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Abstrakt

Predlozend dizertacni prace se vénuje navrhu a testovani metod méreni vlastnosti
materialu pri teplotach vyssich néz 2000°C. Jedna se o metody urcovani teploty
likvidu a hustoty. Testovani navrzenych metod spoc¢iva v porovnani namérenych
a referencnich dat uvadénych v literature pii pouziti riznych smési obsahujicich
Al;O3 a ZrO,. Déle je v préci stanoven tepelny tok z taveniny smési ZrO, a Fe,O3
do kalorimetru a studovana zavislost tloustky skull vrstvy na teploté pti indukénim
taveni oxidu ve studeném kelimku. Prace rovnéz obsahuje navrh experimentu, ktery
je nezbytny pro jejich néslednou tuspésnou realizaci.

Motivaci k volbé této problematiky je nutnost znalosti vlastnosti a chovani ma-
terialu pti vysokych teplotach pro zvysSovani spolehlivosti zatfizeni a pokrok techniky.
Konvenéné pouzivané metody vsSak vykazuji nevyhody, proto je vhodné hledat po-
stupy jiné, které budou mit nevyhody odlisné a budou se tak navzajem doplnovat.

Disertacni prace je rozdélena do deseti kapitol. Prvni kapitola se zaméruje na
vysvétleni motivace ke zpracovani tématu a na definovani cilu prace. Druhd cast
struéné popisuje konvenéné pouzivané metody pro urcovani hustoty a teploty li-
kvidu materidlu. Nasleduje kapitola 3 zabyvajici se indukénim taveni ve studeném
kelimku a jednotlivymi fazemi celého procesu taveni. V této kapitole je proveden
i priblizny vypocet mnozstvi startovactho materialu potiebného pro uspésnou star-
tovaci fazi planovanych experimentu. Navrhované metody pro méreni vlastnosti ta-
veniny a pouzité pristroje jsou popsany ve 4. kapitole. Kapitoly 5 a 6 se vénuji
navrhu experimenti — prvni z nich se zabyvéa stanovenim vykonu dodavaného do
taveniny potifebného pro dosazeni pozadovanych parametru, a druha pak matema-
tickym modelem respektujicim elektromagnetické pole. Vystupem z matematického
modelu je geometrie indukéniho systému zabezpecujici dosazeni vykonu stanoveného
v pfedchozim kroku. Déle je proveden popis uskutecnénych experimentu v kapitole 7.
V kapitole 8 jsou uvedeny vysledky chemickych analyz vzorku ziskanych béhem ex-
perimentt. Nasleduje kapitola 9 obsahujici vyhodnoceni uréovanych veli¢in z experi-
mentu. Na zaveér jsou shrnuty vysledky préace, a naznacen smér budouciho vyzkumu.

Navrzené metody se ukazaly byt pouzitelné pro stanovovani pozadovanych para-
metru s dostatecnou presnosti. Rovnéz byla identifikovana mozna vylepseni metody
meéreni hustoty, kterd by vedla ke snizeni nejistoty méreni a zvysila jeho presnost.

Klicova slova

Indukéni taveni, studeny kelimek, matematické modelovani, hustota, teplota likvidu,
tepelny tok, skull vrstva, AlyO3, ZrO,, FeyOs.



Abstract

The presented thesis is devoted to designing methods for measuring the proper-
ties of materials at temperatures higher than 2000 °C and their verification. These
are methods for determining liquidus temperature and density. Confirmation of the
proposed methods compares the measured and reference data reported in the lite-
rature using different mixtures containing Al,O3 and ZrO,. Furthermore, the heat
flux from the melt of a mixture of ZrO, and Fe;O3 to the calorimeter is determined.
The dependence of the skull layer thickness on the temperature during induction
melting of oxides in a cold crucible is studied. The thesis also contains a design of
experiments necessary for their successful realization.

The motivation for choosing this issue is the need to know the properties and
behavior of materials at high temperatures to increase the reliability of the equi-
pment and the progress of technology. However, the conventionally used methods
have disadvantages, so it is advisable to look for other ways that will have different
weaknesses and will thus complement each other.

The thesis is divided into ten chapters. The first chapter focuses on explaining
the motivation to work on the topic and defining the objectives of the work. The
second part briefly describes the conventionally used methods for determining the
density and liquidus temperature of materials. Chapter 3 deals with induction mel-
ting in the cold crucible and individual phases of the whole melting process. This
chapter shows an approximate calculation of the amount of starting material needed
for the successful starting phase of the planned experiments. The description of the
proposed methods for measuring the melt properties and the characterization of the
used equipment are mentioned in the chapter 4. Chapters 5 and 6 are devoted to the
design of experiments - the first of them deals with determining the power supplied
to the melt needed to achieve the required parameters, and the second one with a
mathematical model respecting the electromagnetic field. The result of the mathe-
matical model is the geometry of the induction system, ensuring the achievement
of the power obtained from the calculation in the previous step. Chapter 7 gives a
description of the experiments. Chapter 8 presents the results of chemical analyzes
of samples obtained during experiments. The ninth part contains an evaluation of
the determined quantities from the experiments. Finally, the results of the work are
summarized, and the direction of future research is indicated.

The proposed methods have proven to be applicable for determining the required
parameters with sufficient accuracy. Possible improvements to the density measure-
ment method were also identified, which would reduce the measurement uncertainty
and increase its accuracy.

Keywords

Induction melting, cold crucible, mathematical modeling, density, liquidus tempe-
rature, heat flux, skull layer, AlyO3, ZrOy, Fe;Os3.
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Seznam pouzitych symbolu

hloubka vniku

magnetickd indukce

koeficient citlivosti

mérnd tepelna kapacita

meérnd tepelna kapacita vody
konstanta

elektricka indukce

tloustka pasu pasového vedeni
vzdalenost vnéjsi hranice modelu
vnitini prumér induktoru

vnittni prumeér studeného kelimku
prumér ingotu

prumér taveniny

prumeér trubice induktoru

prumeér trubice studeného kelimku
prumér meéricitho hrotu

vnitini prumér trubice studeného kelimku
intenzita elektrického pole
frekvence

objemova hustota Lorentzovy sila
gravitacéni zrychleni

intenzita magnetického pole
vyska, hloubka

vyska pasu pasového vedeni

vyska induktoru

vyska segmentu studeného kelimku
vyska dna studeného kelimku
vyska stény studeného kelimku
hloubka ponoieni kalorimetru
vyska taveniny

zména entalpie mezi teplotou 7" a 25°C
elektricky proud

proud sekundarnim obvodem

'Rozmeér zévisi na rozméru zdroje nejistoty.
2Nejistota méfeni m4 stejny rozmér jako veli¢ina pro niz je vyjadiena.
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proud induktorem

proudova hustota

koeficient rozsiteni zdroje nejistoty

hustota plosného proudu

koeficient statistického rozdéleni

délka pasu pasového vedeni

indukcénost vsazky

indukcénost vsazky prepoctend na stranu induktoru
indukénost pasového vedeni

indukcénost induktoru se vsazkou

indukénost induktoru

indukcnost induktoru a pasového vedeni
indukcénost induktoru, pasového vedeni a studeného kelimku
vzajemna indukcénost

hmotnost

hmotnostni prutok

hmotnost prazdného pyknometru

hmotnost pyknometru se vzorkem

hmotnost pyknometru se vzorkem a kapalinou
hmotnost pyknometru s kapalinou

hmotnost ingotu

hmotnost dvojkuzele v kapaliné

hmotnost taveniny

molarni hmotnost smési

hmotnost dvojkuzele na vzduchu

hmotnost zavazi pii prvnim vazeni

hmotnost zavazi pii druhém vazeni

hmotnost Zr

molarni hmotnost Zr

vliv povrchového napéti na hmotnost

pocet méreni

pocet zavitu induktoru

pocet sekel studeného kelimku

transformacni prevod

tlak

tepelny vykon odvadény z taveniny dnem studeného kelimku
tepelné ztraty konvekei z hladiny taveniny
Jouleovy ztraty ve studeném kelimku
kalorimetricky méfeny tepelny vykon odvadény ze studeného
kelimku

tepelny vykon v i-té chladici vétvi

Jouleovy ztraty v induktoru

Jouleovy ztraty v induktoru a pasovém vedeni
tepelny vykon odvadény kalorimetrem
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tepelny vykon v taveniné

hustota Jouleovych ztrat

celkovy tepelny vykon odvadény z taveniny

tepelné ztraty salanim z hladiny taveniny

tepelné ztraty salanim z hladiny taveniny prenasSené mimo
prostor studeného kelimku

tepelny vykon odvadény z taveniny sténou studeného kelimku
tepelné ztraty

elektricky naboj

energie pro ohfev 1g Al,O3

hustota tepelného toku odvadéného kalorimetrem
energie uvolnéna pti chemické reakci

energie pii startovaci fazi

prutok segmentem studeného kelimku

hustota tepelného toku sténou studeného kelimku
energie pro ohfev 1g ZrO,

polomeér

polomér taveniny

polomér taveniny se skull vrstvou

odpor vsazky

odpor vsazky prepocteny na stranu induktoru

polomér taveniny se skull vrstvou a vzduchovou mezerou
polomér taveniny se skull vrstvou, vzduchovou mezerou a sténou
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odpor pasového vedeni

odpor studeného kelimku prevedeny na stranu induktoru
odpor induktoru se vsazkou

odpor induktoru

odpor induktoru a pasového vedeni

plocha podstavy ingotu

povrch ponorené c¢asti kalorimetru

plocha hladiny taveniny

teplota

doba ohtevu

pocateéni teplota

okamzik ponoteni kalorimetru

doba vypoctu

teplota na rozhrani vzduchové mezery a stény studeného kelimku
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teplota likvidu

teplota taveniny
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Uc -2 kombinovand nejistota méreni

Ur A\ napéti induktoru

Ugr °C rozsitend nejistota méreni teploty likvidu

v m-s~ ' rychlost

Ve m? objem taveniny

Vi m? objem skull vrstvy

Ve md objem nutny pro nastartovani procesu indukéniho taveni
Vi kg objem dvojkuzele

wy m-s ! rychlost proudéni vody

X reaktance pasového vedeni

A Q impedance

« K-! soucinitel teplotni roztaznosti

Qg W-m™2.K™! ekvivalentni koeficient pienosu tepla saldnim
aapos K71 soucinitel teplotni roztaznosti Al,O3
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Ob,sk m tloustka skull vrstvy na dné studeného kelimku
A¢HY  J-mol™! reakéni entalpie pri teploté T

sk m tloustka skull vrstvy

Ow sk m tloustka skull vrstvy na sténé studeného kelimku
AH J-mol™! zména entalpie pfi zméné faze

AT °C rozdil teplot

AZmax —1 maximdlni odchylka zdroje nejistoty

€ F-m™! permitivita

€0 F-m™! permitivita vakua

€ec - emisivita stény studeného kelimku

Eecu — emisivita médi

€m — emisivita hladiny taveniny
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relativni permitivita

emisivita skull vrstvy

emisivita pri vyméné tepla mezi skull vrstvou a sténou
studeného kelimku

dynamicka viskozita

soucinitel tepelné vodivosti vzduchové mezery
soucinitel tepelné vodivosti vzduchu
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permeabilita
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relativni permeabilita

kinematicka viskozita vody

koeficient prenosu tepla salanim mimo prostor
studeného kelimku

objemova hustota naboje

hustota

rezistivita

hustota vzduchu

rezistivita médi

hustota srovnavaci kapaliny

hustota taveniny

rezistivita taveniny

hustota smési

hustota skull vrstvy

hustota vody

povrchové napéti

Stefan-Boltzmannova konstanta

smérodatné odchylka méfeni tloustky skull vrstvy
magneticky indukéni tok

smérodatna odchylka

elektricky indukéni tok

thlova frekvence (w = 27 f)

Nusseltovo c¢islo
Prandtlovo ¢islo
Reynoldsovo ¢islo



Uvod

1.1 Motivace

Studium fyzikalnich vlastnosti a chovani materialt za ruznych podminek je zasadni
pro navrh novych zatizeni, kterda budou vykazovat lepsi parametry nez stavajici,
ale 1 pro popis zafizeni pouzivanych desitky let, ve kterych muze dojit k ruznym
stavam za velmi nestandardnich podminek. Takové zarizeni je napiiklad jadernd
elektrarna pii podminkéach tézké jaderné havarie s tavenim aktivni zény reaktoru.
Pro zvySeni bezpecnosti provozu jadernych elektraren jsou tyto stavy modelovany
pomoci softwarovych balikti a na zakladé vysledki modelu jsou zavadéna opatieni
pro snizeni pravdépodobnosti vzniku takové havarie a redukci jejich pripadnych
dopadu na okoli a personal elektrarny. Pro vytvoreni modelu jsou nutnd vstupni
data, na nichz zavisi presnost ziskaného vysledku. Dostupnost vstupnich dat pro
materidly pii teplotdch piekracujicich 2000 °C predstavuje znacny problém [1].

V obou zminénych piipadech jsou hlavni mirou naro¢nosti podminky, za kterych
maji byt materidly zkoumany. Mnohé perspektivni materidly se pripravuji za vy-
sokych teplot, rovnéz k jadernym havariim s tavenim aktivni zony reaktoru dochazi
za extrémnich podminek. Jak ukazala havérie jaderné elektrarny Fukusima I, i pfi
soucasném stavu bezpecnostnich systému a znalosti muze k havarii dojit. Havérie
jaderné elektrarny s tavenim aktivni zony ma velice malou pravdépodobnost vzniku,
ale jeji dopady mohou byt zna¢né z pohledu ekonomického, ekologického a predevsim
spolecenského. Proto je tieba materidly zkoumat i za takovych podminek, at uz pro
zvysSovani bezpecnosti jadernych elektraren provozovanych v soucasnosti, pro navrh
elektraren budoucich nebo pro pokrok techniky.

V préci jsou testovany metody, které jsou perspektivni z pohledu studia vlast-
nosti a chovani materialt i béhem tézké jaderné havarie. Pro jejich aplikaci v této
oblasti je vSak nejprve nutné ovérit jejich spolehlivost na neaktivnich latkach.



1.2 Cile disertac¢ni prace

Prace si klade tfi hlavni cile. Prvnim je navrh a otestovani metody pro méreni
hustoty smési oxidu v kapalné fazi pii vysoké teploté (vyssi nez 2000°C), druhym
hlavnim cilem je ovéfeni pouzitelnosti vyhodnocovani solidifikacnich ktivek pro sta-
noveni teploty likvidu téchto smési. Ttetim hlavnim zdmérem prace je urceni hustoty
tepelného toku z taveniny na bazi oxidu sténou kalorimetru.

Dale préace zahrnuje nékolik dilé¢ich cilu. Prvnim z nich je stanoveni priblizného
vykonu dodaného taveniné a potiebného pro tispésné provedeni experimentu. Druhym
dilécim cilem je tvorba matematického modelu pro feseni elektromagnetického pole
pri indukénim taveni oxidu ve studeném kelimku, ktery bude vyuzit pro navrh
usporadani experimentu. Do tietice se prace zaméruje na ovéreni platnosti zavislosti
tloustky skull vrstvy na teploté taveniny.



Aktualni stav problematiky

Ziskani informaci o fyzikédlnich vlastnostech materialu a jejich chovani pti vysokych
teplotach prindsi problém ve volbé vhodné metody a materialu, které jsou pro re-
alizaci metody pouzitelné. V této kapitole jsou popsany konvenéni metody méteni
hustoty materialu v kapalné fazi a urcovani teploty likvidu. U metod jsou uvedeny
jejich vyhody a nevyhody.

2.1 Meéreni hustoty

P1i popisu jednotlivych metod méteni hustoty latek je nutné ptihlédnout ke sku-
penstvi daného materialu pti teploté, pro niz je hustota uréovana. V této ¢éasti jsou
popsany zdkladni metody stanovovani hustoty materidlu v kapalné fazi.

2.1.1 Hydrostaticka metoda

Metoda spociva ve dvojim vazeni platinového dvojkuzele (v zahrani¢ni literatufe je
zminovéna i platinova koule) na vzduchu a v méfené kapaliné [2]. Tvar dvojkuzele se
voli proto, aby ptipadné bubliny unikly po jeho povrchu z taveniny a neovliviiovaly
presnost métreni. Pi definovaném objemu dvojkuzele a zndmé objemové roztaznosti
platiny lze z rozdilu hmotnosti stanovit hustotu taveniny. Schématicky je metoda
znazornéna na Obr. 2.1.

Meéfteni ovliviiuje povrchové napéti taveniny, jelikoz dvojkuzel je zavésen na
PtRh dratku. Tento vliv je mozné eliminovat provedenim véazeni s mensim a vétsim
zavazim, aby se indikator vah ustalil v prvnim ptipadé vlevo od nuly, a ve druhém
napravo od nuly. Pro prvni piipad plati

mx = My + me, (2.1)

kde my je hmotnost dvojkuzele v kapalineé, m,; reprezentuje hmotnost zavazi a m.
zohlednuje vliv povrchového napéti.
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Obr. 2.1: Schématické znazornéni hydrostatické metody méreni hustoty materidlu
v kapalné fazi. Dvojkuzel zavéseny na PtRh dratku pripojeném k analytickym
vaham.

Pro druhy ptipad lze napsat
my + me = mys, (2.2)

kde m,s je hmotnost zavazi pii druhém vazeni.

Vyslednou hmotnost platinového dvojkuzelu bez vlivu povrchového napéti pusobiciho

na zaves lze vyjadrit ve tvaru

my = w (2.3)

Hustota taveniny
my — Mg

A
kde m, je hmotnost dvojkuzele ve vzduchu a V; oznacuje jeho objem pii teploté
métené kapaliny [3].

Tato metoda je pomérné jednoducha na praktické provedeni, nicméné pro méreni
hustoty zamyslenych materidlu nepouzitelna hned ze dvou duvodu. Prvnim duvodem
je nizka teplota tani platiny, pripadné rhodia, ktera je 1769°C v piipadé platiny a
1960°C pro rhodium [4]. Teploty, pti nichz m& byt méfeni provedeno, jsou vyrazné
vyssi néz teplota tani obou zminovanych koviu. Pfi pouziti kovu s vyssi teplotou
tani, napriklad wolframu, by byl problém s oxidaci kovu v taveniné, ke které dochazi
ptiblizné od 400 °C [5]. Druhym duvodem je vyrazné vifeni taveniny popsané v ¢asti
3.1.5, které by vyrazné ovlivnilo vysledky.

p= (2.4)

2.1.2 Metoda maximalniho tlaku bubliny

Tato metoda vyuziva k urcéeni hustoty kapaliny méreni hydrostatického tlaku. Prin-
cip metody je schematicky naznacen na Obr. 2.2.
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Do kapaliny je ponofena kapilara, kterou je do ni zavadén plyn. Na konci kapilary
se vytvari bublina [6]. Maximdln{ tlak k vytvoreni bubliny lze vyjadrit

20
p=pgh+—, (2.5)

kde p je tlak, p hustota, g gravitaéni zrychleni, h hloubka, v niz se bublina vytvaii,
o povrchové napéti kapaliny a r polomér bubliny.

l plyn

Obr. 2.2: Schématické znazornéni metody maximalniho tlaku bubliny pro métfeni
hustoty materidlu v kapalné fazi. Kapilara ponotfena do kapaliny a bublina
vytvorena plynem vhanénym do kapilary. Bublina je vytvofena v hloubce h.

Prvni ¢len pravé strany rovnice (2.5) reprezentuje hydrostaticky tlak a jeji druhy
¢len tlak zptisobeny povrchovym napétim bubliny. Clen obsahujici tlak zpusobeny
povrchovym napétim bubliny, pro jehoz stanoveni je nutna znalost obvykle neznamych
parametru ¢ a r, je mozné odstranit mérenim v ruznych hloubkach kapaliny za
predpokladu, ze oba parametry jsou nezavislé na hloubce.

Néasledné lze hustotu kapaliny ziskat z

pP1— P2

el 0

kde (p; — p2) je rozdil tlaku k vytvotreni bubliny v ruznych hloubkéch a (h; — ho)
rozdil hloubek, v nichz byla bublina vytvorena.

V pripadé této metody je nutné brat v ivahu teplotni roztaznost kapilary, ktera
bude ovliviiovat hloubku, v niz bude tlak potfebny k vytvotfeni bubliny méfen.
V pripadé méfeni materidlu pii vysokych teplotach je i u této metody problém
ve volbé materiali, konkrétné materialu kapilary. Rovnéz volba nadoby, ve které se
roztaveny material nachazi, je komplikovana. Pti pouziti indukéniho taveni ve stu-
deném kelimku bude méfeni ovlivnéno intenzivnim michanim taveniny, coz zpusobi
neprijatelnou chybu. Volba jiné nddoby narazi na stejny problém jako volba ma-
teridlu kapilary.

12



2.1.3 Metoda prisedlé kapky

Metodu ptisedlé kapky lze v literatufe nalézt ve dvou provedenich — bez kelimku a
s kelimkem. V prvnim ptipadé se vzorek méreného materidlu o definované hmotnosti
umisti na podlozku a nasledné je roztaven. Jeho objem pii urcité teploté se poté
pocita ze zaznamenaného tvaru vytvorené kapky [6]. Prufez kapkou a podlozkou pii
pouziti metody bez kelimku je vyobrazen na Obr. 2.3 vlevo.

Varianta s kelimkem je totoznd, s tim rozdilem, ze se vzorek nenachazi na
podlozce, ale v kelimku. V tomto pripadé musi byt zajisténo, aby byl kelimek ma-
ximalné naplnén a vytvorila se nad nim kapka z méreného materialu, jak je na-
znaceno na Obr. 2.3 vpravo.

Obr. 2.3: Schématické znazornéni metody prisedlé kapky pro méreni hustoty
materidlu v kapalné fazi. Vlevo — kapka z roztaveného zkoumaného materidlu na
podlozce, vpravo — kapka vytvorena nad kelimkem z roztaveného zkoumaného
materialu.

Komplikace pfi pouziti obou variant muze zpusobovat predpokladana geomet-
ricka symetrie kapky, ktera nemusi byt pti méfeni zcela zachovana. Dalsi obtizi této
metody je volba materialu podlozky, pripadné kelimku. Tento problém odstranuji
metody levitaéni.

2.1.4 Levitacni metody

Jedna se o nejpouzivanéjsi metody stanovovani hustoty materidlu pii vysokych tep-
lotach v kapalném stavu. Jednotlivé metody se lisi v technickych detailech a zpusobu
dosazeni levitace méreného vzorku, ale princip je pro vSechny metody stejny. Roz-
taveny vzorek meéreného materidlu levituje a jeho tvar je zaznamenavan vizualnim
systémem. Hustota je pocitana ze znamé hmotnosti vzorku a z jeho objemu ziskaného
analyzou zaznamu jeho tvaru. Metodami levitace mohou byt elektrostaticka, mag-
neticka, elektromagneticka, aerodynamické nebo levitace na vrstvé plynu.
Elektrostaticka levitace vyuziva k ptekonani gravitace Coulombovu silu ptsobici
mezi nabitym vzorkem a paralelnimi elektrodami. Magneticka levitace vyuziva mag-
netickych vlastnosti vzorku, konkrétné jeho magnetizace. To muze zpusobovat kom-
plikace pri vysokych teplotach, kdy muze dochézet ke zméné magnetickych vlast-
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nosti materidlu vzorku. Pii elektromagnetické levitaci je vzorek levitovan vysoko-
frekvencnim elektromagnetickym polem. Vifivé proudy vznikajici ve vzorku inter-
aguji s elektromagnetickym polem, pticemz dochazi ke vzniku Lorenzovy sily, kte-
rou je vzorek nadnasen. Aerodynamickd levitace pouziva proud inertniho plynu ke
vznosu vzorku. Levitace na vrstvé plynu vyuziva téhoz s tim rozdilem, ze plyn
je protlacovan porézni membranou umisténou pod vzorkem a vytvori tak plynovy
polstar, na kterém se vzorek vznasi. Rozdil mezi levitacnimi metodami vyuzivajicimi
proud plynu je patrny z Obr. 2.4, ktery schématicky zndzornuje obé moznosti dosazeni
levitace [7]. Na Obr. 2.4 a) je vyobrazen zpusob levitace na vrstvé plynu, na Obr. 2.4
b) pak princip aerodynamické levitace. Zpusoby roztaveni vzorku mohou byt ruzné,
napi. indukéni ohfev nebo ohfev pomoci laserového paprsku.

e

alliia

Obr. 2.4: Schématické znazornéni dvou nejpouzivanéjsich metod pro levitaci
roztavenych oxidu. a) — levitace na vrstvé plynu, roztaveny vzorek levituje na
plynovém polstari vytvoreném z plynu protlaceného porézni membranou;
b) — aerodynamické levitace — vzorek levitujici v proudu plynu.

Jak bylo zminéno vyse, levita¢ni metody odstranuji problémy s volbou materialu,
protoze vzorek neprichazi do kontaktu s konstrukénimi materidly. Tyto metody jsou
v dnesni dobé znacné vyuzivany pro studium fyzikalnich vlastnosti materiali; mimo
hustotu jde analyzou geometrie vzorku méfit i povrchové napéti nebo viskozitu.
Nevyhodou zminénych metod je zavislost na tvarové stalosti vzorku — nastane-li
zména chovani materialu a za¢ne-li dochézet k rychlym zménam tvaru vzorku béhem
méreni, nelze tyto metody pouzit.

2.2 Meéreni teploty likvidu

Pro urcovani teploty likvidu pouzivam vyhodnocovani ochlazovacich ktivek, princip
této metody je popsan v casti 4.1.1. Nize jsou strucné vysvétleny dalsi metody
vhodné pro tento tcel.

K vyzkumu nékterych fyzikdlnich a chemickych vlastnosti v zavislosti na teploté
lze vyuzit techniky takzvané termické analyzy. Mezi tyto techniky patii termogravi-
metrie (TG), diferencéni termickd analyza (DTA) a diferen¢ni skenovaci kalorimetrie
(DSC). Dalsimi metodami spadajicimi do termické analyzy jsou napt. dilatometrie
a termomechanicka analyza. Poslednimi dvéma jmenovanymi lze studovat soucinitel
délkové roztaznosti, resp. soucinitel objemové roztaznosti, v zavislosti na teploté,
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proto jim nebude v této ¢asti vénovan prostor. Metody TG, DTA, DSC nebo je-
jich kombinace jsou vyuzivany k méfeni entalpie, tepelné kapacity nebo urcovani
fazovych diagramu [8], [9], [10], [11].

