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Kapitola 1

Úvod

Předkládaná práce "Precipitační procesy v lehkých vytvrditelných slitinách a mož-
nosti začlenění termické analýzy do středoškolské výuky fyziky" je multidisciplinární
fyzikální disertací z oblasti didaktiky fyziky a materiálového výzkumu. Práce je rozdě-
lena do dvou částí – Termická analýza ve SŠ výuce fyziky a Materiálový výzkum slitin
typu Al–Zn–Mg(–Cu–Sc–Zr).

První část disertační práce je zaměřena na zavedení metody diferenční skenovací
kalorimetrie (DSC) do SŠ výuky fyziky, resp. na seznámení SŠ studentů s jejím princi-
pem a využitím. Pro tento účel byly v kalorimetru měřeny oblasti tání a krystalizace
vybraných potravin (voda o různé koncentraci soli, oleje a čokolády) a výsledky byly
využity pro sestavení návrhu SŠ praktika z termodynamiky. Motivací pro jeho sesta-
vení bylo vytvořit nevšední a pro studenty lákavé praktikum z fyziky a seznámit je
s metodou DSC. Jako vhodné doplnění praktika byl sepsán studijní text s podrob-
ným popisem této metody, jejím využitím nejen v potravinářství a diskuzí naměřených
výsledků. Navržené praktikum bylo otestováno na třech pražských gymnáziích a byl
proveden rozbor výsledků testování.

Druhá část práce se věnuje velmi aktuální problematice lehkých vytvrditelných
slitin na bázi Al–Zn–Mg(–Cu) se společným přídavkem Sc a Zr. Tato problematika
byla na KVOF MFF UK řešena v rámci grantů "Přímý a nepřímý vliv Sc a Zr na raná
precipitační stádia v moderních lehkých konstrukčních Al slitinách" v letech 2017–2019
za podpory Grantové agentury ČR (GAČR) (řešitel doc. RNDr. Martin Vlach, Ph.D.)
a "Precipitační procesy a rekrystalizace v lehkých komerčních slitinách série AA7xxx
s přídavkem Sc a Zr válcovaných za tepla" v letech 2018–2020 za podpory Grantové
agentury Univerzity Karlovy (GAUK) (řešitelka RNDr. Veronika Kodetová). Experi-
mentální výsledky druhé části disertační práce jsou souhrnem nejdůležitějších výsledků
z těchto projektů, které byly (nejen) autorkou předkládané práce prezentovány na něko-
lika mezinárodních konferencích a publikovány v konferenčních sbornících nebo časopi-
sech. Disertační práce je založena zejména na výsledcích prezentovaných v publikacích
v časopisech s impakt faktorem:
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Kapitola 1. Úvod 2

• Kodetová V. a kol.: Effect of cold rolling on precipitation processes
in Al–Zn–Mg(–Sc–Zr) Alloy, Acta Phys Pol A, 134 (2018) 3, s. 631–635.
DOI:10.12693/APhysPolA.134.631

• Vlach M. a kol.: Characterization of phase development in commercial
Al–Zn–Mg(–Mn,Fe) alloy with and without Sc,Zr-addition, Kov Mater, 56 (2018),
s. 367–377. DOI:10.4149/km 2018 6 367

• Vlach M. a kol.: Annealing effects in cast commercial aluminium Al–Mg–Zn–
Cu(–Sc–Zr) alloys, Met Mater International, 128 (2019). DOI:10.1007/s12540-
019-00499-6

• Vlach M. a kol.: Phase transformations in novel hot-deformed Al–Zn–Mg–Cu–
Si–Mn–Fe(–Sc–Zr) alloys, Mater Des, (2020). DOI:10.1016/j.matdes.2020.108821
– v tisku

• Kodetová V. a kol.: Phase transformations in commercial cold–rolled
Al–Zn–Mg–Cu alloys with Sc and Zr addition, J Thermal Anal Calorimetry,
(2020). DOI:10.1007/s10973-020-09862-x – v tisku

• Kodetová V. a kol.: Annealing effects in commercial hot rolled 7075(–Sc–Zr)
alloys, J Min Metall – v recenzním řízení

Text první části práce, zaměřený na možnost začlenění termické analýzy do SŠ
výuky fyziky, je rozdělen do šesti kapitol (Kapitoly 2–7). Kapitoly 2–4 předkládané
práce jsou psané jako učebnice, resp. výklad pro středoškolské studenty. Na Kapitolu
2, týkající se teoretických základů, navazuje popis a vysvětlení několika experimentů
z termodynamiky, které jsou doplněním a ilustrací vybraných fyzikálních zákonitostí
z předchozí kapitoly. Kapitola 4 se věnuje termické analýze, zejména pak diferenční
skenovací kalorimetrii a jejího využití. Jsou zde také prezentovány a diskutovány expe-
rimentální výsledky měření vybraných potravin v diferenčním skenovacím kalorimetru.
Kapitoly 5 a 6 se věnují návrhu SŠ praktika z termodynamiky, resp. jeho testování na
třech pražských gymnáziích. Výsledky první části disertační práce jsou shrnuty v zá-
věru.

Část disertační práce, která se týká materiálového výzkumu, je rozdělena do šesti
kapitol (Kapitoly 8–13). Kapitola 8 je shrnutím základních poznatků o poruchách krys-
talové mříže, rozpadu přesyceného tuhého roztoku a fázových přeměnách. Na Kapitolu
9 věnovanou současnému stavu studované problematiky navazuje popis použitých ex-
perimentálních metod a specifikace studovaných slitin. V druhé části disertační práce je
stěžejní Kapitola 12, která popisuje výsledky měření a jejich diskuzi. Text práce končí
závěrem, seznamem použité literatury a přílohami.



Část I

TERMICKÁ ANALÝZA VE SŠ
VÝUCE FYZIKY
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Kapitola 2

Teoretické základy

2.1 Základní pojmy termodynamiky
Termodynamická soustava (systém) je soubor částic vymezený daným objemem.

Navzájem nezávislé, chemicky čisté látky obsažené v termodynamické soustavě, jsou
označované jako složky. Každá látka se může vyskytovat v různých modifikacích, jako
příklad můžeme uvést pevný, kapalný, plynný stav látky a plazmu, popř. různé krysta-
lografické stavy látky (např. kosočtverečná a jednoklonná síra). Jednotlivé modifikace
jsou základní charakteristiky látek související s uspořádáním částic a závisí na vztahu
mezi jejich kinetickou energií a energií vzájemného působení [1, 2]. Takovéto modifi-
kace obecně označujeme jako tzv. fáze. Předpokládá se, že jednotlivé fáze, které tvoří
soustavu, jsou navzájem odlišitelné a jsou spolu v kontaktu [1, 2].

Energie i látka mohou přecházet z jedné fáze do druhé [1]. Systém tvořený jednou
fází nazýváme homogenní systém, systém tvořený více než jednou fází nazýváme hete-
rogenní systém [1,2]. Jednoduchým a názorným příkladem může být soustava voda–led,
která se skládá ze dvou fází (voda jako kapalina a led) o jedné složce (H2O), ale napří-
klad roztok modré skalice je systém jedné fáze se dvěma složkami (H2O, CuSO4).

2.2 Gibbsovo pravidlo fází
Vystavíme-li systém působení vnějším neměnným podmínkám, po určité době

dosáhnou vlastnosti systému stejných konstantních hodnot jako okolní prostředí. Ta-
kový stav nazýváme stavem termodynamické rovnováhy [1]. Jeho parametry se s časem
nemění, a to ani v případě, kdybychom systém zcela izolovali od okolí tedy v systému
neexistují žádné toky fyzikálních veličin. Abychom takového stavu dosáhli, je třeba,
aby v systému nastaly všechny dílčí rovnováhy, např. tepelná (vyrovnání teplot), me-
chanická (vyrovnání sil s okolím), chemická (rovnováha v chemických reakcích) a fázová
(ukončení změn ve složení fází a v hmotnosti) [1, 3].

4
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Stav termodynamické soustavy popisujeme pomocí termodynamických veličin,
které rozdělujeme na tzv. extenzivní (E) a intenzivní (I ) [1, 2]. Představme si systém
S12, který se nachází v rovnovážném stavu, takový systém lze rozdělit na dvě části,
kterým odpovídají stavy S1 a S2. Pokud předpokládáme, že parametry E(S) a I (S) na-
bývají ve stavech S1, S2 a S12 hodnot E1, E2, E12 a I 1, I 2, I 12, extenzivní (množstevní)
parametr E zavádíme aditivně tak, že platí: E12 = E1+E2. Příkladem aditivního pa-
rametru může být např. počet molů látky n, hmotnost m, či objem V. Pro intenzivní
(stavový) parametr, který nezáleží na množství, v rovnováze platí: I 12 = I 1 = I 2. Jako
příklad intenzivního parametru můžeme uvést například termodynamickou teplotu T,
tlak p, hustotu ρ apod. Mezi intenzivní parametry také patří všechny podíly dvou ex-
tenzivních veličin, kdy se vykrátí jejich úměrnost počtu molů n [1]. Pro větší názornost
těchto pojmů je uveden Obr. 2.1.

S1 S2 S12m1 = 5 g

V1 = 0,05 m3

n1 = 5 mol

T1 = 250 K

p1 = 100 kPa

�� = 100 g/m3

m2 = 5 g

V2 = 0,05 m3

n2 = 5 mol

T2 = 250 K

p2 = 100 kPa

�� = 100 g/m3

m12 = m1 + m2 = 10 g

V12 = V1 + V2 = 0,1 m3

n12 = n1 + n2 = 10 mol

T12 = T1 = T2 = 250 K

p12 = p1 = p2 = 100 kPa

������������� = 100 g/m3

Obrázek 2.1: Extenzivní a intenzivní parametry systému

Uvažujeme nyní termodynamickou rovnováhu systému při daných hodnotách in-
tenzivních parametrů. Stav termodynamické rovnováhy popisujeme pomocí r těchto
parametrů (např. tlak, objem) a složením fází f. Z termodynamických úvah plyne tzv.
Gibbsovo fázové pravidlo (Gibbsův zákon fází) [1–3], což je základní rovnice určující
vztahy v rovnovážném stavu. Toto kriterium je pojmenováno podle Josiaha Gibbse
(1839–1903), který jej poprvé formuloval v roce 1875 [4]. Gibbsovo fázové pravidlo
určuje vztah mezi počtem fází, počtem termodynamických parametrů a počtem ne-
závislých složek. Toto pravidlo říká, že v rovnováze může být současně maximálně ϕ

fází [1]:
ϕ = s + r, (2.1)

kde r je počet intenzivních parametrů, s počet složek.
Veličinu ν nazýváme počet stupňů volnosti a lze jí definovat vztahem [1]:

ν = ϕ − f(≥ 0). (2.2)

Počet stupňů volnosti udává, kolik z nezávislých proměnných není podmínkou rovno-
váhy pevně určeno, kolik ν parametrů je možné měnit, aniž se změní počet fází f. Pro
lepší pochopení lze předchozí pravidlo zjednodušit. Pokud je systém charakterizován
tlakem p a teplotou T (máme tedy dva parametry), potom je maximální počet fází
s + 2. Pro stupně volnosti pak můžeme psát [1]:

ν = s − f + 2 (2.3)
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Gibbsovo fázové pravidlo nyní ilustrujeme na příkladu soustavy tvořené vodou v růz-
ných skupenstvích:

• Představme si uzavřenou nádobu, ve které je pouze voda v kapalném skupenství
a led. Máme tedy jednu nezávislou složku chemicky čisté látky (s = 1). Voda se
ale v dané soustavě vyskytuje v pevném a kapalném skupenství, tedy ve dvou
fázích (f = 2). Počet stupňů volnosti dle vztahu 2.3 je jedna, tzn. jedné teplotě
odpovídá jeden určitý tlak.

• V případě soustavy tvořené kapalnou vodou a její sytou párou postupujeme stejně
jako v předchozím případě. Počet složek, fází a tedy i stupňů volnosti je stejný.

• Představme si soustavu, ve které je voda ve všech třech skupenstvích. Máme
tedy jednosložkový systém o třech fázích (s = 1, f = 3). Po dosazení do vztahu
dostáváme počet stupňů volnosti nula (ν = 0). Tento výsledek nám říká, že voda
v kapalném skupenství, její sytá pára a led mohou být ve stavu termodynamické
rovnováhy pouze v jediném bodě, pro jedinou hodnotu teploty a tlaku. Tento
bod je označovaný jako tzv. trojný bod vody a je experimentálně určen tlakem
pK= 611 Pa a teplotou TK= 273,16 K (viz Obr. 2.2) [4, 5].

Teplota 

T
la

k
 

T

led 

voda

pára

TK

pK

Obrázek 2.2: Schéma trojného bodu

Pokud má systém dvě složky je označovaný jako binární, pokud má 3 složky jedná
se o systém ternární, systém o čtyřech složkách je kvaternární. Systém s vyšším počtem
složek je označovaný jako n-složkový [1].
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2.3 Změny skupenství
Látky se v přírodě mohou vyskytovat v pevném, kapalném, plynném skupenství či

jako plazma. Změna skupenství je fyzikální děj, kdy daná látka přechází z jednoho sku-
penství do druhého. Je známo několik takových přechodů, jejich přehled je znázorněn
na Obr. 2.3.

PEVNÉ
skupenství

KAPALNÉ
skupenství

PLYNNÉ
skupenství

sublimace

desublimace

kondenzace

vypařovánítání

tuhnutí

Obrázek 2.3: Přehled skupenských změn

Jednotlivá skupenství látek se od sebe liší zejména rozdílem v uspořádání mole-
kul, vazebnými silami či vzdáleností mezi molekulami. Ke změnám skupenství dochází
za specifických podmínek (teplota tání a tuhnutí, teplota varu, ...). Velmi důležitý po-
znatek je, že při změnách skupenství látka přijímá nebo odevzdává energii, skupenské
teplo [3, 5].

Proces změny skupenství si ilustrujeme na jednoduchém příkladu:

• Mějme led o teplotě -40 °C, kterému postupně dodáváme teplo. Předpokládejme
normální podmínky, kdy nedochází k výměně tepla ledu a okolí. Do grafu budeme
postupně zakreslovat závislost teploty látky na dodaném teple.

Teplota

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

Na počátku příkladu máme led o teplotě -40 °C.
Ledu postupně dodáváme teplo, jeho teplota se tedy
přímo úměrně zvyšuje až do teploty 0 °C (což je
teplota tání). V tomto okamžiku je všechna látka
v pevném skupenství (led) a její teplota je 0 °C.

Teplo Q, které jsme ledu dodali, aby se jeho
teplota ohřála z -40 °C na 0 °C lze vypočítat ze
známého vztahu [5]:

Q = mc∆t, (2.4)

kde m je hmotnost ledu, c je jeho měrná tepelná kapacita a ∆t je rozdíl teplot (v našem
případě 40 °C).
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Teplota

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

Dalším dodáváním tepla látce (nyní již ledu
o teplotě 0 °C) nezvyšujeme její teplotu, ale mě-
níme skupenství z pevného na kapalné. To se děje
do té doby, dokud se všechna pevná látka nepře-
mění na kapalinu téže teploty. Dostali jsme tedy
kapalinu o teplotě 0 °C.

Teplo, které jsme látce dodali, bylo spotřebováno pouze na změnu skupenství. Na-
zýváme ho skupenské teplo tání Lt. Pokud m je hmotnost ledu a lt je měrné skupenské
teplo tání ledu, lze ho vypočítat ze vztahu [5]:

Lt = mlt. (2.5)

Teplota

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

100 °C

Dodáváme-li látce (nyní kapalině o teplotě 0 °C)
dále teplo, dochází opět k úměrnému zvyšování její
teploty. Teplota kapaliny se dodáváním tepla zvy-
šuje až do okamžiku dosažení teploty varu (pro pří-
pad vody 100 °C). Teplo Q, které jsme dodali látce,
aby se její teplota zvýšila na 100 °C lze vypočítat
opět ze vztahu 2.4, kde m je hmotnost kapaliny, c je
měrná tepelná kapacita vody a ∆t je rozdíl teplot (v tomto případě 100 °C). Dodáním
tohoto tepla látce jsme se dostali do bodu, kdy všechna látka je v kapalném skupenství
a její teplota je 100 °C.

Teplota

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

100 °C

Následným dodáváním tepla látce (nyní kapa-
lině o teplotě 100 °C) opět dochází pouze ke změně
skupenství látky, nikoliv její teploty. Dodané teplo
je spotřebováno na změnu z kapalného na plynné
skupenství. Toto teplo nazýváme skupenské teplo
vypařování Lv. Pokud m je hmotnost látky a lv je
měrné skupenské teplo vypařování vody, ho lze vy-
počítat ze vztahu [5]:

Lv = mlv. (2.6)
Dodáním skupenského tepla vypařování kapalné látce o teplotě 100 °C jsme získali
látku v plynném skupenství (tedy páru) o teplotě 100 °C.

Teplota 

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

100 °C

Pokud plynné látce o teplotě 100 °C dodáváme
teplo, dochází opět k přímo úměrnému zvyšování
její teploty. Velikost dodaného tepla Q lze vypočítat
pomocí vztahu 2.4, kde m je hmotnost plynné látky,
c je měrná tepelná kapacita páry a ∆t je rozdíl
teplot (konečná teplota–teplota varu).
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Shrnutí příkladu:
Dodáváním tepla látce měníme buď její teplotu nebo měníme její skupenství. Při změně
skupenství nedochází ke změně teploty do té doby, než všechna látka změní skupenství.

Teplota

Dodané teplo
-40 °C

0 °C

100 °C

Q5Q
1

Q 3Lt L v

skupenství

    změna skupenství

změna

2.4 Fázové diagramy
Všechna tři skupenství, jejich rovnovážný stav a jednotlivé změny můžeme znázor-

nit a popsat pomocí fázového diagramu dané látky. Diagram slouží k popisu systému
v závislosti na vnějších podmínkách. Daný rovnovážný stav zobrazujeme bodem ve
fázovém diagramu, např. již zmíněný trojný bod (viz Obr. 2.2).

2.4.1 Fázové diagramy jednosložkových systémů
Pro nejjednodušší systém – jednosložkový, který má maximálně dva stupně vol-

nosti, se nejčastěji používají rovinné diagramy p–T (graf závislosti tlaku na teplotě)
nebo p–V (graf závislosti tlaku na objemu). V diagramech jsou zobrazeny existenční
oblasti jednotlivých fází oddělené tzv. koexistenční křivkou [1, 2]. Koexistenční křivky
znázorňují hodnoty p, T, resp. p, V, při kterých existují současně obě fáze (např. křivka
syté páry, křivka tání, křivka sublimace apod.). Názornější vhled lze získat z plného
prostorového pVT–diagramu (Obr. 2.4 [3,6]). Podrobný popis a rozbor rovinného p–T
i prostorového pVT–diagramu lze nalézt např. v [2, 3, 6].
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kapalina + pára

pevná látka 
+ plyn

pevná látka + kapalina

plyn

pevná

látka

kapalina

Obrázek 2.4: Prostorový fázový pVT–diagram [6]

2.4.2 Fázové diagramy dvousložkových systémů
Příkladem dvousložkového systému může být například plynná směs dusíku a

kyslíku. Pokud je soustava tvořena pouze jednou fází, pak podle Gibbsova fázového
pravidla může mít binární soustava nejvýše tři stupně volnosti. Chování soustavy mů-
žeme znázornit pomocí trojrozměrného diagramu s proměnnými: tlak, teplota a složení.
V praxi se pro určení podmínek rovnováhy nejčastěji používají plošné diagramy, kde
je jedna z těchto veličin konstantní (např. diagram tlak – složení (izotermní diagram)
nebo diagram teplota – složení (izobarický diagram)) [2].

K sestrojení binárního fázového diagramu je nutné znát v závislosti na složení látky
jednotlivé teploty, při kterých dochází k transformacím fází. Je tedy vhodné sestrojit
křivky závislosti teploty látky na čase, tzv. křivky chladnutí a ohřevu. Na Obr. 2.5 jsou
znázorněny čtyři různé příklady takových křivek [7]. První případ, křivka a, znázor-
ňuje ideální chladnutí čistého kovu, kdy k fázovému přechodu (obvykle krystalizaci)
látky dochází při teplotě tuhnutí T t. Případ b znázorňuje chladnutí skutečného čistého
kovu, kdy ke krystalizaci dojde až po přechlazení T p pod teplotu tuhnutí. Poslední pří-
pad, případ c, znázorňuje křivku chladnutí čistého kovu, kdy během krystalizace dojde
k uvolnění skupenského tepla, což může vést k mírnému nárůstu teploty (nicméně již
ne k překročení T t). Poslední, křivka d, znázorňuje chladnutí slitiny, kdy ke krystali-
zaci nedochází při určité teplotě, ale probíhá v určitém teplotním intervalu (v tomto
případě T t až T 2) v závislosti na jejím složení [7].

Uvolněné teplo v průběhu fázového přechodu mění rychlost chladnutí heterogen-
ního systému, z čehož můžeme usuzovat, že dochází k vyloučení nové fáze v systému.
Na využití tohoto efektu je založena metoda termické analýzy. Termická analýza spo-
čívá ve sledování a vyhodnocení křivek, které vyjadřují závislost teploty dané látky na
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čas

te
p

lo
ta

 

Tt

a b c

T2

d

Tp

Obrázek 2.5: Schématické křivky chladnutí a ohřevu [7]

čase. Metodou termické analýzy se budeme v tomto textu ještě podrobněji zabývat (viz
Kapitola – 4 Termická analýza).

Nyní si uveďme konkrétní příklad fázového diagramu dvousložkového systému
Cu–Ni a jeho konstrukci (viz Obr. 2.6) [7]. V levé části obrázku jsou uvedené křivky
chladnutí pro dané koncentrace Cu, v pravé části pak odpovídající fázový diagram.
Ten je křivkami likvidus a solidus rozdělen do tří oblastí lišících se fázovým složením.
Oblast nad křivkou likvidus odpovídá výskytu kapalné fáze (tzv. tavenina), oblast pod
křivkou solidus odpovídá výskytu pouze pevné fáze (tzv. tuhý roztok). Část grafu vy-
mezená křivkami solidus a likvidus je oblast koexistence pevné a kapalné fáze (tavenina
+ tuhý roztok) [2, 3].

Ni Cukoncentrace Cu (%)
20 40 60 800 100

čas

te
p

lo
ta

 (
°C

)

1450

1381

1310
1235

1160

1084

likvidus

solidus

1450 °C

1084 °C

0 % Cu 30 % Cu 70 % Cu 100 % Cu

Obrázek 2.6: Schéma konstrukce binárního fázovového diagramu Cu–Ni [2]
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2.4.3 Fázové diagramy vícesložkových systémů
V třísložkovém systému (složky A, B a C) s vnějšími parametry teplotou a tlakem

je v rovnováze nejvýše pět fází a nejvyšší stupeň volnosti je čtyři. Systém musí splňovat
podmínku pro molární zlomky jednotlivých složek [1, 2]:

χA + χB + χC = 1. (2.7)

Polohu bodu v izobarickém fázovém diagramu poté určíme pomocí tří souřadnic –
dvěma molárními zlomky a teplotou. Údaje o složení se znázorňují graficky v tzv.
koncentračním trojúhelníku, kolmo k rovině koncentračního trojúhelníku ABC lze pak
vztyčit osu teplot, viz Obr. 2.7. Uvnitř trojbokého hranolu znázorňujeme fázový stav
systému. Podrobný popis grafů lze nalézt např. v [1, 2].

Obrázek 2.7: a) Koncentrační trojúhelník ternárního systému, b) příklad ternárního
fázového diagramu [1]

2.4.4 Příklady rovinných fázových diagramů p–T
V následující části si uvedeme několik příkladů rovinných fázových diagramů. Fázový
diagram vody a jeho rozšíření na hodnoty vysokých tlaků, fázový diagram směsi voda
+ NaCl a jako poslední si uvedeme fázový diagram CO2.

Fázový diagram vody

Fázový diagram vody je znázorněn na Obr. 2.8 [3]. Diagram je rozdělen na tři části
podle skupenství. Tyto části jsou od sebe odděleny křivkami – křivkou tání, syté páry
a sublimační. Křivka tání ukazuje pokles teploty tání za zvyšujícího se tlaku – strmý
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Teplota (°C) 

T
la

k
 (

at
m

)

Trojný 

Pevná 
Kapalina

Pára

Kritický 

látka

0,00980 100 374,4

bod 

bod 

1

217,7

6x10-3

Nadkritický
plyn

Normální bod tání

Normální bod varu

Obrázek 2.8: Fázový diagram vody

sklon naznačuje, že na malou změnu teploty je třeba vynaložit obrovský tlak. Křivka
syté páry ukazuje závislost tlaku na teplotě – pokles bodu varu s klesajícím tlakem.
Dále v diagramu najdeme dva význačné body, již zmíněný trojný bod a kritický bod.
Trojný bod ukazuje jedinou dvojici tlaku a teploty, kdy mohou být v rovnováze všechna
tři skupenství. Kritický bod zakončuje křivku syté páry a je dán maximální teplotou,
kdy může být ještě látka v kapalném stavu, tzv. kritický stav [3]. Při této teplotě mizí
rozdíl (rozhraní) mezi kapalinou a její párou. Pokud se látka nachází v oblasti vyšší
teploty a nebo tlaku než kritický bod, je označovaná jako nadkritický plyn [3].

Fázový diagram vody za vysokého tlaku

Na Obr. 2.9 je znázorněn fázový diagram vody za vysokého tlaku [8]. Na svislé
ose je tlak v MPa v logaritmickém měřítku, které je v grafu použito proto, aby bylo
možné dobře znázornit velký rozsah tlaků. Vodorovná osa – osa teploty, je uvedená
v kelvinech (K).

Ve fázovém diagramu vody za vysokého tlaku je opět pomocí koexistenčních křivek
vymezeno několik oblastí. Mimo vodní páru, vodu a pevnou látku (v obrázku označeno
jako pevný led I) jsou zde ještě další fáze ledu a to led II, III, V, VI a VII. Jednotlivé
fáze ledu se liší krystalovou strukturou, v běžných podmínkách se ale setkáváme pouze
s hexagonální krystalovou modifikací ledu (pevný led I), ostatní modifikace ledu se
vyskytují za teplot a tlaků pro život ne běžných. Za povšimnutí také zcela jistě stojí,
že ve fázovém diagramu vody za vysokého tlaku je kromě známého trojného bodu mezi
ledem, vodou a párou, ještě dalších pět trojných bodů [8].
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Obrázek 2.9: Fázový diagram vody za vysokého tlaku [8]

V současné době je známo 17 morfologicky různých krystalických a dvou amorf-
ních fází ledu. K poznání různých modifikací dochází při experimentálních měřeních
v laboratořích. Tyto modifikace se vyrábějí v malém množství působením vysokého
tlaku v hydraulickém lisu nebo protlačováním. Více informací se můžete dočíst např.
v [9].

Fázový diagram směsi H2O + NaCl

Na Obr. 2.10 je vyobrazen fázový diagram směsi vody s chloridem sodným (NaCl)
[10]. Na svislé ose grafu je tentokrát znázorněná teplota a na vodorovné ose koncentrace
soli. Pro každou dvojici teplota–koncentrace v diagramu najdeme stav, ve kterém se
směs právě nachází.

Pokud si vezmeme například 5 % roztok NaCl při teplotě 15 °C, nacházíme se v ob-
lasti kapalina, všechna sůl je rozpuštěná. Zvýšíme-li ale při stejné teplotě koncentraci
roztoku na 40 %, voda už tolik soli pojmout nedokáže a nějaká sůl zůstane nerozpuš-
těná, nacházíme se v diagramu v části kapalina + NaCl. Velmi příznivým poznatkem
je, že teplota tání s rostoucí koncentrací soli nejprve klesá (z 0 °C při 0 % koncentraci
soli až do teploty -21,1 °C při přibližně 23 % koncentraci soli). Tohoto faktu se využívá
v zimě při solení silnic chloridem sodným. Na silnici se vytvoří malá vrstva směsi (voda
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+ NaCl) o dané koncentraci, tím se sníží teplota tání/tuhnutí látky. V tomto případě
samozřejmě záleží na množství soli, tedy na výsledné koncentraci směsi (voda + NaCl).
Pokud by byla venkovní teplota například -8 °C, 5 % roztok NaCl vytvořený na silnici
by při této teplotě byl ve stavu kapalina + led. Pokud teplota klesne výrazně pod
-20 °C, solení silnic je principiálně úplně zbytečné, ledu se nezbavíme, protože netaje
(v diagramu se nacházíme v oblasti led + NaCl·2H2O).

0 20 40 60 80 100

% NaCl
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- 21,1 °C

0 °C

15 °C

100 °C

kapalina + vodní pára 

kapalina 

kapalina 

kapalina + led 

NaCl  2H2O
+

led + NaCl  2H2O 

NaCl  2H2O + NaCl 

kapalina + NaCl

vodní pára + NaCl 

 
· 

· 

· 

Obrázek 2.10: Fázový diagram směsi vody + NaCl [10]

Fázový diagram oxidu uhličitého

Na Obr. 2.11 je zobrazen fázový diagram oxidu uhličitého [11]. V diagramu
jsou koexistenčními křivkami oddělené oblasti pevného, plynného a kapalného skupen-
ství CO2 a nachází se tu také, stejně jako v případě vody, oblast nadkritického plynu.
Zásadní rozdíl oproti fázovému diagramu vody je křivka tání. Její sklon je charakteris-
tický pro většinu látek a ukazuje, že teplota tání oxidu uhličitého roste se zvyšujícím
se tlakem. Trojný bod oxidu uhličitého je vysoko nad hodnotou atmosférického tlaku,
což znamená, že při tlaku 1 atm nemůže kapalný oxid uhličitý existovat při žádné tep-
lotě. Pro zkapalnění CO2 je nutné zvýšit tlak minimálně na hodnotu trojného bodu
(5,11 atm). Proto oxid uhličitý na vzduchu v pevném stavu sublimuje, díky tomu se
také tuhý oxid uhličitý nazývá suchý led.
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Obrázek 2.11: Fázový diagram oxidu uhličitého [11]

2.5 Fázové přechody
Fázovým přechodem (též přeměnou či transformací) je nazývaný děj, při kterém

dojde k narušení termodynamické rovnováhy soustavy a dojde ke změně fáze. Fázový
přechod je samovolná přeměna jedné fáze v jinou a při daném tlaku probíhá vždy
při určité charakteristické teplotě [3]. Z technologického hlediska jsou fázové přechody
velmi žádoucí, jsou nástrojem, díky kterému můžeme řízeným procesem měnit struk-
turní charakteristiky materiálů a zároveň jejich užitné vlastnosti.

Při studiu fázových transformací je důležité se zabývat podmínkami, kdy se jedna
fáze mění na jinou (nebo na směs několika fází). Jedním z kritérií je rychlost transfor-
mace. Jak již bylo uvedeno výše, přechod může být samovolný, z toho důvodu velmi
často probíhá tak pomalu, že ho prakticky nelze experimentálně nepozorovat. Důvo-
dem fázových přeměn je skutečnost, že (nějaký) strukturní stav látky (materiálu) je
nestabilní v porovnání se stavem novým (stabilní stav). V pevných látkách můžeme
dosáhnout "zmrazení"nestability, tento stav potom nazýváme metastabilní [1, 3]. Jak
ale stabilitu fází můžeme měřit? Odpověď na tuto otázku dává termodynamika.

2.5.1 Entalpie
Z mechnaniky víme, že rovnovážnému stavu odpovídá minimum energie [5]. V ter-

modynamice se pro hledání rovnováhy zavádí jeden termodynamický potenciál: entalpie
(H ), udávající tepelnou energii uloženou v systému. V praxi vyjadřujeme její změnu,
∆H, která závisí na počátečním a koncovém stavu daného děje. Změna entalpie vysti-
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huje změnu tepla a rovnovážný stav odpovídá minimu entalpie. Entalpii lze definovat
vztahem [1,3]:

H = U + pV, (2.8)

kde U je vnitřní energie, p tlak a V objem. Jednotkou entalpie je joule, J. Pro změnu
entalpie můžeme psát [1, 3]:

∆H = ∆U + ∆(pV ) = ∆U + p2V2 − p1V1. (2.9)

Pokud budeme předpokládat, že systém vyměňuje s okolím pouze teplo a vratně
objemovou práci a omezíme se na izobarický děj (kdy ∆p = 0), bude změna entalpie
systému rovna právě teplu dodanému do systému, tzv. reakčnímu teplu Qm [1, 3]:

∆H = Qm. (2.10)

Podle toho, zda bude ∆H > 0 nebo ∆H < 0, můžeme děje (reakce), které pro-
bíhají v látce rozdělit na endotermické (teplo se spotřebovává) a exotermické (teplo
se uvolňuje a je předáno do okolí), viz Obr. 2.12. Ze spojení 1. a 2. termodynamic-
kého zákona (které jsou podrobně rozebrány například v [3, 5]) plyne navíc důležitá
podmínka [1, 3]:

∆H ≤ 0, (2.11)

která říká, že za uvedených podmínek mohou v systému probíhat samovolně pouze pro-
cesy, které vedou k poklesu entalpie H. Stavu rovnováhy odpovídá vždy dané minimum
entalpie.

Skutečné změny entaplie při fázovém přechodu jsou známy experimentálně, zís-
kané například pomocí diferenční skenovací kalorimetrie. Touto metodou se budeme
podrobněji zabírat dále v Kapitole 4 – Termická analýza.
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Obrázek 2.12: Schéma endotermického a exotermického děje z hlediska entalpie
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2.5.2 Stabilní, metastabilní a nestabilní stav
Nyní se vrátíme k podrobnějšímu vysvětlení pojmů stabilní, metastabilní a nesta-

bilní stav termodynamického systému. Pokud systém není schopen samovolně změnit
svůj stav, říkáme, že se nachází v rovnovážném stavu. Pokud se soustava nachází v ne-
rovnovážném stavu, může tento stav samovolně opustit/změnit a tak přejít do jiného
stavu [1, 11].

Na Obr. 2.13 je schématicky zobrazená analogie rovnovážného, metastabilního
a nestabilního stavu systému pomocí pohybu kuličky (bez tření) v jamkách různého
profilu [11]. Kuličku v různých polohách dráhy reprezentuje atom kmitající v krystalu.
Na svislé ose je zobrazena výška h odpovídající energii, kterou je nutné dodat, aby se
kulička přemístila z polohy A do polohy F. Výška h je úměrná polohové energii EP ,

Poloha x

V
ý
šk

a 
h

A

B

D

E

C

F

Obrázek 2.13: Analogie různých
stavů systému

která v našem případě odpovídá termodyna-
mické teplotě T.

Poloha kuličky v bodech B, D a E
označuje nestabilní stav systému. Kulička má
v těchto bodech snahu přejít (samovolně) do
stavů stabilnějších s nižší energií. Bod A ozna-
čuje stav metastabilní rovnováhy. Hodnota
energie je v lokálním minimu. Pokud ku-
ličce dodáme energii takovou, aby se vychýlila
např. do stavu B (nestabilního), samovolně
se vrátí do stavu metastabilní rovnováhy (A).
Rovnovážný stav je na obrázku označen po-
lohou kuličky F. Pro přechod do bodu F je třeba vynaložit největší energii. Hodnota
energie v tomto bodě je na absolutním minimu a soustava nemá snahu ani možnost
se samovolně dále měnit. Kulička v poloze C znázorňuje stav nestabilní rovnováhy,
k opuštění této polohy stačí dodat kuličce minimální energii. Energii, která je po-
třebná k uskutečnění přechodu z jednoho rovnovážného stavu do druhého, nazýváme
aktivační energie.
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Obrázek 2.14: Diagram entalpie–stav
soustavy [11]

Na Obr. 2.14 je znázorněn diagram
entalpie–stav soustavy, kde jsou pomocí po-
zic 1, 2 a 3 znázorněny zmiňované rovnovážné
stavy soustavy (viz Obr. 2.13), metastabilní,
nestabilní a stabilní rovnováha [11]. Aby sou-
stava mohla přejít z metastabilního stavu 1
do stabilního stavu 3, je jí třeba dodat akti-
vační energii o velikosti H13. Přebytek ener-
gie, který se při přechodu ze stavu 1 do stavu
3 uvolňuje se nazývá latentní teplo Q. Aby
soustava přešla ze stavu stabilního (3) do



Kapitola 2. Teoretické základy 19

stavu metastabilního (1) je třeba aktivační energie H31.
Pod pojmem rovnovážný stav obvykle rozumíme stav metastabilní nebo stabilní

rovnováhy.

2.5.3 Klasifikace fázových přechodů
Při studiu fázových přeměn se zjišťuje, zda jsou všechny přeměny z fyzikálního

hlediska stejné, nebo mezi nimi existují zásadnější rozdíly. Mnoho experimentálních
i teoretických poznatků prokázalo, že mechanismus fázových přechodů může být velmi
rozdílný. Z tohoto důvodu je nutné zavést určitou klasifikaci, která bude tyto rozdíly
vystihovat.

Fázové přeměny jednosložkového systému tvořeného dvěma fázemi můžeme rozdě-
lit pomocí výše zmíněných termodynamických vlastností na dvě skupiny, tzv. přechody
prvního a druhého druhu [12]. Toto dělení navrhl původně rakouský fyzik Paul Ehren-
fest v roce 1933, proto je známá jako tzv. Ehrenfestova klasifikace. Do této klasifikace
se dnes přidává ještě skupina třetí – tzv. lambda přechody [13]. Porovnání změn termo-
dynamických vlastností při těchto přechodech je znázorněno na Obr. 2.15.
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Obrázek 2.15: Porovnání fázových transformací a) prvního druhu, b) druhého
druhu [12]



Kapitola 2. Teoretické základy 20

Fázové přechody, které jsou spojené se změnou objemu V, nazýváme přechody
prvního druhu (nebo prvního řádu). Vnitřní energie U a entalpie H se při změně teploty
přechodu změní skokem o konečnou hodnotu. Při tomto přechodu dochází k pohlcení
nebo vydání skupenského tepla [12]. Dá se také ukázat, že při fázovém přechodu prvního
druhu je tepelná kapacita nekonečně velká [12]. Při zahřívání látky nedochází při dané
teplotě k jejímu růstu, ale k fázové změně (viz podkapitola 2.3 Změny skupenství). Jako
příklad uveďme vařící se vodu, která má stále stejnou teplotu bez ohledu na velikost
dodávaného tepla. Ze známého vztahu:

Q = C(T2 − T1), (2.12)

pak vyplývá nekonečná hodnota tepelné kapacity C.
Příkladem fázového přechodu prvního druhu můžou být změny skupenství (var,

tání, ...), ale i většina přechodů mezi krystalickými modifikacemi [12]. Při podmínkách
pro fázový přechod prvního druhu bývá často dosaženo tzv. metastabilního stavu, kdy
se systém nachází v první fázi, ačkoli je jeho rovnovážným stavem za daných podmínek
fáze druhá. První fáze je tedy vzhledem k daným podmínkám nestabilní [2, 12].