2.2.1 Termogravimetrie (TG)

Termogravimetrie je metodou termické analyzy, pti niz je konstantni rychlosti ménéna
teplota vzorku za soucasného precizniho méreni jeho hmotnosti. Zména hmotnosti
indikuje chemickou reakei probihajici ve vzorku pii dané teploté [8]. Touto metodou
nelze mérit teplotu likvidu latky, ale vétsinou se pouziva v kombinaci s metodami
DTA nebo DSC pro komplexnéjsi popis chovani vzorku v zavislosti na teploté.

2.2.2 Diferenc¢ni termicka analyza (DTA)

P1i tomto druhu analyzy jsou porovnavany teploty vzorku a referenéniho materialu
pii zméné teploty. Tyto teploty by se mély rovnat do okamziku, pfi némz dojde
k termodynamickému déji uvniti vzorku. Déjem muze byt zména krystalické struk-
tury, zména faze nebo chemicka reakce [11]. Proto je DTA vhodnd pro méfeni tep-
loty likvidu, i solidu a dalsich zmén v latce projevujicich se tepelnymi zménami.
Schématicky nédkres zatizeni pro DTA je zndzornén na Obr. 2.5. Vzorek (V) je
zahfivan stejnou rychlosti jako referencéni materidl (R) za stdlého méteni teploty
termoclanky (T) a zaznamendvani rozdilu teplot AT. Cely proces probihd v peci se
zdrojem tepla (ZT) za neptetrzitého prutoku plynu (A). Plyn muze vytvafet inertni
atmosféru, ale nemusi.

Obr. 2.5: Schématické zndzornéni DTA.

Vyhodou této metody, oproti napiiklad vyhodnocovani ohtivacich nebo ochla-
zovacich krivek, je pomérné snadno identifikovatelny zaznam zmény na prubéhu
rozdilu teplot AT v zavislosti na teploté T'. Rozdil je vidét na Obr. 2.6, kde je pa-
trné, ze zmeéna se projevi vyraznéji pti pouziti DTA nez pii vyhodnocovani ohiivaci
kiivky. Na prubéhu z DTA jsou zietelnéji rozeznatelné zmény nez na ohfivaci kiivce,
kde v redlném piipadé muze zména pomeérné snadno zaniknout v ruznych zvlnénich
ktivky zpusobenych jinymi jevy nez studovanymi.

15



A A
T AT
Exotermicka
reakce
0
l Endotermicka
reakce
t T

Obr. 2.6: Rozdil mezi prubéhem ohiivaci kiivky (vlevo) a zédznamem z DTA
(vpravo).

DTA je prevazné metodou kvalitativni. Lze tedy stanovit teplotu, pii niz ke
zméné dochézi, ale informace naptiiklad o velikosti entalpie spottebované nebo uvolnéné
béhem zmeény chybi. Rovnéz muze byt problém, ze dochazi-li k vice zménam soucasné,
mohou tyto zmény splynout, ptipadneé jinak znemoznit korektni vyhodnoceni méteni.

2.2.3 Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Diferenc¢ni skenovaci kalorimetrie je metoda podobna DTA, ovsem na rozdil od ni
lze touto metodou kvantifikovat entalpii, jez se uvolnuje béhem zmény nebo jiz je
nutné materidlu dodat, aby ke zméné doslo.

“T T

I

A ZT ZT

Obr. 2.7: Schématické zndazornéni DSC.

I v piipadé DSC dochézi ke konstantnimu ohtivani vzorku a referenéniho ma-
teridlu za stdlého méteni teploty. Vzorek i referenéni material mé vlastni zdroj tepla.
Regulator tidi zdroje tepla tak, aby vzorek a referencéni material mély po celou dobu
analyzy shodnou teplotu. Pokud ve vzorku dojde k chemické nebo fyzikalni zméné
uvolnujici nebo vyzadujici energii, musi byt snizen nebo zvysen vykon zdroje tepla.
Zména vykonu zdroje tepla je zaznamenavana, a proto je mozné stanovit mnozstvi
energie potFebné nebo uvolnéné béhem déje v zavislosti na teploté [10]. Princip DSC
je schématicky naznacen na Obr. 2.7. Vzorek (V) a referenéni material (R) jsou
zahfivany stejnou rychlosti, kazdy vlastnim zdrojem tepla (ZT), za stdlého méreni
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teploty termoclanky (T). Cely proces probihd za nepfetrzitého prutoku plynu (A).
Plyn muze vytvaret inertni atmosféru, ale nemusi.
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Indukeéni taveni oxidu ve studeném
kelimku

Indukéni taveni oxidu ve studeném kelimku je technologicky proces vyuzivany k ta-
veni materialu s vysokou teplotou tani. Charakteristickym rysem je chlazeny kelimek,
kterym je odvadén tepelny vykon z taveniny. Na rozhrani mezi kelimkem a taveninou
je tvorena tenkd vrstva, kterd je v pevné fazi, a izoluje tak taveninu od kelimku. Tim
chrani kelimek pired tepelnym namahanim a taveninu pred znecisténim materidlem
kelimku. Z toho duvodu je mozné touto technologii dosahnout vysoké ¢istoty pro-
duktu taveni [12]. Tenkd vrstva na rozhrani mezi taveninou a studenym kelimkem
je oznacovana jako skull vrstva.

Studeny kelimek existuje v ruznych provedenich. Tato préce se zabyvé pouze in-
dukénim tavenim ve studeném kelimku segmentovém, jehoz geometrické uspotradani
je vyobrazeno na Obr. 3.1. Ten sestava ze segmentu, dna a objimky. Segmenty
studeného kelimku jsou trubice protékané chladicim médiem, v uvazovaném piipadé
vodou. Studeny kelimek Ize provozovat v provedeni se dnem chlazenym vodou piimo,
nebo pomoci odvadéni tepla pies segmenty studeného kelimku. Ve vSech experimen-
tech popisovanych v této praci bylo vyuzito druhé varianty, vzhledem k tomu, ze
prumér studeného kelimku nebyl v zddném z experimentu tak velky, aby bylo nutné
dno chladit pfimo.

Pouzivany indukéni systém zahrnuje i pracovni komoru s polohovacim zarizenim
umoznujicim zménu polohy kelimku vuéi induktoru, chladici systém a systém sbéru
dat. Na Obr. 3.2 je vyobrazeno schématické usporadani indukéniho systému a na
Obr. 3.7 fotografie pracovni komory pred experimentem.

Na schematickém usporddani indukéniho systému na Obr. 3.2 je vidét instru-
mentace termistory a prutokoméry na vsech vétvich chladicitho systému, lze tedy
kalorimetricky mérit odvadény tepelny vykon dle

P = ¢ymAT (3.1)

kde P; je tepelny vykon odvadény vodou v ¢-té chladici vétvi, ¢, mérna tepelnd
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Obr. 3.1: Indukéni pec se segmentovym studenym kelimkem (5) véetné induktoru
(1), dna (6), vsazky (2) a objimky (7).

kapacita pii konstantnim tlaku, i hmotnostni prutok média a AT rozdil teplot na
vstupu a vystupu chladici vétve.

3.1 Proces indukéniho taveni ve studeném kelimku

Indukéni taveni oxidu ve studeném kelimku lze pouzit v ruznych modifikacich a
v ruznych rezimech k riznym ic¢eltim, napf. k rustu krystalti nebo odlévani taveniny.
Pro tucely této prace je uvazovan proces, pii némz je roztaven vstupni material,
tavenina je homogenizovana a nasledné dochézi k ustéleni veli¢in popisujicich tepelné
chovani na stanovené hodnoté.

Tento proces lze rozdélit na 4 faze — startovaci fazi, formovani taveniny, jeji
homogenizaci a stabilizaci. Schématicky je prubéh experimentu, pii némz je tavenina
formovana zménou vzajemné polohy studeného kelimku a induktoru, znazornén na
Obr. 3.3.

Na Obr. 3.4 a Obr. 3.5 jsou vyobrazeny ukazkové priubéhy vykonu v taveniné,
ztrat v induktoru, napéti na induktoru a teploty béhem experimentu, konkrétné
experimentu [10. V prubézich jsou oznaceny i jednotlivé faze, prvni tii souhlasi s vyse
uvedenym popisem, posledni faze je oznacena jako samotné méreni. Duvodem je, ze
cilem konkrétniho experimentu bylo méreni hustoty pii teplotach od 2400°C do
2100 °C a nésledné stanoveni teploty likvidu dané smési. Faze stabilizace probihala
pred kazdym mérenim.
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Obr. 3.2: Schématické usporadani indukéni pece se studenym kelimkem. Ty—T7 —
termoclanky, F1—Fg — prutokomeéry, Vi—Vg — ventily, VCHO — vnéjsi chladici
okruh, P;—P5 — pyrometry, SEV — senzory elektrickych veli¢in, PC — pocitac.

Obr. 3.3: Vyvoj objemu roztaveného materialu ve studeném kelimku.
a — startovaci materidl ulozeny ve smési; b — roztavené mnozstvi oxidu dostatecné

k pfimému indukénimu ohfevu; ¢ — tavenina béhem formovani; d — zformovana
tavenina
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Obr. 3.4: Prubéh vykonu v taveniné B, ztrat v induktoru Pinq v, & napéti na
induktoru béhem experimentu véetné oznaceni fazi procesu. 1 — startovaci faze,
2 — formovani taveniny, 3 — homogenizace taveniny, 4 — samotné méteni.
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Obr. 3.5: Prubéh teploty T" métené pyrometrem na hladiné taveniny béhem
experimentu véetné oznaceni fazi procesu. 1 — startovaci faze, 2 — formovani
taveniny, 3 — homogenizace taveniny, 4 — samotné meéreni.
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3.1.1 Priprava studeného kelimku na experiment

Po kazdém experimentu je nutné studeny kelimek rozebrat, vycistit a zkontrolovat
piipadna poskozeni. Fotografie na Obr. 3.6 zachycuje rozebrany, vycistény studeny
kelimek pouzivany pro experimenty 113-116. Pro experimenty 101-112 byl pouzivan
studeny kelimek identicky, ale po 12 experimentech na ném jiz byly patrné znamky
opotrebeni, proto byl nahrazen kelimkem novym.

Obr. 3.6: Rozebrany studeny kelimek pred sestavenim pro experiment.

Sestaveny studeny kelimek pfipojeny k chladicimu systému pfed experimentem
je na Obr. 3.7.

Pred plnénim studeného kelimku je nutné ho vymazat, aby nedoslo k tniku
vsazky z kelimku béhem plnéni a v prvnich fazich experimentu. To se provadi
nanasenim vhodného oxidu ve formé pasty na vnitini, popfipadé vnéjsi, stranu stény
kelimku. Pasta je vytvorena smichanim praskového oxidu s vodou. Fotografie takto
vymazaného kelimku jsou pro ilustraci uvedeny na Obr. 3.8. Vhodny oxid a zpusob
vymazani musi byt volen s ohledem na chovani materidlu samotného, velikost jeho
¢astic v prasku a dalsf vlastnosti, nebot nékteré varianty mohou byt hygroskopické.
Rovnéz musi byt ptihlizeno ke slozeni tavené smési, aby nedoslo ke kontaminaci ta-
veniny. Pokud se zadny materidl obsazeny v tavené smési nejevi jako vhodny, 1ze
pouzit materidl jiny, ale je zadouci vymazat studeny kelimek z vnéjsi strany jeho
stény.

Tento krok se bézné provadi az po otestovani indukéniho systému bez taveniny,
popsaného v ¢asti 3.1.2, a nasleduje az po dokonceni iikont popsanych v ¢asti 3.1.2.
Patti ale k pripravé studeného kelimku na experiment, z toho duvodu byl ponechan
v této sekci.

Pro experimenty 101-116 byl pro vymazéani studeného kelimku pouzit Al;Os3.
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Obr. 3.7: Pohled do pracovni komory pred experimentem.

Obr. 3.8: Studeny kelimek po vymazani smési Al,O3 a vody.
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3.1.2 Test indukéniho systému bez taveniny

Tato cast je provadéna pred kazdym experimentem a mé dva hlavni cile — ovérit
funkénost indukéniho systému a stanovit elektricky odpor prazdného studeného
kelimku prevedeny na stranu induktoru. Prvni duvod ma ¢isté bezpe¢nostni charak-
ter, pii experimentech se pracuje s vysokym napétim a vysokymi teplotami, proto je
vhodné vyzkouset systém bez taveniny a odhalit tak piipadné netésnosti chladiciho
systému nebo jiné problémy bez pritomnosti taveniny s vysokou teplotou. Druhy
motiv mé zaklad ve snaze stanovit vykon generovany v taveniné a odlisit tak Jou-
leovy ztraty vznikajici v médénych komponentech studeného kelimku a v taveniné.
Toto detailnéji popisuji v 3.1.7.

[ustrativni prubéh ztrat v induktoru Pipg c., studeném kelimku P, a napéti
na induktoru U; béhem méfeni s prazdnym studenym kelimkem je vyobrazen na
Obr. 3.9.

P (kW)
U (kV)

0 1000 2000 3000

t(s)

Obr. 3.9: Prubéh ztrat v induktoru Ping b, studeném kelimku P, a napéti na

induktoru U; béhem méteni s prazdnym studenym kelimkem pied experimentem
I13.

3.1.3 Startovaci faze

Oxidy elektropozitivnich prvku jsou v pevné fazi elektricky nevodivé [13]. Jednd
se o iontové krystaly, jejichz zdkladem je vSesmérova iontova vazba [14]. Krystaly
tohoto typu jsou charakteristické tim, ze za pokojové teploty neobsahuji prakticky
zadné volné elektrony a nositeli elektrického naboje jsou jen ionty [15]. Prevazuje
u nich tedy iontova elektricka vodivost. lonty jsou ovSsem za pokojové teploty pevné
umistény v uzlovych polohéach krystalu a jejich pohyblivost je limitovana. Pti vyssich
teplotach je difize iontu rychlejsi, proto u iontovych krystalu s rostouci teplotou
elektricka vodivost roste.

Startovaci faze je proto velmi dulezitou ¢asti procesu indukéniho taveni elektricky
nevodivych materidlu, ve které dochazi ke zméné stavu smeési oxidu, v dusledku ¢ehoz
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se jeji elektrickd vodivost zvysuje. K realizaci startovaci faze lze vyuzit ohfevu po-
moci elektrického oblouku, plynového hotaku, pfenosu tepla z kovového ¢i grafi-
tového prstence ohtatého indukéné nebo odporoveé, pripadné tepla spalovani kovu,
jehoz oxid je slozkou taveniny. Tato reakce je exotermicka [16]. Ve vSech experimen-
tech, které jsou prezentované v této praci, byla vyuzita posledni zminovana moznost.

Tato ¢ast procesu taveni je na Obr. 3.4 a Obr. 3.5 oznacena ¢islem 1. Z Obr. 3.4
je patrné, ze v této fazi je induktorové napéti Ur vysoké, aby byla doba pro ziskani
pocatecniho objemu roztaveného oxidu v okoli startovacitho materialu kratka. Ve-
likost tepelného vykonu odvadéného kelimkem je v této fazi nizka, vzhledem ke
znacnému mnozstvi praskové smési izolujici taveninu od stény kelimku.

Startovaci materidl, konkrétné zirkonium pouzivané v experimentech 101-116,
je vidét na fotografii na Obr. 3.10. Po naplnéni studeného kelimku pozadovanym
mnozstvim smési je vlozen startovaci materidl (Obr. 3.11 vlevo) a pro snizeni te-
pelnych ztrét je prekryt malym mnozstvim smési (Obr. 3.11 vpravo).

Obr. 3.10: Fotografie startovacitho materiadlu pred experimentem. V tomto piipadée
se jedna o Zr.

Obr. 3.11: Startovaci material umistény ve studeném kelimku (vlevo) a prekryty
vrstvou praskové smési (vpravo).

Startovaci faze vyuzivajici energie uvolnéné pii oxidacni reakci kovu musi byt
pred realizaci peclivé navrzena na zakladé chemickych a fyzikalnich vlastnosti danych
materialu.

Dulezitym parametrem pii navrhovani startovaci faze je reakéni entalpie, coz je
energie uvolnéna oxidaci jednoho molu dané latky pfi teploté za niz k reakei dochazi.
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Vzhledem k tomu, ze v experimentech 101-116 byly taveny smési obsahujici Al,O3 a
ZrO, v ruznych pomérech, pfichézi v tivahu pouziti kovového Al nebo Zr, nebot oba
maji afinitu ke kysliku — elektronegativita Al je rovna 1,5, v piipadé Zr 1,4, pricemz
elektronegativita O je 3,4.

V préci jsem pro prehlednost zvolil oznaceni jednotlivych smési Al,O3 a ZrOs,.
Oznaceni vSech pouzivanych smési spolu s jejich hmotnostnimi a molarnimi poméry
je uvedeno v Tab. 3.1.

Tab. 3.1: Oznaceni pouzivanych smési a jejich hmotnostni a molarni zlomky.

Oznaceni smési Hmotnostn{ zlomky (hm.%) Molédrni zlomky (%)
250 50 hm.% ZrOs + 50 hm.% AlyO3 | 45,3 % ZrOs + 54,7 % Aly,O4
7260 60 hm% ZI‘OQ + 40 hm% AlgOg 55,4 % ZI‘OQ + 44, 6 % A1203
780 80 hm.% ZrO, + 20 hm.% AlOs | 76,8 % ZrO, + 23,2 % Al,Os

Na Obr. 3.13 je vyobrazen fazovy diagram systému Al + O. Z duvodu omezeného
pristupu kysliku ke startovacimu materialu se pohybuje pomér Al a O pri startovaci
fazi na levé casti fazového diagramu (odhaduji v rozmezi 0,1 az 0,3 O/(Al + O)).
7 fazového diagramu je vidét, ze az do teploty 900 K se nachdazi slouc¢enina ve struk-
turdch FCC(1) (face-centered cubic, odpovidd Al [17]) + RHO (rhombohedral, od-
povidd Al,O3 v modifikaci o [18]) [19]. Déle je patrné, ze mezi teplotami 900K a
2100 K se nachéazi material pouze se strukturou RHO, jednd se tedy o Al;O3, ale
v pevné fazi.

7 vySe uvedeného vyplyva, ze pti pristupu kysliku zacne Al oxidovat uz pri
nizkych teplotach, coz vede k tomu, ze se na jeho povrchu vytvoii vrstva AlyO3 a ta
omezi dalsi oxidaci kovu. Dojde k tzv. pasivaci. K tomu by mélo byt pfihlédnuto pti
navrhu startovaci faze, nebot nedojde-li k dostateéné rychlému startu, nékteré kusy
startovaciho materidlu se pasivuji. Pokud by se v takovém piipadé povedlo proces
nastartovat, mohly by se tyto pasivované kusy nachézet v taveniné. Teplota taveniny,
kterou tvori smés Al,O3 a ZrOs, muze byt nizsi nez teplota tani ¢istého Al,O3. Proto
by v této formé mohly kusy startovactho materidlu zustat az do roztaveni vrstvy
Al;O3 na jejich povrchu. V takovém ptipadé by doslo k jejich oxidaci a uvolnéni
energie v taveniné napiiklad pfi zvysovani teploty taveniny béhem méfeni. Pokud
by teplota likvidu dané smési byla vyssi nez teplota tani ¢istého Al,Os, doslo by
k roztaveni vrstvy AlyO3 na povrchu diive a tim i k uvolnéni energie v taveniné. To
by mohlo zpusobit pred¢asné ukonceni experimentu.

Fazovy diagram systému Zr + O je vyobrazen na Obr. 3.12. Opét je nutné
uvazovat omezeny piistup kysliku, proto se pomeér Zr a O pohybuje na pravé casti
fazového diagramu (odhaduji v rozmezi 0,7 az 0,9 Zr/(Zr 4+ O)). V této oblasti se
nachézi materidl ve strukture HCP(1) (hexagonal close-packed, odpovida Zr v mo-
difikaci « [4]), pripadné prechazi do BCC(2) (body-centered cubic, odpovidd Zr
v modifikaci § [4]). Z toho je patrné, ze v piipadé pouziti Zr s omezenym piistupem
kysliku nebude dochazet k pasivaci a k oxidaci bude dochazet az pfi teploté vyssi
nez 2000 °C. Z tohoto duvodu jsem pro experimenty 101-116 pouzil jako startovaci
material Zr.

P#i ndvrhu startovaci faze je hlavnim cilem stanovit mnozstvi startovaciho ma-
terialu, které uvolni energii dostatecnou k roztaveni potrebného objemu smési oxidu,
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aby mohl dale probihat proces taveni indukéné. V piipadé pouziti Zr jako starto-
vaciho materialu lze psat

7r + 02 = ZI‘OQ + 4, (32)
kde ¢, je energie uvolnéna pii reakci, kterd odpovida reakéni entalpii.
Aer%er
o6 = —— 3.3
Qu==5F (33)

kde Qg je energie uvolnéna oxidaci Zr o hmotnosti my,, Mz, je molarni hmotnost
Zr a A¢HY reakéeni entalpie ZrO, pii teploté T' [22].

Energie potiebna k roztaveni objemu Vi; dostatec¢ného pro nastartovani procesu
taveni lze zapsat ve formeé

V;tpo
M,

Qst = ((Hr,) — Has) + AH) + Pyt (3.4)
kde ¢len (Hrp; — Has) reprezentuje zménu entalpie tavené smési mezi teplotou 7T,
pii niz je smés v kapalné fazi, a 25°C, AH zménu entalpie tavené smési pii zméné
faze, p, je hustota smési, M, jeji molarni hmotnost, P, jsou tepelné ztraty a t doba
ohtevu [22].

Pro tspésnou startovaci fazi je nutné, aby se pravé strany rovnic (3.3) a (3.4) rov-
naly. Jak jiz bylo zminéno vyse, startovaci material je prekryt vrstvou praskové smeési
oxidu za ucelem snizeni tepelnych ztrat, proto je clen reprezentujici tepelné ztraty
déle zanedban. Po vyjadreni potiebného mnozstvi startovacitho materialu ziskame

‘/;tpo MZr
M, AHZ

mz, = ((HT,I — H25) + AH) (35)

Vypocet ilustruji na stanoveni mnozstvi startovactho materialu pro smeés Z50.
Teplota likvidu této smeési odpovida 1945°C, pro vypocet byla pouzita teplota
2027°C. Této teploté odpovidaji nasledujici hodnoty potifebnych parametru.

Tab. 3.2: Hodnoty pouzité pro stanoveni mnozstvi startovaciho materidlu pro
smés Z50 [23], [24], [25].

Velicina Hodnota

(Ha2027,1 — Has) 7000 160, 873 kJ /mol
(H202771 — H25)A1203 251,013 kJ/mol
AHz00 87,027 kJ /mol
AHp103 111,086 kJ /mol
A¢HSy, pro oxidaci Zr | 1101, 717 kJ /mol
Mz, 91,224 g/mol
Mz:02 123,22 g/mol
Mar03 101,961 g/mol
po PIi 2027°C 3,6¢g/cm?

Minimalni velikost objemu Vi, potfebného pro nastartovani procesu byla stano-
vena na zdkladé podminek uvedenych v [16] na 4cm?. Pro vypocet byla pouzita
hodnota vyssi, konkrétné 6 cm?.
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Obr. 3.12: Fézovy diagram systému Zr + O [20].
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Obr. 3.13: Fazovy diagram systému Al + O [21].
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Energii potfebnou pro ohiev 1gZrOs z 25°C na 2027°C a zménu jeho faze lze
vyjadrit
((Haozr — Ho) + AH) 153,425 + 87,027
Mz:02 B 91,224

qz:02 = =1,951kJ/g. (3.6)

Stejnym zpusobem lze totéz urcit pro 1 g Al,O3

(Hagyry — Hy) + AH) 251,013 + 111, 086
Ma1203 B 101, 96

qa1203 = =3,551kJ/g. (3.7)

Pro smés Z50 lze psat
0,5 qz02 + 0,5 gareos = 0,5-1,951+0,5- 3,551 = 2,751 kJ/g. (3.8)

Nutno podotknout, ze takto provedeny vypocet pro smés je zjednoduseny. Nejvy-
raznéjsi zjednoduseni je v pouziti vypoctu zmény entalpie pii zméné faze Cistych
latek a jejich nasledné pomeérové secteni podle zastoupeni ve smési. Totéz jsem pro-
vedl i se zménou entalpie mezi teplotou likvidu a 25°C.

Po dosazeni z (3.2) do (3.5) dostdvame

6-3,6-91,224
0 IL 2y 9. .
1101, 717 8 (3:9)

myg, = 2, 751 -

Vysledkem z (3.9) je, ze pro nastartovani procesu bude nutné pouzit 4,9g Zr.
Pro experimenty jsem pouzil 5 g startovaciho materialu.

3.1.4 Faze formovani taveniny

Formovani taveniny navazuje na fazi startovaci. Jeho cilem je vytvorit taveninu
v pozadovaném mnozstvi. Toho je docileno bud piisypavanim smési do studeného
kelimku, nebo pohybem kelimku relativné vuci induktoru, pripadné kombinaci téchto
dvou moznosti. V této fazi je dulezita spravna regulace generatoru. Na Obr. 3.4 je
vyobrazen ptipad, kdy je formovani taveniny provadéno pohybem kelimku relativné
vudi induktoru. Jak je vidét z Obr. 3.4, dochazi v ni k znacnému narustu vykonu v ta-
veniné P, pri témér konstantnim napéti induktoru Uy. To je zpusobeno zvySovanim
objemu roztaveného materialu ve studeném kelimku.

Pro tspésné zvladnuti této faze experimentu je nutné udrzet vazbu mezi induk-
torem a roztavenym materidlem, coz muze byt problematické vzhledem k vyrazné
redukci objemu pfi taveni, kdy roztaveny material méa nékolikandsobné vyssi hus-
totu nez praskova smés'. Pi formovani taveniny zménou polohy kelimku dochézi
k tomu, ze material snizuje objem a zaroven se postupné protavuje praskovou smeési
nachéazejici se pod nim, coz vyzaduje precizni pohyb kelimkem vuci induktoru, aby
byla vazba mezi nimi zachovana. V opacném piipadé dojde k zatuhnuti jiz rozta-
veného materialu a experiment skonc¢i predcasné.

V experimentech 101-116 bylo vyuzivano obou zpusobu ziskani pozadovaného
mnozstvi taveniny. V pripadé smési Z60 a Z50 je rozdil mezi teplotou likvidu a teplo-
tou solidu maly — podle Obr. 3.14 je to 136 °C pro smés Z60 a 52 °C pro smés Z50. To

IReédlné u smési AlyO3 a ZrOs je hustota piiblizné 4-6x vyssi v zévislosti na stlageni prasku
pii plnéni studeného kelimku pred experimentem.
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v praxi znamena, ze tavenina prechazi do pevné faze a naopak i pii pomérné malych
zménach teploty. K nim muze lokalné dochazet naptiklad spotfebovanim casti ener-
gie taveniny na zménu faze dalstho materidlu v pevné fazi a tim i k lokalnimu poklesu
teploty taveniny. Tyto zmény maji vyrazny vliv na chovani taveniny ve studeném
kelimku.

7 vyse uvedeného je patrné, ze existuje pomérné vysoké riziko, ze dojde béhem
formovani zménou relativni polohy studeného kelimku vuci induktoru k vyprsknut{
taveniny, pripadné jinym komplikacim. Ptesto byl tento zpusob v nékolika expe-
rimentech aplikovan. V piipadé smési Z80 je situace odlisnd, rozdil mezi teplotou
solidu a likvidu je v tomto piipadeé 378 °C.

Zf02 = A|203 y 1 atm
Data from FToxid - FACT oxide databases

3000 , , : FactSaqe
2500 | 1
Actan o = :
Aslag-lig = Zr0 mubic ASlag-lig
ASlag-lig + ZrO2-tetragonal
2000 Ao + ALOL(s4) |
-
2
=
L2 Zr02-tetragonal = ALO,(54) ]
1000 —
Zr0 (=) + ALD,(54)
500 I L 1 ]
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

AL O,/(ZrO,+ALO;) (mol/mol)

Obr. 3.14: Pseudobinérni fazovy diagram systému ZrO, + Al,O3 [26].

3.1.5 Faze homogenizace taveniny

Cilem této faze je promichani taveniny. Michani taveniny pti taveni oxidu ve stu-
deném kelimku zpusobuji t¥i ruzné sily vznikajici v taveniné:

e Lorenzova sila, ktera je vysledkem interakce vitivych proudu v taveniné s elek-
tromagnetickym polem,

e vztlakova sila, kterd vznika v dusledku nerovnomérného rozlozeni hustoty v ob-
jemu taveniny zpusobeného teplotni zavislosti hustoty,
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e termokapilarni konvekce v dusledku nerovnomérného rozlozeni koeficientu po-
vrchového napéti zavisejiciho na teploté hladiny taveniny [27].

Vysledné chovani taveniny je ovlivnéno vSemi tfemi vyse uvedenymi jevy. Na
rozdil od taveni kovi, pfi némz prevazuje vliv Lorenzovy sily, muze mit, v piipadé
taveni oxidu ve studeném kelimku, vétsi vliv sila vztlakovd [28], [29]. Proto by mély
byt pfi modelovani chovani taveniny zohlednény vsSechny tii jevy ovliviiujici jeji
proudeénti.

3.1.6 Faze stabilizace

Kazdému tkonu, kdy je cilem mérit parametry pii danych podminkach, by méla
predchézet stabilizace, aby bylo docileno rovnovazného stavu mezi privadénym a
odvadénym teplem a méreni nebylo ovlivnéno prechodovymi déji. Ty jsou zpusobeny
materialovymi vlastnostmi taveniny a chovanim indukéniho systému. Naptiklad pti
zvyseni vykonu v taveniné P, nedochazi k okamzitému narustu teploty, nybrz k po-
stupnému zvysovani teploty. Rovnéz pii zvySovani teploty dochdzi ke zméné tloustky
skull vrstvy [30], tim se méni objem taveniny.

3.1.7 Stanoveni velikosti vykonu v taveniné

Problém stanoveni velikosti vykonu v taveniné spociva v tom, zZe tepelny vykon
odvadény studenym kelimkem zahrnuje teplo odvadéné z taveniny a zaroven Joule-
ovy ztraty vznikajici primo v médénych komponentech studeného kelimku. Snahou
je tyto slozky oddélit.

Zjednuduseny vypocet pro stanoveni velikosti vykonu v taveniné vychazi ze tii
predpoklad:

e pii ustaleném stavu procesu je systém v rovnovaze, vykon dodavany taveniné
tedy kompenzuje teplo odvadéné studenym kelimkem a ztraty salanim z hla-
diny taveniny,

e pouziti (3.1) pro stanoveni ztrat v induktoru a tepelnych vykonu odvédénych
studenym kelimkem,

e pievedeni sekundarniho indukéné vazaného obvodu na primérni stranu (Obr. 3.15).

Na Obr. 3.15 je vyobrazeno schéma indukéniho systému induktor—vsazka [31].
Priméarni obvod induktoru sestava z idealni civky s indukcénosti Li,q a idealniho
rezistoru s elektrickym odporem R;,q. S primarnim obvodem je indukéné vazany
sekundarni obvod, jenz je reprezentovan idealnim civkou s indukénosti Ly a idedlnim
rezistorem s elektrickym odporem R,. Sekundarni obvod zastupuje vliv vsazky.
Vsézka muze byt prazdny studeny kelimek, nebo studeny kelimek véetné taveniny.
Induktor mé se vsazkou vzajemnou indukénost M.

Sekundarni obvod lze pfevést na primarni stranu, ¢ehoz jsem vyuzil pii stano-
veni vykonu v taveniné P,,. Pfevedeni sekunddrniho obvodu na primarni stranu
neni v této praci uvedeno, je mozné jej najit napt. v [31] nebo [32]. Vysledkem je
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Obr. 3.15: Indukéné vazané obvody induktoru a vsazky.

pouziti transformaéniho prevodu p mezi dvéma indukcné vazanymi obvody, coz vede
k vyrazuim pro elektricky odpor a indukénost induktoru véetné vsazky ve tvaru

Ry = Rina + Ry = Rina +p*Ry, (3.10)

Ly = Lina — L/Q = Lina —p2L2 ) (311)

kde vyrazy R} a L} jsou elektricky odpor a indukénost sekundérniho obvodu prevedené
na primarni stranu pomoci transformacéniho prevodu p, ktery lze vyjadrit

w2 M?

b= —Fm——>
VR3 + w23

(3.12)

kde w je thlova frekvence.

V piipadé indukéni pece se studenym kelimkem predstavuji parametry R; a L,
elektricky odpor a indukénost studeného studeného kelimku nebo studeného kelimku
s taveninou. Toho vyuzivam pfi stanoveni elektrického odporu studeného kelimku
bez taveniny prevedeného na stranu induktoru pred kazdym experimentem. Prubéhy
ztrdt odvadeénych z induktoru Ppg bb @ ze studeného kelimku P, z takového méfent
jsou vyobrazeny na Obr. 3.9.

Béhem experimentu I01-111 nebyla k dispozici proudova sonda, proto jsem vychazel
ze znalosti elektrického odporu induktoru s pasovym vedenim Ri,g b, ktery jsem
spocet]l numericky a nasledné vysledek ovéril analytickym vypoctem. Proud induk-
torem I; jsem stanovil z

Pia, v

I = (3.13)

Rind,bb
Spoctenou velikost proudu induktorem 7 jsem pouzil pro stanoveni elektrického
odporu prazdného studeného kelimku prevedeného na stranu induktoru dle

PCC

Ree= -2
It

(3.14)

Stanoveni elektrického odporu studeného kelimku je nutné provadét po ustaleni
hodnot métenych ztrat a idedlné pii nejvyssim mozném vykonu v danych podminkéch,
aby se minimalizovala chyba méreni.

Pti samotném experimentu, kdy se nachazi ve studeném kelimku tavenina, 1ze
psat tepelnou bilanci

P + Py = Peen + Py s (3.15)
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kde P.. je vykon generovany piimo v materialu studeného kelimku elektromagne-
tickym polem, P, vykon dodévany taveniné, P.., tepelny vykon kalorimetricky
méreny na chladici vétvi studeného kelimku a P, tepelné ztréty sdlanim z hladiny
taveniny prenasené mimo prostor studeného kelimku. P, sestdava z Jouleovych ztrat
vznikajicich v materidlu studeného kelimku, vykonu odvadéného z taveniny sténou
studeného kelimku a také vykonu vyzareného z hladiny taveniny a absorbovaného
sténou studeného kelimku.
Dosazenim z (3.14) a (3.13) do (3.15) a preskupenim jejich clent dostavame

Pina, bb
Pm:Pccm_Rcc 7

+ Pio. (3.16)

Ring, bb ’
Clen zohlednujici ztraty salénim z hladiny taveniny mimo prostor studeného
kelimku Ize urcit z
Po=Eemo (T, — Ty

ext

)Shm » (3.17)

kde ., je emisivita hladiny taveniny, ¢ Stefan-Boltzmannova konstanta, Ty, teplota
hladiny taveniny, 7., okolnich predméti, Sy, plocha hladiny taveniny a £ koeficient
zohlednujici fakt, ze cast tepla predavaného salanim z hladiny taveniny dopada na
sténu studeného kelimku nad hladinou. Tento koeficient lze stanovit z

j— dm
B 4gcc(hcc - hm) + dm 7

¢ (3.18)

kde d,, je prumér taveniny, €. emisivita stény studeného kelimku, h.. vyska stény
studeného kelimku a h,, vyska taveniny [33].

Pro experimenty 112-116 byla k dispozici proudova sonda s odpovidajicim roz-
sahem, proto nebylo potfeba pouzivat pro stanoveni elektrického proudu indukto-
rem znamou hodnotu elektrického odporu induktoru Ring bb, ale hodnotu proudu
méfenou pifmo. Vztah (3.16) byl pro tyto ¢tyfi experimenty upraven do tvaru

Pm:Pccm_Rcc[12+Pr7o' (319)

Béhem experimentu [12-116 jsem provadél kontrolni vypocet i prvnim popsanym
zpusobem, pii némz byla velikost proudu induktorem urc¢ovana nepiimo. Velikost
elektrického proudu induktorem I; se lisila o méné nez 10% a rozdil ve velikosti
vykonu piendseného do taveniny byl mensi nez 1 %. Takto nizky rozdil byl zpusoben
tim, ze rozdil, napriklad kladny, ve velikosti R.. zpusobil zapornou zménu v I, ktery
byl nasledné pouzit pro vypocet P.., oba vlivy se tedy minimalizovaly.
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Pouzité metody a pristroje

4.1 Pouzité metody

V praci prevazné vyuzivam experimentalni metody, jez jsou popsané pozdéji v této
kapitole. Pro ndvrh experimentu jsem pouzil matematické modelovani, princip pouzité
metody konecnych prvku je strucné vysvétlen v ¢asti 6.1.

4.1.1 Stanoveni teploty likvidu

Pro stanoveni teploty likvidu v této praci vyuzivam vyhodnocovani ochlazovacich
(solidifika¢nich) kiivek. Jednd se o zdkladni metodu vyhodnocovéani zmén fdz{ ma-
terialt. Spociva ve sledovani teploty v zavislosti na case, jejim zaznamu a nasledném
vyhodnoceni odchylek od trendu prubéhu teploty. Tyto odchylky mohou byt zpusobené
vlivem uvolnéni nebo spotiebovani tepla pii zméné faze. Je pouzitelna predevsim
pro urceni teplot likvidu a solidu, které obvykle doprovézeji vyraznéjsi zmény trendu
teploty [9].

[ustrativni priklad ochlazovaci kiivky je vyobrazen na Obr. 4.1. V tomto piipadé
se jedna o dvouslozkovy kondenzovany systém tplné misitelnych latek o jiném nez
eutektickém slozeni. Tato smés se nachézi v kapalné fazi (1) a postupné je snizovana
teplota (2) az do teploty, pfi niz se zaéne vylucovat pevné faze jedné slozky a dojde
ke zméné smérnice kiivky. Tato teplota se nazyva teplotou likvidu 77 a je definovana
jako teplota, nad kterou je smés zcela v kapalné fazi a je nejvyssi moznou teplotou,
pti niz mohou koexistovat kapalnd a pevna faze v termodynamické rovnovéze [34].
Teplota poté klesa se stejnou smérnici (3) az dosdhne teploty solidu Ty, coz se pro-
jevi opét zménou smérnice kiivky [35]. V idedlnim piipadé by méla kiivka (4) byt
rovnobéznd s osou x az do chvile, nez dojde k solidifikaci smési v celém méreném
objemu. Teplota solidu je definovana jako teplota, pod niz je smés zcela v pevné
fazi. Nasledné se smérnice kiivky opét méni a nyni uz dochazi k chladnuti smési
zcela v pevné fazi (5) [36].
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Obr. 4.1: Idedlni pribéh ochlazovaci kiivky dvouslozkového kondenzovaného
systému plné misitelnych slozek v jiném nez eutektickém poméru.

Vzhledem k nizké citlivosti této metody je vhodna pouze k méfeni teplot li-
kvidu nebo solidu, nikoli vsak uz k uré¢ovani zmén krystalickych modifikaci materialu
v pevné fazi. Ty jsou ve vétsiné piipadu touto metodou neidentifikovatelné.

Existuje modifikace této metody, v niz je prubéh ohtivani nebo chladnuti zazna-
mendvan jako casova derivace teploty d7T'/dt v zavislosti na teploté 7. V takovém
ptripadé jsou zmény lépe rozeznatelné [9)].

4.1.2 Urceni tloustky skull vrstvy

Pro vypocet hustoty taveniny je nutné znat objem skull vrstvy, jak je vysvétleno
v nasledujici ¢asti. Jeji tloustka se vSak muze lisit v zdvislosti na teploté. Méreni hus-
toty kazdé smési je provedeno pii dvou experimentech — jednou pfii rostouci teploté,
podruhé pii klesajici teploté. Proto je zachovéna informace o tloustce skull vrstvy
by mohl nastat pii stanoveni rozméru skull vrstvy v teplotach mezi témito dvéma
pripady.

Budeme-li uvazovat materidlové parametry nezavislé na tloustce skull vrstvy dg,
meélo by pro tloustku skull vrstvy v ustéleném stavu platit

59 AT = Cy, (4.1)

kde AT je rozdil mezi teplotou taveniny a teplotou solidu tavené smeési a Cy je
konstanta [30]. Cilem je toto tvrzeni experimentalné ovérit.

Pro ovéteni jsem navrhl ¢tyfi experimenty, pti nichz je po ustéleni teploty ptridan
Cry0g3, ktery obarvi ¢ast v kapalné fazi. Tato ¢ast ma po solidifikaci fialovou barvu
a bude dobfe rozeznatelna od ¢asti, ktera je v dobé pridani CryO3 v tuhé fazi, tedy
skull vrstvy. CryOjz je pridano pii teplotach 2100°C, 2200°C, 2300°C a 2400°C
v experimentech se smési Z50.

Tloustka skull vrstvy takto piipravenych ingoti je studovéna pomoci stereoskopu
kalibrovaného pro méteni vzdalenosti. Jelikoz se profil skull vrstvy méni v zavislosti
na vysce ingotu, jsou porovnavany jeji tloustky ve tfech rtiznych vyskich nad dnem
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studeného kelimku. V kazdé vysSce je urcen interval, v némz je provedeno deset
méieni tloustky skull vrstvy. K tomu jsem piistoupil z diuvodu odstranéni vlivu
odchylek, takze aritmeticky prumeér ze ziskanych hodnot by mél odpovidat stfedni
tloustce skull vrstvy v dané vysce nade dnem studeného kelimku. Tloustka skull
vrstvy ma znacné nahodily charakter a kolisa kolem stifedni hodnoty.

Timto zpusobem lze experimentalné ovérit platnost rovnice (4.1).

4.1.3 Meéreni hustoty v kapalné fazi

Existuje mnoho metod pro méteni hustoty v kapalné fazi pri vysokych teplotach,
princip nejpouzivanéjsich z nich je struéné vysvétlen v ¢éasti 2.1. Cilem této prace
je ovérit navrzenou metodu, kterd vychézi z jiné zédkladni myslenky nez konvencéni
metody, proto nebude mit stejnd omezeni jako ony.

Princip testované metody spoc¢iva v méfeni vysky taveniny h,,. Toho je dosazeno
ponofenim meéticiho hrotu do taveniny na dobu 2s. Na méficim hrotu dojde k po-
vrchové oxidaci, kterd zméni barvu ¢asti ponotené do taveniny [37]. Schématické
naznaceni méreni vysky taveniny je znazornéno na Obr. 4.2.

Obr. 4.2: Odebirani vzorku QS a mérfeni vysky taveniny. 1 — pracovni komora,
2 — tavenina, 3 — odbérovy/mérici hrot, 4 — loziska, 5 — systém kladek, 6 — ocelové
lano

Po experimentu jsou pofizeny dveé fotografie s rozlisenim 4000x6016 pixelu kazdého
pouzitého méfictho hrotu a milimetrového papiru. Fotografie jsou vyhodnoceny soft-
warem vytvorenym pro tento ucel. Ten urcuje vzdalenost casti s odliSnou barvou
v pixelech a nasledné ji prepocita na milimetry z kalibrace provedené pomoci milime-
trového papiru. Ilustrativni piiklad vyhodnoceni mériciho hrotu vyobrazuje Obr. 4.3.
Jednd se jen o nazornou ukéazku, pii redlném vyhodnocovani je milimetrovy papir
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vyfotografovan samostatné ve vysce méreného povrchu hrotu, aby nedoslo ke zkres-
leni vysledku zpusobenému rozdilnou vzdalenosti kalibra¢niho milimetrového papiru
a méreného povrchu od objektivu fotoaparatu.

Obr. 4.3: Vyhodnoceni vysky taveniny.

Dalsim vstupnim parametrem nutnym pro vypocet hustoty taveniny je hustota
skull vrstvy. Jeji urceni je zalozené na pyknometrickém méteni ve vodé [38]. K to-
muto ucelu jsou pouzity analytické vahy. Z kazdého ingotu jsou z ruznych oblasti
odebrany tii vzorky skull vrstvy a na vSech je provedeno pét méteni pro urceni jeji
hustoty.

Hustota skull vrstvy psi je stanovena z

my —mMma

sk — - FMa a s 4.2
Psk m4_m3_m1+m2(pl pa) + P (4.2)

kde m; je hmotnost prazdného pyknometru, ms je hmotnost pyknometru s métrenym
vzorkem, ms je hmotnost pyknometru s méfenym vzorkem a srovnavaci kapalinou
doplnénou do presného objemu, my4 je hmotnost pyknometru se srovnavaci kapalinou
doplnénou do presného objemu, p; je hustota srovnavaci kapaliny pii dané teploté a
p. je hustota vzduchu odpovidajici teploté, pfi niz je méteni provadéno.

Objem ingotu je urcen pii pokojové teploté méfenim ve vodnim sloupci. Ze
znamého objemu ingotu a jeho vysky je stanovena plocha jeho podstavy Sip,.

Tloustka skull vrstvy dg je méfena pomoci stereoskopu kalibrovaného pro méten{
vzdalenost{ v riznych oblastech ingotu. S pomoci ziskanych idaji o tloustce skull
vrstvy je nahrazen skutecny tvar ingotu za valec s ekvivalentnim prumérem di,, a
ekvivalentni tloustkou skull vrstvy na sténé studeného kelimku dw sk- 10 je provedeno
tak, aby nedoslo ke zméné objemu skull vrstvy ani ingotu. K tomu jsem vyuzil
odpovidajici software. Stejnym zptsobem je méfena tloustka skull vrstvy na dné
studeného kelimku 0y, g.

Objem taveniny je urcen z
(ding — 2 - O )’ md?
1 B Thm , (4.3)
kde ding je prumeér ingotu, dy, g tloustka skull vrstvy mezi sténou studeného kelimku
a taveninou, hy, vyska taveniny a ds prumér nerezového meéricitho hrotu.

Objem skull vrstvy je spocten jako

‘/sk = Sing (hm + 5b,sk) - Vm ’ (44)

V="
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kde Sing je plocha podstavy ingotu a dy, g je tloustka skull vrstvy na dné studeného
kelimku.

Vzhledem ke zndmé hmotnosti ingotu miy,, vyse spoctenému objemu skull vrstvy
Vi a jeji pyknometricky zméfené hustoté pgy, lze hmotnost taveniny uréit z

My = Ming — ‘/;kpsk . (45)

Hustota taveniny je pak spoctena z
P = — . (4.6)

Chybu méfeni vysky taveniny muze zpusobovat teplotni roztaznost méticiho
hrotu. Pro odhad mozné chyby vnesené do vypoctu jsem vytvoril matematicky mo-
del, jehoz cilem bylo vyfesit tranzientni prestup tepla z taveniny do hrotu. Rovnéz
jsem provedl experiment pro zjisténi vlivu doby ponoieni hrotu do taveniny na jeho
deformaci.

V modelu uvazuji nasledujici podminky:

e pocatecni teplota hrotu pred ponotenim Ty = 30°C,

e teplota taveniny T, = 2600 °C,

e vyska taveniny h, = 50 mm,

e geometrie hrotu odpovida realité,

e po kontaktu s taveninou se nevytvori krusta na hrotu,
e materidlové parametry hrotu jsou funkci teploty.

Materialové vlastnosti hrotu jsem uvazoval jako teplotné zavislé, protoze je fesen
velky rozsah teplot a v takovém pripadé se muze vliv teplotni zavislosti projevit.
K tani nerezové oceli 304, z niz je hrot vyroben, dochéazi pii teplote T' = 1450 °C,
proto nejsou dostupné teplotni zavislosti jejich fyzikalnich vlastnosti pro vysoké
teploty, které uvazuji ve vypoctu. Teplotni zavislost hustoty je dostupna v inter-
valu teplot —269,15°C az 1426,85°C, mérné tepelné kapacity v rozsahu teplot
—269,15°C az 1037,85°C a soucinitele tepelné vodivosti pro teploty —272,15°C
az 613,85 °C [39]. Pro teploty vyssi jsem pouzil extrapolaci hodnot dostupnych.

Pro srovnani jsem vytvoftil dvé verze modelu, prvni nerespektuje zménu faze ani
pii prekroceni teploty tani, druhd zahrnuje i zménu faze.

Podle modelu nerespektujictho zménu faze hrotu by mélo dojit k prekroceni
teploty tani materidlu u 91 % ponorené ¢dsti hrotu po uplynuti doby 1, 1s. V modelu
zahrnujicim i zménu féze se za stejnou dobu preméni skupenstvi 78 % ponorené ¢ésti
hrotu.

Béhem experimentu, pfi némz jsem pozoroval vliv doby ponofeni hrotu do tave-
niny pii teploté 2600 °C na jeho deformaci, jsem ¢tyii vzorky rozmérové odpovidajici
pouzivanym hrotum ponofil postupné na 2s, 3s, 5s a 7s.

Pti ponoreni na dobu 2 s a 3 s nebyly patrné zndmky nataveni sledovaného vzorku
a na jeho povrchu byla vytvorena krusta. Hrot si v téchto pripadech zachoval presny
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tvar i v detailech. Patrné ndznaky nataveni se projevily pfi ponotfeni na dobu 5 s, vzo-
rek byl po vytazeni z taveniny bez krusty. Po 7s v taveniné byl zaznamenén tubytek
hmoty materidlu vzorku o 5,4 % (vztazeno k hmotnosti ponotené ¢asti vzorku, nikoli
celého vzorku).

7 porovnani vysledku ziskanych z modelu a experimentdlné lze ucinit zaver,
ze se pri ponoreni hrotu z nerezové oceli do taveniny pravdépodobné vytvoil na
jeho povrchu krusta, ktera ma nizkou tepelnou vodivost a vysokou teplotu likvidu
(teplotu likvidu tavené smési). Tato vrstva chrani hrot pied roztavenim minimalné
3, pti bs uz dochézi na povrchu hrotu k nataveni. Z toho lze usoudit, ze prave pti
5s dosahuje teplota povrchu hrotu 1450 °C.

Tvorbé krusty napovida i fakt, ze stejnym zpusobem probihd odbér vzorku QS
a ty spocivaji v rychlé solidifikaci taveniny na odbérovém hrotu.

7 vyse uvedeného lze povazovat pripad, pfi némz je po 2s od ponoieni teplota
celého objemu ponotrené c¢asti rovna 1450 °C, za konzervativni z pohledu odhadu
chyby vzniklé zanedbanim tepelné roztaznosti hrotu. V redlné situaci je teplota nizsi
a tedy i zména vysky hrotu bude mensi. Pii pouziti koeficientu teplotni roztaznosti
pro nerezovou ocel 304 pro nejvyssi teplotu, pro kterou jsou data dostupnd (tj.
1427°C), a rozdilu teplot odpovidajicimu teploté tani nerezové oceli 304 a pocatecni
teploté 30 °C dojde o prodlouzeni ponofené casti hrotu o 3 %.

7 vyse uvedenych duvodu a z predstavy, ze oxidace povrchu hrotu probihd rych-
leji nez jeho ohfev a nasledna dilatace, jsem vliv tepelné roztaznosti zanedbal, je
vSak zapocten do nejistoty méteni.

4.1.4 Stanoveni tepelného toku z taveniny

Schematicky nakres méfeni tepelného toku z taveniny je znazornén na Obr. 4.4.
Experimentédlni aparatura sestdava z indukcéniho systému se studenym kelimkem,
kalorimetru a systému sbéru dat véetné senzoru.

Na vstupni vétvi kalorimetru je pfipojen ultrazvukovy prutokomeér a odporovy
snimac teploty. Vystupni vétev je osazena odporovym snimacem teploty. Signaly ze
senzoru jsou svedeny do méricich karet umisténych v zafizeni cDAQ-9188. V software
LabView jsem vytvoril aplikaci pro uklddani a zobrazovani mérenych dat v prubéhu
meéreni.