Fázový přechod druhého druhu (nebo druhého řádu) je takový, kdy se objem V
ani entalpie H nemění. Tepelná kapacita C se sice mění skokem, ale není při teplotě pře-
chodu nekonečná (jako v případě fázového přechodu prvního druhu). Látka nepřijímá
ani neodevzdává teplo fázové přeměny, tedy ∆Q = 0. Při fázovém přechodu druhého
druhu se mění skokem charakteristické veličiny dané látky, např. teplotní délková a ob-
jemová roztažnost nebo stlačitelnost [12].

Mezi fázové přechody druhého druhu řadíme například přechod od vodivosti
k supravodivosti či změnu feromagnetismu v paramagnetismus při překročení Curieovy
teploty. Přechod druhého druhu může být také spojen s transformací krystalové mříže
v pevných látkách (kdy nedochází ke změně objemu látky) [2].

Lambda přechod se vztahuje k fázovému přechodu, který je velmi podobný pře-
chodům prvního druhu (z tohoto důvodu můžeme v literatuře najít rozdělení fázových
přeměn pouze na dvě skupiny). Tepelná kapacita lambda přechodu má nekonečnou
hodnotu, ale vykazuje nárůst již před přechodem, po něm naopak mírný pokles [13].
Tvar křivky tepelné kapacity se podobá řeckému písmenu lambda – odtud tedy název.
Na Obr. 2.16 je znázorněn experimentálně naměřený průběh měrné tepelné kapacity
cv v okolí teploty, která odpovídá fázovému přechodu mezi obyčejným a supratekutým
héliem, za tlaku jeho syté páry [13].

V běžné praxi však narážíme na problém, že praktické experimentální měření
nespojitostí je velmi náročné. Intenzivní experimentální i teoretické studium fázových
přechodů v posledních desítkách let ukazuje, že pro popis mnohých reálně pozorovaných
fázových přechodů je třeba mnohem složitější schéma rozdělení, jehož popis přesahuje
smysl tohoto textu.
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Obrázek 2.16: Průběh měrné tepelné kapacity v okolí teploty odpovídající fázovému
přechodu mezi obyčejným a supratekutým héliem, za tlaku jeho syté páry [13]



Kapitola 3

Experimenty z termodynamiky

Pro doplnění a ilustraci vybraných fyzikálních zákonitostí z Kapitoly 2 je zde po-
drobně popsáno a vysvětleno několik experimentů z termodynamiky. Tyto experimenty
byly provedeny v přípravně demonstračních experimentů Kabinetu výuky obecné fy-
ziky (KVOF) na Matematicko–fyzikální fakultě Univerzity Karlovy. Použité pomůcky
pro experimenty jsou v evidenci KVOF.

3.1 Šíření tepla vedením

Obrázek 3.1: Uspořádání experi-
mentu

Pomůcky: Kříž s rameny z různých kovů (mosaz,
ocel, hliník, měď) s ocelovými kuličkami přilepe-
nými ke kříži voskem, kahan, miska, stojan, zá-
palky
Provedení: Do stojanu umístíme kříž tak, aby
přilepené ocelové kuličky mířily směrem domů.
Pomocí kahanu zahříváme střed kříže. Dbáme na
to, aby byl kahan umístěný přesně uprostřed kříže
a všechna ramena se tak zahřívala rovnoměrně.
Pozorujeme, že kuličky z různých ramen kříže od-
padávají za různou dobu.
Vysvětlení: Různé kovy mají různou tepelnou
vodivost (schopnost vést teplo). Tepelná vodivost
udává, jak rychle se teplo šíří ze zahřáté části
látky do jiných částí s nižší teplotou. Čím větší
je tepelná vodivost použitého kovu, tím rychleji
se šíří teplo vzorkem a tím rychleji odpadne oce-
lová kulička z ramene kříže. Pořadí odpadávání
kuliček z ramen kříže: měď, hliník, mosaz, železo.

22
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3.2 Šíření tepla prouděním

Obrázek 3.2: Uspořádání experi-
mentu

Pomůcky: Skleněná trubice ve tvaru obdélníku,
kahan, stojan, voda, barvivo, zápalky
Provedení: Do stojanu umístíme skleněnou tru-
bici. Trubici zhruba do poloviny naplníme obar-
venou vodou a zbytek trubice velmi opatrně doli-
jeme čistou vodou, aby nedošlo ke smíchání. Ka-
hanem zahříváme jednu stranu obdélníka, pozo-
rujeme proudění vody.
Vysvětlení: Voda v bezprostřední blízkosti ka-
hanu se začne ohřívat, rozpíná se a její hustota
klesá. Ohřátá voda má menší hustotu než voda
studená, a proto teplejší voda stoupá směrem
vzhůru. Na místo teplé vody se "tlačí"voda chlad-
nější a tím dochází k cirkulaci vody. Vodu jsme
obarvili pouze z důvodu zviditelnění cirkulace
vody.
Poznámka: Šíření tepla prouděním se využívá
například při cirkulaci vody v ústředním to-
pení.

3.3 Šíření tepla zářením

Obrázek 3.3: Uspořádání
experimentu

Pomůcky: Stolní lampička s vláknovou žárovkou, te-
pelný filtr (roztok modré skalice)
Provedení: Experiment provádíme ve dvou krocích.
V prvním kroku přiložíme ruku do vzdálenosti asi 10 cm
od žárovky. Nejprve necháme lampičku vypnutou a poté
ji zapneme. Po chvilce ucítíme teplo vyzařované vlák-
nem. Ve druhém kroku vložíme mezi rozsvícenou žá-
rovku a naší ruku tepelný filtr. V tomto případě teplo
vyzařované vláknem na ruce necítíme.
Vysvětlení: Přenos tepla zářením spočívá ve vysílání
záření a jeho následném pohlcování. To vede ke zvý-
šení vnitřní energie v látce, která záření absorbuje (naše
ruka). Záření vlákna žárovky se postupně přenáší pro-
storem baňky, projde chladným sklem, vzduchem a po-
hltí se až v naší ruce a zahřeje ji. Ve druhém případě
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dojde k pohlcení záření tepelným filtrem.
Poznámka: Šíření tepla zářením jistě na vlastní kůži již poznal každý z nás. Energie
ze Slunce se k nám dostává také zářením. Pokud si lehnete venku na slunce a zavřete
oči, i bez dívání poznáte, zda Slunce svítí přímo na vás, nebo je pod mrakem.

Obrázek 3.4: a) Uspořádání experimentu, b) tepelný filtr

3.4 Exotermická a endotermická reakce

Obrázek 3.5: Uspořádání experi-
mentu

Pomůcky: Dvě kádinky 150 ml, destilovaná
voda, dva teploměry, etanol, sirnatan sodný,
stojan
Provedení: Do kádinek nalijeme asi 50 ml
destilované vody a do obou upevníme teplo-
měry pomocí stojanu. Odečteme teploty na
teploměrech. Do levé kádinky nalijeme asi
50 ml etanolu a do pravé zamícháme čajo-
vou lžičku krystalků sirnatanu sodného. Po
přibližně 1 minutě pozorujeme nárůst teploty
v kádince voda + etanol, oproti tomu v ká-
dince voda + sirnatan teplota poklesne.
Vysvětlení: Mísení ethanolu/sirnatanu s vo-
dou je příkladem rozpouštění (ve vodě).
Abychom látku rozpustili, je třeba dodat
energii, kterou rozbijeme vazby v krystalové
mříži (tzv. mřížková energie). Při rozpuštění
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látky se také uvolňuje energie na hydrataci
iontů či molekul (hydratační energie). O tom, zda se během rozpouštění energie cel-
kově uvolní, nebo spotřebuje, rozhoduje rozdíl mezi mřížkovou a hydratační energií.
V kádince voda + etanol došlo k exotermické reakci a tudíž v kádince vzrostla teplota,
naopak v kádince voda + sirnatan proběhla endotermická reakce a teplota v kádince
tedy poklesla.

3.5 Curieův bod

Obrázek 3.6: Uspořádání experi-
mentu

Pomůcky: Permanentní magnet, niklová
destička se závěsem, kahan, stojan s háčkem,
zápalky
Provedení: Pověsíme destičku nad magnet
tak, aby se při násilném vychýlení do svislé
polohy samovolně vrátila k magnetu. Kaha-
nem zahříváme destičku, po určité době, kdy
dosáhneme tzv. Curieovy teploty destička od-
padne od magnetu. Po zchlazení se destička
opět k magnetu přitáhne.
Vysvětlení: Niklová destička je za pokojové
teploty feromagnetická a je přitahována mag-
netem. Při Curieově teplotě se výrazně poru-
šuje uspořádání atomů v krystalické mřížce.
Při zahřání látky na teplotu vyšší, než je Cu-
rieova teplota, je pravidelné uspořádání naru-
šeno a tím ztrácí látka své feromagnetické vlastnosti a stává se paramagnetikem. Při
dosažení Curieovy teploty tedy dojde k odpadnutí destičky od magnetu. Ve feromag-
netické látce jsou elementární dipóly uspořádány do tzv. domén, které svým uspořádá-
ním tvoří vlastní magnetické pole. Pokud destičku přestaneme zahřívat začne postupně
chladnout, dojde k přeuspořádávání domén a při teplotě nižší, než je Curieova teplota
se destička opět vychýlí k magnetu (stane se odmagnetovaným feromagnetikem).
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3.6 Kritický stav

a)

b)

Obrázek 3.7: a) Uspořádání experimentu; b) detail cely
s freonem před zahříváním a po dosažení kritických hodnot
[14]

Pomůcky: Optická la-
vice s lampou, spojná
čočka 18 cm, cela s fre-
onem, nádoba na vodu
+ vařič s příslušenstvím,
kádinka, obracecí hranol,
držák
Provedení: Sestavíme
podle Obr. 3.7. Do uza-
vřené nádoby nalijeme asi
2 cm vody. Na projek-
ční stěně je zřetelně vi-
dět rozhraní mezi ka-
palnou a plynnou fází
freonu. Zapnutím vařiče
ohříváme vodu v ná-
době, horká pára proudí
do cely a ohřívá freon.
Při dosažení kritického
bodu (T C = 80 °C,
pC = 3,08 MPa) zmizí
rozhraní mezi kapalnou
a plynnou fází. Vypneme vařič. Po několika desítkách minut je rozhraní opět zřetelné.
Vysvětlení: V cele je freon 115 pod kritickým tlakem. Freon uzavřený v cele postupně
ohříváme a zvyšujeme teplotu až do dosažení kritické hodnoty. Látka se nachází v kri-
tickém stavu, kdy není viditelné rozhraní mezi plynnou a kapalnou fází látky.

Obrázek 3.8: QR kód kri-
tický stav

Poznámka: Cela s freonem je velmi unikátní experimen-
tální pomůcka, z tohoto důvodu není pravděpodobné, že
by se experiment realizoval ve výuce na SŠ "naživo". S ex-
perimentem na kritický stav se ale mohou žáci seznámit
pomocí webově dostupných videí. Na Obr. 3.8 je znázor-
něn QR kód, pod kterým lze najít video zobrazující kri-
tický stav oxidu uhličitého.
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3.7 Určení tepelné kapacity kalorimetru

Obrázek 3.9: Použitá termoska

Pomůcky: Kalorimetr–termoska, 100 ml
vody o pokojové teplotě, 100 ml ohřáté
vody, přesný teploměr
Provedení: Změříme teplotu vod a na-
lijeme je do termosky, zamícháme. Ter-
mosku zavřeme. Po ustálení teploty vody
v kalorimetru (cca 5 minut) opět změříme
její teplotu. Pomocí naměřených hodnot
dosazených do kalorimetrické rovnice do-
počítáme tepelnou kapacitu kalorimetru.
Vysvětlení: Kalorimetr je tepelně izo-
lovaná kovová nádoba umožňující po-
kusně provádět tepelnou výměnu mezi
tělesy a určovat potřebné tepelné ve-
ličiny. V tomto experimentu předsta-
vuje kalorimetr termoska. Naměřené hod-
noty byly pro vodu o pokojové teplotě:
t1 = 20 °C, m1 = 300 g; pro ohřátou vodu
t2 = 80,2 °C, m2 = 500 g. Výsledná tep-
lota po uplynutí cca 10 minut t = 57,5 °C.
Z kalorimetrické rovnice vyjádříme vztah
pro výpočet tepelné kapacity kalorime-
tru:

K = m2c (t2 − t)
t − t1

− m1c, (3.1)

dosadíme naměřené hodnoty a dopočítáme tepelnou kapacitu termosky, K = 38 J·K−1.
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Termická analýza

Souhrnný název termická analýza je označení pro analytické metody ke sledování
změn složení a vlastností studovaného systému při tepelném zatížení. V průběhu tepel-
ného zatížení vzorku dochází např. k chemické reakci, rozkladu či fázové přeměně. Tyto
jevy mohou být doprovázeny změnou hmotnosti, objemu, změnou entalpie, vodivosti
atd. Podle vlastnosti, jejíž změna je sledována jako funkce teploty, se nazývá i příslušná
analýza. V současné době existuje řada termoanalytických metod, mezi nejpoužívanější
patří: termogravimetrická analýza (TG) – sledovaná charakteristika je hmotnost, di-
ferenční termická analýza (DTA) – sledovaná charakteristika je teplota a diferenční
skenovací kalorimetrie (DSC) – sledovaná charakteristika je teplo a entalpie.

Velkou výhodou při měření pomocí metod termické analýzy je jejich poměrná jed-
noduchost, nenáročnost přípravy vzorků, možnost automatizace a rychlost termického
rozboru, nevýhodou může naopak být značná složitost zařízení a jeho cena. V násle-
dující kapitole si detailněji přiblížíme metodu diferenční skenovací kalorimetrie.

4.1 Diferenční skenovací kalorimetrie (DSC)
Diferenční skenovací kalorimetrie je experimentální metoda, pomocí níž lze stu-

dovat tepelné projevy fyzikálních dějů probíhajících v materiálu. Tyto tepelné procesy
mohou být studovány v závislosti na teplotě nebo čase během definovaného teplotního
průběhu. Podstatou metody je současný lineární ohřev nebo ochlazování měřeného
vzorku a reference (porovnávací vzorek) ve speciálních kelímcích v pícce kalorimetru.
Lze měřit rozdíl tepla, které je potřeba dodat vzorku vůči referenci, aby byl zachován
stejný teplotní průběh při průchodu vzorku fázovým přechodem. V praxi toto zazna-
menáváme jako rozdíl příkonu (v miliwattech). Jako reference je volen vzorek, který má
v celém měřeném oboru teplot dobře definovanou tepelnou kapacitu (nejlépe neměn-
nou). Proto je výhodné používat jako referenční vzorek prázdný kelímek nebo materiál
vysoké čistoty (bez příměsí) [16,116].

Na Obr. 4.1 je schématicky znázorněn průřez komůrkou kalorimetru, na Obr. 4.2

28
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je zobrazena DSC aparatura firmy Netzsch. Základem kalorimetru je temperovatelná
deska, na které jsou umístěny dvě speciální uzavíratelné misky. Miska, ve které je umís-
těný vzorek a referenční miska (Obr. 4.2). Na temperovatelné desce jsou termočlánky,
díky nimž je deska dle zvoleného teplotního programu buď ohřívána, nebo chlazena
konstantní rychlostí. Během měření přístroj zaznamenává změnu tepelného toku mezi
vzorkem a referencí. Z důvodu minimalizace výměny tepla s okolím, je temperovatelná
deska ze stran a zespodu izolována vhodným materiálem a proudění tepla směrem na-
horu je zabráněno několika víčky (viz Obr.4.1) [16,116].

víka

vzorek

termočlánky

tepelná izolace

reference

topení

Obrázek 4.1: Řez komůrkou kalorimetru [16]

a) b)

Obrázek 4.2: a) DSC aparatura Netzsch [16], b) detail umístění misek

Pokud měřený vzorek prochází fázovým přechodem, je třeba mu pro zachování
stejného teplotního průběhu dodat méně (či více) tepla než referenčnímu vzorku. Jestli
je vzorku třeba dodat méně nebo více tepla, závisí na tom, zda se jedná o proces
endotermický (kdy se teplo spotřebovává) nebo exotermický (kdy se teplo uvolňuje).
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Pokud bychom chtěli například sledovat tání pevného vzorku, je mu třeba dodat více
tepla než referenčnímu vzorku, aby u obou byl zachován stejný teplotní průběh. Je
to dáno absorpcí tepla ve vzorku, který prochází endotermickým fázovým přechodem
z pevné látky na kapalinu (∆H > 0). Absorbované teplo odpovídá například sku-
penskému teplu tání. Pokud bychom sledovali vzorek, který prochází exotermickým
fázovým přechodem, jako je např. krystalizace, je třeba vzorku na zachování stejného
teplotního průběhu dodat méně tepla než referenčnímu vzorku (∆H < 0), aby byl
zachován stejný teplotní průběh.

Výsledkem měření diferenční skenovací kalorimetrie je soubor dat, který tvoří
křivky závislosti tepelného toku (y-ová osa) na době od počátku měření (x-ová osa).
Jelikož je při měření definovaná rychlost ohřevu (chlazení), můžeme pak tuto dobu pře-
počítat na teplotu. V DSC křivkách jsou poté pozorovatelné exotermické, resp. endoter-
mické procesy odpovídající fázovým přechodům. Na Obr. 4.3 jsou znázorněné typické
příklady DSC křivek. Z těchto křivek můžeme vyhodnotit některé parametry, které
fázové přechody popisují. U fázových přechodů prvního druhu můžeme určit teplotu
přechodu (např. teplotu tání/tuhnutí, která je označovaná v křivkách jako "Onset"–
směrnicový počátek procesu), minimum či maximum (odpovídá u symetrického pro-
cesu 50 % přeměněného objemu dané fáze) a entalpii přechodu. U fázových přechodů
druhého druhu je přechod charakterizován teplotou přechodu a změnou měrného tepla.
Chyba určení teploty fázového přechodu je daná zejména přesností stanovení teplotního
intervalu a výrazností pozorovaného procesu. Bývá zpravidla do 1 °C.

maximum

minimum

onset
onset

endotermický peak

 tání

exotermický peak

 krystalizace
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Obrázek 4.3: Příklady fázových přechodů na křivkách DSC
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4.1.1 Aplikace DSC
Diferenční skenovací kalorimetrie nachází uplatnění v mnoha různorodých oblas-

tech výzkumu. Velkou výhodou DSC je zejména potřeba malého množství studované
látky, rychlost měření, vysoká citlivost, automatizace či možnost simulace podmínek
měření (za zvýšeného tlaku, za použití různých pracovních atmosfér (plynů)) apod. Pro
měření (na diferenčních skenovacích kalorimetrech použitých v této práci) se připra-
vují vzorky o hmotnosti 10–20 mg. Pro snazší představu takové hmotnosti uveďme, že
hmotnost malé kapičky vody je přibližně 20 mg. Díky neustálému vylepšování kalori-
metrů, zpřesňování měření a v neposlední řadě díky možnosti nejenom kontrolovaného
ohřevu vzorků, ale také chlazení do velmi nízkých teplot, je nyní možné studovat na-
příklad materiály používané na injekční vstřikování a simulovat skutečné podmínky
zpracování. Rychlost chlazení některých vybraných přístrojů je rovněž tak vysoká, že
vzorek je možno zchladit za přesně stejných podmínek, jaké jsou ve výrobním procesu
a tím získat velmi rychle potřebné charakteristiky [17].

DSC se hojně využívá například ve farmaceutickém průmyslu, kdy lze velmi dobře
charakterizovat jednotlivé substance, které mohou při termických dějích podléhat růz-
ným procesům jako je tání, krystalizace, sublimace, dehydratace nebo desolvatace
apod [116]. Zjištění, zda látka může přecházet do jiných krystalových modifikací je
velice podstatné při formulaci stabilní lékové formy a následně i při registraci a pa-
tentové ochraně nově vyvinutých léčiv. Ve farmaceutickém procesu musejí být splněna
přísná kritéria čistoty látek a produktů. Z toho důvodu bývají jednotlivé šarže různých
složek i meziproduktů hodnoceny pomocí termické analýzy, která dokáže stanovit čis-
totu daných látek a následné možné nežádoucí fyzikálně–chemické změny. Účinné látky
mohou být také negativně ovlivněny vlhkostí, jejich vlastní nestabilitou, nebo nevhod-
ným zacházením se vzorkem, např. skladováním za nevhodných teplot [116]. Všechny
zmíněné faktory lze v DSC simulovat a zjistit tak možné nežádoucí vlivy. Pomocí DSC
lze také velmi rychle měřit kompatibilitu, kterou je ve farmaceutickém průmyslu myš-
lena stabilita účinné látky ve směsi s jinou účinnou nebo pomocnou látkou.

Vysokotlaká diferenční skenovací kalorimetrie se využívá například v oblasti po-
žární ochrany, kdy jsou studovány tepelné vlastnosti látek a materiálů za zvoleného
tlaku [18]. Znalost chování hořlavých látek za technologických podmínek je předpo-
kladem pro správné posouzení rizik požárů a stanovení opatření požární bezpečnosti.
Z DSC charakteristik lze stanovit parametry tepelných dějů, kdy pro oblast požární
ochrany je velmi důležitý oxidativní rozklad materiálů na vzduchu [18]. Lze získat in-
formace nejen o teplotě, kdy děj začne probíhat, ale také vyhodnotit, jak velká energie
se s dějem uvolní nebo spotřebuje, a jak rychle a intenzivně bude daný děj probíhat
při atmosférickém nebo i zvýšeném tlaku [18].

Další konkrétní využití nachází DSC například v plastikářském průmyslu [19].
Pomocí naměřených analýz lze kontrolovat a získávat informace o kvalitě vstupních
surovin, polotovarů a výrobků. Dále se využívají k identifikaci materiálového složení,
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pro řešení a objasnění příčin reklamací, pro výzkum a vývoj, a případně pro analýzy
a porovnání konkurenčních materiálů nebo k určení oxidační stability, která udává jak
moc bude surovina náchylná k degradaci [19].

Diferenční skenovací kalorimetrie je také jednou z mnoha experimentálních me-
tod, která se využívá pro identifikaci, charakterizaci a studium kovových materiálů.
Pomocí DSC lze studovat tepelné projevy probíhajících fyzikálních dějů, z naměřených
dat lze určit např. teploty tání, rozpouštění, tepelnou kapacitu nebo vypočítat hod-
notu aktivační energie fázových transformací. Charakterizací lehkých vytvrditelných
hliníkových slitin, nejen pomocí metody DSC, se také zabývá druhá část této práce.

Velmi zajímavou oblastí zkoumanou pomocí DSC je v neposlední řadě potravi-
nářský průmysl. Metody termické analýzy pomáhají především technologům výroby
potravin analyzovat změny, ke kterým v potravinách dochází při různých tepelných
podmínkách [20–24]. Potraviny jsou během výroby, dopravy, skladování, přípravě i kon-
zumaci vystaveny různým teplotním změnám. Následkem těchto změn dochází ke změ-
nám ve fyzikálních i chemických vlastnostech jednotlivých složek potravin, které ve
většině případů ovlivňují konečné vlastnosti hotového výrobku. Analýzou těchto změn
lze optimalizovat podmínky při zpracování a výrobě potravin, a tím i zajistit lepší kva-
litu výrobků. Metody diferenční skenovací kalorimetrie se využívá i při kontrole kvality
a čistoty potravin, kdy tepelné vlastnosti potravin souvisí s chemickým složením ana-
lyzovaného materiálu a jakákoli změna ve složení dané potraviny ovlivňuje výsledky
termické analýzy [20–24].

4.1.2 Vlastní experimentální měření
Pro experimentální měření v diferenčním skenovacím kalorimetru byly vybrané

některé z běžně dostupných potravin. V první části byla měřená teplota tání vody
o různé koncentraci soli, v druhé části byly studovány různé druhy olejů a diskutována
oblast jejich krystalizace. Třetí část, poslední, se věnuje studiu čokolády (tání kakao-
vého másla a hodnoty entalpie tání v závislosti na obsahu kakaové sušiny v čokoládě).

Určování teploty tání vody o různé koncentraci soli
Voda společně se vzduchem tvoří základní podmínky pro existenci života na pla-

netě Zemi, je také základní stavební látkou živých těl. Většina organismů obsahuje
zhruba 60 % vody, některé dokonce i 99 %. Až 97 % veškeré vody na Zemi představuje
voda slaná, zbylá 3 % představují sladkou vodu (největší zásobárnou sladké vody jsou
polární ledovce, dále pak podzemní voda, jezera, řeky a atmosféra) [4, 25].

Pro člověka je životně důležitá voda pitná. Zdroje pitné vody jsou na naší planetě
rozmístěny velmi nerovnoměrně, kvůli tomu k ní v současnosti bohužel nemá přístup
více než 1 miliarda lidí [4, 25].

Celková spotřeba vody (myšleno osobní i průmyslová a zemědělská) je v Indii
a Číně zhruba milión litrů na osobu na rok, ale v USA je to přibližně 2,8 miliónu litrů
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za rok. Toto množství spotřeby vody si můžeme představit zhruba jako jednu malou
plechovku například Coca Coly za jednu sekundu. Kdybychom brali v úvahu pouze
spotřebu vody v domácnosti, bylo by to v Evropské unii "pouze"41 tisíc litrů na osobu
za jeden rok. Pokud se nad tímto množstvím zamyslíme, může se nám to zdát hodně,
ale například k produkci 1 kg rýže je třeba 1000 až 3000 litrů vody, na 1 kg hovězího
masa se spotřebuje 13 až 15 tisíc litrů vody a na výrobu 1 kg čokolády až 17 tisíc litrů.
Výroba elektřiny ze zemního plynu spotřebuje 38 litrů na MWh, ale z uhlí 530 až 2000
litrů na MWh a z biopaliv dokonce statisíce litrů vody [4, 25].

Ani bez soli by náš život nebyl možný. Chlorid sodný (NaCl) se v přírodě vy-
skytuje jako minerál halit (sůl kamenná). NaCl je nezbytnou složkou naší potravy, je
obsažen nejen v krvi ale také v celém těle. Chlorid sodný je také velmi důležitá surovina
pro chemický průmysl [4].

Zásadní význam má chlorid sodný v zimní údržbě komunikací. V podstatě ve
všech zemích Evropské unie je naprosto převažujícím posypovým materiálem. V České
republice se používá z více než 95 % k údržbě komunikací právě NaCl. Jeden z důvodů
masivního využívání NaCl pro údržbu komunikací je jeho cena. Druhá nejužívanější
rozmrazovací látka je chlorid vápenatý (CaCl2) a v nepatrném rozsahu se využívá také
chlorid hořečnatý (MgCl2) [4, 10].

Připomeňme (z podkapitoly 2.4 Fázové diagramy), že eutektický bod, tedy tep-
lota, do které má sůl rozmrazovací účinek, je pro chlorid sodný ve vodném roztoku
s ideální koncentrací cca 22 % asi -21 °C. Dosáhnout rovnoměrně ideální koncentrace
však v praxi prakticky není možné a navíc se ředí vodou z rozmrazeného povrchu,
padajícím sněhem apod. Hranice skutečné účinnosti leží proto o něco výše. Pro běžné
potřeby zimního ošetřování komunikací účinkuje kuchyňská sůl do teploty -5 °C, maxi-
málně -7 °C. Ukazuje se, že již při teplotách pod -11 °C bývá posyp chloridem sodným
zcela neúčinný. Při nižších teplotách se využívá již zmíněného chloridu vápenatého,
který je účinný až do teploty -35 °C [10].

Pro experimentální část byly připraveny čtyři vzorky destilované vody s různou
koncentrací chloridu sodného (0 % NaCl, 10 % NaCl, 20 % NaCl a 30 % NaCl). Pomocí
diferenčního skenovacího kalorimetru byla určována teplota tání daného vzorku, měřící
program tuto teplotu označuje jako "Onset"(směrnicově určený počátek) zaznamena-
ného peaku. Zjištěné experimentální výsledky byly porovnávány s fázovým diagramem
směsi voda + NaCl (viz Obr. 2.10). Na Obr. 4.4 je v příslušném měřítku zobrazen
použitý kelímek s víčkem. Uvnitř kelímku je vzorek – kapka destilované vody.



Kapitola 4. Termická analýza 34

Obrázek 4.4: Použitý kelímek

Podmínky měření:
Kalorimetr Netzsch DSC200 F3 Maia
Měřící program:
20 °C → -40 °C → 30 °C
Rychlost ohřevu/chlazení: 5 °C/min
Hliníkové kelímky s propíchnutým víčkem
Ochranná atmosféra dusíku, průtok 40 ml/min
Hmotnost vzorku: 20–25 mg
Měřeno při normálním atmosférickém tlaku

Na Obr. 4.5 je znázorněna DSC křivka destilované vody v rozmezí teplot -30 °C
až 30 °C. Na křivce je viditelný velmi výrazný endotermický peak, jehož onset byl vy-
hodnocen na 0 °C. Entalpie procesu byla určena přímo z velikosti plochy peaku jako
∆H = 338 J/g. Pozorovaný proces odpovídá tání destilované vody, onset odpovídá
teplotě tání destilované vody a entalpie procesu představuje měrné skupenské teplo
tání vody. Naměřený výsledek je ve velmi dobré shodě se známou hodnotou teploty
tání destilované vody (za normálního tlaku) 0 °C a měrného skupenského tepla tání
vody 334 J/g [5].
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Obrázek 4.5: DSC záznam měření destilované vody

Na Obr. 4.6, 4.7 a 4.8 jsou zobrazeny DSC křivky 10 % NaCl roztoku, 20 %
NaCl roztoku, resp. 30 % NaCl roztoku. Teploty tání (onsety) byly určeny na -8 °C
pro 10 % NaCl roztok, -19 °C pro 20 % NaCl roztok a -19 °C pro 30 % NaCl roztok.
Pokud se nyní vrátíme k fázovému diagramu směsi voda + NaCl (Obr. 2.10) vidíme,
že teplota tání směsi až do roztoku koncentrace 23 % NaCl klesá z 0 °C až do teploty
-21 °C, při koncentraci vyšší opět stoupá. Tento poznatek platí i pro námi naměřené
křivky. Vyhodnocené teploty tání byly porovnávány s výsledky uvedenými v [10], kde
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je uvedená závislost bodu tuhnutí roztoku NaCl na jeho koncentraci až do koncent-
race 23 % NaCl. Námi určená hodnota teploty tání pro 10 % NaCl roztok je ve velmi
dobré shodě s výsledky měření v literatuře [10], kde se uvádí teplota tání -7 °C. Hod-
nota teploty tání pro 20 % NaCl roztok je -16 °C dle [10], ta se od námi naměřené
liší o více než 3 °C. Odchylka může být pravděpodobně způsobená citlivostí přístroje
nebo přípravou roztoku (teplota tání pro 22 % NaCl roztok je -19 °C dle literatury [10]).
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Obrázek 4.6: DSC záznam měření 10 % NaCl roztoku
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Obrázek 4.7: DSC záznam měření 20 % NaCl roztoku
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Obrázek 4.8: DSC záznam měření 30 % NaCl roztoku

Určování oblasti krystalizace olejů
Tuky patří mezi základní živiny, které by v našem každodenním jídelníčku ne-

měly chybět. Bez jejich dostatečného přísunu by naše tělo nemohlo fungovat tak, jak
má. Ideální je ve správném poměru kombinovat jak tuky živočišného, tak i rostlinného
původu. Jako nejlepší se zdá dle [26,27] poměr 1:2 ve prospěch tuků rostlinných. Živo-
čišné tuky jsou bohaté na nasycené mastné kyseliny, před kterými mnozí lékaři a jiní
odborníci varují, protože jejich nadbytečné množství ve stravě je jedním z největších ri-
zikových faktorů velmi rozšířených kardiovaskulárních onemocnění [4,26,27]. Živočišné
tuky ale nelze zatracovat úplně, měli bychom si hlídat alespoň jejich minimální pří-
sun. Tuky jsou z hlediska výživy důležité zejména kvůli možné rozpustnosti vitamínů,
které by se v našem těle jinak těžko vyskytovaly, jedná se zejména o vitamíny A, D,
E, a K [4,26,27]. Tyto vitamíny v našem těle fungují jako kofaktory enzymů a účastní
se řady životně důležitých dějů [26]. Určité množství tuků ve stravě je také nezbytné
pro správnou činnost některých hormonů, které významně ovlivňují náš celkový fyzický
i psychický stav.

Jistě nejenom kuchaři vědí, že bez tuků se v kuchyni prakticky neobejdeme. Do
většiny pokrmů se přidává určité množství oleje nebo jiného tuku, díky ním získává
naše jídlo nezaměnitelnou a mnohem výraznější chuť, než jakou by mělo připravené
jídlo bez použití tuků.

Při tepelné úpravě živočišných i rostlinných tuků bychom se měli řídit tzv. kouřo-
vým bodem. Kouřový bod je dán teplotou, při které ze zahřátého oleje začíná stoupat
kouř [4, 26]. Pokud používaný olej nebo jiný tuk kouřového bodu dosáhne, začnou se
díky chemickým změnám tvořit antinutriční látky, z nichž některým jsou dokonce při-
suzovány prokarcinogenní a jinak škodlivé účinky [26]. Pro smažení nebo fritování by
se tedy měly vybírat oleje a jiné tuky s kouřovým bodem nad 180 °C (v obchodě je
můžeme najít pod názvem pokrmové tuky, fritovací oleje) [26,27].



Kapitola 4. Termická analýza 37

Přírodní (přirozené) tuky a oleje jsou komplexní směsí různých triacylglyce-
rolů [28]. U těchto tuků a olejů nenalezneme ostrý bod tání, přechod z tuhého do
kapalného skupenství nenastává náhle, ale v intervalu několika stupňů [28]. Krystali-
zace tuků v tuhém stavu probíhá přes několik stádií – nejprve změknou, poté zkapalní
a nakonec se úplně vyjasní. Stádium vyjasnění, které lze nejpřesněji zachytit, je poté
pokládáno za bod tání [28]. Krystalizace tuků je výrazně ovlivněna poměrem obsaže-
ných nasycených a nenasycených kyselin [24, 28].

K běžně známým, dostupným a používaným olejům patří zejména olej sluneč-
nicový, řepkový, olivový nebo kokosový. Všechny zmíněné oleje byly společně ještě
s pistáciovým olejem a olejem z vlašských ořechů podrobeny měření v diferenčním
skenovacím kalorimetru. Ve všech naměřených DSC křivkách byla pozorovaná oblast
kombinace krystalizace a tání olejů, charakterizovaná teplotním intervalem pozorova-
ného procesu a jeho minimem.

Podmínky měření:
Kalorimetr Netzsch DSC200 F3 Maia
Měřící program: 20 °C → -70 °C → 60 °C, resp. 20 °C → -90 °C → 40 °C
Rychlost ohřevu/chlazení: 10 °C/min
Hliníkové kelímky s propíchnutým víčkem
Ochranná atmosféra dusíku, průtok 40 ml/min
Hmotnost vzorku: 10–15 mg
Měřeno při normálním atmosférickém tlaku

Na Obr. 4.9 a Obr. 4.10 jsou znázorněny DSC křivky pistáciového oleje a oleje
z vlašských ořechů v teplotním intervalu -60 °C až 60 °C, resp. -80 °C až 40 °C. Na
DSC křivce z měření pistáciového oleje byl pozorovaný endotermický proces (odpoví-
dající kombinaci krystalizace a tání) v teplotním intervalu -45 °C až 5 °C. Křivka má
2 minima: lokální na teplotě -27 °C a absolutní na teplotě -14 °C. Lokální minimu na
teplotě -27 °C pravděpodobně (dle literatury [24, 28]) odpovídá tání a krystalizaci ky-
selin obsažených v oleji (zejména kyselině olejové a linolové). Na DSC záznamu měření
oleje z vlašských ořechů byl pozorovaný endotermický proces odpovídající krystalizaci
a tání v teplotním intervalu -60 °C až -10 °C s minimem na teplotě -28 °C.
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Obrázek 4.9: DSC záznam měření pistáciového oleje
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Obrázek 4.10: DSC záznam měření oleje z vlašských ořechů

Na Obr. 4.11 jsou znázorněné DSC záznamy měření třech různých olivových olejů
v teplotním intervalu -60 °C až 60 °C. V teplotním intervalu -33 °C až -15 °C jsou
v DSC křivkách olivových olejů pozorovatelné exotermické procesy (s maximy na tep-
lotě cca -25 °C) následované velmi výraznými endotermickými procesy s minimy na
teplotě cca 0 °C. Endotermické procesy odpovídají kombinaci krystalizace a tání oleje.
Krystalizace je výrazně ovlivněna poměrem obsažených nasycených a nenasycených
kyselin [24]. Výsledek měření je ve shodě s měřením v [24], kde byl pozorovaný en-
dotermický proces s minimem na teplotě přibližně 0 °C. Teplota tání olivového oleje
dle [26], je -6 °C. Teplota tání olivového oleje se může v závislosti na uskladňování, jed-
notlivých odrůdách a dokonce i v závislosti na počasí v daném roce sklizně měnit [26].
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Obrázek 4.11: DSC záznam měření olivových olejů

DSC křivky měření dvou kokosových olejů v teplotním intervalu -60 °C až 60 °C
jsou znázorněny na Obr. 4.12. V teplotním intervalu 0 °C až 40 °C byl pozorovaný
výrazný endotermický proces s minimem na teplotě 28 °C odpovídající kombinaci krys-
talizace a tání. Teplota tání kokosového oleje se nachází dle [26] v rozmezí teplot 22 °C
až 26 °C, což je důvod toho, proč se s kokosovým olejem v obchodech setkáváme v tuhé
formě. Opakované tání a tuhnutí na kvalitu kokosového oleje nemá žádný vliv [26].
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Obrázek 4.12: DSC záznam měření kokosových olejů

Na Obr. 4.13 je DSC záznam měření dvou slunečnicových olejů v teplotním inter-
vau -60 °C až 60 °C. V teplotním intervalu -45 °C až 0 °C byl pozorovaný endotermický
proces s minimy na teplotách -33 °C a -24 °C, resp. -20 °C. Endotermický proces od-
povídá kombinaci krystalizace a tání. Uvedené teploty minim jsou ve shodě s výsledky
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měřenými v [24]: -35 °C, resp. -26 °C. Krystalizace je výrazně ovlivněna poměrem
nasycených a nenasycených kyselin. Lokální minimum pravděpodobně odpovídá tání
a krystalizaci zejména kyselin olejové a linolové. Dle literatury [26] je teplota tání slu-
nečnicového oleje v rozmezí teplot -17 °C až -20 °C v závislosti na obsahu kyseliny
olejové. Teplota tání se může měnit také v závislosti na odrůdě oleje, počasí v daném
roce a přípravě oleje (jak již bylo řečeno výše) [26].
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Obrázek 4.13: DSC záznam měření slunečnicových olejů

Posledním měřeným vzorkem byl olej řepkový jehož DSC záznam je na Obr. 4.14,
kde je patrný drobný exotermický proces na teplotě cca -50 °C, následovaný velmi
výrazným endotermickým procesem se dvěma minimy na teplotách -25 °C a -15 °C,
resp. -13 °C. Endotermický proces odpovídá kombinaci krystalizace a tání. Naměřené
výsledky jsou ve shodě s [24], kde bylo minimum endotermického procesu pozorováno
na teplotě -15 °C. Dle [26] je teplota tání řepkového oleje -10 °C.
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Obrázek 4.14: DSC záznam měření řepkových olejů
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Určování teploty tání čokolády
Kdo by neznal čokoládu. Je velmi oblíbenou pochoutkou lidí po celém světě. První

čokoládu vyráběli původní obyvatelé střední Ameriky již dávno před příchodem Ev-
ropanů. Z rozemletých kakaových bobů se vyráběly kakaové placky nebo připravovaly
kakaové nápoje. Chuť čokolády byla hořká, proto se často kořenila vanilkou, chilli pa-
pričkou nebo dalšími přísadami. V počátcích její existence se tradovalo, že čokoláda
má léčivé účinky a původně se prodávala pouze v lékárnách, kdy jí lékaři předepisovali
při rekonvalescenci [21,29].