Tepelny vykon odvadény kalorimetrem lze ziskat z

Prar = et (T — To) (4.7)

kde ¢, je mérnd tepelna kapacita, 7 hmotnostni prutok, 7T, teplota na vystupu
kalorimetru a 7Ty teplota na jeho vstupu.

Kalorimetr je do taveniny ponotrovan pomoci polohovaciho zarizeni, které je de-
tailné popsano v [40]. Toto zafizeni zaznamenava mimo jiné i polohu, proto je mozné
stanovit povrch ponorené ¢asti kalorimetru a dopocist tak hustotu tepelného toku

Qxal jako
P kal

3
Skal

kde Sy je povrch ponofené ¢asti kalorimetru.

Qial = (4.8)
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Obr. 4.4: Meéreni tepelného toku z taveniny. 1 — studeny kelimek, 2 — tavenina,
3 — kalorimetr. V' — prutokomeér, Ty — odporovy snimac teploty na vstupu a Ti, na
vystupu kalorimetru.

4.1.5 Nejistoty méreni

V této ¢asti je popsan postup, kterym jsou stanoveny nejistoty méreni urcovanych
velicin.
Nejistota méteni u je kvantitativni ukazatel jeho presnosti. Jednd se o interval,
ve kterém skutecnd hodnota métené veliciny s danou pravdépodobnosti lezi.
Vysledek opakovaného méreni pii dodrzeni stejnych podminek je reprezentovan
aritmetickym prumérem n namétenych hodnot ve formeé

1 n
Y o=— i 4.9
j o= ; y (4.9)
kde y; je hodnota namérend pfi i-tém opakovani.
Existuji dva zpusoby hodnoceni standardni nejistoty méfeni:

e nejistota typu A (ua), kterd spociva ve statistické analyze ziskanych hodnot
meérené veliciny a zohlednuje ndhodné chyby,

e nejistota typu B (up) vychdzejici z identifikace pficin nejistoty méreni.

Standardni nejistota typu A je stanovena analyzou vysledku opakovaného
meéreni pozadované veliciny Y ze vztahu

way = | ———— 3 (-9, (4.10)

n-(n—1)4<
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kde n je pocet méfeni, y; reprezentuje i-tou namérenou hodnotu veliciny Y a 7 ma
vyznam aritmetického prumeéru z namérenych dat veli¢iny y.

Standardni nejistota typu A je vybérovou smérodatnou odchylkou vybérovych
prumeéru [41]. Pro stanoveni tohoto typu nejistoty by mélo platit n > 10. Pokud neni
mozné tento pozadavek splnit, je nutné vysledek (4.10) vynésobit bezpecnostnim
faktorem kya, jehoz velikost v zavislosti na po¢tu méfeni lze nalézt napt. v [42].

Standardni nejistota typu B

Usa,j
Upyj = ]ZJ , (4.11)

kde Up,; je rozsifena nejistota j-tého zdroje ziskand napiiklad z kalibracniho pro-
tokolu pristroje a k znad¢i koeficient rozsiteni zdroje nejistoty.

Pripadné je mozné urcit nejistotu typu B jejiho zdroje na zakladé jeho variability
podle

AZj max
Upy ) = — I 4.12
J Y (4.12)

kde Azjmax 0znacuje maximalni odchylku daného zdroje nejistoty a x smérodatnou
odchylku prislusného statistického rozdéleni. Typy rozdéleni a hodnoty koeficientu
X jsou uvedeny napiiklad v [41].

Matematicky model odhadu mérené veliciny lze vyjadrit jako

y=f(x1, Tay oo’y Tjy ey Tp) (4.13)

kde x; jsou odhady vstupnich velicin.
Vyslednd nejistota typu B se urci ze vztahu

UBy = (414)
kde up, ; je nejistota j-tého zdroje nejistoty a c; jeho koeficient citlivosti.
Koeficient citlivosti j-tého zdroje nejistoty se uréi z
Ay
== 4.15
Cj axj ( )

Kombinovana nejistota méfeni je ziskana z

Uy = \/ui, +up, - (4.16)

Z (4.16) dostavame tzv. standardni kombinovanou nejistotu. Ta udava (v ptipadé
normélniho rozdéleni hustoty pravdépodobnosti) interval uréeny pravdépodobnosti
68,3 %. Proto se uvadi rozsitena nejistota méreni spoctend jako

Uy = kchy, (4.17)

kde ky je koeficient prislusného rozdéleni. U normalniho rozdéleni se obvykle uziva
ku = 2, pii jehoz zapocteni pokryva vycislend nejistota interval 95 %.
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Jedna-li se o nepiimé méreni, pak je postup podobny s tim rozdilem, ze se urcuje
zavislost
Y =f(X1, Xo, ooy Xiy ooy, Xy) s (4.18)
kde Y je vystupni velicina a X jsou veli¢iny vstupni.
Nejistotu odhadu y urcované veliciny Y lze vyjadrit z

(4.19)

kde ¢ je koeficient citlivosti k-té vstupni veli¢iny a u,j je nejistota odhadu z
vstupni veliciny X}, [43].

Koeficient citlivosti ¢, vstupni veliciny X se stanovi z

aY
- 0Xy

Nejistota vyjadiend podle (4.19) zahrnuje nejistoty typu A i B vSech veli¢in X,
vstupujicich do urceni vystupni veliciny Y. I v tomto pripadé je vhodné uvadeét
rozsifenou nejistotu méreni.

Popsany postup vypoctu nejistoty neprimého méreni je platny pro vystupni
veli¢iny Y, jejichz vstupni veli¢iny nejsou korelované. Pokud by ke korelaci vstupnich
veli¢in dochézelo, musel by se vztah (4.19) upravit. V zddném z métreni provadénych
v ramci této prace nebyla korelace mezi vstupnimi velicinami identifikovana.

(4.20)

Ck;

4.2 Pouzité pristroje

4.2.1 Indukéni systém se studenym kelimkem IS-1

Experimenty jsou provadény s pouzitim Indukéniho systému se studenym kelimkem
[S-1, jehoz parametry jsou uvedeny v Tab. 4.1. Indukéni systém sestava z vyso-
kofrekvenéniho elektronkového generatoru (1), pracovni komory vybavené poloho-
vacim systémem (2), tepelného vymeéniku, systému sbéru dat a ovladaciho panelu
(3). Indukéni systém umoziuje taveni v inertni atmosfée, vakuu nebo na vzdu-
chu. Pracovni komora je pripojena na aktivni vzduchotechniku. Pohled na IS-1 je
znazornén na Obr. 4.5.

Tab. 4.1: Hlavni parametry indukéniho systému IS-1.
Vstupni elektricky vykon | 250 kVA
Vystupni elektricky vykon | 160 kW
Pracovni frekvence 1,5—2,0MHz
Maximalni anodové napéti | 11kV

Tlak vakuového systému 0,01 Pa

Systém sbéru dat umoznuje zaznam hodnot elektrickych veli¢in a kalorimetricky
métenych tepelnych vykonu ve vsech chladicich vétvich indukéniho systému. V ex-
perimentech 112-116 se k méfeni proudu induktorem pouziva proudova sonda Tek-
tronix TRCP3000 umoznujici métit elektricky proud az 3kA do frekvence 16 MHz
v kombinaci s digitalnim osciloskopem Tektronix TDS 3054C.
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Obr. 4.5: Pohled na indukéni systém IS-1 (v popfedi). 1 — vysokofrekvenéni
elektronkovy generator, 2 — pracovni komora vybavend polohovacim systémem,
3 — ovladaci panel.

4.2.2 Skenovaci elektronovy mikroskop

Pro prvkovou analyzu a mikrostrukturni analyzu je pouzivan skenovaci elektronovy

mikroskop FEG-SEM-FIB LYRA 3GMU — TESCAN.
Zékladni parametry elektronového mikroskopu LYRA 3GMU jsou:

zdroj elektronu: Field Emission Gun (FEG),

urychlovaci napéti: 0,05 — 30kV,

detektory: SE, BSE, in-lens SE, in-lens BSE, LVSTD, EBIC, RSTEM,
in-lens SE detektor: rozliseni 1 nm pii napéti 30kV,

chemickd analyza, spektrometry: Energy Dispersive (EDX), Wave Dispersive
(WDX) spectrometers,

krystalografickd analyza: EBSD (Electron BackScatter Diffraction),
GIS (Gas Injection System) pro lokdlni depozici Pt, W, C,
FIB (Ga-zdroj),

vysokoteplotni stolek pro in-situ EBSD pozorovani s moznosti ohievu az 950 °C.
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4.2.3 Rentgenovy praskovy difraktometr

Rentgenova praskova difrakce je provadéna v Ustavu anorganické chemie AV CR.
Laborator je vybavena dvéma rentgenovymi praskovymi difraktometry PANalytical
X’Pert MPD (Multi Purpose Diffractometer). Prvni z nich je vybaven kobaltovou
rentgenkou a rychlym linedrnim pozicné citlivym detektorem X'Celerator. Druhy
pristroj je vybaven médénou rentgenkou a detektorem PIXCel. Ten umoznuje kromé
analyz v konvenc¢ni reflexni geometrii analyzovat vzorky i v transmisni geometrii.

4.2.4 Pyrometry

Pti experimentech 101-116 jsou pouzivany pro bezkontaktni métfeni teploty hladiny
taveniny dva pyrometry Fluke Endurance E1IRH-F2-V-0-1. V experimentech T01 a
TO02 je pouzivan pyrometr jeden.

Pouzity typ pyrometru vyuziva princip pomérového méteni teploty, ktery spociva
v detekci tepelného zafeni na dvou ruznych vlnovych délkach. Pomér spektralnich
hustot zafeni na obou vlnovych délkéch se méni v zavislosti na teploté. To ovsem
plati pouze pro ptipad, kdy zéarici povrch ma stejnou emisivitu na obou vinovych
délkach. Z toho duvodu se vétsinou voli blizké vinové délky. Pouzitim principu
pomérového meéreni teploty odpada potieba ke stanoveni teploty definovat emisi-
vitu zéariciho povrchu.

4.2.5 Ostatni pristroje

Ovéreni numerickych vypoctu elektrickych parametru provadim na RLC metru IET
Labs 7600 Plus. Video zdznam hladiny je pofizovan digitalni kamerou Sony FDR-
AX700. Vsechny fotografie vybaveni, experimentu, ingotu, vzorku jsou porizovany
fotoaparatem Nikon D3200 s objektivem AF-S DX NIKKOR 18-105 mm f/3.5-5.6G
ED VR. Vézeni chemikalii, ingotu a vzorku je provadéno na vahach RADWAG WLY
30/F1/R a analytickych vdhach RADWAG AS 60/220.R2. Tloustka skull vrstvy je
meérena stereoskopem s oznacenim Stereoskopicky mikroskop Model SMZ 171 T-
LED s kamerou MOTICAM S12. Pro odbér vzorku je pouzivano odbérové zaiizeni
vyvinuté pro tento ucel. Rovnéz jsem pii feSeni této prace vyuzival komeréni soft-
ware LabView a ANSYS. Pro shér dat jsem zvolil zafizeni cDAQ-9188 od National
Instruments s potiebnymi meéficimi kartami a senzory ruznych vyrobcu.
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Stanoveni potiebného vykonu v taveniné

Hlavnim tkolem pti navrhu experimentu je stanoveni vykonu, ktery je potieba dodat
taveniné pro dosazeni (piipadné udrzeni) jeji pozadované teploty, a nasledné navrh
geometrie indukéniho systému tak, aby byl tento vykon taveniné dodén.

Tato kapitola se vénuje tématu prvnimu a je v ni uveden zjednoduseny vypocet
vykonu pottebného pro udrzeni teploty taveniny T, = 2400°C pii taveni smési
760. Vysledky z takto zjednoduSeného vypoctu dobie koresponduji s numerickym
vypoétem [44], casova ndrocnost na jejich ziskani je vSak mnohondsobné nizsi nez
v piipadé numerického vypoctu.

Tepelna bilance procesu indukcéniho taveni ve studeném kelimku je znazornéna
na Obr. 5.1. Tepelny vykon odvadény z taveniny Pry, 1ze vyjadiit ve formé

PTL:PW+Pb+PT+PC’ (51)

kde P, oznacuje tepelny vykon odvedeny sténou studeného kelimku, A, je tepelny
vykon odvadény dnem studeného kelimku, P, reprezentuje tepelné ztraty salanim
z hladiny taveniny a P, znaci tepelné ztraty konvekei z hladiny taveniny.

Vzhledem k pouziti studeného kelimku s vnitinim prumérem 57 mm byly za-
nedbany ztraty dnem studeného kelimku FA,. K tomuto zjednoduseni jsem pristoupil
na zakladé predpokladaného profilu skull vrstvy ve vertikalnim tezu, ktery je vyob-
razen na Obr. 6.10 a Obr. 6.11.

Lze ocekavat, ze ztraty konvekei z hladiny taveniny budou zanedbatelné oproti
ztratam salanim. Tato tvaha vychazi z faktu, ze ztraty konvekei zavisi na rozdilu
teplot hladiny taveniny a okoli a ztraty salanim zavisi na rozdilu ¢tvrtych mocnin
techto teplot. Vzhledem k velikosti dosahovanych teplot muzeme ptredpokladat, ze
P.>P,.. Z tohoto duvodu jsem ztraty konvekci z hladiny zanedbal.

Po zavedeni vyse uvedenych zjednoduseni prejde vztah (5.1) do tvaru

Pry, = Py + P, (5.2)

Pti ustaleném stavu teplotniho pole musi platit rovnost mezi tepelnym vykonem
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Obr. 5.1: Tepelna bilance indukéniho taveni ve studeném kelimku. P, — tepelné
ztraty konvekei z hladiny taveniny, P, — tepelné ztraty salanim z hladiny taveniny,
P, — tepelné ztraty sténou studeného kelimku, B, — tepelné ztraty dnem studeného

kelimku, 1 — tavenina, 2 — skull vrstva, 3 — dno a 4 — sténa studeného kelimku.

dodanym taveniné P, a odvadénym z taveniny Pry,. Pro stanoveni potiebného
vykonu v taveniné je proto nutné urcit Prr,.

5.1 Tepelné ztraty salanim
Tepelné ztraty salanim z hladiny taveniny lze vycislit z rovnice
P, =¢eno (T — Tag) Sm . (5.3)

kde €, oznacuje emisivitu hladiny taveniny, o je Stefan-Bolzmannova konstanta, T},
teplota hladiny taveniny, 7. teplota okoli a Sy, plocha hladiny taveniny.
Pii pouzit{ hodnot e, = 0,5 [45], 0 = 5,67-1078W - m—2 - K4, T}, = 2673,15 K
(tj. 2400°C), Toyy = 303,15K (tj. 30°C) a Sy, = 2,38 - 1073 m? obdrzime
P =cy,0 (Té — T(:th) Sm =

=0,5-5,67-107°- (2673,15* — 303,15") - 2,38 - 107> = 3438 W . (5.4)
Pro potieby vypoctu je pouzita velikost ztrat salanim z hladiny taveniny P, = 3500 W.

5.2 Tepelny vykon sténou studeného kelimku

Do vypoctu tepelného vykonu sténou studeného kelimku P, jsem zavedl zjednoduseni
vychazejici z prevedeni tvaru skull vrstvy v horizontalnim fezu, ktery je znazornén
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na Obr. 5.2, na prurez kruhovy. Fotografie dokumentuje realny tvar skull vrstvy
v ruznych vyskach taveniny. Z fotografie je ziejmé, ze ve spodnich oblastech (Obr. 5.2
vlevo) je profil kruhovy, v ¢astech nachazejicich se vyse (Obr. 5.2 uprostied a vpravo)
je patrny vliv segmentu studeného kelimku. I presto je z fotografie zretelné vidét, ze
rozdil oproti tvaru kruhu je nepatrny. I v piipadé oblasti hladiny taveniny je rozdil
maly (rozdil poloméru taveniny mezi mistem mezi segmenty a uprostied segmentu
je priblizné 1 mm).

Obr. 5.2: Horizontédlni fez ingotem po experimentu v ruznych vzdalenostech ode
dna studeného kelimku, kde kapalna faze byla obarvena pridéanim CryO3.

Resend geometrie je zndzornéna na Obr. 5.3, kde jsou v jednotlivych oblastech
uvedeny i materialové parametry definujici danou oblast pro vypocet. Z obrazku je
patrné, ze do vypoctu byla zafazena oblast mezi skull vrstvou a segmentem stu-
deného kelimku obsahujici vzduch. K tomu jsem pristoupil z duvodu ptiblizeni
vypoctu realité. Vzhledem k dosahovanym teplotdam a rozmérum skull vrstvy a
predpokladané vzduchové mezery neni mozné tento jev pozorovat v prubéhu ex-
perimentu. Nicméné pfi pouziti méfené tloustky skull vrstvy a zndmych soucinitelt
tepelné vodivosti pouzitych oxidu by vychéazel odvadény vykon sténou studeného
kelimku vyrazné vyssi, nez bylo pozorovano pii predchozich experimentech. K vy-
tvoreni vzduchové mezery muze dochazet vlivem teplotni roztaznosti pouzitych
oxidu. Pfi snizeni teploty oxidu dojde k snizeni jeho objemu a to by mohlo vést
k vytvoreni vzduchové mezery. Tato tivaha je v souladu s [45].

Ptenos tepla strukturou odpovidajici geometrickému usporadani uvedenému na
Obr. 5.3 lze odvodit z Fourierova zakona, ktery je uveden napf. v [46], [47]. Hustota
tepelného toku sténou studeného kelimku ¢y, je vyjadiena jako

Tw—Ty)2m
Gw = 7 ( )

L nrz4 Ly L oqprag L7
Ask T1 + Aa T2 + Acu T3 + Qw T4

(5.5)

kde T}, je teplota taveniny, T, teplota chladici vody, Agk soucinitel tepelné vodivosti
skull vrstvy, r; polomér taveniny, o polomér taveniny se skull vrstvou, A, soucinitel
tepelné vodivosti mezery mezi segmentem studeného kelimku a skull vrstvou, r3
polomér taveniny se skull vrstvou a vzduchovou mezerou, A, soucinitel tepelné vo-
divosti médéného segmentu studeného kelimku, 4 polomér taveniny se skull vrstvou,
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Obr. 5.3: Vytez feSenou geometrii pro vypocet potiebného vykonu dodaného do
taveniny. 1 — tavenina, 2 — skull vrstva, 3 — tenkd vzduchova mezera, 4 — sténa
studeného kelimku, 5 — chladici voda.

vzduchovou mezerou a sténou trubice studeného kelimku a «, soucinitel prestupu
tepla ze stény studeného kelimku do chladici vody.

Upravou (5.5) ziskame vztah pro vypocet tepelného vykonu odvadéného sténou
studeného kelimku ve tvaru

(T — Ty) 27,

1 1 T3 1 T4 1
— In® 4+ = In™
Ask 1 Aa T2 + Acu r3 + QT4

, (5.6)

kde h,, je vyska taveniny.

Pii pohledu na (5.6) a Obr. 5.3 je ziejmé, ze rozméry hy,, r3 a ry jsou znamé,
stejné tak soucinitel tepelné vodivosti médéného segmentu A., a teploty Ty, a Ty.
Ostatni rozméry a parametry je nutné urcit.

Tloustku skull vrstvy se vzduchovou mezerou jsem ve vypoétu uvazoval 1 mm.
Timto krokem jsem stanovil rozmeér r;.

Déa se predpokladat, ze ve vzduchové mezefe bude dochézet k prenosu tepla
mezi skull vrstvou a segmentem studeného kelimku predevsim salanim a vedenim.
Pro zjednoduseni vypoctu je vyjadien soucinitel tepelné vodivosti vzduchové mezery
Aa zohlednujici prenos tepla vedenim i salanim. Ten byl urcen z

)\a = )\air + @, - 5a ) (57)

kde A, je soucinitel tepelné vodivosti vzduchu, «, je ekvivalentni koeficient prenosu
tepla salanim a ¢, je sitka vzduchové mezery.
Sirku vzduchové mezery lze urcit z

G0 = 0,5 dp - o (T — Ta) (5.8)
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kde dy je vnitini pramér studeného kelimku (dy = 2 - 13), @, je soucinitel teplotni
roztaznosti tavené smési pii teploté 0,5 - (T, + Tu), T je teplota taveniny a Ty
teplota na rozhrani skull vrstvy a vzduchové mezery [22].
Teplotu na rozhrani skull vrstvy a vzduchové mezery je mozné dle [22] stanovit
jako
Ty = 0,8 Thy = 1865,4°C . (5.9)

Pouzity soucinitel teplotni roztaznosti taveného materialu by mél odpovidat tep-
loté 2132, 7°C. Jelikoz se nejedna o ¢istou latku, ale smés, vysledny soucinitel tep-
lotni roztaznosti jsem ziskal z aritmetického prumeéru hodnot odectenych pro obé
slozky smési — aal,0, = 9,1 - 1075°C~! pii 2000°C, azo, = 12,7 - 1076°C~! pii
2127°C [48]. Hodnoty pro teploty blizsi pozadované teploté nebyly ziskany z duvodu
nedostatku dat.

S pouzitim vyse uvedeného jsem stanovil soucinitel teplotni roztaznosti tavené
smési na a, = 10,9 - 1076°C~!, coz vede na

53,:075'd2'a0(Tm_ sk):

=0,5-57-10"%-10,9 - 107° (2400 — 1865,4) = 1,66 - 10*m. (5.10)

Ekvivalentni koeficient prenosu tepla salanim vzduchovou mezerou mezi skull
vrstvou a segmentem studeného kelimku 1ze stanovit z

Edken O oy oun 0,45-5,67-1078 , ,
L A 2138, 5% — 373,2%) =
Q=T T (Toc—Ta) 21385 — 373, 2 ( )
=298, 7W -m 2. K. (5.11)

Velikost emisivity eq o byla stanovena ze vztahu pro sdileni tepla salanim mezi
dvéma rovnobéznymi sténami [49]. Jednou sténou je skull vrstva s emisivitou ey
a druhou sténa studeného kelimku s e.,. Velikosti emisivit se rovnaji e = 0,7 a
£eu = 0,55 [22]. Emisivita respektujici vyménu tepla mezi obéma plochami je uréena

’ €skEcu 0, 7- O, %)

€sk T €cu — EskEeu - 077+0,55_0,70,55 -

Vztah (5.12) je platny pro rovinné rovnobézné plochy. V tomto piipadé je plocha
stény studeného kelimku vétsi nez plocha skull vrstvy, coz by mélo byt ve vypoctu
zahrnuto. Tento efekt jsem zanedbal s prihlédnutim k tomu, ze obé plochy jsou
vzdéleny pouze o 1,66 - 107*m a cely prezentovany vypocet potiebného vykonu
v taveniné je orientacni.

Vzduchova mezera je ohranicena teplotami Ty = 1865,4°C a T,, = 100°C.
Zavislost soucinitele tepelné vodivosti vzduchu na teploté v tomto rozsahu teplot lze
povazovat bez vyraznéjsi ztraty na presnosti za linearni a jeho velikost odpovidajici
stredn{ teploté tohoto intervalu 983°C je Ay = 0,074 W - m~1 - K=t [50].

Dosazenim vyse ziskanych hodnot do (5.7) obdrzime

Esk,cu = 0, 45 . (512)

Ao = Aair + Qa6 = 0,074 +298,7-1,66- 104 =0,12W -m~ - K~'.  (5.13)

Soucinitel tepelné vodivosti skull vrstvy je stanoven aritmetickym prumeérem veli-
kosti tohoto soucinitele obou slozek smési odpovidajicich stiedni teploté skull vrstvy
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2133 °C. Pro uvazovanou teplotu byla linearni interpolaci urcena velikost Aajp03 =
7,86 W -m~! - K™ a linedrn{ extrapolaci potom Az00 = 2,20 W - m~1 - K~ [48].

Publikované hodnoty soucinitele tepelné vodivosti AlyO3 odpovidaji teplotam
1873°C a 2273°C. V pripadé ZrO, jsou uverejnéné velikosti soucinitele tepelné vo-
divosti pro rozsah teplot 373°C az 1673 °C, pro jeho stanoveni pii teploté 2133 °C
jsem linearné extrapoloval tento teplotni interval.

Pouzitim vyse uvedeného vychazi soucinitel tepelné vodivosti skull vrstvy Ag =
5,03W -m~t. K1

Velikost soucinitele prestupu tepla ay, jsem urcil na zédkladé vypoctu s vyuzitim
kriteridlni rovnice a podobnostnich ¢isel. Vstupni parametry vypoctu jsou uvedeny
v Tab. 5.1.

Tab. 5.1: Parametry pouzité pro vypocet velikosti soucinitele prestupu tepla ay,.

Oznaceni | Hodnota Popis

Qw 10,21 - min~! prutok segmentem studeného kelimku

dseq 6,0 mm vnitini prumeér trubice studeného kelimku

Vi 0,805-107°m? - s7! | kinematicka viskozita vody pti 30°C [51]

Aw 0,62W -m~'-K~! | soucinitel tepelné vodivosti vody pii 30°C [51]
Cpow 4199,4J - kg™t - K=! | mérn4 tepelnd kapacita vody pri 30°C [51]

Pw 995,6kg - m™3 hustota vody pii 30 °C [51]

V prvnim kroku je nutné vycislit velikost rychlosti proudéni vody trubici stu-
deného kelimku

Q1103 10,2-1.1073

Wy = —0— = 0 —6,0m-s . (5.14)
dseg 6,0'1073
ﬂ‘ . T fn' . T

Ze znalosti rychlosti proudéni vody trubici wy,, vnitiniho pruméru trubice stu-
deného kelimku dg, a kinematické viskozity vody v, lze urcit Reynoldsovo ¢islo ve
tvaru
Wy - dyeg  6,0-6,0-1077

vy  0,805-10°6

Prandtlovo ¢islo stanovime na zakladé znamych velikosti kinematické viskozity
vody 14, mérné tepelné kapacity vody ¢, v, hustoty vody p,, a soucinitele tepelné
vodivosti vody Ay jako

Re =

= 44814. (5.15)

V- Cow - P 0,805- 10754199, 4 - 995, 6

Pr— _
" A 0,62

= 5,46. (5.16)

7 velikosti Reynoldsova ¢isla 1ze urcit charakter proudéni. Pro ustalené turbu-
lentni proudéni v trubici plati, ze Re > 10* [49]. Vzhledem k tomu, Ze z vypoctu
vyslo Re = 44814, lze proudéni povazovat za turbulentni. Pro turbulentni proudéni
v trubici je v [51] uvedena kriteridlni rovnice ve tvaru

Nu=0,023- Re"® . Pro* = 0,023 - 44814%% . 5, 46°* = 239 (5.17)

kde Nu je Nusseltovo ¢islo.
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Soucinitel prestupu tepla ay, je mozné stanovit z Nusseltova ¢isla Nu, soucinitele
tepelné vodivosti vody Ay, a vnitintho prumeéru trubice studeného kelimku dg.q jako

_ Nu-Xy  239-0,62

y = % 103 =24533W -m 2 - K. (5.18)
seg :

Ay

Vsechny rozméry a parametry pottebné pro vypocet tepelného vykonu odvadéného
z taveniny sténou studeného kelimku byly urceny a jejich souhrn je uveden v Tab. 5.2.