Základní suroviny pro výrobu čokolády jsou kakaové boby, kakaové máslo, sušené
mléko, cukr (sacharóza) a emulgátor [21, 29]. Kakaové máslo se získává rozemletím
lisovaných a upražených kakaových bobů. Bod tání kakaového másla (32–36 °C) umož-
ňuje optimální rozpouštění čokoládových výrobků v ústech [21,22,29]. Aby mohla být
čokoláda označována stále jako čokoláda, maximálně 5 % obsahu kakaového másla
může být nahrazeno rostlinými tuky. Jakmile množství rostlinných tuků přesáhne tuto
hranici, už se nejedná o čokoládu, výrobky bývají pak označované jako "kakaová po-
choutka"apod [21,29].

Do pojmu čokoláda, lze zahrnout tři kategorie produktů, jedná se o hořkou čoko-
ládu, mléčnou čokoládu a bílou čokoládu. Obsah kakaových součástí v hořké čokoládě
je v rozmezí 35–99 %, kvalitní hořká čokoláda by jich měla obsahovat alespoň 50 %
(pokud je to méně, čokoláda má sladkou chuť). U mléčné čokolády je obsah kakaových
součástí 18–55 % a do výrobku je navíc přidané sušené nebo kondenzované mléko.
Kvalitní mléčná čokoláda by měla obsahovat nejméně 30 % kakaových součástí. Bílá
čokoláda, na rozdíl od hořké a mléčné, neobsahuje kakaovou hmotu. V kvalitní bílé
čokoládě by mělo být alespoň 25 % kakaového másla a 25 % mléčných součástí [21,29].
Přesná množství a poměry surovin si ale většina čokoládoven pochopitelně kvůli kon-
kurenčním firmám bedlivě střeží.

Pokud máte doma psí (nebo kočičí) mazlíčky, s čokoládou buďte velmi opatrní. Pro
psy a kočky je čokoláda životu nebezpečná, jejich tělo ji nedokáže strávit. V čokoládě
se nachází některé alkaloidy (jako theofylin, theobromin a kofein), které psí a kočičí
organismus velmi obtížně zpracovává. Zejména theobromin působí na jejich organismus
jako jed [4,29]. Zatímco lidský organismus má enzym, který theobromin odbourává, psi
ani kočky jej nemají. Theobromin má nesrovnatelně větší dopad na nervovou soustavu
a srdce psů a koček než lidí. Při malé dávce se může projevit "pouhou"hyperaktivitou
zvířete, při vyšší jej může dokonce i usmrtit [4]. U člověka má čokoláda díky obsahu
flavonoidů pozitivní vliv na krevní tlak a kardiovaskulární systém. Čokoláda je také
považována za afrodiziakum a povzbuzující prostředek. Obsažené flavonoidy kakao-
vých bobů mají antioxidační účinek a chrání organizmus před účinkem volných radi-
kálů [21,29]. Při konzumaci běžných čokoládových pamlsků však velmi často převažuje
negativní efekt obsažených cukrů a tuků.

Kakaové máslo se řadí mezi tuky a oleje, k jeho tání dochází v intervalu tep-
lot 32–36 °C [21, 24, 28–30]. Chemicky je kakaové máslo složeno hlavně z triglyceridů
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z různých mastných kyselin, především kyseliny palmitové, kyseliny stearové, kyseliny
olejové a kyseliny linolové [21]. V důsledku výrazného polymorfismu kakaového másla
je známo, že má šest krystalových struktur, které tají při různých teplotách [21,31]. Pro
výrobu čokolády je zvláště důležité, aby se během tuhnutí tekuté čokoládové hmoty
tvořil V polymorf, tzv. beta modifikace. Toho je dosaženo speciálním tepelným zpraco-
váním zvaným "temperování " [21,31]. Během temperování je čokoládová hmota podro-
bena definovanému ochlazení a potom je znovu zahřívána, aby se opět roztavily nežá-
doucí krystaly s nízkou teplotou tání. Pro vytvoření chutné čokolády je správné tání
a tuhnutí kakaového másla velmi složitý proces a je třeba dodržovat přesná výrobní
pravidla [21,31].

V diferenčním skenovacím kalorimetru byly studovány čokolády s různým obsahem
kakaové sušiny v teplotním intervalu 0 °C až 55 °C. Byla určena oblast tání kakaového
másla a vyhodnocen onset (směrnicový počátek procesu) a minimum tohoto procesu.
Dle [22] onset označuje teplotu, při které začne tát odpovídající krystalická forma kaka-
ového másla, teplota minima odpovídá teplotě, kdy dochází k maximu tání. Pro měření
byly vybrány čokolády značky Lindt (70 %, 85 % a 90 % kakaa), Orion (mléčná, na
vaření, hořká a bílá) a ledová čokoláda.

Podmínky měření:
Kalorimetr Netzsch DSC200 F3 Maia
Měřící program: 20 °C → 0 °C → 55 °C
Rychlost ohřevu/chlazení: 10 °C/min
Hliníkové kelímky s propíchnutým víčkem
Ochranná atmosféra dusíku, průtok 40 ml/min
Hmotnost vzorku: 8–12 mg
Měřeno při normálním atmosférickém tlaku

DSC záznamy měření čokolád značky Lindt jsou zobrazeny na Obr. 4.15, čokolád
značky Orion na Obr. 4.16. Ve všech naměřených DSC křivkách čokolád Lindt a Orion
byl pozorovaný velmi výrazný endotermický proces v teplotním intervalu cca 28 °C až
40 °C. Teplota tání kakaového másla (onset) byla pro čokolády Lindt vyhodnocena na
teplotách 33 °C (70 %), 34 °C (85 %), resp. 32 °C (90 %), pro všechny čokolády Orion
na teplotě 32 °C. Minima tohoto procesu byla pro čokolády značky Lindt vyhodnocena
na teplotách 37 °C, 38 °C, resp. 35 °C, pro čokolády značky Orion na teplotách 33 °C,
resp. 34 °C. Dle odborné literatury dochází k tání kakaového másla v rozmezí teplot
32 °C až 36 °C [21,29] (díky čemuž se čokoláda snadno rozpouští v ústech), tyto hod-
noty jsou v dobré shodě s naměřenými výsledky pomocí kalorimetru. Přídavky tuků
(zejména mléčného a palmového tuku nebo bambuckého másla) mohou teplotu tání vý-
sledné čokolády do jisté míry ovlivnit a tím ovlivnit i kvalitu čokolády [21,29]. V námi
studovaných čokoládách obsahuje (dle tabulky složení uváděné výrobcem) pouze je-
den vzorek (Orion na vaření) přidané rostlinné tuky (palmový tuk a bambucké máslo)
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nicméně na hodnotu tání kakaového másla toto množství nemá zásadní vliv. Čokolády
Lindt obsahují (dle tabulky složení uváděné výrobcem) kakaový prášek se sníženým
obsahem tuku, což může být pravděpodobně příčinou posunutí teploty onsetu o 2 °C
a posunutí minima endotermického procesu o 2 až 3 °C oproti čokoládám Orion. Pokud
si vložíme do úst čokoládu Lindt 85 %, která má teplotu tání dle měření 34 °C a mi-
nimum endotermického procesu je na teplotě 38 °C (na této teplotě dochází k maximu
tání), k samovolnému rozpuštění čokolády v ústech bude docházet velmi pomalu. Prů-
měrná teplota v ústech se pohybuje kolem 35–37 °C. Pro rychlejší rozpuštění čokolády
v ústech si proto často pomáháme obrušováním čokolády jazykem nebo rozkousáním
čokolády.
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Obrázek 4.15: DSC záznam měření čokolád značky Lindt
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Obrázek 4.16: DSC záznam měření čokolád značky Orion
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Obrázek 4.17: DSC záznam měření ledové čokolády

Pokud rozpustíme čokoládu, přimícháme do ní kokosový olej a takto připravenou
směs necháme ztuhnout a vychladnout, dostaneme "čokoládu", která je označovaná jako
ledová. Ledová čokoláda by správně měla mít v názvu místo slova čokoláda, cukrovinka
nebo pochutina, protože obsahuje velmi malé (případně žádné) množství kakaové su-
šiny a kakaového másla [30]. Na Obr. 4.17 je DSC záznam měření ledové čokolády.
Z grafu je patrný endotermický efekt v teplotním intervalu 0 °C až 40 °C složený ze
dvou procesů. První endotermický proces s minimem na teplotě 25 °C odpovídá kombi-
naci krystalizace a tání kokosového oleje, který je hlavní součástí ledové čokolády (viz
DSC měření kokosového oleje na Obr. 4.12), druhý endotermický proces s minimem na
teplotě 33 °C odpovídá tání kakaového másla.

U DSC měření čokolád byla také vypočítána hodnota entalpie pozorovaného en-
dotermického procesu. Hodnota entalpie byla určena přímo z velikosti plochy peaku
daného procesu. Na Obr. 4.18 je znázorněna závislost hodnoty entalpie na obsahu ka-
kaové sušiny v čokoládě (jak jí uvádí výrobce), je vidět, že vztah mezi nimi je lineární.
Při vyšším obsahu kakaové sušiny v čokoládě se zvyšuje také množství krystalického
kakaového másla, a proto se také zvyšuje množství energie potřebné k rozpuštění (tání).
Pro mléčnou čokoládu Orion uvádí výrobce obsah kakaové sušiny nejméně 33 %, od-
povídající hodnota entalpie byla vyhodnocena jako 23 J/g. Orion čokoláda na vaření
obsahuje (dle výrobce) nejméně 38 % kakaové sušiny a Orion hořká čokoláda nejméně
52 % kakaové sušiny, hodnoty entalpie byly vypočítané jako 28 J/g, resp. 38 J/g. Pro
čokolády Lindt 70 %, Lindt 85 % a Lindt 90 % kakaové sušiny byly hodnoty entalpie
50 J/g, 62 J/g, resp. 68 J/g. Bílá čokoláda Orion nebyla do tohoto měření zahrnuta
z důvodu absence kakaové sušiny. Entalpii ledové čokolády do měření nelze zahrnout,
protože pozorovaný endotermický proces neodpovídá pouze tání kakaového másla, ale
také kombinaci krystalizace a tání kokosového oleje. Pokud se ale zaměříme na mě-
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řítko svislé osy grafu na Obr. 4.17 je vidět, že obsah kakaové sušiny v ledové čokoládě
bude velmi nízký. U čokolád Orion i Lindt se "výška"pozorovaného peaku pohybovala
v řádech jednotek mW/mg, ale pro ledovou čokoládu jsou to pouze desetiny mW/mg.
Z toho plyne, že hodnota entalpie by byla oproti čokoládám Lindt a Orion velmi nízká.
Vypočítané hodnoty entalpií jsou ve velmi dobré shodě s literaturou [31].
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Obrázek 4.18: Vztah mezi entalpií rozpouštění čokolády a obsahem kakaové sušiny
pro různé druhy čokolád
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Návrh praktika z fyziky

V rámci doktorské práce byl vytvořen návrh pracovního listu pro SŠ praktikum
z fyziky (termodynamiky) a k němu studijní text. Motivací pro jeho sestavení bylo
vytvořit nevšední, pro studenty lákavé, praktikum z fyziky a seznámit je s metodou
diferenční skenovací kalorimetrie (DSC) a jejím využitím v mnoha odvětvích. Návrh
praktika byl zaměřen zejména na změny skupenství potravin, se kterými se studenti
běžně setkávají – voda, oleje, čokoláda. Praktikum bylo koncipováno tak, aby mohlo
být do výuky zařazeno po výkladu základních termodynamických vztahů a po sezná-
mení studentů se změnami skupenství látek.

Testování probíhalo na třech pražských gymnáziích v rámci fyzikálních praktik,
semináře z fyziky, resp. běžné hodiny fyziky. Celkově bylo provedeno v sedmi skupi-
nách, v počtu cca 10–15 studentů v jedné skupině. Praktikum se skládalo z několika
částí: uvedení do dané problematiky, seznámení s metodou DSC a její konkrétní využití
zejména v potravinářství, návaznost metody DSC na připravené úkoly, zpracování úkolů
v pracovním listě (praktické, resp. teoretické části, viz Příloha A), diskuze výsledků a
zhodnocení. Časová náročnost navrhovaného praktika ve třídě s cca 15 studenty od-
povídala 2 vyučovacím hodinám (úvod 10 minut, praktická část 30 minut, teoretická
15–20 minut, vyhodnocení a diskuze výsledků praktické části 15–20 minut).

Na úvodní informace o metodě DSC a jejím využití navazovalo samotné testování
pracovního listu. Pro praktickou část bylo připraveno (zmrazeno v mrazáku) pět dvojic
vzorků potravin (označených jako vzorek č. 1–10). Dvojice vzorků měly vždy srovnatel-
nou hmotnost i měrnou tepelnou kapacitu, jejich seznam je uveden v Tab. 5.1. Úkolem
studentů bylo porovnáním doby potřebné na rozpuštění vzorku v ústech určit, který
ze dvojice má vyšší teplotu tání. Vzorky byly vybrány na základě předchozích DSC
měření tak, aby rozdíl teplot tání byl dostatečný na to, aby se dal rozeznat při ohřívání
v ústech. U prvních dvou dvojic vzorků č. 1–4 měli studenti ještě navíc určit, o které
potraviny se jednalo. V případě použitých druhů olejů a čokolád měli studenti uvést
jejich odhad hodnoty teploty tání.

Vzorky vody a olejů srovnatelné hmotnosti byly umístěny do plastových blistrů
(viz Obr. 5.1) a vloženy do mrazáku, aby došlo k jejich ztuhnutí. Do doby testování
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vzorek č. 1 – vzorek č. 2 voda – voda
vzorek č. 3 – vzorek č. 4 voda – slaná voda (10 % NaCl)
vzorek č. 5 – vzorek č. 6 olivový olej – kokosový olej
vzorek č. 7 – vzorek č. 8 řepkový olej – olivový olej
vzorek č. 9 – vzorek č. 10 čokoláda Lindt (85 % kakaa) – ledová čokoláda

Tabulka 5.1: Seznam použitých vzorků pro testování

na školách byly ponechány v mrazáku (řádově dny) a pro přenos a uchování během
testování byly skladovány v termosce s ledem a parami tekutého dusíku (řádově ho-
diny). Zchlazení parami tekutého dusíku bylo nutné kvůli vzorku řepkového oleje, který
v mrazáku sice změní svůj stav na pevné skupenství, nicméně po vyndání dochází v řá-
dech sekund k jeho tání. Čokolády byly nařezány na kousky velikosti cca 1 cm x 1 cm
a ponechány při pokojové teplotě až do doby testování.

1 cm

Obrázek 5.1: Plastový blistr
s dvojicí vzorků olivový olej –
kokosový olej

Příprava vzorků pro skupinu cca 15 studentů zabrala
přibližně 1 hodinu. V teoretické části pracovního listu
byly řešeny dva příklady (viz Příloha A), jeden na
výpočet tepla potřebného ke změně skupenství dané
látky a jeho využití, druhý na spotřebu energie zís-
kané konzumací čokolády. Cílem teoretické části ne-
bylo ověřit, zda si studenti pamatují vzorce pro výpo-
čet příkladu na změnu skupenství, ale schopnost je-
jich aplikace, z tohoto důvodu byly všechny potřebné
vzorce a konstanty uvedené již v zadání.

Po zpracování pracovního listu následovala dis-
kuze a vyhodnocení výsledků. V rámci prvních dvou
dvojic vzorků byl kromě výsledků diskutován fázový
diagram vody a fázový diagram směsi voda + NaCl. Byl kladen důraz na oblast koncen-
trací soli do cca 40 % a její propojení s využitím, např. při solení silnic. U vzorků olejů
a čokolád byly rozebírány odhady teplot tání, zejména jakým způsobem se studenti
rozhodovali a jaká vodítka je mohla k hodnotě nasměrovat. Po zhodnocení praktické
části následovalo nastínění postupu řešení a kontrola výsledků příkladů v části teo-
retické. Nakonec studenti obdrželi Kapitoly 2–4 této práce sloužící jako studijní text
pro dané praktikum. Jsou zde teoretické základy z termodynamiky (které jsou zároveň
středoškolsky nadstavbové) a vybrané experimenty z termodynamiky. Dále detailnější
popis i konkrétní využití kalorimetrie a v neposlední řadě shrnuty a diskutovány na-
měřené výsledky potravin pomocí DSC (testovaných v praktické části i další potraviny).
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Testování na školách

Pro testování návrhu pracovního listu praktika z fyziky byla vybrána tři gym-
názia v Praze: Gymnázium Budějovická (GyBu), Gymnázium Jana Nerudy (GJN)
a Gymnázium Na Vítězné pláni (GVP) (seřazena abecedně). Gymnázia byla zvolena
z důvodu dobré časové dostupnosti z KVOF MFF UK s ohledem na uchování vzorků ve
zmraženém stavu do doby testování. Vyučující byli kontaktovaní e-mailem (viz Příloha
B) s žádostí o pomoc a bližší specifikací průběhu hodiny. Za Gymnázium Budějovická
byl osloven Mgr. Michal Roskot, za Gymnázium Jana Nerudy Mgr. Petr Kolář a za
Gymnázium Na Vítězné pláni Mgr. Martin Vinkler. Vyučující na GyBu a GVP nabídli
k dispozici dvouhodinové bloky praktika z fyziky, resp. semináře z fyziky, vyučující na
GJN běžnou hodinu fyziky. Na GJN byl z časových důvodů (1 vyučovací hodina–VH)
průběh praktika lehce pozměněn a byla provedena pouze praktická část pracovního
listu.

Na březen 2020 bylo naplánované testování studentů Matematicko-fyzikální fa-
kulty Univerzity Karlovy v rámci volitelného předmětu Fyzika v Experimentech II,
které mělo být vhodným doplněním a porovnáním výsledků získaných na testovaných
gymnáziích. Z důvodu usnesení Ministra zdravotnictví [32] a následného vyjádření rek-
tora Univerzity Karlovy [33] byla od 11.3.2020 zakázána přítomnost studentů na vý-
uce a testování bylo proto zrušeno. Druhý termín testování byl plánován na květen
2020, nicméně se (v omezeném režimu fungování nejen Matematicko-fyzikální fakulty)
nepodařilo získat dostatečný vzorek studentů pro testování, z tohoto důvodu nebylo
provedeno.

Testování na Gymnáziu Budějovická probíhalo celkem ve třech skupinách studentů
– 2x blok dvou VH praktika z fyziky, kdy byla třída rozdělená na poloviny (2. ročník) a
1x blok dvou VH semináře z fyziky (3. ročník). Na Gymnáziu Jana Nerudy byla k dis-
pozici 2x běžná vyučovací hodina fyziky (3. ročník) a na Gymnáziu Na Vítězné pláni
2x blok dvou VH praktika z fyziky (2. ročník). V obou případech byly třídy rozdělené
na poloviny. Počty respondentů pro jednotlivá gymnázia jsou uvedeny v Tab. 6.1.

48



Kapitola 6. Testování na školách 49

počet respondentů
Gymnázium Budějovická 33
Gymnázium Jana Nerudy 23

Gymnázium Na Vítězné pláni 23

Tabulka 6.1: Počet respondentů pro jednotlivá gymnázia

6.1 Výsledky testování

6.1.1 Gymnázium Budějovická
Pracovní list na Gymnáziu Budějovická (GyBu) byl zadáván třem skupinám s cel-

kovým počtem studentů 32 ve věku 16–18 let, testování se účastnil také vyučující.
První dvojice vzorků (vzorek č. 1, vzorek č. 2) byla v obou případech voda. Tep-

lota tání u obou vzorků je 0 °C, v ústech by se tedy vzorky srovnatelné hmotnosti
měly rozpustit za stejný čas. Vzhledem k tomu, že do doby rozpuštění prvního vzorku
v ústech studentů ležel vzorek druhý na pokojové teplotě a docházelo ke zvyšování
jeho teploty (počáteční teplota vzorků tedy při vložení do úst nebyla zcela stejná) se
mohlo zdát, že teplota tání vzorku č. 2 je nižší než teplota tání vzorku č. 1. Nicméně
při rychlé manipulaci se vzorky, která byla studentům doporučena a připomínána, byl
tento rozdíl minimální a většina studentů správně uvedla, že teplota tání obou vzorků
je stejná. Že se jedná o vodu, v prvním případě rozpoznali téměř všichni studenti.
Ve druhém případě se někteří snažili nalézt rozdíl ve vzorcích a vyskytly se i odpovědi
voda+cukr, voda+pepř nebo perlivá voda. Vzorek č. 3 (vodu) a vzorek č. 4 (10 % NaCl
roztok) poznali téměř všichni studenti, pouze v pěti případech studenti nevyplnili nic
(případně byla odpověď nevím). Voda o 10 % koncentraci NaCl má dle [10] teplotu
tání -7 °C, dle výsledků naměřených pomocí DSC v rámci této práce -8 °C. V ústech
se rozpustí podstatně dříve slaná voda, než čistá voda (o srovnatelných hmotnostech).
K tomuto závěru dospěla i většina studentů, pouze 20 % z celkového počtu uvedla
vyšší teplotu tání slané vody. V Tab. 6.2 jsou uvedené odpovědi respondentů týkající
se vzorků č. 1–4.

U vzorků olejů a čokolád měli respondenti nejprve uvést odhad hodnoty tep-
loty tání a poté opět porovnávali, který ze dvojice olejů, resp. čokolády se jim rozpustí
v ústech dříve/později. Otázky na odhady teplot tání byly otevřené z důvodu testování
didakticky problémové úlohy, odpovědi byly poté rozděleny do intervalů a zpracovány
do grafu. Výsledné grafy pro jednotlivé potraviny jsou pro respondenty z GyBu zobra-
zeny na Obr. 6.1. Dle dostupné literatury [26,27] je teplota tání olivového oleje ∼ 0 °C,
kokosového ∼ 25 °C a řepkového ∼ -13 °C. Teplota tání čokolády Lindt (85 % kakaa)
je ∼ 34 °C a ledové čokolády ∼ 25 °C [21,30].



Kapitola 6. Testování na školách 50

Vzorek Odpověď Počet respondentů

Vzorek č. 1 (voda)
voda 29

nevím/nic 3
voda+sůl 1

Vzorek č. 2 (voda)

voda 21
voda+cukr 4

perlivá voda 4
nevím/nic 3
voda+pepř 1

Vzorek č. 3 (voda) voda 28
nevím/nic 5

Vzorek č. 4 (voda+sůl) voda+sůl 32
nevím/nic 1

Tabulka 6.2: Odpovědi respondentů pro vzorky č. 1–4 na GyBu
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Obrázek 6.1: Odhady teplot tání v teplotních intervalech pro jednotlivé potraviny na
Gymnáziu Budějovická
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Největší zastoupení odhadů teplot tání všech olejů byla v teplotním intervalu
-4 °C až 10 °C, pro olivový a řepkový olej byly také velmi často zastoupeny odhady
teplot tání z intervalu -25 °C až -5 °C. Pro určení přibližné hodnoty teploty tání ko-
kosového oleje mohl být vodítkem tuhý stav oleje v obchodech/v místnosti o pokojové
teplotě. Toto vodítko také na GyBu při závěrečném zhodnocení pracovního listu od
studentů zaznělo. Velká většina studentů odhadla teplotu tání čokolád v teplotním in-
tervalu 26 °C až 37 °C, vyskytly se ale také zcela nelogické odpovědi typu 80 °C nebo
10 °C, což značí na to, že tito studenti se nad svými odpověďmi nezamýšleli z hle-
diska běžně dostupného tuhého stavu čokolády a svých zkušeností. Vyšší teplotu tání
u vzorku č. 5 a č. 6 (olivový olej – kokosový olej srovnatelné hmotnosti) poznali kromě
3 všichni respondenti. U vzorků č. 7 a č. 8 (řepkový olej – olivový olej srovnatelné
hmotnosti), navzdory téměř 15 stupňovému rozdílu hodnot teplot tání, pouze přibližně
polovina respondentů uvedla dle vlastního vnímání vyšší teplotu tání olivového oleje.
U vzorků čokolád uvedlo celkem 8 studentů vyšší teplotu tání ledové čokolády.

K výpočtu příkladů teoretické části měli respondenti k dispozici všechny potřebné
vzorce i konstanty, přesto pouze 9 respondentů (z celkových 24) druhého ročníku a 3
studenti semináře z fyziky (z celkových 9) dokázalo vypočítat oba příklady správně.
Problém nastal zejména při výpočtu tepla potřebného ke změně látky pevného sku-
penství o dané teplotě na kapalinu jiné teploty. Druhý příklad zaměřený na spotřebu
energie vypočítali kromě 4 studentů všichni správně.

6.1.2 Gymnázium Jana Nerudy
Praktická část pracovního listu byla na Gymnáziu Jana Nerudy (GJN) zadávána

ve dvou skupinách celkovému počtu 22 studentů ve věku 17–18 let, testování se účastnil
také vyučující. Jeden student z důvodu alergie netestoval vzorky čokolád.

Rozpoznání vody u vzorku č. 1 nebyl ani v případě testování na GJN problém.
Stejně jako na GyBu, se u vzorku č. 2 (voda) mnoho respondentů snažilo najít nějaký
rozdíl oproti vzorku č. 1. Varianty na vzorek vody č. 2 byly voda+sůl, voda+cukr,
voda+něco a perlivá voda. V případě další dvojice vzorků (č. 3 a č. 4) voda – slaná voda,
uvedli opět téměř všichni správně odpověď voda pro vzorek č. 3. Pouze dva studenti
nerozeznali (neuvedli nic) v případě vzorku č. 4 – slaná voda. Čtyři studenti vyhodnotili
na základě jejich vnímání vyšší teplotu tání pro slanou vodu oproti vodě srovnatelné
hmotnosti. V Tab. 6.3 jsou uvedené odpovědi respondentů týkající se vzorků č. 1–4.
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Vzorek Odpověď Počet respondentů

Vzorek č. 1 (voda) voda 22
voda+cukr 1

Vzorek č. 2 (voda)

voda 14
voda+sůl 3
nevím/nic 2

perlivá voda 2
voda+něco 1
voda+cukr 1

Vzorek č. 3 (voda)

voda 20
nevím/nic 1
voda+sůl 1

mentolová příchuť 1

Vzorek č. 4 (voda+sůl) voda+sůl 21
nevím/nic 2

Tabulka 6.3: Odpovědi respondentů pro vzorky č. 1–4 na GJN

Odhady hodnot teplot tání olejů a čokolád byly opět pro přehlednost rozděleny
do intervalů a zaznamenány do grafů – viz Obr. 6.2. Z grafu je patrné, že pro všechny
druhy olejů respondenti nejčastěji uvedli teploty tání ve stejném teplotním intervalu -
4 °C až 10 °C, ostatní teplotní intervaly byly zastoupené v počtu maximálně 4 odpovědí.
Při závěrečné diskuzi pracovního listu a jeho zhodnocení bylo také minimum studentů,
kteří by vnímali tuhý stav kokosového oleje při jeho zakoupení. Při porovnávání vzorků
v ústech uvedli všichni respondenti vyšší teplotu tání kokosového oleje (vzorky č. 5
a č. 6) a kromě 4 studentů všichni vyšší teplotu tání olivového oleje (vzorky č. 7 a č. 8).
Oproti GyBu se na GJN vyskytly různé odhady teplot tání pro každou čokoládu.
Pro čokoládu Lindt bylo nejčetnější zastoupení odhadů v teplotním intervalu 26 °C
až 37 °C pro ledovou čokoládu v teplotním intervalu 16 °C až 25 °C. Tyto odhady
odpovídají skutečnosti. Vyšší teplotu tání vzorku ledové čokolády dle roztání v ústech
uvedli pouze 3 studenti. Teoretická část pracovního listu na GJN nebyla z časových
důvodů provedena.
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Obrázek 6.2: Odhady teplot tání v teplotních intervalech pro jednotlivé potraviny na
Gymnáziu Jana Nerudy

6.1.3 Gymnázium Na Vítězné pláni
Testování na Gymnáziu Na Vítězné pláni (GVP) probíhalo ve dvou skupinách

s celkovým počtem 23 studentů ve věku 16–18 let. Jeden student z důvodu alergie
netestoval vzorky čokolád.

U rozpoznávání potravin obecně větší procento studentů na GVP (oproti GyBu
i GJN) nevědělo o jaké potraviny se jedná, případně neměli vyplněné nic. Jako pro-
blematická se opět ukázala identifikace vzorku č. 2 (vody) v porovnání se vzorkem
č. 1 (voda). Studenti se snažili najít rozdíl ve vzorcích a výsledkem je pouze 50 %
odpovědí správných. U další dvojice vzorků (č. 3 voda a č. 4 slaná voda) vodu iden-
tifikovalo správně mnohem více studentů než v předchozí dvojici. Variantou odpovědí
ke vzorku vody byly opět voda+sůl, voda+cukr nebo voda+pepř. V jednom případě
student uvedl olej. S rozpoznáním slané vody opět nebyl žádný problém, pouze dvakrát
se vyskytla odpověď nevím/nic. Třem studentům se jevila teplota tání slané vody vyšší
(vzorek č. 4) než teplota tání vody (vzorek č. 3) srovnatelné hmotnosti. V Tab. 6.4 jsou
uvedené odpovědi studentů týkající se vzorků č. 1–4.
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Vzorek Odpověď Počet respondentů

Vzorek č. 1 (voda)

voda 18
nevím/nic 3
voda+sůl 1

voda+pepř 1

Vzorek č. 2 (voda)

voda 12
nevím/nic 6
voda+sůl 2

voda+pepř 1
voda+cukr 1

olej 1

Vzorek č. 3 (voda)

voda 17
nevím/nic 3
voda+sůl 2

olej 1

Vzorek č. 4 (voda+sůl) voda+sůl 21
nevím/nic 2

Tabulka 6.4: Odpovědi respondentů pro vzorky č. 1–4 na GVP

Na Obr. 6.3 jsou znázorněny grafy odhadů teplot tání v teplotních intervalech
pro jednotlivé potraviny u studentů GVP. Nejvíce zastoupený teplotní interval teplot
tání pro olivový olej byl na GVP (-4 °C až 10°C) a pro kokosový olej (21–30 °C), což
odpovídá skutečnosti. Pro řepkový olej to byl interval (11 °C až 20 °C). Při porovná-
vání teplot tání vzorků č. 5 a č. 6 (olivový olej – kokosový olej srovnatelné hmotnosti)
v ústech, kromě 4 studentů všichni ostatní rozpoznali vyšší teplotu tání kokosového
oleje. U vzorků č. 7 a č. 8 (řepkový olej – olivový olej srovnatelné hmotnosti) byla opět
přibližně poloviční úspěšnost rozpoznání vyšší teploty tání olivového oleje. Největší za-
stoupení odhadů teplot tání pro čokolády byla v teplotním intervalu 26 °C až 37 °C.
I respondenti z GVP uvedli teploty tání čokolády značně odchýlené od reality, a to
např. 60 °C nebo 5 °C. Při porovnávání teploty tání vzorků čokolád v ústech uvedli
všichni správně vyšší teplotu tání u čokolády Lindt.

Příklady z teoretické části pracovního listu dokázal vypočítat zcela správně jen
jeden student (z celkových 24). Tento výsledek mohl být ovlivněn tím, že studenti v ho-
dinách probírali změny skupenství pouze 14 dní před testováním, a proto danou látku
nemuseli mít dostatečně procvičenou a zažitou.
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Obrázek 6.3: Odhady teplot tání v teplotních intervalech pro jednotlivé potraviny na
Gymnáziu Na Vítězné pláni

6.2 Zhodnocení
Motivací pro navrhnutí praktika z fyziky bylo vytvoření nevšedního, a pro stu-

denty lákavého, praktika a jejich seznámení s metodou diferenční skenovací kalorimetrie
(DSC), resp. s jejím uplatněním v mnoha odvětvích. Během výkladu základního prin-
cipu a využití DSC byli studenti zvídaví zejména při použití kalorimetire v oblastech
požární ochrany nebo při kontrolách kvality potravin.

Při testování praktické části pracovního listu navrženého praktika z fyziky se dva
studenti částečně nemohli účastnit z důvodu alergie na čokoládu. Teoretická část ne-
byla na Gymnáziu Jana Nerudy z časových důvodů provedena. V rámci praktické části
u prvních dvou dvojic vzorků (č.1 – voda, č. 2 – voda; č. 3 – voda, č. 4 – slaná voda)
měli studenti kromě rozpoznání, který ze dvojice srovnatelné hmotnosti se rozpustí
v ústech dříve/později určit, o které potraviny se jednalo. Velká většina studentů se
v případě první dvojice vzorků (voda – voda) snažila najít mezi vzorky rozdíl. V pří-
padě druhé, nové, dvojice vzorků (voda – slaná voda) uvedla většina studentů správně
odpověď voda pro vzorek č. 3. V druhé polovině praktické části měli studenti navíc
uvádět odhady teplot tání olejů a čokolád. Výsledky jejich odhadů ukazují na nepro-
pojenost znalostí získaných z hodin fyziky se zkušenostmi. Olivový a řepkový olej jsou
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běžně dostupné v tekuté podobě, při delším uchovávání olivového oleje v lednici nebo
při delším pobytu v mrazivém počasí tuhne, řepkový olej nikoli. Naopak v dnešní době
velmi populární kokosový olej je k dostání v tuhé podobě. V tuhém stavu zůstává
v regálech obchodů i v domácnosti (kde je běžná pokojová teplota), pokud ale olej
necháme vedle rozpálené trouby, kousek vložíme na dlaň nebo mezi prsty, začne velmi
rychle tát. Čokoláda je běžně dostupná v obchodech i doma v tuhém stavu. Pokud ji
držíme v ruce, může po nějaké době docházet k jejímu pomalému rozpouštění, naopak
když ji necháme na slunném místě, roztaje velmi rychle. Toto všechno (a mnoho dal-
ších) byla vodítka, která mohla studenty navést k vhodným (vhodnějším) tipům teplot
tání. Během diskuze a zhodnocení praktické části pracovního listu všechno zaznělo,
některé věci věděli studenti sami hned, vždy reagovali správně na otázky ohledně stavů
potravin v konkrétních situacích. I přes to, že tyto praktické znalosti a zkušenosti stu-
denti mají, velmi často v hodině fyziky nedošlo k jejich propojení.

Cílem teoretické části pracovního listu bylo ověřit schopnost aplikace znalostí
a vzorců pro výpočty příkladů týkajících se změn skupenství. Z tohoto důvodu měli
studenti všechny vzorce i konstanty uvedené v pracovním listu. Navzdory tomu první
příklad dokázala vypočítat pouze menšina studentů, mnoho z nich si neuvědomilo nut-
nost rozdělení výpočtu tepla na 3 části (zvýšení teploty ledu, změna skupenství, zvýšení
teploty vody), což značí neúplné pochopení studované problematiky a grafů, na kte-
rých se látka často vysvětluje. S druhým (základním) příkladem na spotřebu energie
nebyl problém. Tento příklad byl konstruován i k možnému zařazení do hodin fyziky
na základní školu nebo nižší gymnázium. Velmi často se studenti ptali a zajímali, zda
jsou uvedené informace o energetickém výdeji v úloze reálné hodnoty a jaké by byly
pro jiné činnosti (např. běh, chůze, ...).

Po zhodnocení a diskuzi výsledků dostali studenti i vyučující studijní text (Kapi-
toly 2–4 této práce). Oslovení vyučující jej velmi ocenili, kdy např. na GyBu byla část
tohoto textu využita v hodině fyziky při kontrole České školní inspekce se zaměřením
na čtenářskou gramotnost fyzikálních textů. Vyučující na GVP uvítal středoškolsky
nadstavbové informace z termodynamiky a jejich konkrétní využití. Při výběru vhodné
učebnice fyziky postrádá v těch dostupných zejména srozumitelnost pro žáky, ucelenost
informací a lehkou nadstavbu učiva např. s vhodnými odkazy na zajímavosti, propojení
s praxí, videa, experimenty, applety apod.