Tab. 5.2: Parametry pouzité pro vypocet velikosti tepelného vykonu odvadéného
z taveniny sténou studeného kelimku.

Oznaceni | Hodnota Popis

r1 27,5 mm polomér taveniny

ro 28, 3mm polomér taveniny se skull vrstvou

r3 28,5 mm vnitini polomér studeného kelimku

T4 30,5 mm vnitini polomér stud. kelimku se sténou trubice
P 50, 0 mm vyska taveniny

Th 2400°C teplota taveniny

Tw 30°C teplota chladici vody

sk 5,03W -m~t . Kt soucinitel tepelné vodivosti skull vrstvy pii 2132°C
Aa 0,12W -m~t. Kt soucinitel tepelné vodivosti mezery pii 983 °C
Aeu 381,21 W -m™~' - K™! | soucinitel tepelné vodivosti médi pii 90 °C [52)]
Qly 24533 W -m~2 - K~! | soucinitel pfestupu tepla do chladici vody

Dosazenim z Tab. 5.2 do (5.6) dostaneme

(T — Tw)2mhy,

T in2t Linm 4 L Jnray 1
Ask In T1 +>\a In T2 +>\cu In T3 +Oéw~7"4

P, =

B (2400 — 30)27 - 50 - 103 - (5.19)
= 28,3 1 28,5 1 30,5 1 = :
503 M5 + g Inggy + 383,00 In 285 1 21533305103

= 12898,76 W = 13000 W .

Velikost odvadéného tepelného vykonu z taveniny ziskdme dosazenim z (5.4) a
(5.19) do (5.2)
Pri, = P, + P, = 13000 + 3500 = 16500 W . (5.20)

7 uvedeného vypoctu vyplyvé, ze pro kompenzaci tepelnych ztrat pri teploté
2400 °C a daném geometrickém rozlozeni je nutné do taveniny dodat vykon 16,5 kW.
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Matematicky model

Indukéni taveni oxidu ve studeném kelimku je komplexni proces, do néhoz zasa-
huje znacné mnozstvi aspektu z mnoha védnich oboru. Pfi procesu taveni dochézi
k interakci elektromagnetického pole s taveninou a konstrukénimi prvky studeného
kelimku, tim dochézi ke vzniku Jouleovych ztrat a zméné teploty v téchto oblastech.
Zména teploty spolu s Lorenzovou silou vznikajici pusobenim elektromagnetického
pole v taveniné, v niz jsou timto polem indukované proudy, vedou k pohybu ta-
veniny. Pohyb taveniny a zména jeji teploty ovliviiuji formovéani skull vrstvy, kde
dochézi k tuhnuti a taveni materialu, coz jsou exotermické nebo endotermické reakce
doprovazené uvolnovanim nebo absorbovanim energie. V taveniné muze dochéazet
k riznym chemickym reakcim ¢i fyzikdlnim déjum, které budou rovnéz ovliviiovat
teplotni pole v taveniné, elektromagnetické pole ¢i proudéni taveniny. Napiiklad
byl pozorovan vyrazny narust teploty taveniny témér okamzité po pridani CroOg
do taveniny obsahujici Al,O3 a ZrOs; béhem experimentu, jejichz cilem bylo po-
psat tloustku skull vrstvy v zavislosti na teploté. Schématické znazornéni alespoii
nékterych moznych vzajemnych pusobeni je vyobrazeno na Obr. 6.1.

7 popisu v predchozim odstavci je ziejmé, ze vytvoreni modelu popisujiciho
chovani taveniny z celkového pohledu neni mozné. Po zanedbani nékterych jevu
a zavedeni zjednoduseni procesu lze vytvorit model sdruzujici elektromagnetické
pole, teplotni pole a proudéni taveniny, které na sebe vzajemné pusobi zpusobem
uvedenym na Obr. 6.2.

Nehledé na to, nékteré déje maji nahodily charakter. Nemusi se jednat o kom-
plikované chemické reakce, napiiklad i prubéh teploty a rychlosti proudici taveniny
lze modelovat stfednimi hodnotami, pokud je casovy interval, ve kterém k vypoctu
stfedni hodnoty dochazi, dostatecné velky. Ve skutec¢nosti vsak stavové veli¢iny pti
turbulentnim proudéni popisuji jejich sttedni hodnoty a fluktuace, jez maji stochas-
ticky charakter. Ze zminéného vychdazi, ze pti tvorbé modelu takto slozitého systému
musi{ byt vzdy prijata uréitd zjednoduseni, at uz se jednd o povazovani tloustky skull
vrstvy jako neménné a zanedbani premén, ke kterym v ni dochazi, nebo zanedbani
vzajemného provazani nékterych fyzikalnich poli.
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Elektromagnetické pole

Silové ucinky
Jouleovy ztraty \

Proudéni taveniny

Teplotni pole P R

Slozeni taveniny
skupenstvi slozek s
Tvorba skull vrstvy unik slozek (plyny, aerosol) spo%ggghf/lé?n%ena}liggla

zména faze na rozhrani | » vznik plyn(

A
A

Obr. 6.1: Mozna vzajemna ovliviiovani fyzikalnich poli a jevi pfi indukénim

taveni oxidu ve studeném kelimku.

EMP

JxB

vegrad T

HD

d
)l

p (7)., n (7), a(T)

Obr. 6.2: Sdruzeni elektromagnetického pole (EMP), teplotniho pole (TP) a
proudéni (HD) po zjednoduseni procesu taveni oxidu ve studeném kelimku.
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Zaveéry obdrzené fesenim matematického modelu mohou byt v takovém ptipadeé
uzitecné jako priblizeni reality, ale vzdy budou obsahovat zjednoduseni, ktera vice
¢i méné ovlivni vysledky. Na druhou stranu je uzitecné matematické modelovani
procesu provadét, protoze to poskytuje alespon predstavu o chovani systému.

Komplikaci pii modelovani indukéniho taveni ve studeném kelimku je i nedo-
statecné popsani materialu z pohledu jejich vlastnosti v zavislosti na teploté.

Uspééné se modelovanim konkrétnich problému indukéniho taveni oxidu ve stu-
deném kelimku zabyvali, piipadné zabyvaji, Institute of Electrotechnology (Leibniz
University Hannover), University of Latvia a Saint-Petersburg Electrotechnical Uni-
versity.

Vzhledem k vyse uvedenému, tato prace si nedava za cil vytvorit matematicky
model procesu indukéniho taveni ve studeném kelimku, ale zaméfuje se na experi-
mentalni vysledky a matematické modelovani vyuziva jako néstroj pro navrh expe-
rimentu.

V dobé dokoncovani této prace pripravuji model zahrnujici elektromagnetické
pole, teplotni pole a proudéni taveniny, ktery bude v budoucnu vyuzivan pro ziskani
predstavy o chovani ruznych tavenych smési. V prvnim kroku k vytvoreni tohoto
modelu jsem vytvoril nékolika modelu sdruzujici elektromagnetické pole a proudéni
taveniny u indukéni kelimkové pece a nasledné jsem ovéril ziskané vysledky métenim
na nizkoteplotnich tavenindch [53], [54]. Zminény model je vsak nad rdmec této
prace.

6.1 Metoda koneénych prvku

Césti 6.1 a 6.2 obsahujf teoreticky zéklad k matematickému modelovéni a pouzitym
metodam. Popis je provadén obecné, nicméné k realizaci matematického modelu
jsem pouzil balik ANSYS Electromagnetic Suite, proto se popis omezuje na pouzité
metody a principy pri feSeni problému pravé timto néastrojem. Potiebny tepelny
vykon v taveniné byl stanoven pomoci priblizného vypoctu a matematicky model
slouzi k navrzeni experimentu tak, aby potfebny vykon byl do taveniny dodan. Proto
se v této praci omezim pouze na modelovani elektromagnetického problému.

ANSYS Electromagnetic Suite vyuzivd k numerickému feseni rovnice (6.23) na
dané oblasti metodu konecnych prvka (FEM). V této ¢asti uvedu zakladni myslenky
této metody.

Resené fyzikalni pole je na dané oblasti © popsano parcialni diferencidln{ rovnici
s odpovidajicimi okrajovymi podminkami na hranici oblasti I'. Obecné lze takovou
rovnici zapsat ve tvaru

£o=f, (6.1)

kde £ oznacuje diferencialni operétor, f je budici funkce a ¢ hledana veli¢ina [55].
Pro jednoduchost byla uvedena forma rovnice se skalarni budici funkei f i hledanou
veli¢inou ¢, obecné se vSak miuze jednat o funkce skalarni, vektorové i tenzorové.

Metoda koneénych prvku nejcastéji vychazi z Ritzovy nebo Galerkinovy metody
[56], které funguji na principu nahrazeni presného feseni ¢ z rovnice (6.1) jeho
aproximaci. Ritzova metoda patii mezi metody variacni a prevadi feseni dané rovnice
na hledani minima energetického funkcionédlu. Galerkinova metoda nalezi k metoddam
véazenych reziduf [57].
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Metoda koneénych prvku spociva v nahrazeni spojité oblasti koneénym poc¢tem
elementu a v kazdém elementu aproximuje hledanou funkei funkef jinou [58]. Postup
feseni strucné nastinim.

Na Obr. 6.3 je naznacend feSend oblast €2 a jeji hranice I' rozdélena na dvé ¢asti
I'1 a I's. Pro jednoduchost, je naznacena 2D oblast, obecné se vSak muze jednat
o oblast jedno-, dvoj- nebo trojrozmérnou.

Obr. 6.3: Oblast Q s hranici T rozdélenou na I'y a T's. Cést hranice oblasti I'y je
popsana Dirichletovou okrajovou podminkou a I'y; Neumannovou okrajovou
podminkou.

Na Obr. 6.3 je ¢ast hranice I'y charakterizovana Dirichletovou okrajovou podminkou,

ktera pritazuje dané ¢asti hranice znamou hodnotu funkce . Lze ji zapsat jako
¢ (1) = hy, kde hy je zndma funkee. Cést hranice T's je popsana Neumannovou
okrajovou podminkou, ktera prifazuje této ¢asti hranice znamou hodnotu zmény
funkce ¢ ve sméru vnéjsi normaly. To lze zapsat jako dp (I'y) /On = ha, kde hs je
opét znama funkce. Pti pouziti Neumannovy okrajové podminky se vétsinou vyuziva
tzv. nulovda Neumannova okrajovd podminka, kdy se derivace funkce ¢ ve sméru
vnéjsi normaly rovnd nule.

Takto definovana oblast se rozdéli na koneény pocet elementu. Diskretizace de-
finiéni oblasti Q) je dulezitou ¢asti feseni. Na volbé diskretizacéni sité zavisi presnost
vysledku, ale také rychlost vypoctu a naro¢nost feseni na hardware pocitace, ktery
bude tlohu pocitat. Existuji algoritmy pro vytvoreni optimélni sité pro danou tlohu.
Priklad diskretizované oblasti je zndzornén na Obr. 6.4, kde je vyuzito sité slozené
z trojuhelnikovych elementu.

Na Obr. 6.5 je v detailu vyobrazen i-ty trojuhelnikovy element z Obr. 6.4. Dalsim
krokem je volba aproximacni funkce uvniti elementi. K tomu jsou vyuzivany po-
lynomy ruzného fadu [59], obvykle prvniho nebo druhého, nedochazi-li k prudkym
zménam fyzikalniho pole popisovaného funkei ¢ [60]. Existuji v8ak i aplikace, které
umoznuji pracovat s polynomem az desétého radu, napt. aplikace Agros2D [61]. Pro
nazorné popsani elementu na Obr. 6.5 jsem zvolil aproximacni polynom 1. fadu ve
tvaru (6.2), ze kterého lze urcit velikost funkce ¢ v jakémkoliv bodu uvnitt tohoto
elementu.

@i = Qo; + a1;T + a2y . (62)
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Obr. 6.4: Oblast €2 s hranici I' diskretizovana trojihelnikovou siti.
Obr. 6.5: -ty trojuhelnikovy element diskretizované oblasti (2.
56



Vyjadienim aproximac¢niho polynomu pro hodnoty ve vSech tiech uzlech ziskdame
P1i = Qi T 1351 + A2iYin

P2i = Go; + Q1352 + A2Yi2 (6.3)
P3; = Qo; + Q1343 + G253 -

Vyfesenim soustavy rovnic (6.3) pro neznamé koeficienty ag;, a1; a ag; a jejich
dosazenim do rovnice (6.2) ziskame vyjddieni funkce ¢ v i-tém elementu v zavislosti
na hodnotach ¢ v uzlovych bodech.

V dalsim kroku je nutné vyjadrit soustavu rovnic pro vypocet funkce ¢. K tomu
je stanoven funkciondl F{p} pro danou funkci ¢. Cilem je funkcional minimalizovat,
¢ehoz se dosahne tim, ze se jeho derivace podle funkce ¢; v kazdém vrcholu polozi
rovna nule. Z této procedury vzejde vyslednd soustava algebraickych rovnic ve tvaru

Kyp=0»b, (6.4)

kde K oznacuje matici koeficientt, ¢ je sloupcovy vektor hodnot funkce ¢ v uzlovych
bodech a b je sloupcovy vektor zohlednujici budici funkci f. Matice K a vektor b
budou zahrnovat i okrajové podminky na hranici I". Tato soustava rovnic je obecné
nelinearni a prvky matice K mohou zaviset na prvcich vektoru ¢, potom je nutné
vyuzit iteracni metody feSeni.

Matice K je symetrickd a fidkd, ¢ehoz se vyuzivé pii feseni soustavy rovnic (6.4).

Balik ANSYS Electromagnetic suite vyuziva k diskretizaci trojdimenzionalni ob-
lasti ¢tyfstény (Obr. 6.6) a aproximacni polynom 2. fadu [62]. Aproximacni polynom
2. tadu pro aproximaci funkce ¢ ma tvar

© = ap 4+ a1T + axy + asz + asx® + asy® + a2’ + arxy + agrz + agyz . (6.5)

V.(x, Y, z,) Ps V,(X, Y, Z,)

Obr. 6.6: Ctyistén pouzivany pro diskretizaci 3D oblasti s vyznac¢enymi uzly pro
aproximaci polynomem 2. fadu.

o7



Diskretizaéni sit v baliku ANSYS Electromagnetic Suite je optimalizovdna po-
moci h-adaptivity [62]. Ta spoc¢ivé ve zjemnovani sité v oblastech, kde velikost chyby
preroste maximalni piipustnou mez [63]. V takové oblasti jsou elementy rozdéleny
na vétsi pocet elementit s mensi velikosti, jak naznacuje Obr. 6.7.

a b

Obr. 6.7: Rozdéleni elementu na ¢tyfi elementy mensi velikosti.

Diskretiza¢ni sit muZe uzivatel upravit vytvorenim rozhrani uvniti oblasti, ve
které by bylo nutné sit zjemnit. J4 jsem této techniky vyuzil pro vytvotreni dvou
rozhrani v ¢astech modelu, jez reprezentovaly médéné prvky. Duvodem byla hloubka
vniku v téchto oblastech rovna piiblizné 50 ym. Prvni rozhran{ jsem vytvotil v tloustce
rovné poloviné hloubky vniku a druhé v tloustce rovné hloubce vniku, coz zajistilo
dostateéné jemnou sit v této oblasti bez potieby vice adaptivnich krokd.

ANSYS Electromagnetic Suite vyuziva k feSeni soustavy rovnic Gaussovu eli-
mina¢ni metodu pro tidké matice nebo metodu ICCG (Incomplete Choleski Con-
jugate Gradient), kterd vyuziva metodu sdruzenych gradientu s pfedpodminénim
metodou nedplného Choleského rozkladu [62]. Bézné ANSYS Electromagnetic fes
soustavy rovnic Gaussovou eliminacni metodu pro fidké matice, I[CCG je nasazovana
jen ve specialnich piipadech.

6.2 Pouzity matematicky model

Pti feseni daného problému vychézim z makroskopické teorie elektromagnetického
pole, které popisuji vektory intenzity elektrického pole E, magnetické indukce B,
elektrické indukce D a intenzity magnetického pole H. Prvni dvé zminéné velic¢iny
jsou tzv. primarni vektory pole a druhé dva pomocné vektory, jez zahrnuji i reakci
materidlu na pritomnost elektromagnetického pole.

Obecné jsou tyto veli¢iny funkci polohového vektoru r a casu t, lze je tedy
vyjadrit jako E (r,t), B(r,t), D (r,t) a H (r,t). Makroskopické chovani elektro-
magnetického pole popisuje soustava Maxwellovych rovnic v integrdalnim tvaru ve
forme

dv
Hdl=1 +— 6.6
# +< (6.6)
kde H oznacuje vektor intenzity magnetického pole, I reprezentuje elektricky proud
a zlomek dV¥/dt vyjadiuje hustotu posuvného proudu [64].
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do
Edl=—— .
4 =4 (6.7)

kde E je vektor intenzity elektrického pole a zlomek d®/dt vyjadiuje indukované
napéti [65].

DdAS =Q, (6.8)
7

kde D znaci vektor elektrické indukce a @) je elektricky néboj.

BdS =0, (6.9)
f

kde B oznacuje vektor magnetické indukce.
Aplikovanim Stokesovy véty na rovnice (6.6) a (6.7) a Gaussovy véty [66] na
rovnice (6.8) a (6.9) ziskdme soustavu Maxwellovych rovnice v diferencidlnim tvaru

oD
t H=J+ — 6.10
0B
t BE=——r 11
ro o (6.11)
div D =p, (6.12)
div B=0, (6.13)

kde J reprezentuje vektor proudové hustoty a p je objemova hustota elektrického
naboje.

Rozhrani oddélujici ruznéd prostiedi nepatii mezi reguldrni body pole. Pro tyto
body je nutné popsat elektromagnetické pole podminkami na rozhrani.

Pro harmonicky proménné vektorové veliciny elektromagnetického pole, muzeme
soustavu rovnic prepsat do tvaru vyjadieného fazory

rot H=J+ jwD, (6.14)
rot E=—jwB, (6.15)
div D =p, (6.16)
div B =0, (6.17)

kde w je dhlova frekvence (w = 27 f) a f je frekvence.
Uvazujeme-li homogenni izotropni prostiedi a slabé magnetické, popt. elektrické
pole, muzeme vztahy mezi velicinami zapsat jako

B-uH, (6.18)
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i~
&

=ckE, (6.19)
J=1E, (6.20)

kde i = pop, je permeabilita, € = gpe, znacéni permitivitu a 7 je elektrickd konduk-
tivita.
Aplikaci vztahu (6.19) a (6.20) na rovnici (6.14) a jeji naslednou tpravou ziskdme

&= |

rot H = (y+jwe) E

(6.21)

Prevedeni zavorky obsahujici materidlové parametry na levou stranu a aplikace
operatoru rotace vede na
1
rot ———rot H =rot E. (6.22)
(7 + jwe)

Za vyraz na pravé strané (6.22) dosadime z (6.15) a upravime dle (6.18). Ziskdme
tak rovnici popisujici elektromagnetické pole pomoci intenzity magnetického pole H
ve formé )

rot (7 + ) rot H = —jwuH . (6.23)

Tato rovnice se nazyva Helmholtzova [67]. Jejim Fesenim ziskdame rozlozeni fazoru
intenzity magnetického pole H v ¢ase a prostoru defini¢ni oblasti.

Pro feSeni ¢asové proménnych magnetickych poli s trojdimenzionalni geometrif
vyuzivd balik ANSYS Electromagnetic Suite pravé rovnici (6.23) [68].

Jak jiz bylo zminéno vyse, pii pouziti veli¢in pole H, B, E nebo D namisto
potencialu, je nutné zahrnout do vypoctu i podminky na rozhrani ruznych prostredi.
Podminky na rozhrani pro intenzitu magnetického pole ziskdme z (6.6) pro teénou
slozku vektoru H ve tvaru

rot H =K, (6.24)

kde Kg zna¢i hustotu plosného proudu. Ten je pii konecnych vodivostech obou
prostiedi roven nule [69], proto lze psat

H2t - Hlt . (625)

Pro normalovou slozku vektoru intenzity magnetického pole H obdrzime podminku
na rozhrani z (6.9) ve forme

div B=0. (6.26)

To 1ze zapsat jako Bs, — By, = 0, coz lze upravit s vyuzitim (6.18) do tvaru
[LQHQH = M2Hln' (627)

Rovnéz je nutné na vnéjsi hranici I feSené oblasti €2 definovat okrajovou podminku.
Ta byla stanovena na zakladé fyzikalniho chovani elektromagnetického pole a v tomto
pripadé se jedna o nulovou Neumannovu okrajovou podminku pro vektor intenzity

magnetického pole ve tvaru
0H
— I, t) =0 6.28
(1,0 =0, (6.25)

kde m je jednotkovy vektor ve sméru vnéjsi normaly.
Pro tento piipad je uvazovana nulova poc¢ateéni podminka, tedy H (¢t = 0) = 0.
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Obr. 6.8: Schématicky naznacend indukéni pec se segmentovym studenym
kelimkem (£25 — segmenty studeného kelimku) véetné induktoru (£2; — trubice
induktoru + chladici médium) s N zdvity, dna (£2g) a vsézky (€2s). Okoli modelu
(24) omezuje vnejsi hranice (I').
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6.3 Navrh experimentalniho usporadani pomoci
matematického modelu

Matematického modelovani je v této praci vyuzito pro navrh usporadani experi-
mentalniho zafizeni. Pro pfehlednost omezim navrh pouze na pocet zavitu induk-
toru, aby bylo dosazeno pozadovanych parametru béhem experimenti. Obecné je
vsak mozné matematického modelovani vyuzit i pro stanoveni ostatnich parametru
jako jsou velikost studeného kelimku, velikost mezery mezi zavity induktoru atd.

Pozadované parametry systému jsou uvedeny v Tab. 6.1. Zminény rozsah in-
dukcnosti Ly je dan kapacitou kondenzatorové baterie a rozsahem pracovni frek-
vence generatoru, ktery je f = 1,5—2,0MHz. Pozadovana hodnota Jouleovych ztrat
v taveniné P,, vychéazi z vypoctu predpokladaného potiebného tepla pro dosazeni
teploty, pri niz ma méreni probihat. Maximélni hodnota napéti na induktoru Uy je
dana maximalnim napétim generatoru. Ve vypoctu je uvazovana tavenina ve slozeni
760 a médény studeny kelimek i induktor.

Tab. 6.1: Pozadované parametry pro experiment

Velicina | Pozadovana hodnota | Poznamka

P, (kW) | 16,5 minimélni pozadovand hodnota
Liy(pH) | 1,4—2,3 rozmezi pro zajisténi rezonance
Ur (V) 6600 maximalni napéti na induktoru

Geometrické uspotadéani je zndzornéno na Obr. 6.9 a odpovidajici rozméry jsou
uvedeny v Tab. 6.2.

Rezistivita smeési byla odhadnuta z duvodu nedostatku dat o fyzikalnich vlast-
nostech oxidu a jejich smeésich pii vysokych teplotach. Pti odhadu jsem vychazel
z velikosti rezistivity p = 0,01 Q- m pro Al,O3 pii teploté 2200°C [70]. Pii této
teploté je ZrO, stale v pevné fazi, pouzil jsem proto pro vypocet velikost rezisti-
vity p = 0,001 - m odpovidajici teploté 2710°C [28], coz je teplota tani ZrO, [4].
Pro ziskani orienta¢ni hodnoty rezistivity smési jsem pouzil prepocet pres molarni
zastoupeni jednotlivych slozek ve smési Z60.

Vertikalni fez geometrii feseného problému v software ANSYS Electromagnetic
Suite je vyobrazen na Obr. 6.11. Tvar a rozmeéry taveniny a skull vrstvy byly pouzity
dle zkuSenosti z predchozich experimentu, realny tvar je vyobrazen na Obr. 6.10.
Skull vrstva ma bilou barvu a fialovou barvu méa material, ktery byl béhem experi-
mentu v kapalné fazi. Jeho obarveni bylo docileno ptidanim CryOj3, pricemz nedoslo
k promichani Cr,O3 se skull vrstvou v pevné fazi.

Déle je pro korektni feseni nutné stanovit vzdalenost d vnéjsi hranice, na niz bude
stanovena okrajova podminka, od modelu tak, aby nedoslo k ovlivnéni vysledki.
Prubéh zavislosti Jouleovych ztrat v taveniné P, v induktoru P,q a ve studeném
kelimku P.. na vzdélenosti hranice od modelu je vyobrazeno na Obr. 6.12. Totéz
pro Jouleovy ztraty ve vsech prvcich modelu v souctu je znazornéno na Obr. 6.13.
Tento vypocet byl proveden pro induktor se ¢tyimi zavity. Pro vSechny vypocty
byla zvolena jako ukonc¢ovaci podminka chyba energie i rozdil energie mezi dvéma
po sobé jdoucimi kroky nizsi nez 1 %, s minimé&lnim poctem kroku 2 a maximélnim
20.
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Obr. 6.9: Rez modelem studeného kelimku s induktorem. Rozméry jsou popsany
v Tab. 6.2.

Tab. 6.2: Rozméry modelu a pouzité materialové parametry.