Studenti hodnotili praktikum jako nevšední a zajímavé, zároveň si během něho
ale uvědomili spoustu běžných příkladů ze života spojených se změnami skupenství.
Vyučující ocenili originalitu porovnávání teplot tání v ústech a celé praktikum i jeho
průběh hodnotili velmi pozitivně. Evidentní byl prý zájem studentů o dané téma a chuť
spolupracovat při nevšedním testování. Možnost začlenění praktika do hodin nevylou-
čili a v této podobě by jej využili zejména při speciálních/tématických hodinách, jako
jsou hodiny před vánocemi či před koncem školního roku.
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Závěr – Termická analýza ve SŠ
výuce fyziky

Dosažené výsledky z první části předkládané disertační práce – Termická analýza ve
SŠ výuce fyziky lze shrnout do následujících bodů:

• Experimentální část

– Pomocí diferenční skenovací kalorimetrie (DSC) byly určeny teploty tání vody
s různou koncentrací soli (destilovaná voda, 10 % NaCl, 20 % NaCl, 30 % NaCl)
a výsledky byly porovnány s příslušným fázovým diagramem. Teplota tání desti-
lované vody byla 0 °C, pro tento vzorek byla také vyhodnocená entalpie tepelného
procesu (∼ 338 J/g). Teplota tání vody o 10 % NaCl byla -8 °C, vody o 20 % NaCl
-19 °C a vody o 30 % NaCl -19 °C. Dosažené výsledky jsou ve shodě s fázovým
diagramem směsi voda + NaCl.
– Pro několik vybraných olejů (pistáciový, olej z vlašských ořechů, olivový, ko-
kosový, slunečnicový a řepkový) byl pomocí DSC měření určen teplotní interval
tepelného procesu, který odpovídá kombinaci krystalizace a tání daných olejů,
resp. bylo určeno minimum tohoto procesu. Ve všech DSC křivkách studova-
ných olejů byl pozorovaný jeden výrazný endotermický proces. U olivového, ko-
kosového, slunečnicového a řepkového oleje byly měřeny různé varianty vzorků
(domácí, bio, různý výrobce). U slunečnicového oleje došlo k odchýlení hodnoty
minima tepelného procesu o ∼ 4 °C pro různé varianty výrobce oleje. U ostatních
druhů testovaných olejů byly rozdíly do ∼ 2 °C. Tyto drobné rozdíly byly prav-
děpodobně způsobeny různými odrůdami použitých surovin, počasím při zrání
produktů pro výrobu oleje v daném roce nebo konkrétní přípravou oleje. Pro
pistáciový olej bylo vyhodnoceno minimum tepelného procesu na teplotě -14 °C,
pro olej z vlašských ořechů -28 °C, pro olivový olej -1 až 1 °C, pro kokosový olej 28
°C, pro slunečnicový olej -20 až -24°C a pro řepkový olej -13 až -15 °C. Výsledky
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pro všechny oleje byly srovnatelné s literaturou.
– U různých druhů čokolád byla pomocí DSC určovaná oblast tání kakaového
másla, resp. určovaná jeho teplota tání. Pro čokolády Lindt (70 %, 85 % a 90 % ka-
kaa) a čokolády Orion (bílá, mléčná, na vaření a hořká) byl v křivkách pozorovaný
výrazný endotermický proces odpovídající tání kakaového másla. Teplota tání ka-
kaového másla byla pro čokolády Lindt a Orion 32–34 °C, v závislosti na obsahu
kakaa a přidaných tuků v čokoládách. Tento interval odpovídá intervalu teplot
tání kakaového másla. V kalorimetru byla měřena také ledová čokoláda, v DSC
křivce byl pozorovaný endotermický proces složený ze dvou procesů, které odpo-
vídaly tání kakaového másla a kombinaci krystalizace a tání kokosového oleje,
které ledová čokoláda obsahuje.
– Pro čokolády Lindt a Orion byla vypočítána hodnota entalpie pozorovaného
endotermického procesu (přímo z velikosti plochy peaku). Závislost hodnoty en-
talpie na obsahu kakaové sušiny obsažené v čokoládě je lineární. Při vyšším ob-
sahu kakaové sušiny v čokoládě se zvyšuje také množství krystalického kakaového
másla, a proto se zvyšuje množství energie potřebné k rozpuštěné (tavení).

• Návrh SŠ praktika z fyziky

– Byl vytvořen návrh SŠ praktika z fyziky (termodynamiky) s pracovním lis-
tem. Pracovní list se skládá ze dvou částí (praktické a teoretické). K praktiku
byl sepsán studijní text. Motivací pro sestavení návrhu SŠ praktika bylo vytvořit
nevšední a pro studenty lákavé praktikum z fyziky a seznámit je s metodou DSC
a jejím využitím.
– V praktické části studenti porovnávali, který ze dvojice vzorků potravin (srov-
natelné hmotnosti i tepelné kapacity) se jim rozpustí v ústech dříve, tím určili,
který ze dvojice má nižší teplotu tání. Celkem bylo připraveno pět dvojic vzorků
(voda–voda, voda–slaná voda, olivový olej–kokosový olej, řepkový olej–olivový
olej, čokoláda Lindt–ledová čokoláda). U příkladů olejů a čokolád měli studenti
odhadnout hodnotu teploty tání. Všechny vzorky byly autorkou měřeny v dife-
renčním skenovacím kalorimetru v rámci experimentální části práce.
– Teoretická část praktika obsahovala výpočet dvou příkladů zaměřených na
změny skupenství a spotřebu energie, resp. aplikaci vzorců.
– Průběh praktika byl autorkou otestován na třech pražských gymnáziích.
– Pro doplnění a porovnání výsledků získaných na testovaných gymnáziích bylo
plánováno testování studentů Matematicko-fyzikální fakulty Univerzity Karlovy
v rámci volitelného předmětu Fyzika v experimentech II (na březen 2020). Z dů-
vodu usnesení Ministra zdravotnictví a následného vyjádření rektora Univerzity
Karlovy byla od 11.3.2020 zakázána přítomnost studentů na výuce a testování
bylo proto zrušeno.
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• Výsledky testování návrhu praktika

– Studenty odhadované hodnoty teplot tání olejů a čokolád ukazují z velké části
na nepropojenost znalostí získaných během hodin fyziky se zkušenostmi.
– Výsledky teoretického příkladu – zaměřeného na změnu skupenství ukazují na
testovaných gymnáziích na neúplné pochopení studované problematiky a grafů,
na kterých se látka vysvětluje. Druhý (základní) příklad na spotřebu energie zís-
kané z konzumace čokolády vypočítali téměř všichni studenti.
– Studijní text byl oslovenými vyučujícími hodnocen velmi kladně, na jednom
testovaném gymnázium byl využit v hodině při kontrole České školní inspekce se
zaměřením na čtenářskou gramotnost fyzikálních textů.
– V předkládané podobě by oslovení vyučující na testovaných gymnáziích prakti-
kum využili při tématických hodinách zejména před vánocemi nebo před koncem
školního roku.



Část II

MATERIÁLOVÝ VÝZKUM
SLITIN TYPU

Al–Zn–Mg(–Cu–Sc–Zr)
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Kapitola 8

Teoretické základy

8.1 Krystalová mřížka a její poruchy

8.1.1 Krystalová mřížka
Pravidelné periodické uspořádání na dlouhou vzdálenost je krystal [34, 35]. Sou-

stava pravidelně rozmístěných částic pevné látky je označována jako ideální krystalová
mřížka [34, 35]. Krystalová struktura je definovaná pomocí mřížky a báze atomů (zá-
kladní motiv) v každé její elementární (základní) krystalové buňce [34,36]. Elementární
krystalová buňka je charakterizovaná třemi elementárními translačními vektory. Podle
délky úseků, které vytíná na souřadných osách a podle vzájemné polohy těchto os, roz-
lišujeme sedm základních krystalografických soustav [35]. Typ krystalové mřížky a její
obsazenost atomy ovlivňuje i vlastnosti kovových materiálů, např. tvařitelnost za tepla
i studena, teplotní roztažnost nebo elektrickou vodivost [35,37].

Pro jednotný popis rovin a směrů v krystalových mřížkách se využívají tzv. Mille-
rovy indexy. Základem popisu roviny jsou úseky, které rovina vymezuje v souřadných
osách, Millerovými indexy roviny (h k l) jsou reciproké hodnoty těchto úseků, které jsou
převedené na nejmenší nesoudělná celá čísla [34, 35]. Pro úseky v záporných částech
os se uvádí znaménko mínus nad příslušným Millerovým indexem [34, 35]. Pokud je s
příslušnou rovinou rovnoběžná některá z os souřadnic, index této roviny je roven 0. Pro
popis směrů pomocí Millerových indexů [u v w] se vede s daným směrem rovnoběžka
počátkem [34, 35]. Millerovými indexy jsou poté souřadnice bodu na této rovnoběžce,
které se opět převedou na nejmenší celá nesoudělná čísla [34, 35]. Některé příklady
Millerových indexů rovin a směrů jsou uvedeny na Obr. 8.1 [35]. Všechny roviny stej-
ného typu se označují {h k l}, směry stejného typu ⟨u v w⟩.

Veškeré krystalické látky (reálné krystalové mřížky) obsahují strukturní poruchy
i odchylky od ideálního krystalického uspořádání, které mají výrazný a významný viv
na vlastnosti materiálů, zejména na jejich zpevnění [35, 37]. V kovových a keramic-
kých materiálech lze zavést geometrickou klasifikaci poruch na bodové, čárové, plošné
a objemové [1, 35, 37].

61



Kapitola 8. Teoretické základy 62

[100]

[010]

[001]
[101]

[110]

(110)

(001)

(123)

/2

/3

[111]z z

x
x

yy

a
b

c

Obrázek 8.1: Schématické znázornění vybraných příkladů Millerových indexů a) ro-
vin, b) směrů [35]

8.1.2 Bodové poruchy
Základní jednoduché typy bodových poruch v prosté kubické krystalové mříži

jsou uvedené na Obr. 8.2 [1]. Neobsazené místo v mříži se nazývá vakance nebo také
Schottkyho porucha, atom základního prvku umístěný v "nesprávné", meziuzlové po-
loze intersticiál nebo intersticiála či intersticiální atom. Jako bodová porucha je také
označovaný substitučně, resp. intersticiálně umístěný cizí atom [1, 35]. Složitější typy
bodových poruch jsou jejich skupiny, mohou být tvořeny buď shlukem jednoho typu
poruch nebo jejich kombinací. Dvojčlenný komplex vakance + intersticiál se nazývá
Frenkelův pár [1].

a) b) c) d)

e) f) g) h)

atom základní mříže neobsazený uzelatom příměsi

i)

Obrázek 8.2: Schéma bodových poruch krystalové mříže: a) vakance, b) intersticiál,
c) substitučně umístěný atom příměsi, d) intersticiálně umístěný atom příměsi, e) di-
vakance, f) trivakance, g) Frenkelův pár, h) komplex vakance + příměs i) příměs jako
intersticiál + vakance [1]
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Přítomnost každé poruchy vyvolává v mříži napěťová pole, ve kterých dochází
k posunutí středních poloh částic. Díky lokálním napěťovým polím mohou poté bodové
poruchy interagovat s ostatními poruchami v materiálu [37]. Obvykle se předpokládá,
že jednotlivé bodové poruchy spolu neinteragují (pokud je koncentrace bodových po-
ruch 10−6 je jejich průměrná vzdálenost přibližně 100 atomových rovin [37]). Množství
bodových poruch obsažených v krystalové mříži závisí na mnoha faktorech, např. zda
jde o čistý kov nebo o slitinu (resp. o jaký kov či jakou slitinu), o jaký typ bodové
poruchy se jedná, zda nás zajímá termodynamicky rovnovážný stav či nikoli atp.

8.1.3 Dislokace
Poruchy pravidelnosti krystalové mříže podél určité čáry (čárová porucha) je nazý-

vána dislokací [1, 35]. Příčný rozměr poruchy je obvykle několik meziatomových vzdá-
leností, její délka může být srovnatelná s rozměrem krystalu [1]. Působením dostatečně
velkého vnějšího napětí dochází v krystalu k plastické (nevratné) deformaci. Dislokace
(dislokační čára) tvoří rozhraní mezi částí krystalu, ve které již došlo k deformaci,
a tou, ve které deformace ještě neproběhla (mezi posunutou a neposunutou částí krys-
talu) [1,35]. Dislokace lze rozdělit na dva typy a to: dislokace hranová a šroubová – viz
Obr. 8.3. Taková čárová porucha, která má vlastnosti obou, se nazývá smíšená [1,35,37].
Hranová dislokace tvoří okraj vsunuté atomové poloroviny. Nadbytek rovin nad rovinou
skluzu je způsoben trvalou deformací mříže vlivem vnějšího napětí. Velikost a orientaci
posunutí dvou částí krystalu vyjadřuje Burgersův vektor, který je definovaný pomocí
Burgersovy smyčky – viz Obr. 8.4 [1, 35, 37]. Zvolíme-li oblast v mřížce a obejdeme
ji po všech stranách shodným počtem kroků o délce mřížového parametru (vytvoříme
uzavřenou smyčku), v ideální mříži dojdeme od počátku do stejného bodu. Pokud bude
v mříži přítomná dislokace, je nutno přidat vektor b⃗, Burgersův vektor, díky kterému
se dostaneme do počátečního bodu smyčky [37,38]. Burgersův vektor nabývá v každém
typu krystalové mříže jen určitých hodnot a je invariantní charakteristikou dislokace.
Je stejný pro všechny úseky jedné dislokační čáry a při jejím pohybu je neměnný [1,35].

Dislokace se v krystalové mříži může pohybovat buď skluzovým pohybem (pohyb
po ploše (rovině), která obsahuje dislokaci i Burgersův vektor) nebo šplháním (pohyb
mimo skluzovou rovinu) [1,35]. Rovina s největší hustotou atomů je v typických kovo-
vých strukturách zpravidla označovaná jako skluzová [1, 35, 37]. Skluzové roviny pro-
cházejí dislokační čárou a jsou rovnoběžné s příslušným Burgersovým vektorem [35].
Při vyšších teplotách dochází ke šplhání dislokací, které je podmíněno difúzními ději
jako je např. pohyb vakancí [1, 35, 37].

Míru (množství) dislokací v krystalu udává hustota dislokací, která říká jaká je
celková délka dislokačních čar v jednotce objemu [1]. Její rozměr je m−2 a lze jí chápat
jako počet průsečíků dislokačních čar s povrchem jednotkové plochy [1]. Po tepelném
zpracování a přípravě jich v krystalech bývá kolem 1010 m−2 [1]. Při deformaci bylo
pozorováno, že hustota velmi rychle vzroste na (1014–1015) m−2 [1]. Tento náhlý vzrůst
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a) b)

Obrázek 8.3: Schéma dislokace a) hranové, b) šroubové [1]

b

a) b)

Obrázek 8.4: Schématicky znázorněn Burgersův vektor/Burgersova smyčka a) pro
ideální mříž, b) mříž s dislokací [38]

počtu dislokací je spojen s existencí určitých zdrojů dislokací, tzv. multiplikačních
mechanismů, které jsou schopny generovat v jedné skluzové rovině 102–103 dislokací
za sebou [1]. Při takovémto množství již lze na povrchu vzorku pozorovat optickým
mikroskopem skluzové čáry.

8.1.4 Dislokace v kubické plošně centrované mříži
Řada čistých kovů a technicky důležitých slitin jako je mosaz, bronz austenitická

ocel, slitiny hliníku s hořčíkem a další mají kubickou plošně centrovanou strukturu.
Chování těchto materiálů při deformaci velmi úzce souvisí s vlastnostmi a chováním
dislokací [1]. Na Obr. 8.5 je znázorněná základní hranová dislokace v kubické plošně
centrované mříži s Burgersovým vektorem 1/2 [110] [1]. Mezi roviny krystalu jsou vsu-
nuty dvě poloroviny (110), které jsou uspořádány v pořadí ababa. Toto uspořádání musí
být po skluzovém pohybu zachováno, ale obě poloroviny ab se mohou pohybovat od-



Kapitola 8. Teoretické základy 65

děleně [1]. Dojde tím k vytvoření dvou neúplných dislokací, jejichž Burgersovy vektory
jsou menší než nejkratší mřížový vektor 1/2 [110].

a b a b a b a b a

a b a b a b a b a b a

(111)

(110)

b 1/2 [110]

Obrázek 8.5: Hranová dislokace v kubickém plošně centrovaném krystalu [1]

V kubické plošně centrované struktuře se rozlišují dva typy neúplných dislokací
– Schockleyova neúplná skluzová deformace a Frankova neúplná zakotvená dislokace –
viz dále [1]. Schockleyva dislokace i její vektor leží v rovině skluzu a může se pohybovat
skluzem v rovinách {111} [1, 37, 39]. Burgersův vektor Frankovy dislokace ve skluzové
rovině neleží, tyto dislokace se tedy skluzem pohybovat nemohou [1,37,39].

Na Obr. 8.6 je znázorněn vznik Schockleyovy neúplné dislokace v řezu (1̄01) pros-
tou krychlovou mříží [1]. Roviny (111) jsou kolmé k nákresu. Na pravé straně spočívají
roviny A na rovinách C, mříž je dokonalá. Levá strana je podél LM posunuta ve směru
⟨121⟩. Rovina s atomy v polohách A je posunutá do poloh B, čímž vzniká vrstevná
chyba a neúplná dislokace. Burgersův vektor je 1/6 [121] a leží ve skluzové rovině [1].
Atomy B se přemisťují pohybem cik-cak a skluzu b⃗ = 1/2 [110] se dosáhne dvěma
skluzy b⃗p1 a b⃗p2. Krystalem se pohybují za sebou dvě neúplné dislokace (rozštěpená
dislokace) – viz Obr. 8.7 [1]. Ve skluzové rovině se mezi neúplnými dislokacemi vytvoří
pás vrstevné chyby. Vně bude např. vrstvení ABCABCA a mezi neúplnými dislokacemi
vrstvení ABCACABC.

Pro názorný popis možných dislokací a reakcí mezi nimi v kubické plošně cen-
trované struktuře se využívá Thompsonův referenční čtyřstěn (viz Obr. 8.8). Roviny
typu {111} jsou čtyři a v každé z nich jsou tři směry ⟨110⟩. Stěny čtyřstěnu jsou ro-
viny {111} a jeho hrany mají směr typu ⟨110⟩. Označení vrcholů A, B, C, D a středů
protilehlých stěn α, β, γ, δ je patrné z rozvinutého Thompsonova čtyřstěnu. Latinskou
abecedou jsou v obrázku popsané úplné dislokace, řeckou abecedou neúplné dislokace.
Schockleyova neúplná dislokace je tedy vždy symbolizovaná spojnicí roh-střed sousední
stěny (Aβ, Aγ, ...) [1]. Rozštěpení úplné dislokace 1/2 [110] na dvě Schockleyovy dis-
lokace lze zapsat jako AB = Aδ+ δB [1].
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Obrázek 8.6: Vznik Schockleyovy neúplné dislokace [1]. Prázdné kroužky jsou atomy
v rovině (101̄) nákresu. Plné jsou atomy v rovinách nad a pod rovinou nákresu.
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Obrázek 8.7: Rozštěpení dislokace z Obr. 8.5 na dvě Schockleyovy dislokace oddělené
vrstevnou chybou [1].
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Obrázek 8.8: Thompsonův čtyřstěn v jednotkové buňce s označenými směry na roz-
vinutém plášti čtyřstěnu [1]
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Vsunutím nebo vyjmutím jedné těsně uspořádané roviny atomů vznikne Frankova
neúplná zakotvená dislokace (viz Obr. 8.9) [1,37]. Burgersův vektor neúplné dislokace
je kolmý na rovinu {111}, což je rovina vrstevné chyby a b⃗ = 1/3 ⟨111⟩ [1]. Tato dis-
lokace se nemůže pohybovat ve skluzové rovině, je zakotvená. Dislokace (dislokační
smyčka) Frankova typu velmi často vzniká v důsledku smrštění destičky vakancí, kdy
k nadbytečné koncentraci vakancí může dojít např. kalením [1]. Jiný způsob vzniku
Frankovy dislokační smyčky je po precipitaci intersticiálů do destičky, ke které dojde
např. po ozařování energetickými částicemi [1, 37]. Frankova dislokace může také rea-
govat (např. při deformaci) s vhodnou Schockleyovou dislokací a tím dojde ke vzniku
úplné skluzové dislokace [1].
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Obrázek 8.9: Vznik parciální Frankovy dislokace 1/3 [111] [1]

Deformační zpěvnění kovů je velmi často spojováno s odporem, který kladou pře-
kážky při volném pohybu dislokací. Příkladem takové překážky je Lomerova–Cottrellova
zakotvená dislokace, kdy se dvě úplné dislokace v různých rovinách rovnoběžných s prů-
sečnicí obou rovin rozštěpí a vytvoří se neúplné dislokace [1]. Pokud nastanou vhodné
podmínky mohou obě neúplné dislokace spolu reagovat. Vzniklá dislokace podél prů-
sečnic má čistě hranový charakter a je nazývána koutová [1].

Uspořádání v kubické plošně centrované struktuře, které obsahuje tři neúplné
dislokace βA, Bα a αβ, je nazýváno Lomerova–Cottrellova bariéra [1]. Koutová dislo-
kace má šest možných orientací a jejich dislokační čáry jsou reprezentovány hranami
v Thompsonově čtyřstěnu. Burgersovy vektory jsou spojnice středů stěn čtyřstěnu αβ,
αγ, αδ, βγ, βδ a γδ [1]. Pokud se rozštěpená dislokace ohne z jedné skluzové roviny
do druhé, nebo pokud interaguje s dislokací na jiné skluzové rovině vzniká koutová
neúplná dislokace [1].
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8.2 Rozpad přesyceného tuhého roztoku
Jako precipitace se označuje fázová transformace, kdy dochází ke vzniku odděle-

ných částic nové fáze (tzv. precipitátů) ve fázi původní. Pro tuto transformaci je cha-
rakteristickým znakem rozdíl chemického složení tuhého roztoku a precipitující fáze [1].
Opačný procesem k precipitaci bývá obvykle chápáno homogenizační (rozpouštěcí) ží-
hání, kdy dochází k rozpouštění precipitujících částic v matečné fázi. Většina fázových
přeměn v kovech bývá realizována postupným přemisťováním atomů z původní fáze do
nové a odtud se dále fáze rozšiřuje. Místa vzniku nové fáze jsou nukleační centra nebo
zárodky [1, 40].

V nejjednodušší podobě jsou teorie precipitace vybudované na základě podobnosti
s tuhnutím čistého kovu. Vychází se z předpokladu, že nová fáze vzniká ve výchozí fázi
nukleací a růstem zárodku [41]. Při daném tlaku existuje jediná hodnota teploty, tzv.
teplota tuhnutí T t, při které jsou obě fáze v rovnováze. Tyto dvě fáze jsou oddělené
rozhraním, které představuje ideální geometrickou plochu styku dvou fází. Rozhraní
lze rozdělit na koherentní, semikoherentní a nekoherentní, viz Obr. 8.10 – podle toho,
jak na sebe krystalové mříže navazují [1, 40].

  a)                           b)                                c)

�

�

Obrázek 8.10: Schématické znázornění rozhraní a) koherentní, b) semikoherentní,
c) nekoherentní [1]

Pokud snižujeme teplotu na hodnotu teploty tuhnutí, začne poté ve výchozí fázi
α vznikat oblast fáze β, která má objem V 2, povrch S2 a měrnou volnou entalpii
g2 [1, 40]. Změna volné entalpie systému ∆G, která je spojená se vznikem zárodku, je
poté dána jako součet objemové složky ∆GV a povrchové složky ∆GS [1,40]. Povrchová
složka vyjadřuje skutečnost, že povrchová vrstva zárodku má jiné fyzikální vlastnosti
než materiál jejího objemu. Pro změnu volné entalpie systému lze psát [1, 40]:

∆G = ∆GV + ∆GS = (g2 − g1)V2 + γ21S2, (8.1)
kde g1 je měrná volná entalpie výchozí fáze. Měrná volná entalpie rozhraní mezi fázemi
je v rovnici označena γ21, platí γ21 > 0 a má význam povrchového napětí [1, 40].
Hodnota ∆G závisí na velikosti zárodku, pokud bude mít zárodek např. kulový tvar s
poloměrem r, můžeme vztah 8.1 upravit na tvar [1, 40]:

∆G(r) = (g2 − g1)
4
3πr3 + γ214πr2. (8.2)
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Průběh závislosti ∆G(r) závisí na teplotě, pokud dosáhneme teploty tání, bude
mít molární volná entalpie obou fází stejnou hodnotu a molární objemy obou fází jsou
přibližně stejné, rozdíl g2 – g1 ≈ 0 [40]. První člen na pravé straně v rovnici 8.2 můžeme
zanedbat vůči druhému. Je také vidět, že ∆G(r) je rostoucí funkcí r, se vznikem zárodku
je tedy spojen vzrůst volné entalpie systému [1, 40]. Pro teploty T <T t nabývá první
člen rovnice 8.2 záporných hodnot a tím se změní závislost ∆G(r) – viz Obr. 8.11 [1].
Závislost ∆G na r nabývá maxima při vzniku zárodku o poloměru r∗.

r* r

�G

�G(r*)

Obrázek 8.11: Závislost hodnoty ∆G z rovnice 8.2 na poloměru zárodku r [1]

Mezi vlastnostmi povrchové vrstvy nové fáze (resp. fázovým rozhraním mezi
dvěma fázemi), existencí energetické bariéry mezi původním a konečným stavem látky
a možností existence látky v metastabilním stavu (resp. ve stavu podchlazené kapaliny)
existuje souvisost [1]. Experimentálně dosažitelné hodnoty podchlazení představují až
desítky procent z hodnoty teploty tání, jejich dosažení je ale vázáno na zachování spe-
ciálních podmínek. Tuto skutečnost objasňuje teorie heterogenní nukleace [1], která
vychází z představy, že nukleace zárodků může být urychlena v případě, kdy zárodek
nevzniká v objemu původní fáze, ale na rozhraní mezi původní fází a cizím objektem
– tzv. nukleačním centrem [1, 42]. Nukleačními centry pro růst zárodků často bývají
poruchy krystalové mříže, náhodné shluky příměsových atomů či dislokace [42].

Fázové přeměny rozdělujeme na homogenní a heterogenní. Homogenní přeměna je
charakterizována malými změnami v uspořádání atomů v rámci velkých objemů. Sta-
bilita zárodků je podmíněna poklesem volné entalpie systému při jejich růstu [1,40,42].
K poklesu entalpie systému při růstu zárodku však dochází až od určité velikosti [1].
Heterogenní přeměna je charakterizována výraznými změnami v uspořádání atomů
v malých objemech. Tyto přeměny jsou spojeny nejdříve s růstem volné entalpie při
konstantním tlaku a teplotě, dokud nedojde k překonání energetické bariéry mezi vý-
chozím a koncovým stavem [1, 40]. Heterogenní fázové přeměny lze dále dělit podle
průběhu jejich růstového stádia do tří skupin [1, 43]:
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• Atermický růst – rychlost fázového rozhraní nezávisí na teplotě. Existuje zde
určitá podobnost s plastickou deformací, kdy při pohybu rozhraní dochází k vý-
razným tvarovým změnám vzorku, např. dvojčatění nebo martenzitická transfor-
mace [1, 43].

• Tepelně aktivovaný růst – přeměny, kdy se pohyb rozhraní uskutečňuje opako-
vaným překonáváním energetických bariér, oblasti nové fáze se zvětšují [1, 43].
Rychlost pohybu rozhraní velmi výrazně závisí na teplotě, při nízkých teplotách
tento pohyb ustává. Pokud dosáhneme určité konstantní teploty dojde postupně
k úplné přeměně výchozí fáze na fázi konečnou, která není doprovázená výraz-
nějšími tvarovými změnami vzorku.

• Růst řízený tepelným tokem – rychlost pohybu rozhraní závisí na intenzitě pří-
vodu/odvodu tepla v oblasti mezifázového rozhraní [43]. Příkladem jsou skupen-
ské přeměny jako tání, tuhnutí apod.

Pro případ homogenní transformace probíhající za konstantní teploty je prav-
děpodobnost, že za jednotku času dojde k přeměně jistého objemu systému v celém
netransformovaném objemu, stejná [1, 40]. Velikost objemu, ve kterém za jednotku
času proběhne transformace, bude úměrná velikosti objemu netransformované části
systému. Označíme-li celkový objem systému V, objem netransformované části V a,
objem transformované části V z, můžeme dle [1, 40] psát:

dVz

dt
= KVa = K(V − Vz), (8.3)

tedy:

ξ ≡ Vz

V
= 1 − exp(−Kt), (8.4)

kde K je konstanta. Rychlost transformace dVz

dt
s rostoucím časem plynule klesá, trans-

formovaná objemová frakce ξ roste podle Obr. 8.12 [40]. Kinetické křivky závislosti ob-
jemového množství vzniklé fáze na čase při heterogenní transformaci nazýváme podle
jejich charakteristického tvaru jako tzv. S–křivky [40].

Pro informace o kinetice fázových transformací v závislosti na čase při konstantní
teplotě se využívá v tzv. transformační diagram (TTT–diagram; Time Temperature
Transformation diagram) [1], který lze sestavit z křivek izotermického rozpadu získa-
ných při různých teplotách – viz Obr. 8.13 [1]. TTT–diagram představuje mapu, ve
které křivky tp a tk ohraničují neoznačenou oblast výchozí fáze, šrafovanou oblast pro-
bíhající přeměny a tečkovanou oblast vzniklé fáze. Tvar diagramu závisí nejen na složení
výchozí fáze ale i na dalších charakteristikách, obecně je pro různé materiály různý [1].
Protože se jednotlivé fáze liší svými fyzikálními vlastnostmi, je TTT–diagram záro-
veň mapou časové a teplotní závislosti fyzikálních vlastností systému. Toho se využívá
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Obrázek 8.12: Křivka izotermického rozpadu [40]
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Obrázek 8.13: Izotermický transformační diagram [1]

v praxi, kdy z diagramu můžeme vyčíst, jaký průběh teploty vzorku na čase musíme
zvolit k tomu, aby materiál daného výchozího složení dosáhl žádaných vlastností [1].

Podle tvorby rozpadové struktury můžeme rozdělit precipitaci na kontinuální
a diskontinuální – viz Obr. 8.14 [44]. Kontinuální precipitace probíhá současně v celém
objemu krystalu matečné fáze. Existuje zde příslušný orientační vztah částic k ma-
tečné fázi, jejíž složení se v průběhu přeměny mění [45]. Ke vzniku precipitátů před-
nostně dochází na mřížkových poruchách, zejména na dislokacích a vrstevných chy-
bách [44]. Tvorba částic při kontinuální precipitaci je omezena rychlostí difúze legu-
jícího prvku [45]. Diskontinuální precipitace nastává převážně ve značně přesycených
tuhých roztocích a přes ostré rozhraní se postupně rozšiřuje do matečné fáze [44, 45].
Struktura původního přesyceného roztoku i vznikajícího rovnovážného je shodná, ale
obecně mezi nimi neexistuje orientační vztah [45].

Rozpad přesyceného tuhého roztoku (SSS) Al slitin probíhá obvykle přes více
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Obrázek 8.14: Schématické zobrazení pracipitace a) kontinuální, b) diskontinuální [44]

stádií přes metastabilní fáze (přechodové) k rovnovážnému precipitátu podle následu-
jícího schématu [44, 45]: SSS → předprecipitační procesy (shluky/Guinier–Prestonovy
zóny (GP)) → metastabilní fáze → rovnovážný precipitát. Často také bývá rozpadová
sekvence přechodem od dokonale koherentních útvarů, přes semikoherentní až k neko-
herentním částicím s matečnou fází. Se změnou mikrostruktury v průběhu rozpadové
řady materiálu často souvisí také změny mechanických vlastností dané látky.

Tvar rozpadové řady dané slitiny bývá ale mnohdy mnohem komplikovanější, zá-
visí např. na příměsích v materiálu (i na jejich vzájemném poměru) či na (tepelném)
zpracování a přípravě slitiny.

V prvních fázích rozpadu přesyceného tuhého roztoku dochází k tvorbě shluků/GP
zón, ve kterých se koncentruje převážná část nadbytečných atomů příměsového prvku
[44]. Rychlost jejich tvorby v podstatě nezávisí na koncentraci příměsového prvku
v materiálu [44] a s narůstáním zóny postupně klesá [45]. V počátečních stádiích
mají zóny řádově ≈ 100 atomů, jejich velikost nepřesahuje 1 nm a hustota bývá až
1018 cm−3 [44,45]. Tvar zón bývá kulový, diskový či jehlicovitý a tvoří se uvnitř zrn [44].
Během procesu se mění jejich velikost i počet, ale téměř nedochází ke změnám v jejich
chemickém složení [45]. GP zóny jsou koherentní se základní mřížkou, odchylky se pro-
jevují odchylkami v hodnotách mřížového parametru a mají výrazný vliv na některé
mechanické a fyzikální vlastnosti [44–47]. Jejich tvorba je např. doprovázená spojitou
změnou rezistivity (velmi často dochází k jejímu růstu) [46].

K tvorbě GP zón obvykle dochází při stárnutí materiálu na pokojové teplotě nebo
během tuhnutí materiálu po odlití. Typickým příkladem tvorby zón je rozpad přesy-
ceného tuhého roztoku Cu v Al. V tomto typu systému vznikají dva typy zón – GPI
a GPII – viz Obr. 8.15. Zóny označované jako typ GPI jsou tvořené monoatomár-
ními vrstvami atomů Cu, které mají stejnou strukturu jako Al matrice [44,47]. Druhý
typ zón, GPII, je tvořený dvěma jednoduchými vrstvami, které jsou oddělené třemi
vrstvami Al matrice [47]. Jedná se o periodické uspořádání atomovým vrstev příměso-
vého prvku, které mají ve směru osy c menší vzdálenost (asi o 5 %) než je parametr
základní mřížky, i přes to ale zůstávají trvale koherentní [44]. Mají výrazný vliv na
zvýšení pevnosti a tvrdosti materiálu [44].
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Obrázek 8.15: Snímek zón v Al–Cu typu a) GPI, b) GPII [47]

8.3 Vytvrzovací procesy
Hustota dislokací a jejich pohyblivost mají výrazný vliv na mechanické vlastnosti

materiálů [1]. Obecně lze říci, že pokud je pohyblivost dislokací nízká, materiál je
pevnější a tvrdší. Z tohoto důvodu je vhodné, aby v materiálu byly překážky, které by
bránily snadnému pohybu dislokací – jsou to zejména hranice zrn, příměsové atomy,
jiné dislokace, precipitáty atd. [1]. Pro porovnávání mechanických vlastností se používá
např. kritické skluzové napětí σ0 nebo smluvní mez kluzu σ0,2 (detailnější informace
např. v [1].

8.3.1 Příměsové zpevnění
Některé z fyzikálních a mechanických vlastností se mění přítomností cizích atomů

v mříži. Atom příměsi může obsadit buď mřížovou polohu základní matrice nebo být
v intersticiální poloze. Hodnota skluzového napětí roste s rostoucí koncentrací přímě-
sových atomů a klesá s rostoucí teplotou, dále také závisí na typu příměsi i rychlosti
deformace [1, 48].

Pokud se krystalem pohybuje dislokace o délce l a musí při svém pohybu překo-
návat překážku, která na ni působí silou Fm, potom můžeme skluzové napští vyjádřit
jako [48]:

σ0 = Fm

bl
, (8.5)

kde b je Burgersův vektor.

8.3.2 Zpevnění částicemi jiné fáze
Jestliže jsou ve slitině obsaženy precipitáty, musí je (v závislosti na povaze čás-

tic) dislokace při pohybu mříží protnout nebo obejít. Pokud je precipitát s matricí
koherentní či semikoherentní, bývá z energetického hlediska výhodnější protnutí [1].
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Příspěvek ke skluzovému napětí ∆σ0, které je potřebné k překonání překážek je poté
dle [48]:

∆σ0 = 2Gb

l
, (8.6)

kde l označuje vzdálenost mezi částicemi, G modul pružnosti ve smyku a b Burgersův
vektor. Naopak pokud jsou precipitáty nekoherentní bývají dislokacemi obcházeny [1].
Experimentálně bylo zjištěno, že k obcházení dochází dvěma mechanismy: příčným
skluzem a Orowanovým mechanismem – viz Obr. 8.16, kdy se kolem precipitátů vytvoří
dislokační smyčky [1].

částice
prismatická 

smyčka

a) b)

Obrázek 8.16: Průchod dislokace okolo nekoherentního precipitátu pomocí a) příč-
ného skluzu, b) Orowanovým mechanismem [1]

Příspěvek pro kulové částice ke skluzovému napětí ∆σ0 lze definovat pomocí
Orowanova vztahu [49] jako:

∆σ0 = 2Gb

2π
√

1 − ν

1
λ

ln( πd

4r0
), (8.7)

kde G je modul pružnosti ve smyku, b Burgersův vektor, λ efektivní vzdálenost precipi-
tátů (závislá na tvaru, orientaci a rozložení částic), d jejich poloměr, r0 poloměr dislo-
kačního jádra a ν Poissonova konstanta. Příspěvky ke skluzovému napětí při obcházení
precipitátu dislokacemi Orowanovým mechanismem v závislosti na tvaru precipitátu
jsou pro hliníkové slitiny uvedeny např. v [49].
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8.4 Kinetika fázových přeměn
Modelování tepelně aktivovaných reakcí, které můžeme měřit izotermicky a nei-

zotermicky, je velmi komplikované. Daná reakce by mohla postupovat prostřednictvím
řady mechanismů a mezistupňů, z nichž by mohl mít každý různou závislost na tep-
lotě [50]. Tento problém lze zjednodušit pomocí předpokladu, který se opírá o mate-
matický model výpočtu aktivační energie (minimální energie potřebné pro uskutečnění
dané transformace). Předpoklad spočívá v separaci závislosti transformační rychlosti
precipitace dα

dT
na teplotě T a na množství transformované frakce α (viz [50]), tedy:

dα

dT
= f(α)k(T ), (8.8)

kde funkci k, závislou na teplotě, předpokládáme v Arrheniově tvaru [50]:

k(T ) = k0exp(− Q

RT
), (8.9)

kde Q odpovídá molární aktivační energii přeměny a R je molární plynová konstanta.
Pro neměnnou rychlost ohřevu ϕ existuje mnoho metod výpočtu aktivační energie
z pozorování reakce v experimentálním teplotním intervalu.