Oznaceni ‘ Pozadovana hodnota ‘ Poznamka
Induktor

d;(mm) 110 vnitini prumeér induktoru
dp1 (mm) 10 prumér trubice induktoru
hq(mm) 50 vyska induktoru
N(-) 2—-14 pocet zavitu
pcu (-m) | 1,83-1078 rezistivita medi [39]

Studeny kelimek a tavenina
Ns(—) 10 pocet sekci studeného kelimku
do(mm) 57 vnitini prumér studeného kelimku
dp2(mm) 10 prumér trubice studeného kelimku
hs(mm) 310 vyska segmentu studeného kelimku
hy(mm) 125 vyska dna studeného kelimku
hmm (mm) 45 vyska taveniny bez skull vrstvy
pcu (Q-m) | 1,83-1078 rezistivita médi [39)
Pm (2-m) | 0,004 rezistivita taveniny S60
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Obr. 6.10: Redlny tvar taveniny a skull vrstvy.

Pti vypoctu zavislosti Jouleovych ztrat na vzdélenosti hranice od modelu byla za-
znamenavana i doba t. potifebnd pro vypocet. Zavislost doby vypoctu ¢, na vzdalenosti
vnéjsi hranice od modelu je zobrazena na Obr. 6.14.

Na zakladé informaci ziskanych z vyse uvedenych vypoctu byla stanovena vzdéalenost
vnéjsi hranice od modelu na 1000 mm. V této vzdalenosti nedochéazi k ovlivnéni
vysledkt vypoétu umisténim hranice s okrajovou podminkou a zaroven je vypocet
nejméné ¢asové narocny.

Jesté pred vypoctem byla samostatné spoctena impedance pasového vedeni. K to-
muto feSeni mé vedla snaha o zjednoduseni modelu v software ANSYS Electomag-
netic Suite. Vzhledem k rozmérum pasového vedeni by se v numerickém vypoctu
vyrazné zvysil pocet elementu v modelu, coz by vedlo ke znacnému narustu doby
potiebné na vypocet. Zaroven by méla byt uvazovana impedance pasového vedent,
ale neni to zdsadni parametr systému. Pasové vedeni sestdva ze dvou pésu (jeden na
kazdé strané induktoru) a délka jednoho pasu je [ = 590 m, vyska pasu h = 150 mm,
mezera mezi pasy 0 = 50mm, tloustka pasu d = 3 mm, rezistivita materidlu pasu
pou = 1,83-1078Q - m a frekvence f = 1,8 MHz.

Odpor pasového vedeni ziskame ze vztahu

Ry = Lol (2 _ pen2l (sinh4 + sin2d) (6.2
ah a ah (cosh2t — cos24) - ‘
Reaktance pasového vedeni 1ze vypocist z
pcu?l 2d o pcu2l (sinhz—d — sin2—d) 16
Xbp = — v = a a =, (6.30
bb =" ¢( wiop 7 ah (cosh2L — cos2d) +whop T (6.30)

kde prvni ¢len reprezentuje vlastni reaktanci pasového vedeni a druhy ¢len reaktanci
mezery mezi pasy [71]. Hloubka vniku a lze vyjadfit jako

2pCu
a= )" 6.31
27 f piofix (6:31)

64
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Obr. 6.11: Vertikalni fez geometrii feseného usporadani. 1 — induktor,
2a — tavenina, 2b — skull vrstva, 5 — segmenty studené¢ho kelimku, 6 — dno
studeného kelimku.
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Obr. 6.12: Zavislost Jouleovych ztrat v taveniné P,,, ve studeném kelimku P, a
v induktoru P4 na vzdalenosti vnéjsi hranice od modelu d.
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Obr. 6.13: Zavislost Jouleovych ztrat v celém modelu na vzdalenosti vnéjsi
hranice od modelu d.
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Obr. 6.14: Zavislost doby teseni t. na vzdalenosti vnéjsi hranice od modelu d.

Vzhledem k velké hodnoté argumentu funkei ¢ (%d) a (%d) vychézi velikosti
obou funkci rovné 1. Lze tedy vztahy upravit do tvaru

pCUQZ

Ry, = 6.32
bb ah ) ( )
’ 2l 15
_»pCu i
bb = + Who fhy e (6.33)
Indukcnost pasového vedeni lze vyécislit z jeho reaktance jako
Xpb
Ly = 22 6.34
= 5 (631

7 vyse uvedeného vychézi elektricky odpor pasového vedeni 2, 8 m§2 a jeho reak-
tance 2,82, coz odpovida indukénosti 0,25 uH pri frekvenci f 1,8 MHz.

Porovnani vysledku jednotlivych variant vypoc¢tu s ruznym poctem zavitu je
uvedeno v Tab. 6.3. Ve vypoctu byla rovnéz pouzita frekvence f = 1,8 MHz.

Tab. 6.3: Vysledky matematického modelu odpovidajici jednotlivym variantam

induktoru.
N () [ P (5W) [ P (6W) | Pt (5W) [ T2 (V) | Lt (all)?
2 85,92 31,63 19,79 6600 | 0,72
3 55, 84 20,14 9,08 6600 1,12
4 34,71 12,48 5,45 6600 1,69
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7 vysledku je patrné, ze pro splnéni pozadovanych parametru systému je nutné
pouzit induktor se ¢tyfmi zavity. Takovy induktor je uvazovan v dalsich vypoctech.

Stejnym zpusobem jsem provedl vypocet pro test indukéniho systému bez ta-
veniny, protoze se da predpoklddat zména parametru systému v prubéhu experi-
mentu, kdy pii startovaci fazi je vsazka elektricky nevodiva a se zménou objemu
roztaveného materialu bude dochéazet ke zméné elektrického odporu a indukénosti
taveniny. Rovnéz bude tyto parametry ovliviiovat poloha studeného kelimku vuci in-
duktoru, kde na né bude mit vliv vzdalenost dna studeného kelimku od induktoru.
Vysledky jsou prezentovany v souhrnné tabulce Tab. 6.4 na konci této ¢asti.

Dalsim krokem bylo urcit zavislost Jouleovych ztrat v taveniné P, na napéti in-
duktoru U a proudu induktorem Iy. Tyto zavislosti jsou vyobrazeny na Obr. 6.15 a
Obr. 6.16. Ze zavislosti je patrné, ze pro ziskani pozadované velikosti Jouleovych
ztrat v taveniné P, = 16,5kW nebude potieba napéti induktoru vyssi nez
Uy = 4550V. Je vsak nutné vzit v avahu, ze se vysledky z vypoctu nemusi sho-
dovat s experimentem, jelikoz rezistivita taveniny ps neni znama a byla odhadnuta
na zakladé znalosti rezistivit slozek taveniny. I tyto hodnoty je nutné bréat s rezer-
vou, jelikoz rezistivita se vyrazné méni v zavislosti na Cistoté vstupnich materiala.
Nicméné, pozadovand velikost Jouleovych ztrat v taveniné by méla byt dosazena pfti
napéti induktoru rovnému ptiblizné dvou tretin maximélni hodnoty, proto by nemél
byt problém daného vykonu v taveniné dosahnout.

Pro verifikaci ziskanych hodnot jsem pred experimentem provedl méfeni in-
dukénosti induktoru pomoci RLC metru IET Labs 7600 Plus. Porovnani hodnot
ziskanych z matematického modelu, méreni na RLC metru a experimentu 105 je
provedeno v Tab. 6.4 na konci této ¢asti. Indukcénost uréovanou béhem experimentu
jsem stanovil na zakladé znalosti kapacity kondenzatorové baterie C' a méteni rezo-
nanc¢ni frekvence f.

Rozlozeni magnetické indukce B, proudové hustoty J, hustoty Jouleovych ztrat
Pm & objemové hustoty Lorentzovy sily F'y, v taveniné je patrné z Obr. 6.17 —
Obr. 6.27. Tyto obrazky byly ziskany pro U; = 4406,8 V, to odpovida I} = 269,4 A.

Na Obr. 6.17 a Obr. 6.19 je znazornéno rozlozeni modulu magnetické indukce
B v taveniné pii vertikdlnim a horizontalnim fezu. Z obou obrazku je patrné, ze
rozlozeni neni zcela symetrické podle osy z, to je zpusobeno vlivem provedeni na-
vinuti induktoru v modelu a vlivem studeného kelimku na rozlozeni magnetické
indukce v taveniné. Tento vliv je zfejmy z Obr. 6.18.

Obr. 6.20 a Obr. 6.21 vyobrazuji rozlozeni modulu proudové hustoty J v taveniné
pii vertikalnim a horizontalnim tezu. I z téchto obrazku je patrnd vysSe zminénd
nesymetrie.

Obr. 6.22, Obr. 6.23 a Obr. 6.24 znazornuji rozlozeni hustoty Jouleovych ztrat
Pm V taveniné pri vertikdlnim a horizontalnim fezu bez skull vrstvy a vertikdlni fez
taveninou vcéetné skull vrstvy. Z Obr. 6.24 je zfejmé, ze v modelu byla oblast skull
vrstvy realizovana materiadlem s nizkou konduktivitou a v této vrstvé nedochazi ke
vzniku Jouleovych ztrat.

Na Obr. 6.25 je vyobrazeno rozlozeni realné ¢asti vektoru magnetické indukce
B a na Obr. 6.26 realna cast vektoru proudové hustoty J v taveniné. Obr. 6.27
znazornuje rozlozeni hustoty Lorentzovy sily F'p, v taveniné.

1Lt zahrnuje indukénost induktoru, pasového vedeni, studeného kelimku a taveniny.
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Obr. 6.15: Zavislost Jouleovych ztrat v taveniné P, na napéti induktoru Uy pti
pouziti induktoru se ¢tyimi zavity.
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Obr. 6.16: Zavislost Jouleovych ztrat v taveniné P, na proudu induktorem I pfi
pouziti induktoru se ¢tyrmi zavity.
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Obr. 6.17: Rozlozeni modulu magnetické indukce B v taveniné; vertikalni rez.
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Obr. 6.18: Rozlozeni modulu magnetické indukce B v taveniné; horizontalni fez.
Zméazornéno umisténi segmentu studeného kelimku.

70



B [teslal

1.2928E-82

1.2602E-82
1.2418E-B2
1.2219€E-B2
1.2828E-02
1.1837E-82
1.1646E-B2
1.1455E-B2
1.1264E-@02
1.1873E-82
1.0852E-82
1.8691E-B2
1.8580E-02
1.@389€E-82
1.8118E-02
9, 9266E-03
9, 7355E-03

0 25 50 (mm)

Obr. 6.19: Rozlozeni modulu magnetické indukce B v taveningé; horizontélni fez.
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Obr. 6.20: Rozlozeni modulu proudové hustoty J v taveniné; vertikdlni fez.
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Obr. 6.21: Rozlozeni modulu proudové hustoty J v taveniné; horizontalni fez.
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Obr. 6.22: Rozlozeni hustoty Jouleovych ztrat p,, v taveniné; vertikdlni fez.
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Obr. 6.23: Rozlozeni hustoty Jouleovych ztrat p,, v taveniné; horizontalni fez.
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Obr. 6.24: Rozlozeni hustoty Jouleovych ztrat p,, v taveniné se skull vrstvou;
vertikalni fez.
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Obr. 6.25: Rozlozeni redlné ¢asti vektorit magnetické indukce B v tavening;
vertikalni fez.
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Obr. 6.26: Rozlozeni realné ¢asti vektoru proudové hustoty J v tavening;
horizontalni tez.
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Obr. 6.27: Rozlozeni hustoty Lorentzovy sily F'p, v taveniné; vertikalni fez.

Fotografie na Obr. 6.28 zachycuje méreni indukénosti induktoru s pasovym ve-
denim a studenym kelimkem pomoci RLC metru.

Obr. 6.28: Meéfeni indukénosti induktoru s pasovym vedenim a studenym
kelimkem RLC metrem.

V Tab. 6.4 jsou porovnany indukcnost induktoru Li,q, indukénost induktoru
s pasovym vedenim Linq pb, indukénost induktoru s pasovym vedenim a studenym
kelimkem Linq b cc @ indukénost induktoru s pasovym vedenim, studenym kelimkem
a taveninou L ziskané numerickym Fesenim matematického modelu (indukénost
pésového vedeni byla ziskdna analytickym vypoctem), méfenim pomoci RLC metru
a z experimentu 105. Rovnéz byly porovnany ztraty v induktoru a pasovém ve-
deni Phqpb a ve studeném kelimku P.. Ztraty ve studeném kelimku F,. jsem méfil
béhem testovani indukéniho systému s prazdnym studenym kelimkem pro proud
odpovidajici matematickému modelu. Taktéz byl porovnan vykon v taveniné P, z
experimentu samotného s vykonem ziskanym feSenim matematického modelu.
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Tab. 6.4: Porovnani vysledku ziskanych z matematického modelu, méteni RLC
metrem a experimentu [05.

— model | RLC metr | experiment 105
Ling (uH) 1,809 | 1,689 —

Linawy (pH) | 2,059 | 2,045 —

Lind,bb,cc (/LH) 1, 701 1, 772 1, 787

Ly (uH) 1,696 | — 1,786

Py (kW) 14,5 — 15,7

Ppapp (kW) | 2,5 — 2

P.. (kW) 5,2 — 4,2
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Experimenty

V ramci préace jsem provadél dva druhy experimentu. Prvni sada zahrnovala 16 ex-
perimentu se smési Al,O3 a ZrO, v ruznych pomérech a slouzila ke stanoveni teploty
likvidu dané smési, jeji hustoty a tloustky skull vrstvy v zdvislosti na teploté tave-
niny. Druha sada experimentu slouzila k méreni hustoty tepelného toku z taveniny
do kalorimetru.

Vzhledem k tomu, ze prvni sada obsahuje 16 experimentu, jejichz postup se lisil
jen v detailech, je prubéh tohoto typu experimentu popsan v c¢asti 7.1.1. Rozdily
oproti popsanému postupu jsou zminéné u kazdého experimentu. Pokud béhem ex-
perimentu doslo k neo¢ekavanym okolnostem, jsou taktéz popsany u kazdého expe-
rimentu.

Druhd sada sestava z dvou experimentu a jejich popis je proveden separatné
v casti 7.2.1.

7.1 Experimenty 101-116

7.1.1 Metodika experimenti 101-116

Pohled do pracovni komory pred experimentem 105 je zachycen na Obr. 7.1.

Geometrie studeného kelimku s induktorem pouzita pro experimenty [101-116 je
znazornéna na Obr. 7.2 s odpovidacimi rozméry v Tab. 7.2.

Pred kazdym experimentem samotnym jsem provedl test indukéniho systému
bez taveniny pro ovéreni jeho funkénosti a stanoveni elektrického odporu prazdného
studeného kelimku, jak je popsano detailné v ¢asti 3.1.2. VSechny experimenty byly
vykonany na vzduchu, bez pouziti inertni atmosféry nebo vakua.

Nasledovalo naplnéni kelimku praskovou smeési oxidu, vlozeni startovactho ma-
teridlu do prasku a nastaveni startovaci polohy studeného kelimku vuci induktoru.
Dalsim krokem byla startovaci faze, podrobné popsana v ¢asti 3.1.3. Fotografie star-
tovaciho materidlu (Zr) pouzitého pii experimentech 101-116 jsou znézornény na
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Obr. 7.1: Celkovy pohled do pracovni komory pied experimentem ze série 101-116.

Obr. 7.3. Po startovaci fazi bylo zahdjeno formovani taveniny, dopodrobna popsané
v ¢ésti 3.1.4. Béhem formovani taveniny jsem provadél posun kelimku vzhuru vudi
induktoru az dosahl tzv. nulové polohy. Ta odpovida situaci na Obr. 7.2, tedy spodni
hrana induktoru je ve stejné tirovni s horni hranou dna studeného kelimku. V této
poloze probihala homogenizace taveniny spocivajici v dosazeni ustdlenych parametriu
systému a jeho udrzovani na téchto parametrech po urcitou dobu, kterd byla urcena
pred experimenty na 600s, ale v nékterych piipadech byla (podle chovéani taveniny
ve studeném kelimku béhem této faze) prodlouzena az na 900s. Homogenizace ta-
veniny je podrobnéji popsdna v ¢asti 3.1.5.

Tab. 7.1: Oznaceni slozeni a jejich hmotnostni a molarni podily ve smési ZrOy +
Al,O3
Oznagcen{ Hmotnostni podily (hm.%) Molérni podily (%)
250 50 hm.% ZrOs + 50 hm.% AlyO3 | 45,3 % ZrOs + 54,7 % Aly,O4
760 60 hm.% ZrOs + 40 hm.% Al O3 | 55,4 % ZrOs + 44,6 % Al,O3

Pro ilustraci chovani taveniny pfi ruznych teplotach jsou uvedeny Obr. 7.5 a
Obr. 7.6. Z fotografii je patrné, ze michani taveniny s rostouci teplotou nabira na
intenzite.

Systém sbéru dat, pyrometr, kameru zaznamenavajici hladinu taveniny a zarizeni
pro odbér vzorku taveniny a méfeni jeji vysky pii experimentech 101-116 je znazornén
na Obr. 7.4.
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Obr. 7.2: Geometrie studeného kelimku s induktorem. Rozméry jsou popsany
v Tab. 7.2.

Tab. 7.2: Rozméry studeného kelimku s induktorem odpovidajici Obr. 7.2.

Oznaceni | Rozmér | Poznamka
Induktor

dy(mm) 110 vnitini praumeér induktoru
dp1 (mm) 10 prumeér trubice induktoru
hy(mm) 50 vyska induktoru
N(-) 4 pocet zavitu

Studeny kelimek a tavenina
N(—) 10 pocet sekei studeného kelimku
dy(mm) 57 vnitini prumeér studeného kelimku
dpo(mm) | 10 prumeér trubice studeného kelimku
hg(mm) 310 vyska segmentu studeného kelimku
hy,(mm) 125 vyska dna studeného kelimku
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Obr. 7.3: Startovaci material (Zr) pro experimenty 101-116, vcelku (vlevo) a
nafrezané pro experiment (vpravo).

(-

b

p_ e

Obr. 7.4: Pohled na systém sbéru dat a vybaveni pro odbér vzorku z taveniny a
meéteni vysky taveniny béhem experimentu 105.
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2100 °C | 2400 °C

Obr. 7.5: Rozdil mezi smési Z50 pti 2100°C a 2400 °C.

2400 °C| 2600 °C

Obr. 7.6: Rozdil mezi smési Z80 pri 2400 °C a 2600 °C.
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Pti experimentech jsem provadél méreni teploty likvidu konkrétni smeési, metoda
méieni a vyhodnocen{ je popséana v ¢dsti 4.1.1, dale uréeni tloustky skull vrstvy pii
dané teploté (popis v 4.1.2) a stanoveni hustoty smési v zavislosti na teploté, jez je
popsané v ¢asti 4.1.3. Méteni planovana v jednotlivych experimentech jsou uvedena
v poznamkach k experimentu jako jeho cil. Vzhledem k tomu, ze byly parame-
try méfeny v zavislosti na teploté, byl experiment minimalné jednou proveden se
zvysSujici se teplotou a minimélné jednou se snizujici se teplotou. Toto rozhodnuti
mélo dva duvody. Pokud by bylo chovani materidlu nelinearni, mohl by byt popis
parametru pii provedeni pouze jednoho zpusobu netplny. Bylo také nutné urcit
tloustku skull vrstvy pro stanoveni hustoty taveniny. Na zdkladé informaci z lite-
ratury [30] a jejich experimentalnim ovéfeni na smési Z50 byla stanovena zavislost
tloustky skull vrstvy v zdvislosti na teploté. Pro ziskani konkrétnich hodnot vsak
poté dopocist velikosti pro ostatni teploty, pii nichz je méteni provadéno.

Pro chemické analyzy byly béhem experimentu odebirany vzorky taveniny. Odebi-
rani vzorku spoc¢iva v ponotfeni médéného odbérového hrotu do taveniny, tim dojde
k rychlému zchladnuti a zatuhnuti taveniny v blizkém okoli hrotu. Odbér vzorku je
zaznamenan na Obr. 7.7. Takto ztuhly materidl obvykle zustane uchyceny na hrotu
a je mozné jej z taveniny vytahnout. Piiklad odebraného vzorku (QS1 z experi-
mentu 104) je zndzornén na Obr. 7.8. Odbér vzorku jsem provadél pred zacdtkem
meéreni vysky taveniny a po jeho ukonceni. Rovnéz jsem odebral vzorky po ukonéeni
experimentu z ingotu. Ziskané vzorky byly nasledné analyzovany skenovaci elektro-
novou mikroskopii s energiové disperzni spektroskopii (SEM/EDX) a rentgenovou
strukturni analyzou (XRD).

Na ¢asovych prubézich je odebirani vzorku z taveniny oznaceno QSX, kde X je
¢islo vzorku z konkrétniho experimentu. Méfeni teploty likvidu je oznaceno LT,
kde Y je poradové ¢islo méfeni v daném experimentu. Méfeni vysky taveniny pro
nasledné urceni jeji hustoty bylo provadéno vzdy mezi odbéry vzorku taveniny, pro
zachovani prehlednosti nebyla vyznacena v casovych prubézich.

il e

Obr. 7.7: Odbér vzorku QS1 v prubéhu experimentu 110 pti teploté 2160 °C.
a — médény hrot nad hladinou taveniny, b — médény hrot ponofeny do taveniny,
¢ — vzorek taveniny na médéném hrotu.

Ukézkové vzorky pripravené pro SEM/EDX analyzu jsou zachyceny na Obr. 7.9,
5 vzorku v levé casti fotografie bylo pfipraveno po odbéru z taveniny a 1 vzorek
vpravo byl ziskan z ingotu.
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Obr. 7.8: Vzorek QS1 odebrany v prubéhu experimentu 104 pii teploté 2100 °C.

Pred kazdym mérenim doslo ke stabilizaci parametru po dobu 600 — 900 s.

Na zavér vybranych experimentu probéhla stabilizace na stanovené teploté a
pred ukon¢enim experimentu jsem pridal do taveniny malé mnozstvi CroO3. Ten
obarvil material v kapalné fazi a po experimentu bylo mozné rozlisit skull vrstvu od
taveniny.

Obr. 7.9: Vzorky pripravené pro SEM/EDX analyzu.
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Experiment 101

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a nasledné urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji hustoty a to pii teplotach
2100°C, 2200°C, 2300°C a 2400 °C. Méteni je provadéno pii zvysujici se teploté.
Tavena smés: 750, m = 493,5¢g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Priabéh experimentu: Pfi experimentu nebyl zformovan stabilni objem taveniny.
Trikrat doslo ke ztraté vazby mezi induktorem a taveninou. Po kazdém neispésném
pokusu byla pretavend cast materialu odstranéna, doplnéna nova smés a starto-
vaci material a byl u¢inén dalsi pokus o zformovani taveniny. Po tfetim zatuhnuti
roztaveného materialu bylo jiz ptilis riskantni v experimentu pokracovat, proto byl
experiment ukoncen, studeny kelimek rozebran, vycistén a pripraven pro experiment
102.

Hmotnost ingotu: m = 457,5¢

Zavér: 7 Obr. 7.13 je patrné, ze patrné doslo i ke kontaminaci taveniny béhem
pokust o jeji zformovani. Na kontaminaci taveniny ukazuje zbarveni ingotu, jehoz
barva by méla byt totozna s barvou ingotu na Obr. 7.16. Cile experimentu nebyly
splnény.
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Obr. 7.10: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pind vb a v taveniné P, béhem experimentu I01.
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Obr. 7.11: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny T béhem experimentu I01.

Obr. 7.12: Ingot po experimentu I01.
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Obr. 7.13: Rozbity ingot z experimentu 101.
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Experiment 102

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a nasledné urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji hustoty a to pii teplotach
2100°C, 2200°C, 2300°C a 2400 °C. Méteni je provadéno pii zvysujici se teploté.
Tavena smés: 750, m = 493,0g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢ésti 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 324,5¢g

Zavér: Cile experimentu byly zcela splnény.
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Obr. 7.14: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu 102.
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Obr. 7.15: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny T béhem experimentu I102.

Obr. 7.16: Ingot po experimentu 102.
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Experiment 103

Cil experimentu: Cilem experimentu je urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji
hustoty a to pii teplotach 2100 °C, 2200 °C, 2300 °C a 2400 °C a nésledné opakované
zmérit teplotu likvidu dané smési. Méfeni je provadéno pii zvysujici se teploté.
Tavena smés: 760, m = 774,5¢g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Po zformovani taveniny a stabilizaci pti teploté 2100 °C byl
odebran vzorek taveniny. Pti odbéru vzorku doslo k roztaveni médéného odbérového
hrotu. Roztavend méd vytvorila kouli o pruméru 12 mm a usadila se na dné, coz bylo
zpusobeno vyssi hustotou roztavené médi nez taveniny. Umisténi médi po zatuhnut{
taveniny a rozpuleni ingotu je patrné z Obr. 7.23. Mensi koule o velikosti priblizné
2 az 3mm se vytvorila na hladiné taveniny. To bylo pravdépodobné zptisobenou jeji
nizkou hmotnost{ a proudénim taveniny. Méd na hladiné je vyznacena na Obr. 7.20.
Na Obr. 7.21 je z pohledu na ingot patrné, ze doslo ke kontaminaci taveniny, cast
objemu médi zoxidovala na CuO, ktery obarvil roztavenou cast smeési. Roztaveni
meédéného hrotu nebylo béhem experimentu rozpoznano, proto byl ucinén jeden
pokus o zméfeni vysky taveniny nerezovym hrotem. Tento tkon je na casovych
prubézich oznacen SS1. Pti tomto kroku doslo k zachyceni roztavené médi usazené
na dné studeného kelimku na nerezovy hrot a vzhledem k tomu, Ze roztavend méd
byla vetknuta do skull vrstvy na dné studeného kelimku, doslo po vytazeni nere-
zového hrotu k povytazeni taveniny se skull vrstvou nad dno studeného kelimku
o priblizné 20 mm. Proto doslo k zastaveni experimentu z bezpecnostnich duvodu a
pii naslednych analyzach byl identifikovan duvod celé situace.