Pokud je ϕ lineární funkcí času, teplotu žíhání T i můžeme v čase t psát:

Ti = T0 + ϕt, (8.10)

kde T 0 je počáteční teplota. Předchozí rovnice poté vedou na vztah [50]:

dα

f(α) = k0

ϕ
exp(− Q

RT
)dT. (8.11)

Integrací rovnice 8.11 dostaneme tzv. teplotní integrál [50]:
∫︂ α

0

dα

f(α) =
∫︂ Tf

0

k0

ϕ
exp(− Q

RT
)dT. (8.12)

Zavedeme vhodnou substituci y = Q
RT

, yt = Q
RTt

[50] a rovnice 8.12 vede na tvar:
∫︂ α

0

dα

f(α) = k0Q

ϕR

∫︂ ∞

yf

exp(−y)
y2 dy = p(yf ). (8.13)

V rovnici 8.13 lze teplotní integrál označit jako p(yf ). Pro velkou většinu pevných
látek lze předpokládat yf ≫ 1 [50]. Logaritmováním rovnice 8.12 a použitím 8.13
dostaneme [50]:

ln
∫︂ α

0

dα

f(α) = ln(k0Q

R
) + ln( 1

ϕy2
f

) − yf . (8.14)
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Pro konstantní objem transformace α, pak rovnice 8.14 vede na tvar [50]:

ln( ϕ

T 2
f

) = − Q

RTf

+ C, (8.15)

kde C je konstanta nezávislá na termodynamické teplotě T ani na rychlosti ohřevu
ϕ [50]. Po zvolení os v souřadné soustavě ln( ϕ

T 2
f
) a 1

Tf
zobrazení experimentálních bodů

vede na lineární závislost, sklon (směrnice) této závislosti bude roven −Q
R

. Z několika
měření tedy můžeme směrnici lineární aproximace experimentálních bodů považovat
za odhad aktivační energie dané transformace. Toto zobrazení se často označuje jako
tzv. Kissingerova metoda výpočtu aktivační energie [50].

Existuje celá řada metod výpočtu aktivační energie, mnohé z nich lze obecně
popsat pomocí rovnice [50, 51]:

ln( ϕ

T κ
f

) = −A
Q

RTf

+ C, (8.16)

kde T f je maximální termodynamická teplota probíhající reakce, A je konstanta blízká
1, C konstanta závislá na reakci a κ koeficient, pro který platí 0 <κ <2.

Úprava rovnice 8.16 Doylovou aproximací vede na tvar [50]:

ln ϕ = −1, 0518 Q

RTf

+ C1, (8.17)

úprava dle Flynn–Wall–Ozawy na tvar [50]:

ln( ϕ

T 1,95
f

) = − Q

RTf

+ C2, (8.18)

či dle Starinka na tvar [50, 51]:

ln( ϕ

T 1,92
f

) = −1, 0008 Q

RTf

+ C3. (8.19)

Z výše uvedených aproximací je zřejmé, že lze odvodit širokou škálu izokonverzních
metod výpočtu aktivační energie daného procesu. Při volbě vhodné aproximace je třeba
brát v úvahu zejména přesnost, citlivost a transparentnost dané metody s ohledem na
možné nepřesnosti měření/určení T f . Analýzy přesností aproximací p(y) ukazují, že
nejlepších výsledků je dosaženo při použití Starinkovy metody s koeficientem κ = 1,92
[50, 51]. Metody výpočtů však mohou být zpřesněny po zavedení korekcí a oprav, viz
[50,51]. Rozdíly v přesnosti uvedených metod dle [51] jsou znázorněny na Obr. 8.17.
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Obrázek 8.17: Chyba výpočtu aktivační energie při použití různých aproximací tep-
lotního integrálu; y = Q

RT
[51].



Kapitola 9

Současný stav problematiky

9.1 Vlastnosti hliníku
Hliník (Al, aluminium) je nepolymorfní měkký kov na čerstvém řezu stříbřitě bílý,

lesklý. Jednou z jeho velmi zajímavých vlastností je nízká hustota 2700 kg·m−3 při tep-
lotě 0 °C (mezi konstrukčními materiály se jedná po hořčíku o druhý nejlehčí) [52].
Krystalizuje v kubické plošně centrované soustavě (fcc) s parametrem a = 0,4049 nm
[52] a má výbornou elektrickou a tepelnou vodivost, tažnost či odolnost vůči ko-
rozi. Na vzduchu se poměrně rychle pokrývá tenkou a souvislou vrstvou oxidu Al2O3,
která chrání kov před další oxidací [53, 54]. Vybrané vlastnosti hliníku jsou uvedeny
v Tab. 9.1 [52–54].

Hliník tvoří s kyselinami hlinité soli Al3+, se silnými zásadami reaguje za vzniku
tetrahydroxohlinitanů [Al(OH)4]− [53, 54]. Reakce s kyselinou dusičnou v závislosti
na její koncentraci probíhají bez vývoje vodíku či vzniká oxid dusný, resp. dusičnan
amonný [53, 54]. Ve sloučeninách se hliník nejčastěji vyskytuje v oxidačním stavu III,
sloučeniny jednomocného a dvoumocného hliníku jsou méně obvyklé. Nestabilní chlorid
hlinný AlCl je nejdůležitější sloučeninou jednomocného hliníku, který je meziproduk-
tem při chemické rafinaci hliníku [53, 54]. Hliník vytěsňuje některé kovy z jejich oxidů
díky značné afinitě ke kyslíku. V přírodě se hliník v ryzí formě nevyskytuje, jeho slou-
čeniny jsou rozptýlené v zemské kůře (obsah hliníku zde tvoří ∼ 7,47 hm%) [53, 54].
Mezi nejdůležitější suroviny pro výrobu hliníku se řadí hornina zvaná bauxit, obsahující
kolem 60 % Al nebo např. kryolit [53,54].

Vlastnosti hliníku, resp. hliníkových slitin lze vylepšit přidáním příměsí (tzv. lego-
váním), přípravou materiálu nebo kombinací obojího. V Tab. 9.2 jsou uvedené některé
používané příměsi hliníku a jejich vliv na vlastnosti výsledné slitiny. Mezi nejdůležitější
slitiny hliníku se řadí např. magnalium (10–35 % Mg), duraluminium (Cu, Mg, Mn,
Si), silumin (13–25 % Si) nebo pental (Mg, Si) [53,54].

78
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protonové číslo 13
relativní atomová hmotnost 26,982 ± 0,001
oxidační číslo 3
atomová konfigurace 1s22s22p63s23p1

elektronegativita 1,61
atomový poloměr 143 pm
hustota 1 2702 kg·m−3

hustota při teplotě tání 2375 kg·m−3

teplota tání 2 922,47 K
teplota varu 2 2740 K
skupenské teplo tání 293 kJ·mol−1

součinitel teplotní roztažnosti 1 0,024·10−3 K−1

měrná tepelná kapacita 1 0,896 kJ·kg−1 ·K−1

měrná tepelná vodivost 1 237 W·m−1 ·K−1

rezistivita 1 26,5 nΩ ·m
rezistivita 3 2,24 nΩ ·m
teplotní součinitel odporu 4,4·10−3 K−1

modul pružnosti ve smyku 26 GPa
modul pružnosti v tahu 70 GPa
bod supravodivosti 1,175 K
stabilní nuklidy 27

Tabulka 9.1: Vybrané vlastnosti hliníku [52–54]

zvýšení pevnosti Zn, Mg, Ti, Cr, Cu, Sc, Zr
zvýšení pevnosti a plastických vlastností Li, Co
zvýšení pevnosti za vysokých teplot Ni
zjemnění struktury Zr, Mo
zlepšení svařitelnosti Sc
zlepšení mechanické obrobitelnosti Pb, Bi
zvýšení odolnosti proti korozi Sb
zlepšení elektrické vodivosti B
zvýšení pevnosti a slévárenských vlastností Si, Mg, Sc

Tabulka 9.2: Vliv daných příměsí na výsledné vlastnosti hliníkových slitiny [52–54]

1Při teplotě 0 °C
2Při tlaku 101,3 kPa
3Při teplotě 77 K
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9.2 Vybrané systémy hliníku

9.2.1 Al–Sc, Al–Zr systémy
Na Obr. 9.1, resp. 9.2 jsou znázorněné binární fázové diagramy systémů Al–Sc

a Al–Zr.
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Obrázek 9.1: Binární fázový diagram systému Al–Sc [55]
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Obrázek 9.2: Binární fázový diagram systému Al–Zr [55]

Skandium (Sc) se používá k legování hliníkových slitin zejména kvůli výraz-
nému antirekrystalizačnímu efektu, zjemnění zrna a vysokému zpevnění materiálů [52].
Al a Sc jsou dokonale mísitelné v kapalném stavu v celém oboru koncentrací [52, 55].
V systému Al–Sc mohou vznikat intermetalické fáze kubické struktury Al3Sc, Al2Sc,
AlSc a fáze AlSc2 hexagonální struktury. V okolí teploty 655 °C při 0,36 at% Al3Sc
tvoří eutektický bod s Al [55]. Rozpustnost Sc v Al je při pokojové teplotě menší než
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0,2 at% [52]. Při teplotách vyšších než 200 °C dochází k rozpadu přesyceného tuhého
roztoku obsahujícího Sc a díky přítomnosti koherentních precipitátů Al3Sc dochází
v intervalu teplot 250 °C až 400 °C k vytvrzení [52]. Fáze Al3Sc je typu fcc, mřížový
parametr a je velmi blízký mřížovému parametru hliníku, relativní rozdíl těchto hodnot
je ≈ 1 % [52]. Vzhledem k vysokému stupni shody ve strukturních parametrech fáze
Al3Sc a vlastní matricí dochází k homogenní nukleaci a pomalému růstu těchto velmi
drobných koherentních precipitátů [52]. Precipitáty fáze Al3Sc mohou v hliníkových
slitinách vznikat dvojího druhu: primární a sekundární [56, 57]. Primární fáze se for-
muje během procesu tuhnutí taveniny a vede ke zjemňování zrna [56, 57]. Precipitáty
sekundární fáze Al3Sc se formují postupně při tepelném zpracování materiálu a dosa-
hují velikosti 2–100 nm [58,59]. Z důvodu snížení ceny výsledné slitiny bývá Sc částečně
nahrazováno zirkoniem (Zr). Zr v materiálech zaručuje precipitaci částic Al3Zr a má
podobné účinky na vlastnosti slitin jako Sc [52].

9.2.2 Al–Sc–Zr systém
Studium systému Al–Sc–Zr je založeno na chování prvků Sc a Zr v binárních sys-

témech. Současným legováním Sc a Zr dochází v ternárních materiálech k rozpouštění
Sc do Al3Zr, resp. Zr do Al3Sc, čímž vzniká fáze Al3(Zr1−xScx), resp. Al3(Sc1−xZrx),
kde x je proměnná závislá na obsahu Zr a Sc ve slitině. Bylo zjištěno, že Zr vykazuje
několikanásobně vyšší rozpustnost (≈ 35 hm%) ve fázi Al3Sc než Sc (≈ 5 hm%) ve fázi
Al3Zr [60].

Antirekrystalizační účinky kombinace Sc a Zr přispívají jak ke zvýšení úrovně
mechanických vlastností, tak mohou výrazně potlačit vznik nehomogenních struk-
tur při tváření za tepla nebo při tepelném zpracování (hrubozrnné rekrystalizované
vrstvy) [61]. Pozitivní vliv na např. rekrystalizační teplotu, tvrdost, odolnost proti
korozi či svařitelnost bývá způsoben formováním jemných homogenně rozložených ko-
herentních precipitátů sekundární fáze Al3(Sc,Zr) struktury L12 [62–65]. Ternární fáze
jsou stabilní do vyšších teplot než binární fáze Al3Sc a Al3Zr z tohoto důvodu mají
slitiny obsahující Sc a Zr výborný potenciál při využití za zvýšených teplot [52, 64].
Pomocí transmisní elektronové mikroskopie (TEM) bylo zjištěno, že pozitivní vliv na
hodnoty elektrické konduktivity slitin Al–0,2hm%Sc–0,004hm%Zr po válcování za stu-
dena s redukcí 88 % a následném stárnutí na 330 °C/60 minut je spojen s formováním
těchto jemných precipitátů [64]. Ukazuje se, že jádro částic sekundární fáze Al3(Sc,Zr)
je bohaté na Sc [63] a při vhodném tepelném zpracování bývá precipitát bohatý na
Sc postupně obalován zirkoniem, čímž dojde k jeho mírnému zvětšení [62]. Optimální
teploty pro využití výborného vytvrzujícího účinku sekundární fáze Al3(Sc,Zr) (∆HV
≈ 25–40) se pohybují u litých materiálů kolem 240–350 °C [61,66,67], u extrudovaných
materiálů kolem 300–350 °C [67, 68]. Vyšší teplota vede často ke zhrubnutí částic a ke
zmenšení vytvrzujícího účinku [61, 66, 67]. Na Obr. 9.3 je snímek z TEM slitiny Al–
0,09at%Sc–0,025at%Zr žíhaný na 475 °C zobrazující sekundární částice fáze Al3(Sc,Zr)
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s příslušným difraktogramem struktury L12 [62]. Na Obr. 9.4 je snímek TEM slitiny
AlZnMgScZr homogenizované na teplotě 470 °C/24 hodin zobrazující částice sekun-
dární fáze Al3(Sc,Zr) s příslušným digfraktogramem v [001]Al projekci [69].

Obrázek 9.3: Snímek z TEM slitiny Al–0,09at%Sc–0,025at%Zr žíhaný na 475 °C zob-
razující a) sekundární částice fáze Al3(Sc,Zr) – označené šipkou, b) příslušný difrakto-
gram struktury L12 [62]

Obrázek 9.4: Snímek z TEM slitiny AlZnMgScZr homogenizované na teplotě
470 °C/24 hodin zobrazující a) částice sekundární fáze Al3(Sc,Zr), b) příslušný di-
gfraktogram v [001] projekci [69]

V materiálech s přídavkem Sc a/nebo Zr mohou také vznikat primární inter-
metalické částice fáze Al3Sc a/nebo Al3Zr a/nebo Al3(Sc,Zr). Primární částice byly
studovány v mnoha pracích, např. [56,70–82]. Tyto částice vykazují deformovanou ku-
bickou strukturu, v některých případech také kvazi-krychlové morfologické rysy, jsou
dle [73,76,80] náhodně orientované i rozložené v matrici. Pomocí mikroskopických mě-
ření byly pozorované primární částice ve 2D rozměru, a to v trojúhelníkových a/nebo
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čtvercových či n-úhelníkových tvarech velikosti přibližně 2–5 µm, vyskytující se obvykle
uvnitř (v centru) zrn, v některých případech také na hranicích zrn [76, 77, 80]. Tyto
2D tvary představují řezy (kvazi)krychlí primárních Al3(Sc,Zr) částic [76, 77, 80]. Na
Obr. 9.5 je zobrazen schématický 3D nákres řezů danými rovinami primárních částic
Al3(Sc,Zr) pozorovaných ve slitinách s přídavkem 0.57 hm% Sc [77].

Obrázek 9.5: Schématický 3D nákres vybraných řezů danými rovinami primárních
částic Al3Sc pozorovaných ve slitinách s přídavkem 0.57hm%Sc [77]

Pomocí skenovací elektronové mikroskopie (SEM) a mikroskopie atomárních sil
(AFM) bylo ve slitině Al–0.57hm%Sc zjištěno, že rozměry částic jsou blízké 5 µm a čás-
tice mají multivrstvou strukturu bohatou na Sc a/nebo Zr [71,76,77]. Na Obr. 9.6 jsou
snímky primárních částic z AFM mikroskopu pozorovaných v této slitině s viditelnou
multivrstvou strukturou sestávající z vrstev Al3(Sc,Zr) + α–Al + Al3(Sc,Zr) + α–Al
+ ... [77]. Ve středu částic byly v závislosti na způsobu leštění a broušení pozorované
díry velikosti cca 0,4 µm, které slouží jako nukleační jádra během tuhnutí [77]. Měření
metodou zpětně odražeých elektronů (EBSD) prokázalo identickou orientaci a stejnou
krystalovou strukturu primárních částic jako má α–Al matrice, s mřížovým parametrem
0,4050, resp. 0,4105 nm [70,71,77].

Obrázek 9.6: Snímky z AFM pozorovaných primárních částic [77]
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Primární částice Al3(Sc,Zr) pravděpodobně vznikají na oxidech uvnitř taveniny
[73], dle [56,78] přítomnost příměsí Fe, Si, Cu, Mg, Ti a nečistot výrazně zvyšují výskyt
těchto částic a mohou ovlivnit i způsob jejich růstu. Částice často bývají v důsledku
blízké orientace s matricí heterogenními nukleačními centry pro hliníková zrna, což má
za následek výrazné zjemnění zrna [73,76]. Tyto částice způsobují malé vytvrzení, které
ale vede ke ztrátě tažnosti [76].

9.2.3 Al–Zn–Mg(–Cu–Sc–Zr) systém
V leteckém a automobilovém průmyslu, při stavbě vysokorychlostních vlaků, nebo

lodí jsou zejména díky vysoké pevnosti široce využívány komerční slitiny
Al–Zn–Mg(–Cu) (AA7xxx série) [83, 84]. Přídavek mědi (Cu) (obvykle 1,2–3,0 hm%)
vede k navýšení pevnosti materiálu, odolnosti proti korozi a odolnosti proti únavě
materiálu [85–87]. Slitiny Al–Zn–Mg–Cu vykazují silný zpevňující efekt při žíhání na
120 °C/24 hodin a při pokojové teplotě dosahuje mez pevnosti až 500 MPa současně
s vyšší houževnatostí, než mají jiné hliníkové slitiny [88]. Většinu z těchto vlastností
můžeme kontrolovatelně upravovat pomocí vhodného legování, zpracováním výsledné
slitiny nebo kombinací obojího.

Ačkoli existují ve výzkumech Al slitin spory o nejednoznačnosti struktur a druhů
vytvrzovacích precipitátů, dosud byly zveřejněné dvě různé sekvence rozpadových řad
slitin na bázi Al–Zn–Mg(–Cu) [89–96]: a) SSS → shluky/GP zóny → metastabilní ή
fáze (hexagonální struktura) → η fáze (MgZn2, hexagonální struktura), kde GP zóny
jsou Guinier–Prestonovy zóny, metastabilní ή fáze je hlavní vytvrzující fáze Al–Zn–
Mg(–Cu) slitin a transformuje se na stabilní η fázi; b) SSS → shluky/GP zóny → T́
fáze (Al2Zn3Mg3, hexagonální struktura) → T fáze (Al2Zn3Mg3, kubická struktura).

Dva typy GP zón (GPI a GPII) odlišných struktur byly popsány ve slitinách typu
Al–Zn–Mg [97]. Dle [96, 98, 99] se GPI zóny tvoří v teplotním intervalu od pokojové
teploty (RT) až do 150 °C. Jsou tvořené uspořádanými vrstvami Zn a Mg/Al v {100}
Al rovině a vykazují sférickou morfologii. Zóny GPII vznikají po zchlazení/zakalení
z teplot vyšších než 450 °C a/nebo při stárnutí materiálů [96,98,99] z klastrů v {111}
Al rovinách ve tvaru destiček.

Tvar rozpadové řady slitin typu Al–Zn–Mg(–Cu) závisí zejména na poměru pří-
měsí Zn a Mg [90, 96]. Pokud je obsah Mg vyšší než obsah Zn, hlavní vytvrzující fáze
je dle [90, 96] T́ fáze. Pokud je obsah Cu vyšší než 1 hm%, dochází také k formování
částic S fáze (Al2CuMg) obvykle po žíhání na teplotě vyšší než 175 °C [100,101]. V pří-
padě mnohem vyšší koncentrace Cu v materiálu mohou částice S fáze vznikat již při
tuhnutí materiálu [100,101]. V současné době je ve většině aktuálně zkoumaných slitin
AA7xxx série obsah Zn vyšší než obsah Mg a rozpadová řada slitin je tedy tvaru a),
kde jsou hlavní fáze shluky/GP zóny, ή a η fáze. Nicméně pro ucelené charakteristiky
slitin série AA7xxx během teplotního žíhání a tvaru jejich rozpadové řady/rozpadových
řad je třeba ještě další detailnější výzkum.
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9.3 Deformace vybraných hliníkových slitin
Tvářením dochází v materiálu k protahování jednotlivých zrn ve směru hlavní

deformace, mění se tedy jejich tvar, nikoli však objem [102]. V tvářených materiálech
lze pozorovat rekrystalizaci, při které na energeticky nejvýhodnějších místech vznikají
zárodky nových zrn, která následně rostou na úkor deformovaného okolí. Deformací
vznikají v materiálu také dislokace, díky kterým je materiál pevnější a odolnější.

Klasická teorie říká, že u čistých kovů deformovaných za tepla může deformace
probíhat při teplotě vyšší, než je teplota rekrystalizace [102]. Materiály po odlití mají
převážně nehomogenní počáteční strukturu zrn, tvořenou zejména velkými sloupcovými
zrny se slabými hranicemi rostoucími ve směru tuhnutí. Toto uspořádání je obvykle
křehké a porézní, může obsahovat dutiny. Válcování (deformace) za tepla porušuje
struktury zrn a ničí hranice, což vede ke vzniku nových konstrukcí se silnějšími hrani-
cemi a jednotnými strukturami zrn [102]. Válcováním za tepla můžeme docílit zlepšení
vlastností materiálů jako je zvýšení pevnosti, kujnosti, odolnosti proti vibracím a otře-
sům či docílit lepší svařitelnosti materiálů [102].

Během deformace (za tepla) lze pozorovat v hliníku a hliníkových slitinách dyna-
mickou rekrystalizaci (DRX), která může být postupná – souvislá (CDRX) nebo nesou-
vislá (DDRX) [103,104]. DDRX bývá pozorována u hliníkových slitin vzácně z důvodu
vysoké tendence materiálu k zotavení [105, 106], nicméně některé výzkumy ukázaly,
že DDRX může vznikat ve slitinách Al–Mg, Al–Cu–Li nebo Al–Zn–Mg–Cu [107–109].
Rekrystalizace má velký vliv na vlastnosti hliníkových slitin, dochází ke snižování pev-
nosti, houževnatosti, tvrdosti materiálu, ke zhoršení odolnosti proti korozi a zvýšení
tažnosti [110]. Proto může být tento proces užit buď jako záměrný krok ke zpracování
kovu nebo může být naopak nežádoucím vedlejším produktem jiného kroku zpracování
materiálu [110]. Snahou rekrystalizačního žíhání slitin tvářených za studena je získat
co nejjemnější zrno materiálu. Nevytvrzená, za studena tvářená slitina, je po krátkou
dobu rekrystalizačně žíhaná na vyšší teplotě, než je obvyklá rekrystalizační teplota
dané slitiny [110]. Pokud je struktura materiálu heterogenní, nadále i zůstane, protože
rekrystalizační pochody jsou rychlejší než difúzní změny [110]. Teplota a doba žíhání
se řídí podle slitiny a jejího stavu [52,110].

Pro zlepšení rekrystalizační odolnosti slitin AA7xxx série se často přidávají příměsi
Zr, Mn nebo Cr [111–113]. Nicméně rekrystalizace těchto slitin nemůže být těmito pří-
měsemi zcela inhibována, ačkoli je Zr příměs nejúčinnější a široce používaná [111–113].
Dle [112, 113] příměsi Yb, Cr a Zr zvyšují odolnost proti rekrystalizaci a stabilizují
mikrostrukturu deformačního zotavení s malým úhlem mezi subrzny a zrny.

U práškovaných slitin Al–0,2hm%Sc–0,1hm%Zr, které byly ještě upravené pomocí
extruze na teplotě 350 °C s redukcí 70:18 a válcováním za studena s redukcí 66 % byla
naměřená vyšší počáteční hodnota mikrotvrdosti v důsledku výrazného deformačního
zpevnění. Zotavení dislokační struktury vnesené válcováním za studena (s redukcí 66 %)
probíhalo do teploty 250 °C [67]. Dodatečná precipitace částic Al3Sc a/nebo Al3(Sc,Zr)
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a/nebo hrubnutí těchto částic bylo v materiálech AlMnScZr usnadněno válcováním za
studena s celkovou redukcí 66 % [67]. Hodnoty aktivačních energií precipitace částic
fáze Al3Sc a Al6Mn nebyly válcováním za studena ovlivněny [67].

První náznaky rekrystalizace v silně deformovaných slitinách typu Al–Mn s cel-
kovou redukcí 90 % (bez přídavku Sc a Zr) byly zaznamenány během žíhání na teplotě
399 °C již po 1 hodině [114]. U silně deformovaných slitin Al–Mn–Zr (homogenizační
a precipitační žíhání bylo následované deformací s celkovou redukcí 90 %) se první
známky rekrystalizace objevily po žíhání na teplotě ∼ 400 °C/150 minut [115]. Plně
rekrystalizovaná struktura byla u práškovaných slitin Al–0,2hm%Sc–0,1hm%Zr (extru-
dovaných na teplotě 350 °C s redukcí 70:18 s následným válcováním za studena s redukcí
66 %) prokázaná po izotermickém žíhání na teplotě 550 °C po dobu 16 hodin [67]. Čás-
tice fáze Al3Sc a/nebo Al3(Sc,Zr) mají v práškovaných slitinách Al–Mn–Sc–Zr výrazný
antirekrystalizační efekt minimálně do teploty 420 °C [67]. Kombinace příměsí Mn,
Sc a Zr a přítomnost částic (velikosti ∼ 1 µm) obsahujících Mn má evidentní vliv
na rekrystalizační odolnost těchto slitin, kdy rekrystalizace nebyla pozorovaná až do
izotermického žíhání na teplotě 550 °C po dobu 32 hodin [67].
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Použité experimentální metody

10.1 Diferenční skenovací kalorimetrie (DSC)
Tepelné procesy probíhající ve zkoumaných materiálech mohou být studovány

pomocí diferenční skenovací kalorimetrie v závislosti na teplotě nebo čase od počátku
měření během definovaného teplotního průběhu. Během měření se současně lineárně
ohřívá nebo ochlazuje měřený vzorek a reference (porovnávací vzorek) ve speciálních
kelímcích v pícce kalorimetru. Lze měřit rozdíl tepla, které je potřeba dodat vzorku
vůči referenci, aby byl zachován stejný teplotní průběh při průchodu vzorku fázovým
přechodem. Jestli je vzorku třeba dodat méně nebo více tepla, závisí na tom, zda se
jedná o proces endotermický (kdy se teplo spotřebovává) nebo exotermický (kdy se
teplo uvolňuje). Pokud bychom chtěli například sledovat tání pevného vzorku, je mu
třeba dodat více tepla než referenčnímu vzorku, aby u obou byl zachován stejný tep-
lotní průběh. V praxi toto zaznamenáváme jako rozdíl příkonu (v miliwattech). Jako
reference je volen vzorek, který má v celém měřeném oboru teplot dobře definovanou te-
pelnou kapacitu (nejlépe neměnnou). Proto je výhodné používat jako referenční vzorek
prázdný kelímek nebo čistý materiál [16, 116]. Na Obr. 10.1 je schématicky znázorněn
průřez komůrkou kalorimetru [16].

Výsledkem měření diferenční skenovací kalorimetrie je soubor dat, který tvoří
křivky závislosti tepelného toku (y-ová osa) na relativním čase od počátku měření (x-
ová osa). Jelikož je při měření definovaná rychlost ohřevu (chlazení), můžeme pak tento
čas přepočítat na teplotu. Na výsledných DSC křivkách jsou poté pozorovatelné exoter-
mické, resp. endotermické procesy odpovídající fázovým změnám. U fázových přechodů
druhého druhu je přechod charakterizován teplotou přechodu a změnou měrného tepla.

Pro experimentální studium slitin vybraných pro tuto práci byly použity diferenční
skenovací kalorimetry Netzsch DSC 200 F3 Maia a Netzsch DSC 204 F1 Phoenix. Oba
přístroje umožňují, díky připojenému chlazení, měření za nižších teplot než je pokojová
teplota.

87
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víka

vzorek

termočlánky

tepelná izolace

reference

topení

Obrázek 10.1: Řez komůrkou kalorimetru

10.2 Měření mikrotvrdosti podle Vickerse (HV)
Principem měření mikrotvrdosti podle Vickerse je vtlačování pravidelného čtyř-

bokého diamantového jehlanu s vrcholovým úhlem 136 ° ± 0,5 ° do zkoumaného mate-
riálu. Tento úhel je vybrán z důvodu nejmenšího tření při měření, a tím tedy dochází
i k nejmenšímu ovlivnění výsledků měření [117]. Schemétické znázornění měření mi-
krotvrdosti podle Vickerse je zobrazeno na Obr. 10.2. Výsledná mikrotvrdost HV se
vypočítá jako podíl zatížení F a plochy vtisku S, kde d je střední délka úhlopříček U 1

a U 2 vrypu, zjišťovaná projekcí přes kameru [117]:

HV = F

S
= F

d2

2sin( 136ř
2 )

≈ 1, 8544 F

d2 (10.1)

vzorek

diamantový 
hrot

vpich
136 °

U

U1

U2

Obrázek 10.2: Schématické znázornění měření mikrotvrosti podle Vickerse [117]
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Mikrotvrdost slitin vybraných pro tuto práci byla měřena pomocí tvrdoměru
Wolpert Micro Vickers 401 – MDV. Tvrdoměr se ovládá přes software, který dodává
výrobce. Na tvrdoměru lze manuálně nastavit stupeň zatížení, tedy konstantní velikost
síly, kterou je hrot vtlačován o materiálu. Pro uspořádání označované jako HV0.5 je
velikost síly F = 4,903 N a doba působení t = 10 s.

Vzorky pro měření mikrotvrdosti byly pomocí pomaloběžné kotoučové pily s chla-
dícím médiem nařezány na kvádry o velikosti hran přibližně 2 cm x 2 cm x 1 cm. Takto
připravené vzorky byly následně vyleštěny brusnými papíry různé hrubosti, v posled-
ním kroku diamantovou pastou a zbaveny nečistot ultrazvukovou čističkou v acetonové
lázni. V každém stavu materiálu byla mikrotvrdost měřena na 8 různých místech celého
povrchu vzorku a každému vpichu byly měřeny délky obou úhlopříček U 1, U 2. Pomocí
softwaru byly vypočítány hodnoty mikrotvrdosti pro každou naměřenou dvojici délek
úhlopříček. Takto bylo dosaženo celkem 8 hodnot mikrotvrdosti, ze kterých pak byla
vypočtena průměrná hodnota pro daný stav materiálu a směrodatná odchylka měření,
resp. mezní chyba měření.

10.3 Elektrická rezistometrie
Rezistivita (měrný elektrický odpor) ρ je materiálová konstanta charakterizující

vodivostní či odporové vlastnosti látek vedoucích elektrický proud (pro danou teplotu
měření). Měřením rezistivity můžeme relativně rychle nedestruktivním způsobem získat
nepřímé informace o mikrostruktuře studovaných materiálů a jejích změnách [118].

Pohyblivost nositelů elektrického náboje v krystalu (jak jsou elektrony brzděny
rozptylovými procesy) je rozhodující pro hodnotu rezistivity v kovech. Ke zvyšování
rezistivity dochází např. přítomností geometrických poruch mříže, jako jsou vakance,
intersticiály apod. Mezi elektrickým odporem R a rezistivitou ρ platí vztah [118]:

R = ρϕ, (10.2)

kde ϕ je tzv. tvarový faktor, který je dán geometrií vzorku a lze ho vypočítat jako podíl
aktivní délky vzorku l a plochy příčného řezu vzorku S.

Pomocí Bolzannovy transportní rovnice mohou být popsané časové změny roz-
ptylu, resp. rozdělovací funkce elektronů v krystalu [118]. Řešením této rovnice v apro-
ximaci relaxační doby (jak rychle se systém vrací zpět do rovnovážného stavu) můžeme
dojít ke vztahu pro rezistivitu ρ. V nejjednodušším případě dostáváme [118]:

ρ = me

ne2 · 1
τ

, (10.3)

kde n je koncentrace vodivostních elektronů, me hmotnost elektronu, e elementární
náboj a τ relaxační doba. Relaxační dobu τ můžeme za předpokladu, že neuvažujeme
efekt elektron–fononové interakce, vyjádřit jako [118]:
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1
τ

= 1
τm

+ 1
τp

, (10.4)

kde τm (resp. τp) je relaxační doba způsobená rozptylem elektronů na fononech (resp.
na geometrických poruchách mříže).

Rezistivita kovů je při pokojové teplotě určena především interakcí vodivostních
elektronů s kmity mříže. Za předpokladu aktivity rozptylových mechanismů ji můžeme
zapsat jako součet dvou nezávislých členů uváděný jako Matthiessenovo pravidlo [118–
120]:

ρ(T ) = ρm(T ) + ρp, (10.5)

kde ρm(T ) je teplotně závislá složka rezistivity daná elektron–fononovou interakcí, ρp je
teplotně nezávislá složka rezistivity, jejíž velikost je dána typem, množstvím a uspořá-
dáním geometrických poruch mříže. Složku ρp tedy můžeme vyjádřit jako součet členů,
které přísluší jednotlivých typům poruch k (složku označme ρk) a lze říci, že příspěvky
ρk jsou navzájem nezávislé:

ρp =
∑︂

k

ρk. (10.6)

Pro nízké koncentrace ck poruch typu k lze předpokládat závislost [120]:

ρk = βk · ck. (10.7)

Pro zbytkovou rezistivitu tedy platí:

ρp =
∑︂

k

βk · ck, (10.8)

kde konstanta úměrnosti βk ≥ 0 je teplotně a koncentračně nezávislá [118,120].
Pokud provádíme měření rezistivity vždy při téže teplotě T m, celková změna

rezistivity ∆ρ je pak dána pouze změnou složky ρp [118]:

∆ρ(T ) = ∆ρp, (10.9)

pro relativní změny ρ platí [118]:

∆ρ

ρTm

= ∆ρp

ρTm + ρp

, Tm = konst. (10.10)

Ze vztahu 10.10 je zřejmé, že relativní změna rezistivity s klesající teplotou měření
roste, a je tedy výhodné provádět měření při nízkých teplotách, např. v lázni kapal-
ného dusíku (-196 °C) nebo helia (-269 °C).

Rezistivita studovaných materiálů byla měřena tzv. stejnosměrnou přímou čtyř-
bodovou metodou v lázni kapalného dusíku a ethanolu (pokojové teploty). Tato metoda
je založená na současném měření proudu I procházejícího vzorkem a napětí U na
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vzorku. Schéma rezistometrické aparatury je uvedeno na Obr. 10.3. Při tomto uspořá-
dání experimentu byly relativní změny rezistivity určovány až s řádovou přesností 10−4.
Sestavení aparatury umožňuje měřit zároveň až tři vzorky, ke kterým je sériově připojen
kontrolní (srovnávací) vzorek s podobným odporem. Srovnávací vzorek slouží ke korek-
cím nestability teplot lázní použitých při měření.

PZ

PC

DM

K S

R

NV

V1 V2 V3 V4

PC - osobní počítač
PZ - proudový zdroj Keithley 228 A

S - scanner (SWICH SYSTEM Keithley 7002)

DM - digitální multimetr Keithley 182 A

K - komutátor (7053 high-current Keithley card)

V4 - srovnávací vzorek
R - rezistor (0,1 Ω)

NV - 7168 Nanovolt Keithley card

V1, V2, V3 - měřené vzorky

Obrázek 10.3: Schéma měřící aparatury pro rezistometrické měření [121]

Vzorky pro měření rezistivity byly upraveny do tvaru tzv. H–hranolů (viz Obr. 10.4),
kde l představuje jejich aktivní délku. Vliv parametrů vzorku (šířky, aktivní délky a ve-
likosti kontaktů) na chybu měření rezistivity byl určován v [122]. Ukazuje se, že pokud
je aktivní délka vzorku > 6 cm a jeho šířka < 6 mm, je chyba měření elektrické re-
zistivity (při šířce kontaktů 1 mm) < 10 % [122]. Pro aktivní délku vzorku ∼ 10 cm
a šířku ∼ 6 mm, je chyba měření ∼ 5 %, naopak např. pro aktivní délku vzorku ∼ 4 cm
a šířku ∼ 6 mm, je chyba měření ∼ 20 % [122]. Různá velikost kontaktů při aktivní
délce vzorku ∼ 6 cm a větší, nemá na chybu měření téměř žádný vliv [122]. Z mě-
ření [122] plyne, že úzký vzorek se širokými kontakty zajistí více homogenní elektrické
pole.

l

Obrázek 10.4: Schématický nákres vzorku

Výpočet hodnoty odporu se při daném směru proudu získává z deseti dvojic
hodnot proudu a napětí změřených automaticky bezprostředně po sobě a uložených
do paměti počítače. Tímto způsobem je odpor měřen pětkrát pro oba směry proudu.
Odpor všech vzorků byl měřen také v lázni etanolu pokojové teploty (∼ 25 °C). Pomocí
takto získaných hodnot lze vypočítat tzv. RRR parametr, který vypovídá o efektivní
čistotě materiáluje a je definovaný vztahem [118]:



Kapitola 10. Použité experimentální metody 92

RRR = R(25řC)
R(−196řC) (10.11)

Z hodnot odporu měřeného vzorku Rm a srovnávacího vzorku Rs se určuje poměr P,
pro který platí [118]:

P = Rm

Rs

= ρmϕm

ρsϕs

, (10.12)

kde ρm, ρs jsou rezistivity měřeného a srovnávacího vzorku a ϕm, ϕs jsou jejich tvarové
faktory. Vzorky pro rezistometrická měření byly nařezány pomaloběžnou kotoučovou
pilou s chlazením a následně dopilovány pilníkem do tvaru H–hranolů. Aktivní délka
vzorků byla cca 7 cm.