Hmotnost ingotu: m = 693,5¢g

Zavér: Cile experimentu nebyly splnény.
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Obr. 7.17: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pind vb a v taveniné P, béhem experimentu 103.
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Obr. 7.18: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I03.

Obr. 7.19: Pouzity médény hrot pii experimentu 103 v porovnani s hrotem
nepouzitym (vlevo), pouzity nerezovy hrot se vzorkem zatuhlé smési s CuO a médi
(uprostied) a o¢istény pouzity nerezovy hrot s patrnymi ndznaky zachycené meédi
(vpravo).
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Obr. 7.20: Roztavend méd na hladiné taveniny.

Obr. 7.21: Rozpuleny ingot z experimentu 103.
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Obr. 7.22: Ingot z experimentu 103 po rozebrani studeného kelimku (vlevo) a po
rozpuleni (vpravo).

Obr. 7.23: Pohled na spodni ¢ast ingotu z experimentu 103 bez skull vrstvy
(vlevo) a na méd usazenou ve spodni ¢dsti ingotu (vpravo).
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Experiment 104

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a nasledné stanovit vysku taveniny pro urceni jeji hustoty a to pii teplotach
2100°C, 2200°C, 2300°C a 2400 °C. Méteni je provadéno pii zvysujici se teploté.
Tavena smés: 760, m = 863,0g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢ésti 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 820,0¢g

Zavér: Cile experimentu byly zcela splnény.
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Obr. 7.24: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu 104.
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Obr. 7.25: Casovy prubéh teploty hladiny taveniny 7' béhem experimentu 104.

Obr. 7.26: Ingot z experimentu 104.
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Experiment 105

Cil experimentu: Cilem experimentu je zmérit vysku taveniny pro stanoveni jeji
hustoty a to pii teplotach 2100 °C, 2200 °C, 2300 °C a 2400 °C a nésledné opakované

urcit teplotu likvidu dané smési. Méteni je provadéno pii snizujici se teploté.

Tavena smés: 760, m = 733,0g
Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Prabéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢asti 7.1.1.

Hmotnost ingotu: m = 517,5¢g

Zavér: Cile experimentu byly z vétsi casti splnény. Méfeni teploty likvidu probéhlo
jen jednou, nebot teplota pti méfeni klesla piili§ nizko (1700°C) a nebylo mozné

znovu material roztavit. Cil v podobé méreni vysky taveniny byl splnén.
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Obr. 7.27: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Ping vb a v taveniné P, béhem experimentu I05.
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Obr. 7.28: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny T béhem experimentu 105.

Obr. 7.29: Rozpuleny ingot z experimentu 105.
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Experiment 106

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a nasledné urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji hustoty a to pii teplotach
2400°C, 2500°C a 2600 °C. Méteni je provadéno pti zvysujici se teplote.

Tavena smés: 780, m = 947,0g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Po zformovéani taveniny a jeji homogenizaci doslo k vyprsk-
nuti taveniny mimo prostor studeného kelimku a byla poskozena vétev chladiciho
systému zasobujici studeny kelimek chladivem. Z tohoto duvodu nebylo mozné ex-
periment dokoncit. Nicméné po vyhodnoceni vaznosti situace a velikosti iiniku chla-
dici vody byly prehodnoceny cile experimentu a pred ukonc¢enim experimentu byla
trikrat zmétrena teplota likvidu pouzité smeési.

Hmotnost ingotu: m = 363,0¢g

Zaveér: Teplota likvidu byla zmérena. Z duvodu poskozeni chladiciho systému ne-
bylo mozné provést méreni vysky taveniny.
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Obr. 7.30: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu I106.
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Obr. 7.31: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I06.

Obr. 7.32: Ingot ziskany z experimentu 106 véetné materidlu usazeného na sténé
studeného kelimku (vlevo) a s patrnym otvorem v materidlu na sténé studeného
kelimku (vpravo).
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Obr. 7.33: Ingot z experimentu 106 po odstranéni materidlu usazeného na sténéch
studeného kelimku.
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Experiment 107

Cil experimentu: Cilem experimentu je urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji
hustoty a to pri teplotach 2400 °C, 2500°C a 2600 °C a nasledné opakované zmérit
teplotu likvidu dané smeési. Méfeni je provadéno pti zvysujici se teploté.

Tavena smés: 780, m = 945,0g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢ésti 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 362,0¢g

Zavér: Cile experimentu byly splnény. Teplota likvidu byla zméfena jen jednou.
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Obr. 7.34: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu 107.
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Obr. 7.35: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I07.

Obr. 7.36: Ingot ziskany z experimentu 107 véetné materidlu usazeného na sténé
studeného kelimku (vlevo) a samotny ingot (vpravo).
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Experiment 108

Cil experimentu: Cilem experimentu je urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji
hustoty a to pri teplotach 2400 °C, 2500°C a 2600 °C a nasledné opakované zmérit
teplotu likvidu dané smési. Méfeni je provadéno pti snizujici se teploteé.

Tavena smés: 780, m = 963,0g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Po zformovéani taveniny, jeji homogenizaci a stabilizaci na
teploté 2600 °C doslo k jejimu vyprsknuti mimo prostor studeného kelimku. Tavenina
zasahla induktor, na némz se objevil vyboj, coz vedlo k odstaveni generatoru. Byl
ucinén pokus o pokracovani experimentu, ale teplota taveniny jiz byla ptilis nizka,
proto tento pokus nebyl tspésny.

Hmotnost ingotu: m = 557,0¢g

Zavér: Cile experimentu nebyly splnény.
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Obr. 7.37: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pind vb a v taveniné P, béhem experimentu I08.
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Obr. 7.38: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I08.

Obr. 7.39: Ingot z experimentu 108.
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Experiment 109

Cil experimentu: Cilem experimentu je pfipravit ingot pro stanoveni tloustky
skull vrstvy pfi teploté 2200 °C.

Tavend smés: 750, m = 688,0¢g (+ 9,0g Cry03)

Startovaci material: Zr, m = 5,0¢g

Prabéh experimentu: Po zformovani taveniny, jeji homogenizaci a stabilizaci tep-
loty na 2200°C bylo pfidano 9,0g CryOs. Teplota taveniny zacala rust, proto byl
generdtor vypnut, aby nedoslo k vyraznéjsimu ovlivnén{ tloustky skull vrstvy. Tep-
lota taveniny, pii niz byl experiment ukoncen, byla 2356 °C.

Hmotnost ingotu: m = 443,0¢g

Zavér: Cil experimentu byl zcela splnén.
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Obr. 7.40: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Ping vb a v taveniné P, béhem experimentu I109.
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Obr. 7.41: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu 109.

Obr. 7.42: Ingot ziskany z experimentu 109 (vlevo) a roz¢tvrceny ingot s patrnou
skull vrstvou (vpravo).
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Experiment 110

Cil experimentu: Cilem experimentu je stanovit vysku taveniny pro urceni jeji

hustoty a to pfi teplotach 2100°C, 2200°C, 2300°C a 2400°C a nasledné opako-
vané zmeérit teplotu likvidu dané smési. Méfeni je provadéno pii snizujici se tep-
loté. Dalsim cilem je piipravit ingot pro stanoveni tloustky skull vrstvy pfi teploté

2100°C.

Tavend smés: 750, m = 602,0¢g (+ 7,0g Cry03)

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Prabéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v c¢asti 7.1.1.

Na zavér experimentu bylo po stabilizaci teploty pridano do taveniny 7,0 g CryOs.

Hmotnost ingotu: m =459,0¢g

Zaver: Cile experimentu byly zcela splnény.

20

15

P (kW)

M.

LT

LT2 LT3

N

QS2

P
-~

Cr,04

Vﬂ’:"\\\ \

S

|

—\—-——\___,.'-——]f-"‘ ‘r""r N—ee—e

2000

4000

t(s)

6000

8000

0
10000

10

U (kV)

Obr. 7.43: Casovy prubéh napét{ induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Ping vb a v taveniné P, béhem experimentu I10.
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Obr. 7.44: Casovy priibéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I10.

Obr. 7.45: Ingot ziskany z experimentu 110.
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Experiment 111

Cil experimentu: Cilem experimentu je urcit vysku taveniny pro stanoveni jeji
hustoty a to pii teplotach 2400°C, 2500°C a 2600 °C a opakované zmérit teplotu
likvidu dané smési. Méreni je provadéno pti snizujici se teploté.

Tavena smés: 780, m = 767,5g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢ésti 7.1.1.

Hmotnost ingotu: m = 516,5¢g

Zavér: Cil experimentu byl zcela splnén.
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Obr. 7.46: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu I11.
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Obr. 7.47: Casovy priibéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I11.

Obr. 7.48: Ingot z experimentu I11.
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Experiment 112

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
Smeési.

Tavena smés: 7260, m = 713,2¢g

Startovaci material: Zr, m = 5,0¢g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v casti 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 373,56 ¢

Zaveér: Cil experimentu byl zcela splnén.
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Obr. 7.49: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pind vb a v taveniné P, béhem experimentu I12.
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Obr. 7.50: Casovy prubéh teploty hladiny taveniny 7' béhem experimentu I12.

Obr. 7.51: Ingot z experimentu 112.
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Experiment 113

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a piipravit ingot pro stanoveni tloustky skull vrstvy pii teploté 2300 °C.

Tavena smés: 750, m = 637,7g

Startovaci material: Zr, m = 5,0g

Prabéh experimentu: Po startovaci fazi, béhem formovani taveniny doslo dvakrat

k vyprsknuti taveniny, pficemz byl zasazen induktor a generator byl odstaven ochrannymi
prvky. Byl u¢inén neuspésny pokus o pokracovani v experimentu a experiment byl
ukoncen.

Hmotnost ingotu: m = 169,0¢g

Zavér: Cile experimentu nebyly splnény.
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Obr. 7.52: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Ping vb a v taveniné P, béhem experimentu I13.
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Obr. 7.53: Casovy priibéh teploty hladiny taveniny T béhem experimentu I13.

Obr. 7.54: Ingot ziskany z experimentu 113 na neroztavené smési po rozebrani
studeného kelimku (vlevo) a samostatné (vpravo).
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Experiment 114

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a piipravit ingot pro stanoveni tloustky skull vrstvy pii teploté 2300 °C.
Tavend smés: Z50, m = 705,9¢g (+ 19,5g Cry03)

Startovaci material: Zr, m = 5,0¢g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢asti 7.1.1.
Na zaveér experimentu bylo po stabilizaci teploty na 2300 °C ptidano 19,5g CryOs5.
Hmotnost ingotu: m = 606,8¢g

Zavér: Cile experimentu byly zcela splnény.
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Obr. 7.55: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu 114.
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Obr. 7.56: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I14.

Obr. 7.57: Ingot ziskany z experimentu 114.
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Experiment 115

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a piipravit ingot pro stanoveni tloustky skull vrstvy pii teploté 2400 °C.
Tavena smés: 7250, m = 514,5¢g

Startovaci material: Zr, m = 5,0¢g

Pribéh experimentu: Béhem formovani taveniny doslo k jejimu vyprsknuti, pricemz
byla zasazena chladici vétev zasobujici studeny kelimek chladivem. Jednalo se o velké
poskozeni, z chladiciho okruhu unikalo pfiblizné 151 - min~! chladici vody. Experi-
ment byl okamzité ukoncen a byla zahdjena injektaz vody do chladiciho systému, aby
byla tavenina v studeném kelimku dochlazena a Skody byly minimalizovany. Situace
je zachycena na Obr. 7.60 (vpravo), ze kterého je patrnd péra v okoli studeného
kelimku, kondenzujici na skle pruzoru do pracovni komory a v levé ¢asti fotografie
je patrny proud vody.

Hmotnost ingotu: m = 248,2¢g

Zavér: Cile experimentu nebyly splnény.
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Obr. 7.58: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu I15.
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Obr. 7.59: Casovy pritbéh teploty hladiny taveniny 7" béhem experimentu I15.

Obr. 7.60: Ingot ziskany z experimentu I15 na vrstvé neroztavené smési (vlevo) a
fotografie zaznamenévajici poskozeni chladici vétvé (vpravo).
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Experiment 116

Cil experimentu: Cilem experimentu je opakované zméfit teplotu likvidu dané
smési a piipravit ingot pro stanoveni tloustky skull vrstvy pii teploté 2400 °C.
Tavend smés: Z50, m = 535,8g (+ 19,0g Cry03)

Startovaci material: Zr, m = 5,0¢g

Pribéh experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢asti 7.1.1.
Na zaveér experimentu bylo po stabilizaci teploty na 2400 °C ptidano 19,0g CryOs5.
Hmotnost ingotu: m = 482,2¢g

Zavér: Cile experimentu byly zcela splnény.
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Obr. 7.61: Casovy prubéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia, b @ v taveniné P, béhem experimentu I16.
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Obr. 7.62: Casovy prubéh teploty hladiny taveniny 7' béhem experimentu I16.

Obr. 7.63: Ingot ziskany z experimentu I116.
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7.1.2 Shrnuti experimenta 101-116

7 experimenttu byl ziskan dostatek dat pro splnéni cilu prace. Byly pripraveny 4 in-
goty smési Z50 pro analyzu tloustky skull vrstvy pfi ruzné teploté taveniny v rozsahu
2100°C az 2400°C.

Bylo provedeno 12 méteni teploty likvidu pro smés Z50, 8 pro smeés Z60 a 10 pro
smeés Z80. Vsechna méteni byla provadéna dvéma pyrometry, proto lze predpokladat,
ze i v pripadé, ze nékteré prubéhy nebudou vyhodnotitelné, idaju pro stanoveni
teploty likvidu vSech smési je dostatek.

Vyska taveniny byla zméfena Sestkrat pro kazdou teplotu v piipadé smési Z50 a
760, pro smés Z80 jsem pro kazdou teplotu ziskal 10 velikosti vysky taveniny.

Vysledky jednotlivych méfeni jsou prezentovany v odpovidajicich ¢astech kapi-
toly 9.
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7.2 Experimenty T01 a T02

7.2.1 Metodika experimenti T01 a T02

Navrh experimentu probéhl zpusobem popsanym v kapitolach 5 a 6, pozadované
parametry byly vsak jiné.
Startovacim materidlem pro experimenty TO01 a T02 byl zvolen Fe3Oy, ktery je
znazornény na Obr. 7.65, Obr. 7.66 pak vyobrazuje Fe3O4 umistény na smési oxidu.
Pohled do pracovni komory ptred experimentem T01 je vidét na Obr. 7.64. Systém
sbéru dat, pyrometr, kameru zaznamenavajici hladinu taveniny a polohovaci systém
pohybujici upnutym kalorimetrem béhem experimentu T02 zachycuje Obr. 7.68.

Obr. 7.64: Celkovy pohled na studeny kelimek s induktorem a kalorimetrem (K)
v komore pred experimentem TO1.

Geometrie studeného kelimku s induktorem je znazornéna na Obr. 7.67 s od-
povidacimi rozmeéry v Tab. 7.3.

I v pripadé experimentu TO1 a T02 jim predchéazel test indukéniho systému bez
taveniny pro ovéreni jeho funkénosti a stanoveni elektrického odporu prazdného stu-
deného kelimku. T01 i TO2 byly provedeny na vzduchu, bez pouziti inertni atmosféry
nebo vakua.

Poté byl kelimek naplnén praskovou smési oxidu, startovaci materidl byl vliozen
na prasek a byla nastavena startovaci poloha studeného kelimku vuci induktoru.
Nésledovala startovaci faze, po niz bylo zahdjeno formovani taveniny. Pti formovani
taveniny byl kelimek posunovan smérem vzhuru vuci induktoru az byla dosazena
tzv. nulova poloha. Nulovou polohou je myslen stav, kdy spodni hrana induktoru je
ve stejné urovni s horni hranou dna studeného kelimku.
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Obr. 7.65: Startovaci materidl Fe;O, pred experimentem T02.

Obr. 7.66: Pohled na studeny kelimek naplnény smési se startovacim materidlem
pred experimentem TO01
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Obr. 7.67: Geometrie studeného kelimku s induktorem. Rozméry jsou popsany
v Tab. 7.3.

Tab. 7.3: Rozméry studeného kelimku s induktorem odpovidajici Obr. 7.67.

Oznaceni | Rozmér | Poznamka
Induktor

dy(mm) 160 vnitini praumeér induktoru
dp1 (mm) 10 prumeér trubice induktoru
hy(mm) 80 vyska induktoru
N(-) 3 pocet zavitt

Studeny kelimek a tavenina
N(—) 18 pocet sekei studeného kelimku
dy(mm) 110 vnitini prameér studeného kelimku
dpo(mm) | 10 prumeér trubice studeného kelimku
hg(mm) 411 vyska segmentu studeného kelimku
hy,(mm) 150 vyska dna studeného kelimku
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Obr. 7.68: Pohled na systém sbéru dat, pyrometr, kameru a polohovaci systém
pohybujici upnutym kalorimetrem béhem experimentu T02.

V této poloze se provadéla homogenizace taveniny, ustdleni parametru systému a
nasledné stabilizace na téchto parametrech po urcitou dobu, ktera byla ur¢ena pred
experimenty na 1500s — 2500 s.

Po stabilizaci byl kalorimetr zasouvan do prostoru studené¢ho kelimku pomoci
polohovaciho systému. Tento proces je popsan u kazdého experimentu zv1ast, jelikoz
se nejednalo o shodny postup.
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Experiment T01

Cil experimentu: Cilem experimentu je zméfit hustotu tepelného toku kalorime-
trem pii teploté taveniny 2200 °C.

Tavena smés: 50 hm.% ZrO, + 50 hm.% Fe,O3, m = 3500,0¢

Startovaci material: Fe;O,, m =11,0g

Popis experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v ¢asti 7.2.1. Po
stabilizaci pri teploté 2150 °C byl kalorimetr po krocich zasouvan na uroven hladiny
taveniny. Proces probihal krokové, vzdy s dostatecnou dobou pro ustéleni tepelného
vykonu odvadéného kalorimetrem. Timto zpusobem bylo dosazeno urovné hladiny
taveniny a kalorimetr byl postupné ponotfen do taveniny az do hloubky 58,3 mm
pod uroven hladiny. Na povrchu kalorimetru se vytvorila krusta z tavené smési.
Hmotnost ingotu: m = 3094,0¢g

Zaveér: Cil experimentu byl zcela splnén.
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Obr. 7.69: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pia bb a v taveniné P, béhem experimentu TO1. ¢; — okamzik ponofeni
kalorimetru.
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Obr. 7.70: Casovy prubéh teploty hladiny taveniny 7' béhem experimentu TO1.
t; — okamzik ponoteni kalorimetru.

Obr. 7.71: Ingot ziskany z experimentu TO1.
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Obr. 7.72: Rozpuleny ingot z experimentu TO1.

Obr. 7.73: Kalorimetr vytazeny z taveniny po experimentu T01.
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Obr. 7.74: Kalorimetr po experimentu TO1.

Obr. 7.75: Krusta odstranéna z kalorimetru po experimentu TO1.
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Experiment T02

Cil experimentu: Cilem experimentu je zméfit hustotu tepelného toku kalorime-
trem pii teploté taveniny vyssi nez 2200 °C.

Tavena smés: 50 hm.% ZrO, + 50 hm.% Fe,O3, m = 3600,0¢

Startovaci material: Fe;0,, m =8,0g

Popis experimentu: Experiment probéhl dle postupu popsaného v césti 7.2.1.
Stabilizace byla provedena pfti teploté 2230 °C, nasledné byl kalorimetr po krocich
presunut na uroven hladiny taveniny. Proces probihal krokové, vzdy s dostatecnou
dobou pro ustaleni tepelného vykonu odvadéného kalorimetrem. Kalorimetr byl poté
ponofen do hloubky 80,0 mm pod uroven hladiny. Na povrchu kalorimetru se vy-
tvorila krusta z tavené smési.

Hmotnost ingotu: m = 3094,0¢g

Zaveér: Cil experimentu byl zcela splnén.
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Obr. 7.76: Casovy pribéh napéti induktoru Uy, Jouleovych ztrat v induktoru
Pa bb a v taveniné P, béhem experimentu T02. ¢; — okamzik ponofeni
kalorimetru.
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Obr. 7.77: Casovy priibéh teploty hladiny taveniny 7' béhem experimentu T02.
t; — okamzik ponoteni kalorimetru.

Obr. 7.78: Kalorimetr vytazeny z taveniny po experimentu T02.
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Obr. 7.79: Kalorimetr po experimentu T02.

7.2.2 Shrnuti experimentt T01 a T02

V rdmeci experimentu T01 a T02 byla zméfena hustota tepelného toku prochéazejiciho
z taveniny do kalorimetru. Vyhodnoceni vysledku je provedeno v piislusné casti
prace.

P1i obou experimentech se na kalorimetru vytvorila krusta ze zatuhlé taveniny,
ktera ho chranila pred tepelnym namahanim. Krusta na kalorimetru po experimen-
tech je patrna z Obr. 7.73 a Obr. 7.78.
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Analyzy

8.1 Skenovaci elektronova mikroskopie s energiové
disperzni spektroskopii (SEM/EDX)

Pomoci skenovaci elektronové mikroskopie s energiove disperzni spektroskopii (SEM/EDX)
byly méfeny vzorky odebirané z taveniny ponoifenim médéného odbérového hrotu
(QS) a vzorky z ingotu.

Analyzovany byly vzorky QS z experimentu 102, 104, 105, 107, 110, 111, pficemz
z kazdého experimentu byly vyhodnoceny dva vzorky, jen v ptipadé experimentu 104
byl pouzit jen jeden vzorek (druhy vzorek byl zni¢en pii manipulaci a nebylo mozné
jej analyzovat). Vzorky jsou znaceny IXX_QSY, kde IXX reprezentuje ¢islo expe-
rimentu a QSY ¢islo vzorku. Odebrani vzorku je oznaceno na ¢asovych prubézich
u popisu jednotlivych experimentu.

Dale probéhlo métfeni na vzorcich odebranych z ingotu ziskaného v ramci ex-
perimentu 105. Z ingotu byly odebrany 3 vzorky v jeho ose v ruznych vyskach.
Zmaceni vzorku je IXX_IY, kde IXX je opét ¢islo experimentu a IY ¢islo vzorku,
které odpovida Obr. 8.6.

Nejprve byl porizen SEM snimek vzorku. Poté byly analyzovany tfi oblasti na
vzorku a na kazdé z nich byly provedeny ctyii EDX analyzy.

Zobrazovana oblast nejvétsiho SEM snimku byla zvolena pro QS vzorky z ex-
perimentu 102, 104 a 105 1600 um, pro vzorky ingotu z experimentu 105 1960 um a
pro QS vzorky ziskané pii experimentech 107, 110 a 111 1000 pm, vyjma vzorku QS1
odebraného pfi experimentu 107, u néhoz byla zvolena velikost zobrazované oblasti
SEM snimku 900 pm.
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SEM/EDX 102

102_QS1 500 > =% i /102_QS1_100

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm YRA3 TESCAN:
View field: 1.60 mm Det: BSE 500 pm Y
SEM MAG: 173 x  Date(m/dly): 04/30/20 Performance in nanospace oot R e

S A 277 b Ovtimiay 0430

Obr. 8.1: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem
experimentu 102.

102_QS2_200 >~ 4

<

3
SEM HV: 20.0 kV 'WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN *

View field: 1.60 mm Det: BSE 500 ym [

S wAG:277 b Oty 043w

SEM MAG: 173 x  Date(m/dly): 04/30/20 Performance in nanospace

Obr. 8.2: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS2 odebraného béhem
experimentu 102.
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Tab. 8.1: Slozeni vzorku odebranych z taveniny béhem experimentu 102.

Oblast | ZrOy (hm.%) | HfOs (hm.%) | Al,O3 (hm.%)
1 45,95 0,75 53,30
2 46,99 0,86 52,15
102.QS1 3 44,31 0,91 54,78
Prameér 45,75 0,84 53,41
1 45,28 1,01 53,71
2 47,19 1,15 51,66
102-Q52 3 44,15 1,02 54,83
Prameér 45,54 1,06 53,40
| 102 | Prameér| 45,64 0,95 53,41
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SEM HV: 20.0 kV
View field: 1.60 mm
SEM MAG: 173 x

Obr. 8.3: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem

Tab. 8.2: Slozeni vzorku odebraného z taveniny béhem experimentu 104.

SEM/EDX 104

WD: 9.00 mm
Det: BSE
Date(m/dly): 04/30/20

Performance in nanospace

1 LYRA3 TESCAN

500 pm

experimentu 104.

Oblast | ZrOy (hm.%) | HIOy (hm.%) | Al,O3 (hm.%)
1 52.60 1,17 16,23
2 52,64 1,05 16,31
104-QS1 3 53,90 1,05 45,05
Pramer | 53,05 1,09 45,86
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SEM/EDX 105

105_QS1_500 Q81200 ~105_QS1_100

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm
View field: 1.60 mm Det: BSE 500 pm
SEM MAG: 173x  Date(m/dly): 04/30/20

Obr. 8.4: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem
experimentu 105.

105_QS2_500

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm

View field: 1.60 mm Det: BSE
SEM MAG: 173 x  Date(m/dly): 04/30/20

Obr. 8.5: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS2 odebraného béhem

experimentu 105.
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Obr. 8.6: Rozmisténi odebranych vzorku pro SEM/EDX analyzy z ingotu
ziskaného z experimentu 105.

|05_|1_26gq‘ -,
)
e TR

X
5

11

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm <|0!
View field: 1.96 mm Det: BSE 500 pm
SEM MAG: 141x  Date(m/dly): 05/07/20 Performance in nanospace

Obr. 8.7: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku I1 odebraného z ingotu po
experimentu 105.
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%105_12_100

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN
View field: 1.96 mm Det: BSE 500 pm
SEM MAG: 141 x  Date(m/dly): 05/07/20 Performance in nanospace

Obr. 8.8: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku 12 odebraného z ingotu po
experimentu 105.

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm
View field: 1.96 mm Det: BSE 500 pm
SEM MAG: 141 x  Date(m/dly): 05/07/20 Performance in nanospace

Obr. 8.9: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku I3 odebraného z ingotu po
experimentu 105.
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Tab. 8.3: Slozeni vzorku odebranych z taveniny béhem experimentu 105.