10.4 Transmisní elektronová mikroskopie (TEM)
Díky transmisní elektronové mikroskopii (TEM) můžeme při analýze tenkých

vzorků získat důležité informace o stavu mikrostruktury. Elektronový mikroskop je ob-
dobou optického mikroskopu, kde je světlo nahrazeno elektronovým svazkem a optické
čočky elektromagnetickými čočkami. Vlnové délky urychlovaných elektronů (≈ 10−3 nm
pro urychlovací napětí 200 kV [123]) jsou o mnoho řádů menší, než má viditelné světlo,
proto má také elektronový mikroskop mnohem vyšší rozlišovací schopnost a může do-
sáhnout zvětšení až 1000000x. Elektrony musí vzorkem procházet (jejich energie je
řádu 105 eV [123]) a vytvářet mikroskopický obraz. Emisi elektronů zajišťuje nejčastěji
katoda z tenkého wolframového drátku průměru 0,1 mm ve tvaru písmene V, která je
rozžhavená na teplotu ∼ 2800 K [123].

Elektrony uvnitř vzorku podstupují pružné (se zanedbatelnou výměnou kinetické
energie) a nepružné interakce (elektronové excitace) [124, 125]. Po dopadu primárního
svazku na vzorek vznikají v transmisním elektronovém mikroskopu různé signály, které
jsou znázorněny na Obr. 10.5. Pokud je zkoumaný materiál krystalický, dochází na pří-
hodně orientovaných krystalových rovinách k difrakci elektronů. Dopadají-li elektro-
nové paprsky na vzorek rovnoběžně, svazky elektronů difraktovaných na různých sys-
témech krystalových rovin jsou také rovnoběžné a objektivovou čočkou jsou fokusovány
do bodů v zadní ohniskové rovině, kde vytvářejí Fraunhoferův difrakční obraz [124].

Pro mikroskopické studie studovaných materiálů byl použit transmisní elektronový
mikroskop a elektronová difrakce (ED) JEOL JEM 2000 FX. Vzorky byly vyžíhány do
požadovaného stavu a poté upraveny elektrickou jiskrou do tvaru terčíků o průměru
3 mm a ručně zbroušeny na tloušťku 0,15 mm. Aby bylo možné vzorky prosvítit prou-
dem elektronů, byly ještě doleštěny zařízením TenuPol pro automatické ztenčování
vzorků pro transmisní elektronovou mikroskopii. Vzorky byly současně leštěny na obou
stranách, aby byla získána tenká folie s co nejmenším otvorem ve středu vzorku.
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Primární svazek

Zpětně odražené elektrony

Sekundární elektrony

Augerovy elektrony

Difraktované elektrony
(elastické, inelastické)Prošlé elektrony

(bez interakce)

Vzorek

RTG-fotony

Katodoluminiscence

Obrázek 10.5: Signály vznikající v transmisním elektronovém mikroskopu [124]

10.5 Skenovací elektronová mikroskopie (SEM)
Povrch vzorků při velkém zvětšení byl studován pomocí skenovacího elektrono-

vého mikroskopu (SEM). K zobrazení tvaru povrchu vzorku jsou využívány sekun-
dární elektrony, které jsou důsledkem interakcí primárních elektronů (elektrony uvol-
něné elektronovou tryskou, procházející tubusem mikroskopu a dopadající na vzorek)
s atomy vzorku. Energie sekundárních elektronů je velmi nízká oproti energii primár-
ních elektronů. Interakcí primárních elektronů s atomy vzorku vznikají zpětně odražené
elektrony, které se používají k získávání informací o prvkovém složení vzorku. Energie
zpětně odražených elektronů je srovnatelná s energií primárních elektronů [126].

Zvětšení skenovacího elektronového mikroskopu je díky absenci zvětšovací čočky
dáno poměrem skenované plochy na povrchu preparátu k velikosti monitoru. Čím menší
oblast tedy dokáže elektronový svazek na povrchu vzorku „vyrastrovat“, tím většího
zvětšení je možné dosáhnout.

Pro experimentální studium slitin vybraných pro tuto práci byly použity skenovací
elektronové mikroskopy TESCAN MIRA I LMH, resp. FEI Quanta 200FEG a MIRA
I Schottky FE–SEMH. Vzorky byly nařezány pomaloběžnou kotoučovou pilou s chla-
zením na kvádry o velikosti hran ∼ 2 cm. Jejich povrch byl poté vyleštěn brusnými
papíry s různou hrubostí a v posledním kroku diamantovou pastou na sametovém ko-
touči. Vzorky byly nakonec opláchnuty v destilované vodě a důkladně osušeny. Takto
připravené vzorky byly příslušným žíhacím režimem vyžíhány do požadovaného stavu,
zakaleny v dusíkové lázni, resp. ve vodě o pokojové teplotě a do doby experimentálního
měření uskladněny v kapalném dusíku.
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10.6 Metoda zpětně odražených elektronů (EBSD)
Velikost zrn a jejich orientace, resp. rekrystalizační chování bylo studováno pomocí

metody zpětně odražených elektronů (EBSD). Pro EBSD jsou nejdůležitějším signálem
vzniklým interakcí primárních elektronů se vzorkem zpětně odražené
elektrony s nízkou ztrátou energie. Je třeba, aby energie byla rovna nebo větší než 90 %
energie primárních elektronů [127]. Ztráta kinetické energie zpětně odražených elek-
tronů je závislá na počtu podstoupených kolizí s elektronovým obalem atomů vzorku
nebo s mrakem volných elektronů [127].

Na stínítku poté vznikají Kikuchiho linie (mechanismus jejich vzniku je detailně
popsán např. v [127]), které jsou následně indexované použitím Houghovy transfor-
mace [127]. Samotná indexace bývá plně automatizovaná.

Měření metodou zpětně odražených elektronů bylo provedeno pomocí JEOL JSM
7600F skenovacího mikroskopu vybaveného Nordly EBSD detektorem. Vzorky byly vy-
leštěny a připraveny stejným způsobem jako pro pozorování pomocí SEM, v posledním
kroku byly navíc vyleštěny pomocí elektolytického leštičě ELYANA 230 použitím 5
obj% HClO4 a 1,5 obj% roztoku HNO3 v C2H5OH. Měření probíhala ve spolupráci se
Strojní fakultou Českého vysokého učení technického v Praze.

10.7 Potenciodynamická polarizace
Korozní charakteristiky byly měřeny elektrochemickou metodou – potenciodyna-

mické polarizace. Touto metodou lze charakterizovat kovový vzorek na základě závis-
losti proudové hustoty na potenciálu vzorku vůči referenční elektrodě. Potenciál vzorku
E se postupně posouvá anodickým (nebo katodickým) směrem. Měřený vzorek se tedy
chová jako anoda, přičemž koroduje nebo vytváří oxidickou vrstvu [128]. Schéma měřící
aparatury je zobrazeno na Obr. 10.6.
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6 - regulační prvek

1 - vzorek 2 - referenční elektroda 3 - pracovní elektroda

4 - solný můstek 5 - polopropustná membrána

7 - elektrolyt 8 - roztok vlastních iontů referenční elektrody

Obrázek 10.6: Schéma měřící aparatury [128]
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Ponoříme-li kovový vzorek do kapaliny (elektrolytu) dojde vůči referenční elek-
trodě k ustálení jeho potenciálu na určité hodnotě (OCP – Open Circuit Potential),
která se rovná hodnotě korozního potenciálu Ekor. Při Ekor se na povrchu vzorku vy-
tváří anodické a katodické proudy stejné velikosti, vzorek je v rovnováze s prostředím.
Potenciál Ekor je definován jako potenciál, při kterém se rovnají oxidační a redukční
rychlost. Je-li vzorek mírně polarizován v kladném směru, bude pracovat více jako
anoda, tj. zvýší se anodický proud na úkor katodického [128]. K polarizaci vzorku do-
jde použitím regulovatelného vnějšího zdroje napětí, kdy je vzorek donucen posunout
se na jiný potenciál než Ekor. Pokračováním polarizace vzorku v kladném směru se
katodická složka stane zanedbatelná vůči anodické složce [128]. Probíhá-li polarizace
v opačném (záporném) směru, zanedbatelnou se stane anodická složka vůči katodické
složce [128].

Z naměřených hodnot byly sestrojeny závislosti absolutní hodnoty proudové hus-
toty (v logaritmickém měřítku) na potenciálu vzorku vůči referenční elektrodě. Ko-
rozní potenciál Ekor a korozní proudová hustota ikor byly určovány tzv. Tafelovou
metodou [128], kdy se vyhodnotí sklon anodické a katodické části potenciodynamické
křivky (viz Obr. 10.7). Průsečík obou tečen určuje korozní charakteristiku materiálu
v daném prostředí. Korozní potenciál udává odolnost kovu vůči korozi a korozní prou-
dová hustota určuje rychlost korozního procesu [128].

EEkor

ikor

lo
g

 i

a b

Obrázek 10.7: Stanovení charakteristických veličin Tafelovou metodou; a) anodická
část, b) katodická část [128]

Měření korozní odolnosti vzorků probíhalo v rámci praktické stáže programu Eras-
mus+ v Německu na Institut für Materialprüfung und Werkstofftechnik Dr. Neubert
GmbH, Clausthal–Zellerfeld. Pro měření byla použita tříelektrodová aparatura připo-
jená k Wenking M Lab potenciometru kontrolovaného počítačem. Jako elektrolyt byl
použit roztok 0,1M NaCl pokojové teploty. OCP byl měřen po dobu 15 minut v elektro-
lytu bez průchodu proudu vzorkem. Referenční elektrodou byla saturovaná kalomelová
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elektroda (SCE). Vzorky byly pomaloběžnou kotoučovou pilou s chlazením nařezány
na kvádry velikosti 1 cm x 1 cm x 2 cm a zality do pryskyřice. Povrch vzorku o velikosti
1 cm2 byl poté vyleštěn brusnými papíry zrnitosti 50 až 2400 a opláchnut v destilo-
vané vodě. Polarizační křivky byly měřeny v rozmezí -400 mV do -1800 mV rychlostí
20 mV/min.

10.8 Pozitronová anihilační spektroskopie (PAS)
Pozitronová anihilační spektroskopie (PAS) využívá jako sondu ke studiu struktury

materiálů pozitron. Pozitrony jsou v pevných látkách anihilovány elektrony a emitované
anihilační záření nese informaci o parametrech anihilačního procesu [129]. Hlavní cha-
rakteristikou je doba života pozitronu a Dopplerův posuv energie anihilačních fotonů.
Pozitron implantovaný do dokonalého krystalu je delokalizovaný v krystalové mříži
a pozitronová hustota má poté formu modulované rovinné vlny [129]. Defekty krys-
talické mříže spojené s volným objemem, jako jsou vakance, dislokace či hranice zrn,
představují pro pozitron potenciálové jámy a mohou vést k jeho záchytu. Může tedy do-
jít ke vzniku vázaného stavu pozitronu v defektu a takto zachycené pozitrony mají delší
dobu života než ty delokalizované v krystalické mříži [129]. Lokální elektronová hustota
v místě defektu určuje dobu života pozitronu. Do spektra dob života pozitronů v da-
ném materiálu přispívá každý stav pozitronu exponenciální komponentou [129]. Pokud
změříme doby života těchto exponenciálních komponent, jsme schopni poté identifiko-
vat různé typy defektů ve studovaném materiálu a jejich koncentrace [129].

Jako zdroj pozitronů slouží radioizotopy, které se rozpadají β+ rozpadem, nejšas-
těji 22

11Na, jehož střední hodnota kinetické energie emitovaných pozitronů je ∼ 270 keV
a maximální energie Emax = 0,54 MeV [129]. Rozpad jádra je znázorněn na Obr. 10.8.
Pozitronová anihilační spektroskopie byla provedena ve spolupráci s Katedrou fyziky
nízkých teplot MFF UK.

��Na, poločas rozpadu T1/2 = 2,7 roků��

�e  ,

��Ne��

1274 keV�

�doba života     ~ 3,7 ps

Obrázek 10.8: Rozpadové schéma jádra 22
11Na [129]
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10.9 Mikroskopie atomárních sil (AFM)
Mikroskopie atomárních sil (AFM) byla použita pro mapování rozložení atomár-

ních sil na povrchu vzorku. Tyto síly jsou vyvolány těsným přiblížením hrotu k po-
vrchu vzorku, čímž vzniká přitažlivá nebo odpudivá síla způsobující ohyb raménka
s hrotem [130]. Ohnutí je následně snímáno citlivým detekčním zařízením, zpravidla
laserovou diodou a fotodetektorem. Laserová dioda vytváří skvrnu konečné velikosti
dopadající na špičku raménka a odražené světlo dopadá na citlivý fotodetektor, který
je rozdělen na čtyři části [130]. Díky posunu odražené stopy způsobeného ohybem ra-
ménka energie v jednotlivých kvadrantech nebudou stejné. Z jejich velikostí je pak
možno určit vychýlení [130]. Můžeme detekovat pohyb skvrny také v horizontálním
směru – tedy zkrut. Princip detekce je schématicky uveden na Obr. 10.9. Na hrot,
který je v těsné blízkosti povrchu vzorku působí především krátkodosahové odpudivé
síly elektrostatického původu a dlouhodosahové, přitažlivé van der Waalsovy síly (síly
dipól-–dipólové interakce) [130].

Mikroskopie atomárních sil byla provedena ve spolupráci s Fakultou chemicko–
technologickou Univerzity Pardubice.

zrcátko

kvadrantový 
fotodetektor

laserová dioda

piezoelektrický
skenerpovrch vzorku

Obrázek 10.9: Princip detekce AFM [130]
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Studované materiály

11.1 Specifikace studovaných slitin
Předmětem studia byly lehké vytvrditelné hliníkové slitiny typu Al–Zn–Mg(–Cu),

kdy byl studován vliv příměsí skandia (Sc) a zirkonia (Zr) na fázové transformace.
Materiály byly připraveny ve SVÚM a.s., Čelákovice, litím do kokily a následným
pozvolných chladnutím při pokojové teplotě (RT). Tímto procesem byly odlity bloky
o velikosti hran ∼ 15×10×2 cm jejichž chemické složení v hm% je uvedeno v Tab. 11.1.

Fázové transformace probíhající ve slitinách mohou být ovlivněny tepelnou či me-
chanickou přípravou materiálů. Z tohoto důvodu byly vzorky studované nejen ve stavu
po odlití (tzv. as–prepared či as–cast stav), ale i po různých tepelných či mechanických
úpravách. Bližší specifikace těchto úprav i se zavedeným označením používaným v práci
jsou uvedeny v Tab. 11.2.

Al Zn Mg Cu Sc Zr Fe, Si Mn
AlZnMg bal. 5,34 3,18 - - - 0,03 0,05
AlZnMgScZr bal. 5,30 3,20 - 0,20 0,10 0,04 0,06
AlZnMgCu bal. 6,60 3,00 1,90 - - 0,20 -
AlZnMgCuScZr bal. 6,20 2,90 1,80 0,23 0,19 0,20 -

Tabulka 11.1: Chemické složení studovaných slitin v hm%

Deformace (válcování) materiálů za studena bylo provedeno pomocí elektrického
válcovacího stroje MDM LS120 s jedním pohyblivým válcem. Stupeň deformace lze
manuálně nastavit s maximální přesností 0,1 mm, rychlost válcování stroje je kon-
stantní, 4 m·min−1. Válcování za tepla sestávalo ze zahřívání materiálu na dané teplotě
(po určitou dobu) pomocí vysokoteplotní temperovatelné desky PZ38–3T, následném
zválcováním a zakalením materiálu do vody o pokojové teplotě. Celý proces deformace
netrval déle než 5 sekund. Homogenizace (rozpouštěcí žíhání) materiálů probíhalo ve
vysokoteplotní elektricky řízené odporové muflové peci s ochrannou atmosférou argonu.

98
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Žíhání vzorků bylo zakončeno kalením do vody o pokojové teplotě.
V práci byl také studován vliv přirozeného stárnutí na probíhající fázové trans-

formace v materiálech, po žíhání byly proto vždy vyhotoveny dva kusy vzorků. Jeden,
který byl vystaven procesu přirozeného stárnutí na pokojové teplotě a druhý, ve kte-
rém bylo tomuto procesu zabráněno uchováváním do doby experimentálního měření
v kapalném dusíku.

Označení Popis procedury
AC as–cast stav, materiál po odlití
CR materiál válcovaný za studena s celkovou redukcí 10,

resp. 21 % (CR10, resp. CR21)
HR10 materiál válcovaný za tepla (300 °C/60 min) s celkovou

redukcí 10 %
NA tepelně upravený materiál vystavený přirozenému stárnutí

na pokojové teplotě (RT)

Tabulka 11.2: Specifikace tepelných a mechanických úprav studovaných materiálů

11.2 Tepelné zpracování vzorků
Různé stavy vzorků studovaných materiálů, jichž bylo docíleno žíháním, byly

připraveny pro zkoumání fázových transformací v teplotním intervalu RT až 500 °C.
Jednotlivé stavy materiálů se liší teplotou žíhání a dobou, po kterou jsou této teplotě
vystaveny. Materiály byly měřeny ve dvou režimech v tzv. izochronním a izotermickém.

11.2.1 Izochronní žíhací režim
Izochronní žíhací režim spočívá v konstantním nárůstu teploty žíhání, které jsou

vzorky vystaveny po dobu neměnných časových úseků, jak je schematicky naznačeno
na Obr. 11.1. T Z značí teplotu žíhání, T m značí teplotu měření, ∆t značí dobu žíhání.

Izochronní žíhání probíhalo v teplotním intervalu 20–480 °C, což vyžadovalo po-
užití dvou různých žíhacích zařízení, lázně silikonového oleje s regulátorem teploty
a odchylkou ± 0,5 °C a laboratorní odporové muflové pece s ochrannou Ar atmosférou.
Žíhání bylo vždy zakončeno kalením do tekutého dusíku, pro případ lázně silikonového
oleje, resp. do vody o pokojové teplotě pro žíhání v laboratorní muflové peci. Časová
prodleva mezi žíháním a kalením nepřesahovala 3 s. Takto připravený materiál byl do
doby experimentálního měření uskladněn při teplotě kapalného dusíku.

Pro experimentální měření rezistivity a mikrotvrdosti slitin vybraných pro tuto
práci byly použity izochronní žíhací režimy 20 °C/20 min, resp. 30 °C/30 min (efek-
tivní rychlosti 1 °C/min). Měření rezistivity i mikrotvrdosti bylo nejprve provedeno při
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pokojové teplotě, poté byly vzorky izochronně žíhány. Počáteční teplota žíhání byla
T P = 80 °C, resp. T P = 90 °C, žíhání probíhalo po dobu 20, resp. 30 min, teplota
žíhání byla navyšována o 20 °C, resp. 30 °C. Po uplynutí této doby byly vzorky rychle
zakaleny v dusíkové lázni a následně bylo provedeno měření elektrické rezistivity, resp.
mikrotvrdosti. Dalším krokem bylo zvýšení teploty žíhání o 20 °C, resp. 30 °C. Doba
žíhání vzorků byla opět 20 min, resp. 30 min, poté následovalo zakalení vzorků v lázni
kapalného dusíku a měření elektrické rezistivity, resp. mikrotvrdosti materiálů. Tento
postup byl opakován až do konečné teploty žíhání.

Teplota

Čas�t �t �t

Tm

Tz1

Tz3

Tz2

Obrázek 11.1: Schéma izochronního žíhacího režimu

11.2.2 Izotermický žíhací režim
Principem izotermického žíhacího režimu je dlouhodobé žíhání vzorků na jedné

konkrétní teplotě. Schéma izotermického žíhacího režimu je znázorněno na Obr. 11.2,
kde T Z značí teplotu žíhání, T m značí teplotu měření, ∆t značí dobu žíhání.

Izotermické žíhání probíhalo v laboratorní muflové elektrické odporové peci s ochran-
nou argonovou atmosférou. Zkoumané materiály byly ihned po žíhány zakaleny do vody
o pokojové teplotě. Takto upravený materiál byl do doby experimentálního měření skla-
dován v kapalném dusíku.
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Obrázek 11.2: Schéma izotermického žíhacího režimu



Kapitola 12

Výsledky a diskuze

12.1 Slitiny AlZnMg(ScZr) AC a CR21
Vliv společného přídavku skandia (Sc) a zirkonia (Zr) a vliv přípravy materiálu na

precipitační procesy slitin AlZnMg(ScZr) byl studován v litém stavu (as-cast, AC) a po
válcování za studena s celkovou redukcí 21 % (CR21). Vzorky slitin byly pro měření
mikrotvrdosti a rezistometrická měření žíhány v izochronním režimu 20 °C/20 min,
resp. 30 °C/30 min v intervalu teplot 25–460 °C (resp. 450 °C).

12.1.1 Charakterizace výchozího stavu
Výchozí hodnoty mikrotvrdosti a rezistivity slitin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 jsou

uvedené v Tab. 12.1 [131]. Válcování za studena má pozitivní vliv na výchozí hodnoty
mikrotvrdosti obou studovaných slitin, naopak vliv příměsí Sc, Zr zde patrný není.
Vyšší hodnoty rezistivity u slitiny AlZnMgScZr oproti AlZnMg jsou pravděpodobně
způsobeny přítomností příměsí Sc, Zr a také vyšším obsahem Mn a Fe (jak bylo zjištěno
pomocí EDS).

Pomocí skenovací elektronové mikroskopie v obou studovaných slitinách AC byla
na hranicích (sub)zrn pozorovaná eutektická fáze bohatá na Zn a Mg [131, 132]. Na
Obr. 12.1 je snímek ze SEM slitiny AlZnMgScZr ve výchozím stavu zobrazující eu-
tektickou fázi v příslušném měřítku. Pomocí transmisní elektronové mikroskopie bylo
ve slitině AlZnMgScZr AC zjištěno, že příměsi Sc, Zr nejsou homogenně rozloženy, ale

AlZnMg AlZnMgScZr
HV0.5 RESI HV0.5 RESI

AC 135 ± 4 (27,2 ± 0,2) nΩ·m 132 ± 2 (29,8 ± 0,2) nΩ·m
CR21 158 ± 2 (28,7 ± 0,2) nΩ·m 155 ± 2 (31,3 ± 0,2) nΩ·m

Tabulka 12.1: Výchozí hodnoty mikrotvrdosti (HV0.5) a rezistivity (RESI) slitin
AlZnMg(ScZr) AC a CR21
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koncentrované v náhodně rozmístěných oblastech a společně se Zn a Mg se také vysky-
tují v částicích na hranicích zrn [131]. Tyto částice mají složení blízké eutektické fázi
bohaté na Zn a Mg, která byla pozorovaná v těchto slitinách pomocí SEM [131]. Ve
slitinách AC bylo pomocí TEM pozorované pouze malé množství dislokací, po válco-
vání za studena hustota dislokací rapidně vzrostla a vyskytovaly se zejména na/okolo
hranic zrn (viz Obr. 12.2) [131]. Kromě zmíněné eutektické fáze nebyly ve výchozích
stavech slitin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 pozorované žádné další fáze a/nebo částice.

50 �m

Obrázek 12.1: Snímek ze SEM výchozího stavu slitiny AlZnMgScZr AC [132]

1 �m

Obrázek 12.2: Snímek z TEM výchozího stavu slitiny AlZnMgScZr CR21 [131]
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12.1.2 Charakterizace pomocí neizotermického žíhání
Izochronní žíhací křivky mikrotvrdosti HV0.5 a relativní změny rezistivity sli-

tin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 jsou zobrazeny na Obr. 12.3 a 12.4 [131]. Hodnoty
mikrotvrdosti studovaných slitin pozvolna klesají až do lokálního minima na teplotě
∼ 120–140 °C. Dalším izochronním žíháním hodnoty mikrotvrdosti slitin rostou až do
maxima na teplotě ∼ 180 °C. Lokální minimum a lokální maximum hodnot HV0.5 je
u obou studovaných slitin posunuto směrem k nižším teplotám (∼ 20–40 °C) vlivem
válcování za studena. Při žíhání do ∼ 260 °C není pozorovaný téměř žádný vliv příměsí
Sc, Zr na hodnoty mikrotvrdosti. Ve slitině AlZnMg při vyšších teplotách žíhání (než
260 °C) hodnoty mikrotvrdosti postupně klesají až do teploty žíhání 460 °C na rozdíl
od slitiny AlZnMgScZr, kde zůstávají téměř konstantní. Rozdíl mezi hodnotami mikro-
tvrdosti slitin AlZnMg a AlZnMgScZr je po žíhání do 460 °C ∆HV0.5 ≈ 22 ve stavu AC
a ∆HV0.5 ≈ 40 ve stavu CR21. U slitiny AlZnMgScZr je během celého izochronního
žíhání patrný vliv válcování za studena, u slitiny AlZnMg vliv válcování za studena při
teplotách žíhání nad 180 °C mizí. Křivku relativních změn rezistivity lze rozdělit na
čtyři stádia (I–IV) – viz Obr. 12.4 [131]. Výrazný pokles relativních změn rezistivity
směrem k minimu na teplotě ∼ 320 °C je složen ze tří stádií (I–stádium do ∼ 150 °C,
II–stádium do ∼ 240 °C, III–stádium do ∼ 320 °C). Poté hodnoty prudce rostou
(IV–stádium). Relativní změny rezistivity jsou více výrazné pro slitinu AlZnMg. Nej-
větší pokles relativních změn rezistivity odpovídá teplotnímu intervalu vytvrzovacího
procesu pozorovanému v izochronních žíhacích křivkách mikrotvrdosti na teplotě
∼ 180 °C [131].
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Obrázek 12.3: Izochronní žíhací křivky mikrotvrdosti HV0.5 slitin AlZnMg(ScZr) AC
a CR21 [131]
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Obrázek 12.4: Graf relativních změn rezistivity slitin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 [131]

Na Obr. 12.5 jsou znázorněné DSC křivky studovaných slitin AC a CR21 do
teploty 300 °C v rychlosti ohřevu 1 °C/min. V křivkách jsou znatelné čtyři tepelné
procesy. Endotermický proces (proces A) je následovaný výrazným exotermickým pro-
cesem (proces B). Při teplotách vyšších než ∼ 200 °C jsou v AC křivkách znatelné
ještě dva menší exotermické procesy (proces C a proces D). Žádné další tepelné efekty
nebyly v DSC křivkách v rychlostech ohřevu 1, 2, 5, 10, 20 a 30 °C/min do teploty 450
°C pozorované. Výřez Obr. 12.5 ukazuje část DSC křivky slitiny AlZnMgScZr kolem
teploty ∼ 470 °C v rychlosti ohřevu 20 °C/min, kde je zřetelný endotermický proces
(proces E). Charakter průběhu DSC křivek velmi dobře odpovídá výsledkům pozorova-
ným v [133–136]. Minima, resp. maxima pozorovaných procesů A, B se vlivem válcování
za studena posouvají směrem k nižším teplotám.

Je obecně známo, že klastry a/nebo GP zóny vznikají v Al slitinách během ra-
ných stádií rozpadu přesyceného tuhého roztoku. Jejich formování obvykle ovlivňuje
relativní změny rezistivity, hodnoty (mikro)tvrdosti a tepelný tok [50,133,134,137,138].
Pozitronová anihilační spektroskopie slitiny AlZnMg AC ukázala, že pozitrony anihilují
na klastrech a/nebo GP zónách s charakteristickou dobou života 0,213 ns [131]. Tato
naměřená hodnota je ve velmi dobré shodě s výsledky zjištěnými pro záchyt pozitronů
na GP zónách v [139]. Ke vzniku GP zón ve slitinách AlZnMg(ScZr) pravděpodobně
došlo během chlazení materiálu po odlití. Z porovnání izochronních žíhacích křivek
mikrotvrdosti a relativních změn rezistivity slitin AC do teploty ∼ 150 °C (viz Obr. 12.3
a 12.4) lze předpokládat, že v prvních stádiích dochází k rozpouštění klastrů (bohatých
na Zn a Mg) a/nebo GP zón. Toto rozpouštění je spojeno s I–stádiem relativních změn
rezistivity a poklesem hodnot mikrotvrdosti. První výrazný endotermický proces v DSC
křivkách (proces A, viz Obr. 12.5) s minimem ve slitinách AC na teplotě ∼ 120 °C



Kapitola 12. Výsledky a diskuze 105

-0,03

-0,025

-0,02

-0,015

-0,01

-0,005

0

0,005

100 150 200 250 300
Teplota (°C)

AlZnMg AC AlZnMg CR21

AlZnMgScZr AC AlZnMgScZr CR21

proces A

proces

0,005 mW/mg

exo

proces A

C
proces D

proces B
-9,00E-02

-6,00E-02

-3,00E-02

0,00 E+0 0

420 470 520
Teplota (°C)

0,03 mW/mg

proces E

T
ep

el
n

ý
 t

o
k

 (
m

W
/m

g
)

Obrázek 12.5: DSC křivky slitin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 v rychlosti ohřevu
1 °C/min do teploty 300 °C, výřez znázorňuje detail DSC křivky slitiny AlZnMgScZr
AC v rychlosti ohřevu 20 °C/min v okolí teploty 470 °C

(v rychlosti ohřevu 1 °C/min) pravděpodobně odpovídá rozpouštění klastrů a/nebo
GP zón. Tyto výsledky jsou ve shodě s DSC měřením slitin AA7012 (AlZnMgCu), kde
byl v teplotním intervalu 90–140 °C pozorovaný endotermický proces (v závislosti na
rychlosti ohřevu) a tomuto procesu je zde přiřazeno rozpouštění před-precipitačních fází
(klastrů a/nebo GP zón), které vznikly během přirozeného stárnutí [139]. Efekt, který
by odpovídal formování klastrů a/nebo GP zón nebyl během izochronního žíhání v křiv-
kách pozorován. Příměsi Sc a Zr nemají výrazný vliv na formování a/nebo rozpouštění
klastrů bohatých na Zn a Mg a/nebo GP zón pravděpodobně v důsledku malé kon-
centrace těchto příměsí rozpuštěných v matrici (velké množství příměsí je rozpuštěno
v částicích bohatých na Zn, Mg, které byly pozorované na hranicích (sub)zrn) [131].
Vlivem válcování za studena došlo k posunu minima endotermického procesu (proces
A) v DSC křivkách, stejně tak i posunu lokálního minima mikrotvrdosti v izochronních
žíhacích křivkách, směrem k nižším teplotám a tím tedy pravděpodobně k rozpouštění
klastrů a/nebo GP zón dříve než ve slitinách AC.

Na Obr. 12.6 je snímek z TEM slitiny AlZnMg AC po izochronním žíhání do
teploty 210 °C, který ukazuje částice metastabilní fáze ή s odpovídajícím difrakto-
gramem [132]. II–stádium relativních změn rezistivity, vzrůst hodnot mikrotvrdosti
v teplotním intervalu 150–200 °C a výrazný exotermická proces B v DSC křivkách
jsou pravděpodobně spojeny s precipitací těchto částic. Ve slitinách typu AlZnMg(Cu)
bývá metastabilní fáze ή hlavní vytvrzující fází [133, 137, 140]. Pomocí TEM bylo
zjištěno, že příměsi Sc a Zr nemají prakticky žádný vliv na precipitaci částic metasta-
bilní fáze ή ve studovaných slitinách [131,132]. Na Obr. 12.7 je snímek z TEM slitiny
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Obrázek 12.6: Snímek TEM a ED slitiny AlZnMg AC izochronně vyžíhané do 210 °C
zobrazující částice fáze ή [132]

200 nm

Obrázek 12.7: Snímek TEM slitiny AlZnMgScZr CR21 izochronně vyžíhané do 180 °C
zobrazující částice fáze ή [131]

AlZnMgScZr CR21 izochronně vyžíhaný do teploty 180 °C, kde jsou opět viditelné
částice metastabilní fáze ή [131]. Z porovnání izochronních žíhacích křivek mikrotvr-
dosti, relativních změn rezistivity a DSC křivek je patrný posun lokálního vytvrzení,
II–stadia a maxima procesu B směrem k nižším teplotám. Lze tedy předpokládat, že
k precipitaci částic metastabilní fáze ή došlo u slitin CR21 vlivem válcování za studena
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již při nižších teplotách než u slitin AC. Tento posun u CR21 slitin je pravděpodobně
opět způsoben snazší difúzí atomů Zn a Mg podél dislokací.

Mikroskopická pozorování slitin AC po žíhání do 360 °C prokázala přítomnost
jehlicovitých částic obsahujících Mn, Fe (pouze u slitiny AlZnMgScZr), jehlicovité čás-
tice stabilní η fáze a větší oválné částice pravděpodobně T fáze (Al2Zn3Mg3) – viz
Obr. 12.8 [131, 132]. Přítomnost částic obsahujících Mn a Fe u slitiny AlZnMgScZr
je pravděpodobně spojena s vyšším obsahem těchto příměsí v materiálu než u slitiny
AlZnMg. Precipitace částic obsahujících Mn, Fe a T fáze nemají vliv na hodnoty (mi-
kro)tvrdosti slitin [90,133,137,141,142]. Formování částic T a η fáze bylo po izochron-
ním žíhání do teploty 360 °C pozorováno také ve slitinách válcovaných za studena – viz
Obr. 12.9 [131]. Při teplotách žíhání nad ∼ 280 °C vykazuje slitina AlZnMgScZr AC
vyšší hodnoty HV0.5 na rozdíl od slitiny AlZnMg AC (viz Obr. 12.3) [131]. Tento výsle-
dek je pravděpodobně spojen s přidáním Sc, Zr do slitiny. Vytvrzující efekt pozorovaný
kolem tohoto teplotního intervalu je typický pro slitiny typu AlScZr [52, 68, 143–145].
Nicméně přítomnost sekundárních částic Al3(Sc,Zr) nebyla ve slitině AlZnMgScZr po
odlití ani po žíhání do 360 °C pomocí TEM přímo pozorovaná [131], což může být dů-
sledkem malého množství těchto příměsí v matrici a/nebo jejich náhodného nehomo-
genního rozložení v oblastech bohatých na Sc,Zr. Kombinace obojího je pravděpodobně
důvod relativně malého vytvrzení po žíhání do 280 °C (∆HV ≈ 15) v porovnání s ty-
pickým vytvrzujícím efektem (∆HV ∼ 25–40) ve slitinách typu AlScZr [68, 145, 146].
K precipitaci částic Al3(Sc,Zr) pravděpodobně došlo u studovaných slitin při teplo-
tách nad ∼ 300 °C, kdy dochází v obou stavech slitin AlZnMgScZr oproti AlZnMg
k vytvrzujícímu efektu, kdy ∆HV ≈ 25 [131].

400 nm

Obrázek 12.8: Snímek TEM slitiny AlZnMgScZr AC izochronně vyžíhané do 360 °C
zobrazující jehlicovité částice bohaté na Mn, Fe (tmavé stopy), jehlicovité částice fáze
η (světlé stopy) a oválné částice T fáze (světlé stopy) [132]
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200 nm

Obrázek 12.9: Snímek TEM slitiny AlZnMgScZr CR21 izochronně vyžíhané do 360 °C
zobrazující částice fáze η (jehlice) a T fáze (oválné částice) [131]

Drobné tepelné procesy pozorované v DSC křivkách (proces C a proces D) prav-
děpodobně odpovídají precipitaci částic stabilní η a T fáze. Teplotní interval těchto
procesů velmi dobře souhlasí s teplotními oblastmi precipitace těchto fází pozorovaných
v DSC křivkách ve slitinách AlZnMg [142,146]. Drobné zvlnění v žíhacích křivkách re-
lativních změn rezistivity kolem teploty ∼ 330 °C pravděpodobně odpovídá precipitaci
částic bohatých na příměsi Mn a Fe.

Při žíhání nad teploty 390 °C dochází k rozpouštění částic systému AlZnMg, stejně
tak k částečnému rozpuštění eutektické fáze obsahující Zn a Mg [131]. Tyto efekty mo-
hou být příčinou vzrůstu relativních změn rezistivity při teplotách žíhání nad ∼ 360 °C
ve všech studovaných slitinách [131]. Proces E v DSC křivkách pozorovaný na teplotě
∼ 475 °C v rychlosti ohřevu 20 °C/min pravděpodobně odpovídá rozpouštění eutek-
tické fáze.

Pro úplnější porozumění kinetice fázových transformací studovaných slitin AC
a CR21 byly pomocí výsledků získaných měřením DSC křivek v různých rychlos-
tech ohřevu vypočítané hodnoty aktivačních energií probíhajících procesů (proces A–
proces D). Na Obr. 12.10 je znázorněn Kissingerův graf pro výpočet aktivačních ener-
gií probíhajících tepelných procesů ve slitinách AlZnMg(ScZr) AC a CR21, hodnoty
aktivačních energií jsou uvedené v Tab. 12.2. Průměrná hodnota aktivační energie roz-
pouštění GP zón a/nebo klastrů (proces A) ve stavu AC a CR21 bez ohledu na příměsi
Sc, Zr v materiálu je ∼ 106 kJ/mol. Dle literatury [147] je hodnota aktivační energie
tvorby GP zón pro slitiny typu AlZnMg ∼ 60 kJ/mol. Hodnoty aktivačních energií
rozpouštění GP zón se v literatuře pohybují v intervalu 65–120 kJ/mol [134,138,147].
Důvod velkého rozptylu hodnot aktivační energie tohoto procesu může být způsoben
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Obrázek 12.10: Kissingerův graf pro výpočet aktivační energie tepelných procesů
pozorovaných ve slitinách AlZnMg(ScZr) AC a CR21. T f – teplota maxima/minima
tepelného procesu a β – rychlost ohřevu

Vzorek Proces Aktivační energie Q (kJ/mol)

AlZnMg AC

A (rozpouštění GP zón) 112 ± 15
B (precipitace částic fáze ή) 111 ± 8
C (precipitace částic fáze η) 130 ± 8
D (precipitace částic T fáze) 142 ± 14

AlZnMgScZr AC

A (rozpouštění GP zón) 106 ± 10
B (precipitace částic fáze ή) 114 ± 10
C (precipitace částic fáze η) 132 ± 10
D (precipitace částic T fáze) 148 ± 20

AlZnMg CR21 A (rozpouštění GP zón) 106 ± 15
B (precipitace částic fáze ή) 110 ± 10

AlZnMgScZr CR21 A (rozpouštění GP zón) 106 ± 15
B (precipitace částic fáze ή) 110 ± 10

Tabulka 12.2: Hodnoty aktivačních energií Q slitin AlZnMg(ScZr) AC a CR21 pro-
cesů A–D pozorovaných v DSC křivkách počítané Kissingerovou metodou [131,132]

možným překrytím tepelných procesů odpovídajícím tvorbě a rozpouštění GP zón v
DSC křivkách a tím může dojít k nejednoznačnému vyhodnocení maxima tepelného
procesu potřebného pro výpočet. Tvorba GP zón a/nebo klastrů byla v [86,133] pozo-
rovaná u slitin typu AlZnMg v teplotním intervalu 30–110 °C, jejich rozpouštění do tep-
loty 150 °C [86,133,148]. Hodnota aktivační energie (∼ 106 kJ/mol) i teplotní interval
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endotermického procesu A (minimum na teplotě ∼ 120 °C v rychlosti ohřevu 1 °C/min)
pozorovaného ve slitinách AlZnMg(ScZr) studovaných v této práci, který odpovídá roz-
pouštění GP zón a/nebo klastrů, je ve shodě s literaturou [90,133,134,138,147,148].

Aktivační energie precipitace částic fáze ή(proces B) byla pro všechny studované
slitiny vypočítaná jako ∼ 110 kJ/mol. Tato hodnota je srovnatelná s hodnotami akti-
vační energie precipitace částic fáze ή (80–120 kJ/mol) ve slitinách typu AlZnMg po
stárnutí na různých teplotách [133,137–139,147]. Získaná hodnota je srovnatelná s hod-
notou difuzní aktivační energie pro Zn i Mg v Al a to ∼ 120 kJ/mol [147]. Z Obr. 12.10
je také zřejmé, že vlivem válcování za studena dochází k posunu minim, resp. maxim
pozorovaných procesů A a B (rozpouštění GP zón a/nebo klastrů i precipitaci částic
fáze ή) směrem k nižším teplotám.

Hodnota aktivační energie precipitace částic fáze η (proces C) byla vypočítaná
jako ∼ 126 kJ/mol. Tato hodnota je ve shodě s hodnotami uvedenými v [138,147] a to
115–160 kJ/mol nicméně je zatížena větší chybou z důvodu malého počtu experimen-
tálních bodů z důvodu slabé viditelnosti procesu v křivkách.

Slabá tepelná odezva (proces D), které byla přiřazena tvorba částic T fáze, byla
pozorovaná v DSC křivkách také pouze v některých rychlostech ohřevu a výpočet hod-
noty energie je zatížen větší nejistotou. Hodnota aktivační energie byla vypočítaná jako
∼ 144 kJ/mol. Aktivační energie precipitace částic fáze T není v literatuře dostupná.
Z porovnání hodnot energií pro precipitaci částic fáze η a T plyne, že tvorba částic
fáze T je energeticky více náročná.

12.2 Slitiny AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10
Ve slitinách typu AlZnMgCu s přídavkem Sc a Zr byl studován vliv válcování za

studena s celkovou redukcí 10 % (CR10) a společný vliv příměsí Sc a Zr na probíha-
jící fázové transformace. Vzorky slitin byly pro měření mikrotvrdosti a rezistometrická
měření žíhány v izochronním režimu 30 °C/30 min v intervalu teplot 25–450 °C. Re-
krystalizační chování bylo studováno izotermickým režimem žíhání na dvou teplotách
350 °C a 450 °C po dobu 10 hodin.

12.2.1 Charakterizace výchozího stavu
V Tab. 12.3 jsou uvedeny výchozí hodnoty mikrotvrdosti a rezistivity slitin

AlZnMgCu(ScZr) AC a slitiny AlZnMgCuScZr CR10. Vzorek na měření rezistivity
(resp. izochronní žíhací křivky relativních změn rezistivity) slitiny AlZnMgCu CR10
se z důvodu občasných prasklin materiálu po válcování za studena nepodařilo ani na
několikátý pokus připravit. Válcování za studena má pozitivní vliv na výchozí hod-
noty mikrotvrdosti obou studovaných slitin, kdy došlo ke zvýšení mikrotvrdosti o 25 %
u slitiniy AlZnMgCu, resp. 15 % u AlZnMgCuScZr. Vliv příměsí Sc, Zr na hodnoty
mikrotvrdosti po válcování za studena patrný není. Vyšší výchozí hodnota rezistivity
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AlZnMgCu AlZnMgCuScZr
HV0.5 RESI HV0.5 RESI

AC 117 ± 6 (32,1 ± 0,3) nΩ·m 128 ± 4 (35,6 ± 0,3) nΩ·m
CR10 149 ± 7 – 147 ± 5 (38,0 ± 0,3) nΩ·m

Tabulka 12.3: Výchozí hodnoty mikrotvrdosti (HV0.5) a rezistivity (RESI) slitin
AlZnMgCu(ScZr) AC, CR10

u slitiny AlZnMgCuScZr AC je pravděpodobně způsobena příměsemi Sc a Zr, vlivem
válcování za studena došlo také ke zvýšení výchozí hodnoty rezistivity této slitiny.

Pomocí EBSD bylo zjištěno, že příměsi Sc a Zr velmi výrazně zjemňují zrno (viz
Obr. 12.11), vliv válcování za studena na velikost zrna pozorovaný nebyl [149]. Slitina
AlZnMgCu má typickou strukturu s protáhlými zrny delšími než 1000 µm a průřezem
minimálně ∼ 100 µm [149, 150]. Velikost zrna u slitin AlZnMgCuScZr byla ∼ 20 µm
[149,150]. Na hranicích (sub)zrn byla v obou slitinách AC i CR10 pozorovaná eutektická
fáze, jejíž objemový podíl byl pro obě slitiny velmi podobný (bez ohledu na příměsi Sc
a Zr i na válcování za studena). Hraniční eutektická fáze ve slitině AlZnMgCuScZr AC
je dle pozorování TEM kubické struktury s mřížovým parametrem a = 1.41(1) nm,
pravděpodobně se jedná o strukturní typ T fáze (Mg32(Al,Cu,Zn)49) [150]. Tato fáze
byla také dle [151] ve slitinách systému Mg–Al–Zn přibližně charakterizovaná jako
Mg32Al12Zn37 kvazikrystalické struktury. Provedená rentgenová difrakce slitiny AlZnM-
gCuScZr AC přítomnost kvazikrystalické struktury nevyvrátila [149, 150]. Složení eu-
tektické hraniční fáze zjištěné pomocí EDS je ve shodě s fází Mg32(Al,Cu,Zn)49 [149,
150]. Na rozdíl od AlZnMgCuScZr AC, bylo ve slitině AlZnMgCu AC prokázáno, že
eutektická fáze je složena z kombinace dvou fází – MgZn2 a minoritně z kubické a/nebo
kvazikrystalické T fáze [149,150].

Obrázek 12.11: Snímek z EBSD výchozího stavu slitiny a) AlZnMgCu AC, b) AlZnM-
gCuScZr AC [149,150]
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Během lití a následného chladnutí slitin vznikly ve slitině AlZnMgCuScZr pri-
mární částice Al3(Sc,Zr) – viz Obr. 12.12 a 12.13. Částice byly náhodně rozmístěné
uvnitř či na hranicích zrn. Bylo zjištěno, že se skládají z vrstev bohatých na obě pří-
měsi Sc i Zr (na rozdíl od např. [72, 74, 76, 152], kde se střídaly vrstvy bohaté na Sc
a na Zr) a jejich strukturu lze zapsat jako: Al3(Sc+Zr) + α-Al + Al3(Sc+Zr) + α-
Al + Al3(Sc+Zr) + ... . Na rozdíl od výzkumu primárních Al3(Sc,Zr) částic [73], kde
uprostřed byly pozorované díry a/nebo oxidy, ve slitinách AZnMgCuScZr AC a CR10
studovaných v této práci uvnitř/uprostřed částic žádné oxidy pozorované nebyly.

5 �m

Al Zr Sc

Obrázek 12.12: Snímek ze SEM primární částice Al3(Sc,Zr) pozorované ve slitině
AlZnMgCuScZr CR10 a její prvková analýza pomocí čárového profilu

Al

Sc Zr

2 �m

Obrázek 12.13: Mapa rozložení prvků primární částice Al3(Sc,Zr) pozorované pomocí
SEM ve slitině AlZnMgCuScZr AC



Kapitola 12. Výsledky a diskuze 113

Pouze malé množství dislokací bylo pozorováno pomocí TEM v litých slitinách
(viz Obr. 12.14) [149]. Po válcování za studena došlo k rapidnímu zvýšení hustoty
dislokací, jejich orientace byla náhodná a dekorovaly zejména hranice zrn. Ve výchozím
stavu slitin AC a CR10 nebyly pozorované žádné další fáze ani částice (kromě zmíněné
eutektické fáze a primárních částic).

1 �m

Obrázek 12.14: Snímek z TEM slitiny AlZnMgCu AC zobrazující dislokace [149]

12.2.2 Charakterizace pomocí neizotermického žíhání
Izochronní žíhací křivky mikrotvrdosti (HV0.5) a relativní změny rezistivity jsou

zobrazeny na Obr. 12.15 a Obr. 12.16. Hodnoty mikrotvrdosti všech studovaných ma-
teriálů postupně klesají do lokálního minima na teplotě ∼ 120 °C. Maximální vytvrzení
nastává u slitiny AlZnMgCu AC po žíhání do 180 °C a pro slitinu AlZnMgCuScZr AC
po izochronním žíhání do 210 °C. Lokální maximum pro obě studované slitiny válco-
vané za studena nastává po žíhání do ∼ 180 °C. Vliv válcování za studena je patrný až
do měření po izochronním žíhání na teplotě 240 °C, po dosažení této teploty hodnoty
mikrotvrdosti slitin CR10 prakticky kopírují hodnoty slitin AC. Vliv Sc a Zr je patrný
až po žíhání nad teplotu 300 °C, kdy jsou hodnoty mikrotvrdosti slitiny AlZnMgCuScZr
v rámci chyby konstantní až do konce žíhání, na rozdíl od slitiny AlZnMgCu, kde do-
chází k pozvolnému poklesu hodnot mikrotvrdosti. Po posledním kroku izochronního
žíhání je rozdíl hodnot slitin AlZnMgCu a AlZnMgCuScZr ∆HV0.5 ≈ 40 pro oba stavy
slitin (viz Obr. 12.15).



Kapitola 12. Výsledky a diskuze 114

40

60

80

100

120

140

160

180

0 100 200 300 400 500

H
V

0
.5

AlZnMgCu AC AlZnMgCuScZr AC

AlZnMgCu CR10 AlZnMgCuScZr CR10

Teplota žíhání (°C) 

Obrázek 12.15: Izochronní žíhací křivky mikrotvrdosti HV0.5 slitin AlZnMgCu(ScZr)
AC a CR10

-50

-40

-30

-20

-10

0

0 100 200 300 400 500

Δp
/p

0
 (
%

)

AlZnMgCu AC

AlZnMgCuScZr AC

AlZnMgCuScZr CR10

Teplota žíhání (°C)

I                  II        III IV

Obrázek 12.16: Graf relativních změn rezistivity slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10
[149]

Výrazný pokles relativních změn rezistivity do teploty 300 °C lze rozdělit na tři stá-
dia (I–III) a je následován pozvolným nárůstem hodnot (IV–stádium) – viz Obr. 12.16.
Pro snazší vhled jsou na Obr. 12.17 zobrazena spektra relativních změn rezistivity
(záporně vzaté derivace relativních změn rezistivity) do teploty 300 °C. Ze spekter
jsou patrné tři pozitivní stádia (I–III) s maximy na teplotách ∼ 105 °C, ∼ 195 °C a
∼ 280 °C. II–stádium se posouvá směrem k nižším teplotám pro slitinu AlZnMgCuScZr
válcovanou za studena.
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Obrázek 12.17: Žíhací spektrum relativních změn rezistivity slitin AlZnMgCu(ScZr)
AC a CR10

Na Obr. 12.18 jsou znázorněné DSC křivky slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10
v rychlosti ohřevu 5 °C/min do 300 °C, ve výřezu je potom znázorněn detail DSC
křivky slitiny AlZnMgCu CR10 v rychlosti ohřevu 10 °C/min v okolí teploty 500 °C.
Ze všech DSC křivek je patrný výrazný endotermický proces (proces A) v teplotním
intervalu ∼ 50–150 °C a exotermický proces (proces B) v teplotním intervalu ∼ 210–
240 °C. Ve výřezu DSC křivky slitiny AlZnMgCu CR10 jsou v okolí teploty 490 °C
znatelné dva procesy (proces C a D) s minimy na teplotách ∼ 481 °C a 493 °C. Ve
slitině s příměsemi Sc a Zr byl v okolí teploty 490 °C v DSC křivce pozorovaný pouze
jeden endotermický proces s minimem na teplotě ∼ 494 °C. V DSC křivkách studova-
ných slitin nebyly pozorované žádné další tepelné procesy do teploty 510 °C.

V raných fázích rozpadu přesyceného tuhého roztoku ve slitinách typu
Al–Zn–Mg dochází k tvorbě klastrů a/nebo GP zón (na teplotách ∼ 20–120 °C), což
lze pozorovat jako změnu rezistivity, mikrotvrdosti i tepelného toku slitin [52, 66, 68,
133,137,153]. Teplotní interval prvního pozitivního stádia (I–stádium) ve spektru rela-
tivních změn rezistivity s maximem na ∼ 105 °C, endotermický proces v DSC křivkách
v teplotním intervalu ∼ 50–150 °C a drobný pokles hodnot mikrotvrdosti do tep-
loty žíhání 150 °C jsou pravděpodobně způsobeny rozpouštěním klastrů a/nebo GP
zón. Pravděpodobně vlivem válcování za studena dochází k posunu minima endoter-
mického procesu směrem k vyšším teplotám, vliv odlišného chemického složení eutek-
tické fáze a/nebo přidání příměsí Sc a Zr na pozici minima nelze také zcela vyloučit
(viz Obr. 12.18). Tyto výsledky jsou ve shodě s DSC měřením slitin AA7012
(AlZnMgCuZr) a AA7020 (AlZnMg), kde byl endotermický proces pozorovaný v tep-
lotním intervalu ∼ 90–140 °C, resp. ∼ 50–150 °C v závislosti na rychlosti ohřevu a bylo



Kapitola 12. Výsledky a diskuze 116

-0,04

-0,03

-0,02

-0,01

0

0,01

0,02

0,03

50 100 150 200 250 300
Teplota (°C)

AlZnMgCu AC

AlZnMgCuScZr AC

AlZnMgCu CR10

AlZnMgCuScZr CR10

proces A

proces B

0,01 mW/mg

exo

-0,15

-0,09

-0,03

0,03

440 490 540
Teplota (°C)

0,06 mW/mgproces C

proces D

T
ep

el
n

ý
 t

o
k

 (
m

W
/m

g
)

Obrázek 12.18: DSC křivky slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10 v rychlosti ohřevu
5 °C/min do teploty 300 °C, výřez znázorňuje DSC křivku slitiny AlZnMgCu AC
v rychlosti ohřevu 10 °C/min v okolí teploty 490 °C

mu přiřazeno rozpouštění klastrů a/nebo GP zón vzniklých při lití a/nebo násled-
ném chladnutí materiálu [50, 134, 138, 150, 154]. Pozice I–stádia ve spektru relativních
změn rezistivity není ovlivněna ani válcováním za studena ani příměsemi Sc a Zr (viz
Obr. 12.17).

Dva typy částic – malé oválné a tyčky byly pozorované pomocí TEM ve slitině
AlZnMgCuScZr CR10 po izochronním žíhání do 210 °C (viz Obr. 12.19) [149]. Pomocí
EDS a analýzou difrakčních stop z částic (viz výřez příslušného snímku) bylo zjištěno,
že se jedná o částice metastabilní fáze ή a/nebo stabilní fáze η [149]. Hlavní pokles
relativních změn rezistivity do teploty žíhání ∼ 240 °C, odpovídající II–stádium ve
spektru relativních změn rezistivity s maximem na teplotě ∼ 195 °C, největší vytvr-
zení v teplotním intervalu ∼ 120–250 °C a exotermický proces (proces B) pozorovaný
v DSC křivkách je pravděpodobně spojen s precipitací těchto částic. Maxima exotermic-
kého procesu B v DSC křivkách, resp. II–stádia ve spektru relativních změn rezistivity
nejsou ovlivněna přidáním příměsí Sc,Zr do materiálu, ale vlivem válcování za studena
dochází k jejich posunu směrem k nižších teplotám. Tento posun je pravděpodobně
způsoben snazší difúzí atomů (zejména Zn, Mg a Cu) podél dislokací.

Z porovnání izochronních žíhacích křivek mikrotvrdosti slitin AlZnMgCu
a AlZnMgCuScZr (viz Obr. 12.15) je patrné, že příměsi Sc a Zr mají výrazný vy-
tvrzující efekt při teplotách žíhání nad 300 °C. Na Obr. 12.20 je zobrazen difraktogram
slitiny AlZnMgCuScZr AC izochronně vyžíhané do teploty 360 °C [149]. Na snímku
jsou označené stopy od sekundárních částic Al3(Sc,Zr) a částic fáze ή a/nebo η [149].
Vytvrzující efekt pozorovaný u slitin AlZnMgCuScZr při teplotách vyšších než 300 °C
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je pravděpodobně způsoben precipitací těchto sekundárních částic. Hodnoty mikrotvr-
dosti slitin AlZnMgCu postupně klesají až do měření po žíhání do 450 °C. Po posledním
kroku izochronního žíhání (do 450 °C) je ∆HV ≈ 40 pro slitiny AC i CR10. Pozitivní
III–stádium pozorované ve spektru relativních změn rezistivity s maximem na tep-
lotě ∼ 280 °C je pravděpodobně způsobeno precipitací sekundárních částic Al3(Sc,Zr)
a nedochází k teplotnímu posunu jeho maxima vlivem válcování za studena. Ve sli-
tině AlZnMgCu III–stádium ve spektru relativních změn rezistivity pozorované nebylo.
V DSC křivkách nebyly v teplotním intervalu ∼ 300–400 °C pozorované žádné další
tepelné odezvy, které by mohly odpovídat precipitaci sekundárních částic.

100 nm100 nm

(220)
(202)

�, �´

Obrázek 12.19: Snímek z TEM slitiny AlZnMgCuScZr CR10 izochronně vyžíhané do
210 °C zobrazující částice fáze ή a/nebo η s odpovídajícím difraktogramem [149]
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Obrázek 12.20: Difraktogram slitiny AlZnMgCuScZr AC izochronně vyžíhané do
360 °C zobrazující stopy od částic fáze ή a/nebo η a sekundárních částic Al3(Sc,Zr)
[150]
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Vzrůst relativních změn rezistivity při teplotách žíhání nad ∼ 330 °C (IV–stádium)
je pravděpodobně spojen s rozpouštěním částic systému Al–Zn–Mg–Cu, navíc také
dochází k částečnému rozpouštění eutektické fáze (viz Obr. 12.21, kde je snímek ze
SEM slitiny AlZnMgCuScZr AC izochronně vyžíhané do 450 °C). Ve slitinách AA7075
(AlZnMgCu) bylo zjištěno, že k rozpouštění eutektické fáze dochází (dle DSC mě-
ření) na teplotách ∼ 480 °C. Endotermické procesy (proces C a D) pozorované v DSC
křivkách slitiny AlZnMgCu studované v této práci v okolí teploty ∼ 500 °C pravdě-
podobně odpovídají rozpouštění eutektické fáze složené z kombinace fází MgZn2 a T
fáze, pozorované pomocí SEM a identifikované pomocí EDS. Eutektická fáze slitiny
AlZnMgCuScZr studované v této práci je pravděpodobně složena pouze z T fáze a k je-
jímu rozpouštění dochází pravděpodobně dle výsledků DSC na teplotě ∼ 494 °C, kde
byl pozorovaný pouze jeden endotermický proces. Na základě EDS, XRD měření a lite-
ratury lze předpokládat, že rozpouštění eutektické fáze MgZn2 odpovídá endotermický
proces C a rozpouštění eutektické T fáze proces D v DSC křivkách.

50 �m

Obrázek 12.21: Snímek ze SEM slitiny AlZnMgCuScZr AC izochronně vyžíhané do
450 °C zobrazující hraniční eutektickou fázi

Pro získání ucelených informací o kinetice fázových transformací byly všechny
studované slitiny měřeny pomocí DSC v několika rychlostech ohřevu (1, 2, 5, 10
a 20 °C/min). Ve všech křivkách byly určeny charakteristické teploty maxim/minim
tepelných procesů a pomocí Kissingerovy metody byly dopočítané hodnoty aktivač-
ních energií jako QA ≈ 100 kJ/mol a QB ≈ 150 kJ/mol pro proces A, resp. pro-
ces B. Válcování za studena ani přidání příměsí Sc a Zr nemělo na tyto hodnoty
v rámci chyby výpočtu téměř žádný vliv. Vlivem válcování i příměsí Sc, Zr došlo k po-
sunu minim endotermického procesu A směrem k vyšším teplotám. Nicméně tento
posun neměl vliv (v rámci chyb výpočtu) na hodnoty aktivačních energií procesu A.
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Na Obr. 12.22 je znázorněn Kissingerův graf pro výpočet hodnot aktivačních ener-
gií probíhajících tepelných procesů. Aktivační energie tepelných procesů probíhajících
v obou slitinách AlZnMgCu(ScZr) AC i CR10 byla počítána také pomocí Starinkovy
metody [51]. V této metodě je koeficient κ, který je exponentem u hodnoty T f typu
B, jehož hodnota je 1,92 (u Kissingerovy metody je tato hodnota 2). Starinkova me-
toda typu B-1,92 je dle [51] více přesná než Kissingerova metoda. Na Obr. 12.23 je
znázorněn Starinkův graf pro výpočet aktivačních energií slitin AlZnMgCu(ScZr) AC
a CR10. Hodnoty aktivačních energií tepelných procesů pozorovaných v DSC křivkách
odpovídající rozpouštění klastrů a/nebo GP zón (proces A) a precipitaci částic fáze ή
a η (proces B) jsou pro všechny studované slitiny uvedeny v Tab. 12.4. Hodnoty akti-
vačních energií tepelných procesů A a B (včetně jejich chyb) jsou shodné pro obě me-
tody (Kissingerovu i Starinkovu). Lze tedy konstatovat, že výpočet aktivačních energií
Kissingerovou metodou je vzhledem k přesnosti určení a počtu DSC měření pro slitiny
AlZnMgCu(ScZr) dostačující.
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Obrázek 12.22: Kissingerův graf pro výpočet aktivační energie tepelných procesů
pozorovaných ve slitinách AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10. T f – teplota maxima/minima
tepelného procesu a β – rychlost ohřevu

Hodnota aktivační energie pro rozpouštění klastrů a/nebo GP zón (proces A
v DSC křivkách) je ve velmi dobré shodě s výsledky publikovanými v [131, 132, 150]
a v rámci chyby měření nedochází k její změně ani přidáním příměsí Sc a Zr do
materiálu ani po válcování za studena. Proces B v DSC křivkách je pravděpodobně
spojen s precipitací pozorovaných částic metastabilní fáze ή a stabilní fáze η. Interval
hodnoty aktivační energie pro precipitaci částic fáze ή je (80–110) kJ/mol ve slitinách
AlZnMgCu po stárnutí na různých teplotách [131, 136, 147] a pro precipitaci částic
fáze η ve slitinách AlZnMgCuZr (115–160) kJ/mol [131, 136, 147]. Vzhledem k tomu,
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Obrázek 12.23: Starinkův graf pro výpočet aktivační energie tepelných procesů po-
zorovaných ve slitinách AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10. T f – teplota maxima/minima
tepelného procesu a β – rychlost ohřevu

Vzorek Proces Q (kJ/mol)

AlZnMgCu AC A (rozpouštění GP zón) 102 ± 1
B (precipitace částic fáze ή a η) 155 ± 5

AlZnMgCuScZr AC A (rozpouštění GP zón) 103 ± 5
B (precipitace částic fáze ή a η) 152 ± 1

AlZnMgCu CR10 A (rozpouštění GP zón) 103 ± 2
B (precipitace částic fáze ή a η) 150 ± 6

AlZnMgCuScZr CR10 A (rozpouštění GP zón) 106 ± 16
B (precipitace částic fáze ή a η) 162 ± 12

Tabulka 12.4: Hodnoty aktivačních energií Q slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10
procesů A, B pozorovaných v DSC křivkách. Výpočet energií (včetně chyb měření) je
shodný pro Kissingerovu i Starinkovu metodu.

že v DSC křivkách byl pozorovaný pouze jeden exotermický proces, kterému byla při-
řazena precipitace částic mestastabilní ή i stabilní fáze η nelze přesně určit pozici
počátku a konce formování jednotlivých fází. Z tohoto důvodu se hodnota aktivační
energie procesu B stává více nejistou a pravděpodobně odpovídá precipitaci kombinace
fází ή a η.
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12.2.3 Rekrystalizační chování
Rekrystalizační chování slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10 bylo studováno bě-

hem izotermického žíhání na teplotách 350 °C a 450 °C po dobu 10 hodin. Na Obr.
12.24 jsou zobrazeny hodnoty mikrotvrdosti v závislosti na době žíhání (resp. tep-
lotě) [149]. Z grafu je patrný vliv válcování za studena a/nebo velikosti zrna na vý-
chozí hodnoty mikrotvrdosti. Po 0,5 hod žíhání vliv válcování za studena vymizel, ale
efekt příměsí Sc, Zr a/nebo velikosti zrna je stále patrný. Pokles hodnot mikrotvrdosti
(∆HV ≈ 60) po 0,5 hod žíhání na teplotách 350 °C a 450 °C u slitin AlZnMgCu AC a
CR10 pravděpodobně indikuje prvotní výskyt rekrystalizace, což bylo potvrzeno také
EBSD pozorováním. Pokles hodnot mikrotvrdosti (∆HV ≈ 25) po izotermickém žíhání
na 350 °C a 450 °C po 0,5 hod u slitin AlZnMgCuScZr AC a CR10 pravděpodobně
ukazuje na čištění materiálu od dislokací. Ve slitině AlZnMgCu bylo pomocí EBSD
pozorováno několik částečně zrekrystalizovaných zrn po izotermickém žíhání na teplotě
350 °C po dobu 10 hodin, ve slitině AlZnMgCuScZr nedošlo k žádné změně ve velikosti
zrn (viz Obr. 12.25) [149]. Po izotermické žíhání na teplotě 450 °C docházelo u slitiny
AlZnMgCu k prvním náznakům rekrystalizace již po 0,5 hodině žíhání a po 10 hodi-
nách žíhání byla velikost zrn 100–200 µm, velikost zrn slitiny AlZnMgCuScZr se ani
po izotermickém žíhání na teplotě 450 °C prakticky nezměnila (viz Obr. 12.26) [149].
Z výsledků získaných pomocí EBSD je zřejmé, že příměsi Sc a Zr stabilizují zrno a ve
slitině AlZnMgCuScZr není patrná žádná rekrystalizace po izotermickém žíhání na
teplotě 350 °C, resp. 450 °C po dobu 10 hodin.
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Obrázek 12.24: Graf hodnot mikrotvrdosti HV10 slitin AlZnMgCu(ScZr) AC a CR10
izotermicky žíhaných ta teplotách 350 °C a 450 °C [149]
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Obrázek 12.25: Snímek z EBSD slitiny a) AlZnMgCu AC, b) AlZnMgCuScZr AC
izotermicky žíhaných na teplotě 350 °C/10 hodin [149]

Obrázek 12.26: Snímek z EBSD slitiny a) AlZnMgCu CR10, b) AlZnMgCuScZr CR10
izotermicky žíhaných na teplotě 450 °C/10 hodin [149]

12.3 Slitiny AlZnMgCu(ScZr) HR10
Nejprve bylo třeba nalézt vhodný postup deformace za tepla a poté byla provedena

charakterizace precipitačních procesů slitin AlZnMgCu s přidáním a bez přidání Sc a Zr
válcovaných za tepla s celkovou redukcí 10 %. Rekrystalizační chování slitin válcovaných
za tepla bylo studováno v izotermickém žíhacím režimu na dvou teplotách 350 °C
a 450 °C po dobu 10 hodin.

12.3.1 Charakterizace výchozího stavu
Pro nalezení vhodného postupu deformace za tepla bylo připraveno několik vzorků

slitin. Na základě předchozích výzkumů Al slitin s příměsemi Sc a Zr [68,132] byly pro
deformaci za tepla vybrány dvě teploty, a to 300 °C a 350 °C. Ve slitinách AlZnMg(ScZr)
[66] izotermicky žíhaných na teplotě 300 °C/60 minut a následně na teplotě 460 °C/45 mi-
nut byly pozorované oblasti bohaté na Sc a také částice systému Al–Zn–Mg. Teploty
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válcování 300 °C a/nebo 350 °C byly u studovaných slitin AlZnMgCu(ScZr) vybrány
z důvodu předpokládané precipitace částic systému Al–Zn–Mg(–Cu), podobně jako ve
slitinách AlZnMg(ScZr), kde docházelo po žíhání na 300 °C a následně na 460 °C k pre-
cipitaci částic systému Al–Zn–Mg [66]. Obě slitiny AlZnMgCu(ScZr) studované v této
práci byly izotermicky žíhané na teplotách 300 °C a 350 °C po dobu 30, 60 a 120 mi-
nut, ihned poté byly válcované za tepla s celkovou redukcí 10 % a zakaleny do vody
o pokojové teplotě. Celý proces od vyjmutí vzorku z pece až po zakalení trval méně
než 5 sekund.

Všechny připravené vzorky zválcované za tepla (při různých podmínkách či odliš-
ném postupu přípravy) byly změřeny v diferenčním skenovacím kalorimetru v rychlosti
ohřevu 5 °C/min od pokojové teploty do teploty 400 °C. Na Obr. 12.27 jsou znázor-
něny DSC křivky slitiny AlZnMgCuScZr různé tepelné přípravy a následného válcování.
Ve všech naměřených DSC křivkách byl pozorovaný pouze jeden exotermický proces
v teplotním intervalu ∼ 150–250 °C. Z křivek je patrné, že doba ani teplota žíhání
nemá zásadní vliv na probíhající tepelné procesy ve slitinách. Z tohoto důvodu byl na
základě DSC měření tedy jako nejvhodnější postup zvolen: izotermické žíhání vzorků
na teplotě 300 °C/60 min následovaný deformací za tepla s celkovou redukcí 10 % za-
končenou kalením do vody o pokojové teplotě. Tato procedura postupu válcování za
tepla bude v této práci označovaná jako HR10. Z důvodu možného přirozeného stárnutí
(NA), které bylo na slitinách typu AlZnMgCu již dříve pozorováno [109] byly procedu-
rou HR10 připraveny vždy dva vzorky. Jeden byl změřen v DSC ihned po válcování za
tepla (a následném zakalení do vody o pokojové teplotě), druhý vzorek byl ponechán
na pokojové teplotě po dobu 1 měsíce a až poté změřen v kalorimetru. Na Obr. 12.28

-0,04

-0,02

0

0,02

0,04

0,06

50 150 250 350
Teplota (°C)

300 °C/30 min

300 °C/60 min

300 °C/120 min

350 °C/30 min

350 °C/60 min

350 °C/120 min
exo

0,01 mW/mg

T
ep

el
n

ý
 t

o
k

 (
m

W
/m

g
)

Obrázek 12.27: DSC křivky slitiny AlZnMgCuScZr v rychlosti ohřevu 5 °C/min
izotermicky žíhané na teplotách 300 °C a 350 °C a válcované za tepla
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jsou znázorněné DSC křivky v rychlosti ohřevu 5 °C/min studovaných slitin měřených
ihned po válcování za tepla (HR10) a po 1 měsíci přirozeného stárnutí na pokojové
teplotě (NA). Ve všech naměřených křivkách materiálů HR10 i HR10 NA je v teplot-
ním intervalu zřetelný výrazný exotermický proces, jehož poloha se vlivem přizoreného
stárnutí nijak nemění (viz Obr. 12.28). Z porovnání DSC křivek je tedy zřejmé, že není
nutné vzorky do doby experimentálního měření chránit před přirozeným stárnutím
uskladněním v tekutém dusíku.
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Obrázek 12.28: DSC křivky slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 a po přirozeném stárnutí
(NA) po dobu 1 měsíce v rychlosti ohřevu 5 °C/min

Pomocí EBSD měření byla ve výchozích stavech slitin určená velikost zrna
∼ 1000 µm pro AlZnMgCu HR10 a ∼ 20 µm pro AlZnMgCuScZr HR10 (viz Obr. 12.29)
[155]. Příměsi Sc a Zr zjemňují zrno, naopak válcování za tepla nemá na velikost zrna
zásadní vliv (v porovnání s velikostí zrna materiálů litých a válcovaných za studena).
Na hranicích (sub)zrn byla pomocí SEM pozorovaná eutektická fáze, její objemový po-
díl byl pro obě slitiny HR10 velmi podobný. Uvnitř (na hranicích) zrn byly ve slitině
AlZnMgCuScZr HR10 pozorované primární Al3(Sc,Zr) částice (viz Obr. 12.30, kde je
zobrazen snímek ze SEM a v příslušném měřítku je zde vidět eutektická fáze na hrani-
cích zrn a uvnitř primární částice). Řezy náhodně orientovaných multivrstvých primár-
ních částic tvaru trojúhelníků, čtverců, obdélníku, n-úhelníků byly zkoumány pomocí
SEM, EDS a AFM. Bylo zjištěno, že jejich průměrná velikost je ∼ 2 µm a strukturu
vrstev lze zapsat (stejně jako u primárních částic pozorovaných u AlZnMgCuScZr AC
a CR10) sekvencí: Al3(Sc+Zr) + α-Al + Al3(Sc+Zr) + α-Al + Al3(Sc+Zr) + ... (viz
Obr. 12.31). Zjištění, že koncentrace obou příměsí Sc i Zr je ve všech vrstvách primární
částice stejná, je ve shodě s [149,150], ale v rozporu např. s [156,157], kde se vrstvy bo-
haté na Sc a Zr střídaly. Na Obr. 12.32 jsou zobrazeny snímky primární částice z AFM
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(3D topografie a mapa fázového rozdílu) [158]. Na rozdíl od snímků z AFM primárních
částic pozorovaných v [74, 76, 159], kde byla uprostřed částic pozorovaná hluboká díra
obklopená několika vrstvami s různou tloušťkou, z pozorování primárních částic ve sli-
tině AlZnMgCuScZr HR10 pomocí AFM plyne, že výška částic (studované částice) je
v intervalu 200–300 nm. Uprostřed primárních částic ve slitině AlZnMgCuScZr nebyly
pozorované žádné díry ani oxidy.

Obrázek 12.29: Snímek z EBSD výchozího stavu slitiny a) AlZnMgCu HR10,
b) AlZnMgCuScZr HR10 [155]

50 �m

Obrázek 12.30: Snímek ze SEM slitiny AlZnMgCuScZr HR10 zobrazující eutektickou
fázi na hranicích zrn a uvnitř primární částice Al3(Sc,Zr)
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Obrázek 12.31: Mapa rozložení prvků primární částice Al3(Sc,Zr) pozorované pomocí
SEM ve výchozím stavu slitiny AlZnMgCuScZr HR10
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Obrázek 12.32: Snímky z AFM zobrazující primární částici Al3(Sc,Zr) a) 3D to-
pografie, b) 3D topografie, c) mapa fázového rozdílu, d) výškový profil částice ve 2
směrech [158]
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Ve výchozím stavu studovaných slitin bylo pomocí TEM, ED a ESD zjištěno, že
eutektická fáze je kombinací dvou typů hraničních fází – hlavní podíl T fáze kubické
struktury a minoritní podíl fáze kubické struktury bohaté na prvky Mn, Fe, Si (viz
Obr. 12.33) [160]. Ve slitině AlZnMgCu HR10 byly pozorované také částice S fáze
(Al2CuMg) velikosti ∼ 100 nm (viz Obr. 12.34) a v obou slitinách pouze malé množství
dislokací [155,160].
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Obrázek 12.33: Snímek z TEM výchozího stavu slitiny a) AlZnMgCuScZr HR10 zob-
razující hraniční eutektickou T fázi (označena šipkou), b) AlZnMgCu HR10 zobrazující
hraniční eutektickou fázi bohatou na Mn, Fe a Si s příslušnými difraktogramy [160]
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Obrázek 12.34: Snímek z TEM slitiny AlZnMgCu HR10 ve výchozím stavu zobra-
zující částice S fáze s příslušným difraktogramem [160]
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Nízká hustota dislokací byly potvrzena také pomocí PAS. Doba života pozitronů mě-
řená v materiálech válcovaných za tepla byla ∼ 218 ps [160], což je hodnota menší
než charakteristická doba života pozitronů pro dislokace v Al slitinách ∼ 243 ps [161].
Vzhledem k válcování za tepla za zvýšené teploty (300 °C) pravděpodobně dochází k
dynamickému zotavení dislokací a tím je tedy výsledná hustota dislokací v HR10 mate-
riálech menší. Detailní TEM a ED analýza objevila ve výchozích stavech obou HR10 sli-
tin slabé difrakční stopy od GP zón, což značí na jejich velké množství/objemový podíl
ve výchozích stavech [155, 160]. V přímém obraze klasické TEM nicméně pozorované
nebyly [155, 160]. Dle [162] jsou klastry a/nebo GP zóny (vzniklé během chlazení ma-
teriálu po odlití nebo jeho stárnutí na pokojové teplotě) příliš malé na to, aby byly
v přímém obraze klasické TEM viditelné. Vývoj GP zón byl pravděpodobně ukon-
čen během válcování za tepla a/nebo během velmi krátké doby po válcování. Předpo-
klad, že po válcování za tepla již nedochází k jejich vývoji, potvrzují také DSC křivky
AlZnMgCu(ScZr) HR10 (NA) slitin (viz Obr. 12.28, kde do teploty ∼ 150 °C nebyly
pozorované žádné změny tepelného toku).

Korozní charakteristiky výchozího stavu slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 získané
pomocí elektrochemické polarizace jsou uvedeny v Tab. 12.5 a na Obr. 12.35. Pro zís-
kání korozní rychlosti (CR) a dalších charakteristik byla užita tzv. Tafelova extrapolace
polarizačních křivek.

Vzorek I corr (mA/cm2) WL (g/m2d) CR (mm/r) EOCP (mV)
AlZnMgCu HR10 6,18 0,497 0,0672 -1171

AlZnMgCuScZr HR10 6,56 0,528 0,0714 -1144

Tabulka 12.5: Korozní charakteristiky slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 měřené v 0,1 M
NaCl roztoku na pokojové teplotě s použitím referenční kalomelové elektrody – ko-
rozní proud (I corr), úbytek hmotnosti (WL), korozní rychlost (CR) a elektrochemický
potenciál (EOCP )

Vyšší korozní potenciál byl naměřen pro slitinu AlZnMgCuScZr HR10 (-1144 mV) než
pro slitinu AlZnMgCu HR10 (-1171 mV), pravděpodobně v důsledku přítomnosti Sc
a Zr v materiálu. V polarizačních křivkách obou studovaných slitin je také zřetelná
pasivační oblast, kdy téměř nedochází ke zvyšování hodnoty korozního proudu (viz
Obr. 12.35). Elektrochemický potenciál slitiny Al–5,39mh%Zn–1,96hm%Mg měřený ve
slané vedě je dle [163] -1096 mV, pasivační oblast se s vyšší koncentrací Sn stává méně
výraznou [163]. Hodnoty potenciálů slitin AlZnMg v závislosti na přídavku Sc a Zr
nejsou v literatuře dostupné. Elektrochemický potenciál žíhaných a tepelně vytvrzených
slitin AlZnMgCuZr [164], měřený v roztoku 3,5 hm% NaCl, byl v intervalu -1035 mV až
-1105 mV (v závislosti na žíhání), ale k ovlivnění pasivačního regionu nedošlo [164]. Ve
slitinách AlZnMgCu tepelně upravených pro využití v leteckých aplikacích byl změřen
elektrochemický potenciál v intervalu -649 mV až -785 mV v závislosti na koncentraci
NaCl v roztoku [165].
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Obrázek 12.35: Polarizační křivky slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 měřené v roztoku
0,1 M NaCl pokojové teploty s použitím referenční kalomelové elektrody

12.3.2 Charakterizace pomocí neizotermického žíhání
Výchozí hodnoty mikrotvrdosti a rezistivity slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 jsou

uvedené v Tab. 12.6. Vyšší hodnoty mikrotvrdosti ve slitině AlZnMgCuScZr jsou prav-
děpodobně způsobené přítomností částic obsahujících Sc,Zr (∆HV ≈ 20). Mírně vyšší
hodnota rezistivity u slitiny AlZnMgCuScZr oproti AlZnMgCu je pravděpodobně také
způsobena přítomností příměsí Sc a Zr.

HV0.5 RESI
AlZnMgCu 78 ± 2 (21,5 ± 0,1) nΩ·m

AlZnMgCuScZr 103 ± 3 (22,9 ± 0,1) nΩ·m

Tabulka 12.6: Výchozí hodnoty mikrotvrdosti (HV0.5) a rezistivity (RESI) slitin
AlZnMgCu(ScZr) HR10

Pomocí SEM a EDS byl ve slitině AlZnMgCuScZr HR10 studován vývoj primár-
ních částic Al3(Sc,Zr) během izochronního žíhání. Byly připraveny vzorky ve čtyřech
různých stavech: výchozí stav, po izochronním žíhání do 210 °C, 360 °C a 450 °C.
Bylo zjištěno, že během izochronního žíhání nedošlo k výrazné změně velikosti, tvaru,
množství částic ani chemického složení vrstev pozorovaných částic. Na Obr. 12.36 jsou
snímky ze SEM pro všechny čtyři stavy materiálu AlZnMgCuScZr HR10. Ze snímků je
také patrné, že po izochronním žíhání do 450 °C došlo k částečnému rozpuštění hraniční
eutektické fáze.
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Obrázek 12.36: Snímky ze SEM slitiny AlZnMgCuScZr HR zobrazující eutektickou
fázi na hranicích zrn a detaily primárních částic Al3(Sc,Zr) a) ve výchozím stavu, b) po
izochronním žíhání do 210 °C, c) do 360 °C, d) do 450 °C
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Na Obr. 12.37 jsou znázorněné izochronní žíhací křivky mikrotvrdosti slitin
AlZnMgCu(ScZr) válcovaných za tepla. V rámci chyby měření prakticky nedochází
ke změnám hodnot v celém intervalu izochronního žíhání (od RT do 450 °C). Přestože
mikroskopická pozorování přímo nepotvrdila výskyt sekundárních částic Al3(Sc,Zr) ve
výchozím stavu slitiny AlZnMgCuScZr HR10 (pouze částice primární), je pravděpo-
dobné, že jsou ve výchozím stavu slitin přítomny. Výzkumy slitin typu Al–Sc–Zr uka-
zují, že typický vytvrzující efekt způsobený přítomností sekundárních částic Al3(Sc,Zr)
je ∆HV ≈ 25–40 [68, 149, 150, 160]. Vzhledem k těmto výsledkům předpokládáme pří-
tomnost sekundárních částic ve slitině s Sc,Zr, kde bylo pozorované vytvrzení oproti
slitině AlZnMgCu ∆HV ≈ 20. Předchozí výzkumy slitin AlZnMg(Cu)ScZr ukazují
stejný vytvrzující efekt způsobený precipitací sekundárních Al3(Sc,Zr) částic po žíhání
nad teploty 300 °C (což je zde teplota válcování za tepla).
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Obrázek 12.37: Izochronní žíhací křivka mikrotvrdosti slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10

Na Obr. 12.38, resp. 12.39 jsou znázorněné relativní změny rezistivity, resp. žíhací
spektrum rezistivity do teploty 300 °C slitin AlZnMgCu(ScZr) válcovaných za tepla.
Z grafu je patrný výrazný pokles relativních změn rezistivity do teploty ∼ 280 °C ve
třech stádiích (I–III), poté hodnoty rostou (IV–stádium). Při teplotách žíhání vyšších
než 280 °C dochází k postupnému růstu hodnot až do teploty žíhání 450 °C u obou
studovaných slitin. V žíhacích spektrech rezistivity jsou do teploty 300 °C patrná tři
stádia (I–III). Drobné, první, s maximem na teplotě ∼ 110 °C je následované výrazným
II–stádiem s maximem na teplotě 180–190 °C. III–stádium má maximum na teplotě
∼ 250 °C pro obě studované slitiny. Posun maxima vlivem příměsí Sc a Zr o ∼ 10 °C
je pozorovatelný pouze u II–stádia.
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Obrázek 12.39: Žíhací spektrum relativních změn rezistivity slitin AlZnMgCu(ScZr)
HR10

DSC křivky slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 do teploty 400 °C v různých rychlos-
tech ohřevu jsou uvedené na Obr. 12.40. V křivkách byl ve všech rychlostech ohřevu
pozorovaný pouze jeden exotermický proces (s maximem na teplotě ∼ 195 °C v rych-
losti ohřevu 1 °C/min). Maxima procesu se vlivem příměsí Sc a Zr v materiálu drobně
posouvají směrem k nižším teplotám. Z křivek je patrný posun maxima procesu smě-
rem k vyšším teplotám se zvyšující se rychlostí ohřevu.
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v různých rychlostech ohřevu měřených do teploty 400 °C

Na základě vyhodnocených teplot maxim exotermického procesu pro všechny rych-
losti ohřevu byl sestaven jeho schématický TTT–diagram (viz Obr. 12.41). Jednotlivé
body v diagramu odpovídají 50 % přetransformovaného objemu. Pomocí Kissingerovy
metody byla dále vypočítaná hodnota aktivační energie jako Q ≈ 100 kJ/mol. Na
Obr. 12.42 je zobrazen Kissengerův graf pro výpočet aktivační energie pozorovaného
tepelného procesu v DSC křivkách.
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pozorovaného ve slitinách AlZnMgCu(ScZr) HR10, T f je zde teplota maxima tepelného
procesu a β rychlost ohřevu

První pokles relativních změn rezistivity, kterému odpovídá drobné I–stádium v ží-
hacím spektru pravděpodobně souvisí s rozpouštěním GP zón a/nebo klastrů, které na
těchto teplotách dle [52, 66, 68, 133, 137, 153] u slitin typu Al–Zn–Mg(–Cu) probíhá.
V DSC křivkách po válcování za tepla nebyl do teploty 150 °C pozorovaný žádný
tepelný proces, který by odpovídal tomuto rozpouštění, na rozdíl od slitin AC, CR10
studovaných v této práci a [52,66,68,133,137,153]. Lze tedy předpokládat, že vzhledem
k malé výraznosti I–stádia v žíhacím spektru rezistivity (oproti stavům AC a CR10)
a absenci tepelného procesu v DSC křivkách je množství rozpuštěných GP zón a nebo
klastrů velmi malé.

Po izochronním žíhání do 240 °C byla provedena TEM a ED analýza obou slitin
AlZnMgCu(ScZr) HR10. Mikroskopická pozorování na této teplotě potvrdila přítom-
nost částic dvojího typu – podélné částice S fáze (Al2CuMg) a kulaté částice (neeutek-
tické) T fáze (Al2Zn3Mg3) – viz Obr. 12.43 [160]. Hodnoty mikrotvrdosti v teplotním
intervalu RT–240 °C nevykazují v rámci chyby měření žádné změny (viz Obr. 12.37),
což vede k závěru, že precipitace S fáze ani T fáze nevede k vytvrzení. Tyto výsledky
jsou ve shodě s [133,137,138,140,147]. V DSC křivkách a relativních změnách rezistivity
(resp. žíhacím spektru) je situace odlišná, v teplotním intervalu ∼ 150–220 °C byl pozo-
rovaný exotermický proces a největší pokles hodnot relativních změn rezistivity, resp.
II–stádium v kombinaci s drobným III–stádiem v žíhacím spektru. Teplotní interval
exotermického procesu velmi dobře souhlasí s exotermickým procesem v DSC křivkách
slitin typu AlZnMgCu AC a CR (kterému byla na základě dalších výsledků přiřazena
precipitace částic fáze η a/nebo ή s aktivační energií ∼ 150 kJ/mol). Aktivační energie
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tvorby částic S fáze byla v závislosti na tepelné přípravě slitin typu AlZnMgCu vypo-
čítaná jako ∼ 60–110 kJ/mol [166], aktivační energie precipitace částic T fáze byla pro
slitiny AlZnMg(ScZr) vypočítaná jako ∼ 140 kJ/mol (viz slitiny AlZnMg(ScZr) AC
a CR21 výše). Na základě mikroskopického pozorování studovaných slitin válcovaných
za tepla a hodnotě aktivační energie pozorovaného procesu (∼ 100 kJ/mol) předpoklá-
dáme, že exotermický proces pozorovaný v DSC křivkách, největší pokles relativních
změn rezistivity a II–stádium společně s III–stádiem v žíhacím spektru je pravděpo-
dobně kombinací precipitace T fáze a/nebo precipitace a/nebo hrubnutí částic S fáze.
Hodnota aktivační energie tedy pravděpodobně odpovídá kombinaci precipitace částic
fáze T a/nebo precipitace a/nebo hrubnutí částic fáze S.

200 nm

Obrázek 12.43: Snímek z TEM slitiny AlZnMgCu HR10 izochronně vyžíhané
do 240 °C zobrazující částice S fáze (dlouhé stopy) a T fáze (kulaté stopy) [160]

Na Obr. 12.44 je snímek z TEM slitiny AlZnMgCu(ScZr) HR10 izochronně žíhané
do teploty 360 °C [155]. Pomocí TEM a ED byla na této teplotě prokázaná přítomnost
sekundárních částic Al3(Sc,Zr) [155]. Přestože sekundární částice Al3(Sc,Zr) nebyly ve
výchozím stavu slitiny AlZnMgCuScZr HR10 přímo pozorované, na základě téměř kon-
stantních hodnot mikrotvrdosti v celém studované oboru teplot však jejich přítomnost
nelze zcela vyloučit. Po žíhání do 360 °C pravděpodobně dochází k jejich dodatečné
precipitaci a/nebo hrubnutí, a proto byly pomocí TEM a ED na této teplotě jedno-
značně prokázané [155].
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Al3(ScZr)

200 nm

Obrázek 12.44: Snímek z TEM slitiny AlZnMgCuScZr HR10 izochornně vyžíhané
do 360 °C zobrazující sekundární částice Al3(Sc,Zr) a odpovídající difraktogram (šipky
označují stopy od sekundárních částic) [155]

12.3.3 Rekrystalizační chování
Rekrystalizační chování slitin AlZnMgCu(ScZr) po válcování za tepla bylo stu-

dováno na dvou teplotách, a to 350 °C a 450 °C. Slitiny byly na těchto teplotách
izotermicky žíhané po dobu 10 hodin. Na Obr. 12.45 jsou zobrazeny hodnoty mikro-
tvrdosti studovaných slitin během izotermického žíhání [155]. Z grafu nejsou patrné
téměř žádné změny mikrotvrdosti (v rámci chyby měření) v závislosti na teplotě žíhání
slitin, naopak vliv příměsí Sc, Zr je výrazný během celé doby žíhání. Z tohoto dů-
vodu předpokládáme, že sekundární částice Al3(Sc,Zr) jsou přítomny již ve výchozím
stavu slitiny AlZnMgCuScZr HR10 a během izotermického žíhání na teplotě 350 °C a
450 °C po dobu 10 hodin pravděpodobně dochází pouze k jejich hrubnutí a/nebo do-
datečné precipitaci, která nemá zásadní vliv na hodnoty mikrotvrdosti. Drobný pokles
hodnot mikrotvrdosti po 1 hodině žíhání na obou teplotách u obou slitin je pravděpo-
dobně způsoben prvotní rekrystalizací a/nebo čištění matrice od dislokací. Ve slitině
AlZnMgCuScZr HR10 nebyly pomocí EBSD pozorované žádné výrazné změny ve ve-
likosti zrn po izotermickém žíhání na teplotách 350 °C a 450 °C po dobu 10 hodin.
Naopak ve slitině AlZnMgCu HR10 dochází dle EBSD k částečné rekrystalizaci po
izotermickém žíhání na teplotě 350 °C/10 hodin a po izotermickém žíhání na teplotě
450 °C/10 hodin je velikost zrn lokálně ∼ 50 µm. Na Obr. 12.46 a 12.47 jsou snímky
z EBSD slitin AlZnMgCu(ScZr) HR10 po žíhání na teplotě 350 °C/10 hodin, resp.
450 °C/10 hodin [155]. Z EBSD pozorování plyne, že příměsi Sc a Zr ve slitinách
AlZnMgCu stabilizují zrno a nedochází ke změně jeho velikosti při izotermickém žíhání
na teplotě 350 °C, resp. 450 °C po dobu 10 hodin [155].
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Obrázek 12.46: Snímek z EBSD slitiny a) AlZnMgCu HR10, b) AlZnMgCuScZr
HR10 izotermicky žíhaných na teplotě 350 °C/10 hodin [155]

Obrázek 12.47: Snímek z EBSD slitiny a) AlZnMgCu HR10, b) AlZnMgCuScZr
HR10 izotermicky žíhaných na teplotě 450 °C/10 hodin [155]
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12.4 Porovnání studovaných slitin
Válcování za studena mělo pozitivní vliv na výchozí hodnoty mikrotvrdosti všech

studovaných slitin. U slitin AlZnMg, AlZnMgScZr a AlZnMgCuScZr došlo k jejich
zvýšení o ∼ 15 %, u slitiny AlZnMgCu bylo zvýšení téměř 30 %, pravděpodobně vli-
vem různého obsahu příměsí (Cu, Sc a Zr) v materiálech. Naopak vlivem válcování za
tepla došlo k výraznému snížení výchozích hodnot mikrotvrdosti o ∼ 35 % u slitiny
AlZnMgCu a o ∼ 20 % u slitiny AlZnMgCuScZr. Tento pokles je pravděpodobně způ-
soben možným odžíháním dislokací během tepelné přípravy materiálu na 300 °C před
válcováním.

Velikost zrna ve výchozím stavu slitin AlZnMgCu (∼ 1000 µm) a AlZnMgCuScZr
(∼ 20 µm) určovaná pomocí EBSD nebyla ovlivněna válcováním za studena ani válco-
váním za tepla [149, 150, 155]. Přestože velikost zrn ve slitinách AlZnMg(ScZr) nebyla
pomocí metody EBSD určovaná, ze snímků SEM je pravděpodobné, že ani přidání Cu
do materiálů nemá na velikost zrn ve výchozích stavech výrazný vliv [131,132]. Na hra-
nicích (sub)zrn byla ve všech studovaných slitinách pozorovaná eutektická fáze, jejíž
objemový podíl byl ve všech slitinách (bez ohledu na příměsi i přípravu materiálu) při-
bližně stejný [131, 132, 149, 150, 155]. Detailní výzkum pomocí TEM ukázal na odlišné
chemické složení eutektické fáze pro různé varianty slitin (válcování za studena che-
mické složení této fáze nijak neovlivnilo). Ve slitinách AlZnMg(ScZr) bylo zjištěno, že
eutektická fáze je bohatá na příměsi Zn a Mg [131,132]. Ve slitině AlZnMgCuScZr (AC
a CR10) byla eutektická fáze identifikovaná jako T fáze (Mg32(Al,Cu,Zn)49), ve slitině
AlZnMgCu (AC a CR10) jako kombinace fáze MgZn2 a T fáze [149,150]. Ve slitinách
válcovaných za tepla byla eutektická fáze složena z T fáze a fáze bohaté na Mn, Fe a Si,
ve slitině AlZnMgCu byla pozorovaná ještě navíc S fáze (Al2CuMg) [155, 160]. K roz-
pouštění eutektické fáze došlo dle DSC měření ve slitinách pravděpodobně na teplotách
∼ 475 °C (AlZnMg(ScZr)), 481 °C a 493 °C (AlZnMgCu) a ∼ 494 °C (AlZnMgCuScZr).
Rozdílné teploty rozpouštění jsou pravděpodobně důsledkem různých chemických slo-
žení pozorovaných fází. Ve výchozím stavu slitiny AlZnMgCuScZr (AC, CR10 i HR10)
byly dále pozorované multivrstvé primární částice Al3(Sc,Zr), jejichž velikost, tvar,
chemické složení, složení vrstev ani množství se vlivem přípravy prakticky neměnily,
žíháním (do teploty 450 °C) nedošlo ani k jejich rozpuštění. Ve slitinách AlZnMgScZr
(AC a CR21) primární částice nebyly (vzhledem k omezenému rozlišení použitého mi-
kroskopu) pozorované.

Pokles hodnot mikrotvrdosti a relativních změn rezistivity, společně s výrazným
endotermickým procesem (aktivační energie ∼ 100 kJ/mol) v DSC křivkách do teploty
∼ 150 °C, je pravděpodobně způsoben rozpouštěním GP zón a/nebo klastrů ve všech
slitinách AC a CR. Pravděpodobně v důsledku snazší difúze atomů Mg a Zn podél
dislokací se tento proces posouval u slitin válcovaných za studena směrem k nižším
teplotám, Sc a Zr vliv na posun neměly. Vývoj GP zón a/nebo klastrů byl pravděpo-
dobně během válcování za tepla a/nebo v krátké době po válcování ukončen (nebyly
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pozorované žádné změny v mikrotvrdosti, relativních změnách rezistivity ani v DSC
křivkách, které by nasvědčovaly jejich vývoji nebo rozpouštění).

Dalším žíháním slitin AlZnMg(ScZr) do teploty 360 °C docházelo k formování
částic metastabilní fáze ή, stabilní fáze η a částic T fáze (Al2Zn3Mg3) [131, 132]. Ve
slitinách AlZnMgCu(ScZr) byly do teplot žíhání 360 °C pozorované pouze částice fáze
ή a η [149, 150, 155]. Přítomnost T fáze u slitin AlZnMg(ScZr) je pravděpodobně
způsobena jiným poměrem příměsí Mg a Zn v materiálu než mají slitiny AlZnM-
gCu(ScZr). Poměr příměsí Mg a Zn je zásadní pro tvar rozpadové řady slitin na bázi
AlZnMg(Cu). U slitin AlZnMg(ScZr) je poměr Mg a Zn pravděpodobně hraniční a do-
chází zde tedy ke kombinaci dvou typů rozpadových řad (s fází η a T ). Precipitace částic
(fáze ή) do teploty 200 °C vedla ke zvýšení hodnot mikrotvrdosti, precipitace částic
fází η a T k vytvrzení nevedla. K formování částic těchto fází došlo ve všech slitinách
AlZnMg(CuScZr) vlivem válcování za studena na nižších teplotách než ve stavech po
odlití [131,132,149,150,155,160], pravděpodobně opět v důsledku snazší difúze atomů
Zn a Mg podél dislokací. Rozpad slitin válcovaných za tepla probíhá, pravděpodobně
v důsledku teplotního žíhání na 300 °C, podle jiné rozpadové řady/jiných rozpadových
řad než bylo pozorováno u slitin AC a CR. Pomocí TEM byla ve slitinách válcovaných
za tepla prokázána do teploty 210 °C precipitace částic fáze S a T [155, 160], jejich
formování také nemělo vliv na hodnoty mikrotvrdosti.

Při teplotách vyšších než 300 °C dochází ve slitinách AlZnMg(Cu)ScZr AC i CR
k výraznému vytvrzujícímu efektu, kdy rozdíl v hodnotách mikrotvrdosti slitin
AlZnMg(Cu) a AlZnMg(Cu)ScZr je ∆HV0.5 ∼ 25–40 [131, 132, 149]. Tento typický
vytvrzující efekt, při teplotách vyšších než 300 °C, je u slitin na bázi AlZnMg(CuScZr)
způsoben precipitací sekundárních částic Al3(Sc,Zr). Ve slitinách AlZnMgScZr AC ani
CR21 nebyly sekundární částice pomocí TEM přímo pozorované [131, 132], nicméně
jejich přítomnost je (na základě výsledků měření mikrotvrdosti) velmi pravděpodobná,
u slitin AlZnMgCuScZr AC i CR10 byla jejich precipitace pomocí TEM potvrzena
[149, 150]. Teplota válcování za tepla slitin AlZnMgCu(ScZr) byla zvolena 300 °C
z důvodu předpokládané precipitace částic systému AlZnMgCu. Přestože ve výchozím
stavu slitin AlZnMgCuScZr HR10 nebyly sekundární částice Al3(Sc,Zr) přímo pozoro-
vané [155,160] předpokládáme, že k jejichž precipitaci pravděpodobně došlo právě bě-
hem přípravy materiálu na teplotě 300 °C. Po žíhání do 360 °C došlo k jejich dodatečné
precipitaci a/nebo hrubnutí, což bylo pomocí TEM prokázáno [155, 160]. Konstantní
hodnoty mikrotvrdosti (v rámci chyby měření) slitin HR10 během celého intervalu
izochronního žíhání až do teploty 450 °C také naznačují přítomnost sekundárních čás-
tic Al3(Sc,Zr) v celém studovaném oboru teplot. Rozdíl hodnot mikrotvrdosti slitin
AlZnMgCu a AlZnMgCuScZr HR10 je ∆HV0.5 ≈ 20.

Rekrystalizační chování při izotermickém žíhání na teplotách 350 °C a 450 °C
po dohu 10 hodin bylo studováno ve slitinách AlZnMgCu(ScZr) AC, CR10 a HR10
[149, 155]. Prvotní rekrystalizace je pravděpodobně spojena s poklesem hodnot mik-
rotvrdosti po 0,5 hodině žíhání na obou teplotách ve všech studovaných AlZnMgCu
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slitinách [149, 155]. Pokles hodnot mikrotvrdosti po izotermickém žíhání na obou tep-
lotách po 0,5 hodině je ve slitinách AlZnMgCuScZr pravděpodobně spojen s čištěním
matrice od dislokací. Pomocí EBSD bylo zjištěno, že k částečné lokální rekrystali-
zaci slitin AlZnMgCu AC, CR10 i HR10 dochází po izotermickém žíhání na teplotě
350 °C/10 hodin [149, 155]. Po izotermickém žíhání na teplotě 450 °C/10 hodin byla
rekrystalizace výrazná; u slitin AlZnMgCu AC a CR10 byla velikost zrn 100–200 µm,
u slitiny AlZnMgCu HR10 ∼ 50 µm [149, 155]. Příměsi Sc a Zr ve slitinách AlZnM-
gCu stabilizují zrno a nedochází k jeho změně velikosti ani po izotermickém žíhání na
teplotě 350 °C/10 hodin ani na teplotě 450 °C/10 hodin [149, 155]. Rekrystalizace sli-
tin AlZnMgCuScZr nebyla v žádném kroku izotermického žíhání na teplotách 350 °C
a 450 °C pomocí EBSD pozorovaná.
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Závěr – Materiálový výzkum slitin
typu Al–Zn–Mg(–Cu–Sc–Zr)

V druhé části předkládané disertační práce byly studovány fázové transformace ve
slitinách AlZnMg, resp. AlZnMgCu se společným přídavkem Sc a Zr. Slitiny AlZnMg(ScZr)
byly studované ve stavu po odlití a po válcování za studena s celkovou redukcí 21 %,
slitiny AlZnMgCu(ScZr) ve stavu po odlití, po válcování za studena a po válcování za
tepla, v obou případech s celkovou redukcí 10 %. Výsledky získané měřením pomocí
diferenční skenovací kalorimetrie, měřením mikrotvrdosti, relativních změn rezistivity
a korozních charakteristik byly doplněny o paralelní výzkum mikrostruktury pomocí
transmisní a skenovací elektronové mikroskopie, mikroskopie atomárních sil a metody
zpětně odražených elektronů. Pro upřesnění některých výsledků byla dále využita po-
zitronová anihilační spektroskopie a rentgenová difrakce. Dosažené výsledky na studo-
vaných slitinách lze shrnout do následujících bodů:

• Společný přídavek příměsí Sc a Zr v materiálech zjemňuje zrno. Válcování za stu-
dena ani za tepla nemělo na velikost zrna ve výchozím stavu slitin vliv. Metodou
zpětně odražených elektronů byla určená velikost zrn ve výchozích stavech všech
studovaných AlZnMgCu slitin ∼ 1000 µm, pro všechny AlZnMgCuScZr slitiny
∼ 20 µm. Velikost zrna pro slitiny AlZnMg(ScZr) nebyla stanovena.

• Válcování za studena mělo pozitivní vliv na výchozí hodnoty mikrotvrdosti všech
studovaných slitin, naopak vliv společného přídavku Sc a Zr na tyto hodnoty prak-
ticky pozorovaný nebyl. U materiálů válcovaných za tepla byly naměřeny vyšší vý-
chozí hodnoty mikrotvrdosti slitiny AlZnMgCuScZr, pravděpodobně
v důsledku precipitace částic obsahujících Sc, Zr. K formování těchto částic došlo
pravděpodobně během tepelné přípravy materiálu na 300 °C/60 min.

• Vyšší korozní potenciál u slitin válcovaných za tepla byl naměřen pro slitinu
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AlZnMgCuScZr (-1144 mV) než pro slitinu AlZnMgCu (-1171 mV) pravděpo-
dobně v důsledku příměsí Sc a Zr v materiálu.

• Na hranicích (sub)zrn byla ve všech studovaných slitinách pozorovaná eutektická
fáze. Její objemový podíl byl bez ohledu na příměsi i přípravu/úpravu slitin
ve všech studovaných slitinách přibližně stejný, naopak bylo prokázané odlišné
chemické složení pro různé varianty slitin. Ve slitinách AlZnMg(ScZr) byla eu-
tektická fáze bohatá na příměsi Zn a Mg. Ve slitinách AlZnMgCuScZr (po od-
lití a po válcování za studena) byla eutektická fáze identifikovaná jako T fáze
(Mg32(Al,Cu,Zn)49), ve slitinách AlZnMgCu (po odlití a po válcování za stu-
dena) jako kombinace fází MgZn2 a T. Ve slitinách válcovaných za tepla byla
eutektická fáze kombinací T fáze a fáze bohaté na Mn, Fe, Si.

• Uvnitř/na hranicích zrn slitin AlZnMgCuScZr byly pozorované primární multi-
vrstvé částice Al3(Sc,Zr). Řezy náhodně orientovaných částic měly tvary trojúhel-
níků, čtverců, obdélníků, n-úhelníků, jejich velikost byla 2–5 µm. Struktura vrs-
tev primárních částic byla popsaná sekvencí: Al3(Sc+Zr) + α-Al + Al3(Sc+Zr) +
α-Al + ... . Během izochronního žíhání do teploty 450 °C nedošlo k výrazné změně
velikosti, tvaru, množství, ani chemického složení primárních částic Al3(Sc,Zr).

• Ve výchozích stavech všech studovaných slitin ve stavu po odlití bylo pozorované
pouze malé množství dislokací, po válcování za studena hustota dislokací rapidně
vzrostla a vyskytovaly se zejména na/okolo hranic zrn.

• Pokles hodnot mikrotvrdosti a relativních změn rezistivity, společně s výrazným
endotermickým procesem (aktivační energie ∼ 100 kJ/mol) v DSC křivkách do
teploty ∼ 150 °C, byl způsoben rozpouštěním GP zón a/nebo klastrů ve všech
slitinách ve stavu po odlití a po válcování za studena. Pravděpodobně v důsledku
snazší difúze atomů Mg a Zn podél dislokací se tento proces posouval u slitin
válcovaných za studena směrem k nižším teplotám. Společný přídavek Sc a Zr
měl vliv na posun procesu směrem k nižším teplotám pouze u slitin AlZnM-
gCu(ScZr). Vývoj GP zón a/nebo klastrů byl pravděpodobně během válcování
za tepla a/nebo v krátké době po válcování ukončen. Ve slitinách válcovaných
za tepla nebyly pozorované žádné změny v mikrotvrdosti, relativních změnách
rezistivity ani v DSC křivkách, které by nasvědčovaly jejich vývoji nebo rozpouš-
tění.

• Izochronním žíháním slitin AlZnMg(ScZr) do teploty 360 °C docházelo k formo-
vání částic metastabilní fáze ή, stabilní fáze η a částic T fáze (Al2Zn3Mg3). Ve
slitinách AlZnMgCu(ScZr) byly do teplot žíhání 360 °C pozorované pouze čás-
tice fáze ή a η. Přítomnost T fáze u slitin AlZnMg(ScZr) byla pravděpodobně
způsobena jiným poměrem příměsí Mg a Zn v materiálu než mají slitiny AlZnM-
gCu(ScZr). U slitin AlZnMg(ScZr) dochází pravděpodobně ke kombinaci dvou
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typů rozpadových řad (s fází η a T ). Rozpad slitin válcovaných za tepla probíhal,
pravděpodobně v důsledku teplotního žíhání na 300 °C, podle jiné rozpadové
řady/jiných rozpadových řad než u slitin ve stavu po odlití a po válcování za
studena. Ve slitinách válcovaných za tepla byla prokázaná precipitace částic fází
S (Al2CuMg) a T (Al2Zn3Mg3).

• Byly vypočteny hodnoty aktivačních energií probíhajících fázových transformací.
Ve slitinách AlZnMg(ScZr) pro formování částic fáze ή byla tato hodnota
∼ 110 kJ/mol, pro formování částic fáze η ∼ 126 kJ/mol a pro formování částic T
fáze ∼ 144 kJ/mol. Ve slitinách AlZnMgCu(ScZr) ve stavu po odlití a po válco-
vání za studena byla hodnota aktivační energie pro společné formování částic fází
ή a/nebo η ∼ 150 kJ/mol. Ve slitinách válcovaných za tepla byla hodnota ak-
tivační energie precipitace částic fáze T a/nebo precipitace částic fáze S a/nebo
její hrubnutí ∼ 100 kJ/mol.

• Precipitace částic (fáze ή) do teploty 200 °C vedla ke zvýšení hodnot mikrotvr-
dosti, precipitace částic fází η a T k vytvrzení ve studovaných slitinách nevedla.
K formování částic těchto fází došlo ve všech slitinách AlZnMg(CuScZr) vlivem
válcování za studena na nižších teplotách než ve stavech po odlití, pravděpodobně
v důsledku snazší difúze atomů Zn a Mg podél dislokací. Precipitace částic fází
S a T ve slitinách válcovaných za tepla nevedla k vytvrzení.

• Po žíhání nad teploty 360 °C byla ve slitinách AlZnMgCuScZr ve všech stavech
prokázána přítomnost sekundárních částic Al3(Sc,Zr), ve slitinách AlZnMgScZr
tyto částice nebyly pozorované přímo.

• Částice sekundární fáze Al3(Sc,Zr) měly výrazný vytvrzující efekt při teplotách
žíhání nad ∼ 300 °C, kdy rozdíl hodnot mikrotvrdostí všech studovaných stavů sli-
tin AlZnMg(Cu)ScZr oproti AlZnMg(Cu) byl ∆HV ≈ 20–40. Ve slitině
AlZnMgCuScZr válcované za tepla došlo k precipitaci sekundárních částic
Al3(Sc,Zr) pravděpodobně již při tepelné přípravě materiálu na 300 °C/60 min.
Rozdíl hodnot mikrotvrdosti slitin AlZnMgCuScZr a AlZnMgCu byl v celém stu-
dovaném teplotním intervalu ∆HV ≈ 20–30.

• Pozitivní vliv válcování za studena na hodnoty mikrotvrdosti slitin AlZnMg,
AlZnMgCu a AlZnMgCuScZr byl pozorovaný do teploty žíhání 180 °C, ve slitině
AlZnMgScZr byl pozitivní vliv válcování patrný v celém studovaném teplotním
intervalu (do teploty žíhání 460 °C). Hodnoty mikrotvrdosti slitin válcovaných za
tepla byly v celém studovaném teplotním intervalu v rámci chyby měření téměř
konstantní.

• Žíhání slitin nad teplotu 390 °C vedlo k rozpouštění částic systému
Al–Zn–Mg(–Cu). K rozpuštění eutektické fáze bohaté na příměsi Zn a Mg došlo
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ve slitinách AlZnMg(ScZr) na teplotě ∼ 475 °C. Ve slitinách AlZnMgCu došlo
k rozpuštění eutektické fáze MgZn2 na teplotě ∼ 481 °C, a k rozpuštění eutek-
tické T fáze (Mg32(Al,Cu,Zn)49) na teplotě ∼ 493 °C, resp. ∼ 494 °C ve slitinách
AlZnMgCuScZr.

• Po izotermickém žíhání na teplotě 350 °C/10 hodin byla ve slitinách AlZnMgCu
ve stavu po odlití a po válcování za studena pozorována částečná rekrystalizace.
Po izotermickém žíhání na teplotě 450 °C/10 hodin byla velikost zrn ve slitinách
po odlití a po válcování za studena 100–200 µm, po válcování za tepla ∼ 50 µm.
Příměsi Sc, Zr ve slitině AlZnMgCuScZr po odlití, po válcování za studena i za
tepla stabilizovaly zrno, kdy nebyla patrná žádná rekrystalizace po žíhání na
teplotě 350 °C/10 hod, ani po žíhání na teplotě 450 °C/10 hod.
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Vážení vyučující fyziky na ………  

Dovolte mi, abych se představila – jmenuji se Veronika Kodetová a jsem studentkou 4. ročníku 
doktorského studia na Matematicko-fyzikální fakultě Univerzity Karlovy, Kabinet výuky obecné 
fyziky. V rámci své didaktické části disertační práce se zabývám studiem tepelných charakteristik 
potravin měřených pomocí metody diferenční skenovací kalorimetrie a možnostmi začlenění této 
metody do středoškolské výuky fyziky. Ráda bych Vás poprosila o pomoc při mém výzkumu. 

V rámci své práce jsem připravila studijní text a pracovní list zaměřený na tuto problematiku. Ve 
studijním textu jsou shrnuty základní poznatky z termodynamiky vhodné pro studium tepelných 
charakteristik, následně je zde detailně popsaná metoda diferenční skenovací kalorimetrie 
a diskutované výsledky měření potravin (teploty tání vody, vody o různé koncentraci soli, olejů či 
čokolád). Pracovní list obsahuje praktickou a teoretickou část; v praktické části budou studenti 
porovnávat teploty tání dvojice vzorků vody o různé koncentrace soli, čokolád a olejů na základě 
pocitových vjemů. Teoretická část obsahuje dva početní příklady zaměřené na energii a její využití. Po 
vyplnění pracovního listu dostanou studenti k dispozici studijní text, kde budou mít možnost porovnat 
své subjektivní výsledky s naměřenými a dozvědět se o metodě diferenční skenovací kalorimetrie 
detailnější informace.  

Mým cílem je seznámit studenty s metodou diferenční skenovací kalorimetrie přes praktické, 

a doufám, pro ně zajímavé experimentování. Praktický list by po vyzkoušení a zahrnutí případných 
oprav mohl sloužit jako součást přípravy na praktikum z fyziky pro středoškoláky zaměřené na 
termodynamiku. 

Z webových stránek Vaší školy jsem zjistila, že ŠVP je vhodné pro můj výzkumný záměr, a coby 
vyučující fyziky, jejichž kontakt je na webových stránkách uveden, si Vás dovoluji poprosit o možnost 
zadat výše zmíněný pracovní list Vašim SŠ studentům. Pracovní listy (a poté i studijní text) bych 

studentům zadávala osobně, i s vysvětlením podrobností a cílů, Vás prosím o vyučovací hodinu (kdy 

již studenti vědí co je teplo, teplota, změna skupenství a jsou schopni spočítat základní úlohy na 
skupenské přeměny), ve které byste mi na můj výzkumný záměr dali prostor. Chápu, že Vaše 
tematické plány jsou jistě velmi plné, o to více si budu vážit Vaší ochoty pro spolupráci. 

Dejte mi prosím vědět, zda jste ochotní mé prosbě vyhovět. 

S pozdravem 

RNDr. Veronika Kodetová 

Kabinet výuky obecné fyziky MFF UK 
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