Oblast | ZrOy (hm.%) | HfOs (hm.%) | Al,O3 (hm.%)
1 54,15 1,43 44,42
2 54,54 1,14 44,32
105-QS1 3 53,99 0,97 45,04
Pramér 54,23 1,18 44,59
1 51,87 1,08 47,05
2 52,48 1,21 46,31
105-Q52 3 51,63 0,82 47,55
Prameér 52,00 1,03 46,97
| 105 | Pramér 53,11 1,11 45,78 |

Tab. 8.4: Slozeni vzorku odebranych z ingotu po experimentu 105.

Oblast | ZrOs (hm.%) | HfOy (hm.%) | Al,O3 (hm.%)
1 56,05 1,58 42,37
2 57,50 1,25 41,25
10511 3 57,11 1,19 41,70
Pramér 56,89 1,34 41,77
1 48,78 1,06 50,16
2 48,12 1,07 50,81
10512 3 48,09 0,90 51,01
Pramér 48,33 1,01 50,66
1 50,95 1,20 4785
2 50,49 0,93 48,58
10513 3 50,64 0,91 48,45
Pramér 50,70 1,01 48,29

ingot 105 | Pramér | 51,97 1,12 46,91 |
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SEM/EDX 107

7

107_Q

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm | 1 JSEM HV: 20.0 kv WD: 9.00 mm
View field: 800 ym Det. BSE 200 ym iew field: 500 ym Det. BSE 100 ym

SEM MAG: 308 x  Date(m/dly): 11/24120 Performance In nanospace SEM MAG: 554x  Date(m/dly): 11/24120
o W WYy

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm | of ¢ : 9.4 LYRA3 TESCAN

View field: 100.0 ym Det: BSE 20 ym field: Det. BSE 50 ym
SEM MAG: 2.77 kx  Date(m/dly): 11/24/20 Performance In nanospace EEM MAG: 1.38 kx  Date(m/dly): 11/24/20 Performance In nanospace

Obr. 8.10: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem
experimentu 107.
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107_QS2_100

= L %
SEM HV: 20.0 kV ‘WD: 9.00 mm | 5 FEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm
View field: 1000 ym Det: SE 200 ym iew field: 500 ym Det: SE 100 ym
SEM MAG: 277 x Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace SEM MAG: 554 x Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace

2 0 o IS ekl 258I07_QS2_50

%

N g B \
p ) . )
;! A2o, 7 laca SN IS
) 5 U e, TN )
\ > 3. @V ANl
3 > — — & Y )
- 4 3 : 7L . . .
SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm ‘ LYRA3 TESCAN| SEM HV; WD: 9.00 mm 1 LYRA3 TESCAN|

View field: 100 ym Det. SE 20 ym ey gl Det. SE 50 ym
SEM MAG: 2.77 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace MAG: 1.38 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace

Obr. 8.11: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS2 odebraného béhem
experimentu 107.

Tab. 8.5: Slozeni vzorku odebranych z taveniny béhem experimentu 107.

Oblast | ZrOs (hm.%) | HfOy (hm.%) | Al,O3 (hm.%)

1 74,17 1,22 24,61

2 73,25 1,79 24,96

3 74,40 1,46 24,14
Primeér 73,94 1,49 24,57

1 72,23 1,48 26,29

2 72,19 1,53 26,28

3 73,62 1,56 2132
Pramér | 72,68 1,52 25,80

[ 107 [Prameér| 73,31 | 151 | 25,18 |

107_QS1

107_QS2
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SEM/EDX 110

110_QS1_200

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm X WD: 9.00 mm
View field: 1000 um Det: SE 200 um field: 500 um Det: SE 100 pm
SEM MAG: 277 x  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace EM MAG: 554x  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace

110_QS1 20 / 110_QS1_50

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN : 201 X LYRA3 TESCAN

View field: 100.0 ym Det: SE 20 um E Det: SE 50 um
SEM MAG: 2.77 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace ISEM MAG: 1.38 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace

Obr. 8.12: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem
experimentu I10.
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110_QS2 100

110_QS2_200

(33
SEM HV: 20.0 kV ‘WD: 9.00 mm 3 : 201 WD: 9.00 mm
View field: 1.00 mm Det. SE 200 ym field: Det. SE 100 ym
SEM MAG: 277 x Date(m/dly): 12/02/20 Perfor s x Date(m/dly): 12/02/20
e I_ = - ‘ =

& ,
3 2
SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN| SENEHV: 20.0 kv X LYRA3 TESCAN

View field: 100 ym Det: SE 20 ym View[fleld: 200 ym Det: SE 50 um
SEM MAG: 2.77 kx _ Date(m/dly): 12/02/20 ac. TP ATV LY LYo

Obr. 8.13: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS2 odebraného béhem
experimentu I10.

Tab. 8.6: Slozeni vzorku odebranych z taveniny béhem experimentu 110.

Oblast | ZrOy (hm.%) | HfOy (hm.%) | Al,O3 (hm.%)

1 48,03 0,98 50,99
2 16,42 0,03 52,65
110-QS1 3 48,58 1,00 50,42
Prameér | 47,68 0,97 51,35
1 48,79 1,03 20,18
2 4791 1,00 51,09
110-Q52 3 47,95 1,04 51,01
Priameér 48,22 1,02 50,76

[ 110 | Pramer| 47,95 | 0,99 | 51,06 |
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SEM/EDX I11

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.00 mm Liiir 1 X J ¥ I LU;
View field: 1.00 mm Det. SE 200 ym i ield: 500 ym Det. SE 100 ym

SEM MAG: 277x  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace EEM MAG: 554 x  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace

e A1 QST 50

SEM HV: 20.0 kV WOD: 9.00 mm L1l S| WD: 9.00 mm
View field: 100.0 um Det: SE 20 um ¥ field: 200 ym Det: SE 50 um
SEM MAG: 2.77 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanospace BEM MAG: 1.38 kx  Date(m/dly): 12/01/20 Performance In nanosp:

L LYRA3 TESCAN

Obr. 8.14: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS1 odebraného béhem
experimentu I11.
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e s

111_QS2_200

SEM HV: 20.0 kv WD: 9.00 mm | 3 v WD: 9.00 mm

View field: 1.00 mm Det. SE 200 ym i _ Det. SE 100 ym
SEM MAG: 277 x  Date(m/dly): 12/02/20 I

2%

-2 y XN 4 : ) 0 )
g TR =l11 Q tenaanl 11_QS2 50
)Y oG - — } \ HAS SN — —

SEM HV: 20.0 kV ‘WD: 9.00 mm | - WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN|

View field: 100.0 ym Det: SE 20 ym w field: 200 um Det: SE 50 um
SEM MAG: 2.77 kx  Date(m/dly): 12/02/20 Performance In nanospace SEM MAG: 1.38 kx  Date(m/dly): 12/02/20 Performance In nanospace

Obr. 8.15: Snimky ze SEM/EDX analyzy vzorku QS2 odebraného béhem
experimentu I11.

Tab. 8.7: Slozeni vzorku odebranych z taveniny béhem experimentu I11.

Oblast | ZrOy (hm.%) | HfOy (hm.%) | Al,O3 (hm.%)
1 78,83 1,50 19,67
2 72,82 148 25,70
T11.QS1 3 73,76 1,53 24,71
Pramér | 75,14 1,50 23,36
1 73,92 1,62 24,46
2 72,18 1,63 26,19
T11.QS2 7 72,89 154 25 57
Priameér 73,00 1,59 25,41

[ 11 | Pramer| 7407 | 1,56 | 2438 |
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Shrnuti SEM /EDX analyzy

Planované slozeni smeési pro experimenty je porovnano s realnym slozenim ziskanym
ze SEM/EDX analyzy v Tab. 8.8. Do mnozstvi ZrOy je zahrnut i HfO,, ktery je
neoddélitelnou neéistotou obsazenou v ZrOs.

Snimky z SEM/EDX analyzy davaji informaci o krystalizaci vzorku. Studium
jejich struktury neni cilem této prace, ale stoji za zminku dvé ziejmé tendence.

Na snimcich ze vzorku QS je patrny vznik oblasti, kde jsou krystalova zrna
malych rozmeéru. Ty se nachazeji v ¢asti, kterd byla v kontaktu s odbérovym hrotem,
proto tam dochazelo k nejintenzivnéjsimu zchlazeni taveniny. Tato vrstva je tlusta
fadové desitky pum. Velikost krystalovych zrn roste se vzdalenosti od této oblasti.
U SEM snimku vzorku odebranych z ingotu po experimentu 105 je oproti tomu
velikost krystalovych zrn znatelné vétsi nez u vzorkt QS z téhoz experimentu.

Rovnéz smér rustu krystalovych zrn je v ptipadé QS vzorku nahodilejsi nez
v piipadé vzorku ingotu. Vyjimku tvoii vzorek 12 ziskany z ingotu po experi-
mentu 105. To je zpusobeno tim, ze tento vzorek byl odebrany ze stfedu ingotu,
kde probihala solidifikace z celého ingotu naposled. V pripadé ingotu dochézi ke
krystalizaci od stran smérem do stiedu.

Tab. 8.8: Porovnéani planovaného slozeni smeési pro experimenty a skutecného
slozeni ziskaného ze SEM/EDX analyzy.

Planované slozeni Slozeni ze SEM/EDX
ZrO; (hm.%) | Al,O3 (hm.%) || ZrOy (hm.%) | Al,O5 (hm.%)

102 50,00 50,00 46,59 53,41
104 60,00 40,00 54,14 45,86
105 60,00 40,00 54,22 45,78
107 80,00 20,00 74,82 25,18
I10 50,00 50,00 48,94 51,06
I11 80,00 20,00 75,62 24,38
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8.2 Rentgenova strukturni analyza (XRD)

Pro analyzu jsem pouzil konkrétné rentgenovou praskovou difrakci, ktera se vyuziva
k urceni struktury anorganickych a organicky latek ve formé prasku. Vzorky proto
byly pred analyzou nejprve umlety na jemny prasek.

V prvni fadé byly analyzovany vstupni latky, které byly pouzity pro experimenty.
XRD spektra jsou znazornéna na Obr. 8.16 pro Al,O3 a na Obr. 8.17 pro ZrO,. Al,O3
obsahuje krystalové modifikace o a 8 tohoto oxidu. Vstupni ZrOs vykazuje pouze
krystalovou modifikaci o — ZrOs.

XRD vstupnich materiala

Vstupni Al,03

o-Al,03 (korund)
B-Al,03 (diaoyudaoit)

Intensity / a.u.

\JQUM

| ' A I 1 NS P N A
15" 20 30 40 50 60
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.16: XRD spektrum Al;O3 pouzitého v experimentech 101-116.

Vstupni ZrO,
0-ZrO; (baddeleyt)

Intensity / a.u.

JJUuMMMMMJW

L || h. 1‘l‘l‘wl‘l‘”.lll‘l"I‘Ii“ll‘n‘l!‘lql‘.‘.i‘H‘_i”‘.!‘”w “““““ N
15 20 30 40 50 60 70 80 90
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.17: XRD spektrum ZrOs pouzitého v experimentech 101-116.
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XRD 102

Intensity / a.u.

10

I

J“ull

il A s ‘h‘l.‘J‘l‘ ‘

102_Qs1

a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
SiO, (kfemen)
AlgSi; 043 (mullit)

TR WA TN |
e

il I i

il J‘i‘-L“« Ny

20 30 40 50 60 70

2 theta / deg. (CuKalpha)

80 90

Obr. 8.18: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 102.

Intensity / a.u.

| J“wl

il "‘H“"‘““""'""J‘ln‘"

102_QS2
a-Al,03 (korund)
o-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
SiO, (kfemen)

AlgSi; 043 (mullit)

""l‘l bty e el "‘I L

20 30 40 50 60
2 theta / deg. (CuKalpha)

70

80 90

Obr. 8.19: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu 102.
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XRD 104

Intensity / a.u.

10

20

Obr. 8.20:

gl nIJl
B

104_QS1
a-Al;03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
SiO, (kfemen)

AlgSi; 043 (mullit)

NI R WO YO BN | |
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Ay H‘HI‘"“ ey Lh' N ‘Il ‘l"'m‘“"lur"*‘l‘ Ly
30 40 50 60 70
2 theta / deg. (CuKalpha)

80 90

XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 104.
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XRD I05

105_Qs1

a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
SiO, (kfemen)

AlgSi; 043 (mullit)

Intensity / a.u.

ﬁ%ﬁm w!mwH‘H‘u‘HWH“l!m-;!l‘!-lu-nlhlm‘u+m‘uJew«‘-m-

10 20 30 40 50 60 70 80 90
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.21: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 105.

105_QsS2

a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
-ZrO, (tetragonal)
SiO, (kfemen)
AlgSi> 043 (mullit)

Intensity / a.u.

WMJL““‘ w!‘ll -‘-‘-A‘hll‘iul‘lm- ‘-“l!I‘-‘Jl‘h!-lneulhl‘-”

Il
10 20 30 40 5;0 60 70 80 90
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.22: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu 105.
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Obr. 8.23: Rozmisténi odebranych vzorki pro XRD analyzu z ingotu ziskaného
z experimentu [05.

105_11
a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)

3 B-ZrO, (tetragonal)

2

7]

c

2

£

10 20 30 40 50 60 70 80 90

2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.24: XRD spektrum vzorku ingotu I1 z experimentu 105.
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105_12
a-Al;03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
s
L SiO, (kfemen)
2
‘@
c
[
£
‘H‘\HIH\HH\HH\HH\"H'MHWH"\\HH‘\HH\HHMH"'\'"H\HH\"H‘\H"‘\"HWHH
10 20 30 40 50 60 70 80 90

2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.25: XRD spektrum vzorku ingotu 12 z experimentu 105.

105_13

a-Al;03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)

SiO, (kfemen)

Intensity / a.u.
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2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.26: XRD spektrum vzorku ingotu I3 z experimentu 105.

Tab. 8.9: Procentudlni zastoupeni krystalovych modifikaci ziskané z XRD analyzy
ve vzorcich z experimentu 105.

| Vzorek | a—ALO;3 (%) [ a—2r0, (%) | B —7x0, (%) |

105_QS1 34,60 55,31 10,09
105 QS2 38,20 49, 48 12,32
105 11 36, 50 62,30 1,20
105 12 31,31 62,42 6,26
105 13 34,31 59,26 6,44
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XRD 107

107_Qs1
a-Al;03 (korund)

a-Zr0, (baddeleyt)
-ZrO, (tetragonal)

SiO, (kfemen)

Intensity / a.u.

. \;..||||||L|||

Rl
10 20 éO 40 50 60 70 80 90
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.27: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 107.

107_QS2
a-Al;03 (korund)

a-ZrO, (baddeleyt)
-ZrO, (tetragonal)

Intensity / a.u.

I

10‘”‘ 20‘ 30 B 40 5b
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.28: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu 107.
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XRD I10

110_QsS1
a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)

-ZrO, (tetragonal)

Intensity / a.u.

10 20 3 4 5 60 70 8 90
2 theta / deg. (CuKalpha)

Obr. 8.29: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 110.

110_QsS2

a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
-ZrO, (tetragonal)

SiO, (kfemen)

Intensity / a.u.
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Obr. 8.30: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I10.
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XRD I11

Intensity / a.u.

111_Qs1

a-Al,03 (korund)
a-ZrO, (baddeleyt)
B-ZrO, (tetragonal)
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Obr. 8.31: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu 111.
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Obr. 8.32: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I11.
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Obr. 8.33: XRD spektrum vzorku BS_1 odebraného z misky pouzité pro piipravu
vzorki.

Shrnuti XRD analyzy

V analyzach vzorku 102_QS1, 102_.QS2, 104_QS1, 105_QS1, 105_QS2, 10512, 105_QS3,
107_QS1, 110_QS2 se objevil kiemen, piripadné kiemen v kombinaci s mullitem.
Vzhledem k tomu, ze korund je na Mohsové stupnici tvrdosti na 9. pozici a kiemen
na 7., existoval predpoklad, ze mohlo dojit ke kontaminaci vzorku pfi jejich mleti, je-
likoz probihalo v porcelanové misce. Proto byl odebran i vzorek BS_1 z misky pouzité
pro piipravu prasku a tento vzorek rozemlet a analyzovan. Vysledek je patrny
z Obr. 8.33, miska opravdu obsahuje kfemen a mullit, je tedy vysoce pravdépodobné,
ze vzorky byly kontaminovany pii jejich tpravé. Analyzovan byl vzorek misky, jez
byla pouzita pro piipravu vzorku z experimentu 102, 104 a 105, proto i tento vzorek
vykazuje pritomnost krystalové modifikace o« — ZrOy a a@ — Al O3,

Odlisny tvar vrcholu na XRD spektru odpovidajici mullitu rovnéz podporuje
presvédceni o kontaminaci vzorku béhem jeho ptipravy na analyzu.

Z porovnéni hmotnostnich poméru ziskanych z SEM/EDX a XRD analyz je
patrné, ze rozdil mezi nimi je zna¢ny. To je dano principem méteni a skutecéné slozeni
udavd SEM/EDX, pricemz XRD ma4 spiSe informativni charakter a je dulezité pro
identifikaci ruznych krystalovych modifikaci. Vysledky ziskané XRD analyzou mohou
byt naptiklad ovlivnéné piitomnosti amorfni nekrystalické latky. Presnéjsi vysledky
hmotnostnich poméru by bylo mozné ziskat zménou metodiky méteni.

7 XRD analyz vzorku QS a ziskanych z ingotu z experimentu 105 je patrné,
ze se ve vzorcich vyskytuji krystalové modifikace oxidu zirkonicitého a — ZrOy a
£ —7Zr0O,. Pii pokojové teploté je stabilni modifikace «, ktera prechazi na modifikaci
£ pii 1100 °C. Modifikace (3 je stabilni v rozsahu teplot 1100 °C az 2350 °C [4], pfesto
byla pii XRD analyze nalezena.

Vzorek 105_QS1 byl odebiran pii teploté 2400 °C a vzorek 105_QS2 pti teploté
2100°C, rozdil v obsahu 8 — ZrO4 v obou pripadech je 2,23 hm.%, coz napovida, ze
pomér [ — ZrO, neni zavisly na teploté, pii niz je vzorek odebiran. Tento vysledek
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muze byt ovlivnén rychlosti odbéru vzorku, ktera bude rozhodujici pro rychlost
tuhnuti a rovnéz muze byt nezanedbatelny vliv presnosti metody XRD analyzy.

Vliv rychlosti chladnuti je ovSem ziejmy ze srovnani mnozstvi 5 —ZrO, ze vzorku
QS a vzorku ingotu, u nichz dochézelo k chladnuti pomalejsimu a zastoupeni mo-
difikace 8 je vyznamné nizs$i nez v pripadé vzorku QS. To ukazuje, ze mnozstvi
faze stabilngjsi pii vyssi teploté ve vzorku zavisi na rychlosti jeho tuhnuti. To je
v souladu s vysledky publikovanymi v [72], kde autofi rovnéz uvadéji, ze pii vyssich
rychlostech chladnuti je mozné zachytit i dalsi faze.
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Vyhodnoceni experimentu

V této kapitole jsou shrnuty vysledky méteni teploty likvidu smési Z50, Z60 a Z80.
Nésleduje vyhodnoceni tloustky skull vrstvy a jeji zavislosti na teploté taveniny.
V dalsi ¢asti kapitoly jsou uvedeny vysledky méteni hustoty smesi Z50, Z60 a Z80
v kapalné fazi. Zavér kapitoly zahrnuje dulezité vysledky z méfeni hustoty tepelného
toku odvadéného z taveniny sténou kalorimetru.

9.1 Vyhodnoceni teplot likvidu

Prubeéh teploty pii vSech experimentech, pti nichz méla byt mérena teplota likvidu
(I01-116), byl zaznamendvam dvéma pyrometry Fluke Endurance E1RH-F2-V-0-
1. Teploty byly ukladény s periodou 0,5s. K méfeni teploty dvéma pyrometry
jsem pristoupil kvuli predpokladu, ze pravdépodobné bude urcity podil prubéhu
nepouzitelnych pro vyhodnoceni.

Piiklad vyhodnocené ochlazovaci kiivky je zndzornén na Obr. 9.1. Tento konkrétni
prubéh teploty byl zaznamendn béhem experimentu 107 a méfeni je v ramci experi-
mentu oznaceno LT1.

Teplota hladiny taveniny koliséd kolem hodnoty 2550 °C, nacez dojde ke snizeni
napéti na induktoru, které zapticini pokles Jouleovych ztrat v taveniné. To vede ke
klesan{ teploty se smérnici 24, 18°C - s~! a pii teploté 2251, 4°C dochézi ke zméné
smérnice na 53,76 °C - s~1. Teplota 2251,4°C je vyhodnocena jako teplota likvidu
smési Z80 ziskana z tohoto méreni.

Stejnym zpusobem jsem vyhodnotil vsechny prubéhy ze zbyvajicich méteni.
Vysledky jsou uvedeny v Tab. 9.1 pro smés Z50, Tab. 9.2 pro smés Z60 a Tab. 9.3
pro smes 7Z80.

Skutecné slozeni smési nesouhlasi se slozenim planovanym, jak ukazuji vysledky
prezentované v ¢asti 8. V Tab. 9.4 uvadim teploty likvidu s odpovidajicimi rozsitenymi
nejistotami méreni pro skuteéné slozeni smési, které bylo stanoveno chemickymi
analyzami vzorku. Pfi vypoctu rozsifené nejistoty meéfreni jsem pouzil koeficient
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Obr. 9.1: Ukézka vyhodnoceni ochlazovaci (solidifika¢éni) kiivky ziskané pii
experimentu 107, méteni je oznaceno LT'1.

kv = 2, ktery pro normalni rozdéleni rozsifuje pravdépodobnost pokryti na 95 %.

Tab. 9.1: Vysledky méreni teploty likvidu pro smés Z50.

| Experiment | Pyrometr | Méfeni | 77 (°C) |

Fluke 1 LT1 1914,0
o | Flukel | TT3 | 1889,7
Fluke 2 LT1 1917,0
Fluke 2 LT3 1879,0
Fluke 1 | LT1 | 1952,0
Fluke 1 LT2 1957,0
14 Fluke 1 LT3 1943,0
Fluke 2 | LT1 | 1970, 2
Fluke 2 LT2 1950, 0
Fluke 2 LT3 1836, 6
Fluke 1 | LT2 | 19420
116 Fluke 1 LT3 1953,0
Fluke 2 LT1 2000, 0
Fluke 2 LT3 1959,9
Pramér | [ 1940,2 |

Pro nézornost jsem zanesl ziskané vysledky do psedo-binarniho fazového dia-
gramu systému ZrOs + AlyO3 vyobrazeného na Obr. 9.2.

Z Obr. 9.2 je patrné, ze teplota likvidu podle referen¢niho pseudobinarniho
fazového diagramu se od namétenych hodnot lisi.
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Tab. 9.2: Vysledky méteni teploty likvidu pro smés Z60.

| Experiment | Pyrometr | Méfeni | T; (°C) |

Fluke I [ LT1 [ 2002,9
I04 Fluke I [ LT2 [ 2056,0
Fluke 2 [ LT1 | 2010,0
Fluke 2 [ LT2 | 2037,9
105 Fluke 1 LT1 1989, 2
Fluke 2 [ LT1 | 1983,2
Fluke 1 [ LT1 [ 2020,0
Fluke I [ LT2 [ 2011,0
Fluke I [ LT3 | 1998,0
Fluke I [ LT4 | 1970,0
116 Fluke I [ LT5 | 19855
Fluke 2 | LT1 | 2014,0
Fluke 2 [ LT2 | 2002,9
Fluke 2 [ LT3 | 2000, 1
Fluke 2 [ LT4 | 19754
Fluke 2 [ LT5 | 19947
| Pramér | | 2003,2 |

U smeési 47, 8 hm. % ZrOy+52, 2 hm. % Al,O3 a 54, 2 hm. % ZrO5+45, 8 hm. % Al,O3
je odchylka v rdmeci nejistoty méfeni. V pifpadé smeési 75, 2 hm. % ZrOo+24, 8 hm. % Aly O3
je rozdil vetsi nez nejistota méfeni. Je ovSem potieba si uvédomit, ze i u této smési
se jednd o rozdil mezi namérenou a referencni hodnotou mensi nez 3 %.

Pro Al,O3 a ZrOs lze nalézt v literatute nékolik riznych pseudobindrnich fazovych
diagramu. Porovnani dvou pseudobinarnich fazovych diagramu pro systém Al,O3 a
ZrOs je zndzornéno na Obr. 9.3. Proto ani rozdil naméfenych a referencnich dat ne-
musi znamenat nepfesnost métreni. Pfi pouziti pseudobinarnich fazovych diagramu
z ruznych zdroju budou rozdily odlisné.

7 porovnani namérenych teplot likvidu s daty uvedenymi v literatufre je patrné, ze
jejich trend je podobny a hodnoty se lisi v fadu jednotek procent. Je nutné zminit,
ze porovnani probéhlo s jednim konkrétnim pseudobinarnim fazovym diagramem
systému Al,O3 + ZrOs, pii pouziti jiného dostupného diagramu by rozdily byly jiné.

Z vyse uvedeného lze konstatovat, ze metoda vyhodnocovani ochlazovacich (so-
lidifikacnich) kiivek je pouzitelnd i pro stanoveni teploty likvidu oxidu pii vysokych
teplotach.
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Tab. 9.3: Vysledky méteni teploty likvidu pro smés Z80.

| Experiment | Pyrometr | Méfeni | T; (°C) |

Fluke 1 [ LT1 [ 2267,1
Fluke I [ LT2 | 22934
106 Fluke 1 [ LT3 | 22941
Fluke 2 [ LT1 | 22691
Fluke 2 LT2 2304, 9
Fluke 2 [ LT3 | 22941
I07 Fluke 1 [ LT1 [ 2251,4
Fluke 2 [ LT1 | 2257,9
Fluke 1 | LT1 | 22311
Fluke I [ LT2 | 22239
Fluke 1 LT3 2244, 2
Fluke I [ LT4 | 2220,9
Fluke I | LT5 | 2237,8
1 Fluke I [ LT6 | 22371
Fluke 2 [ LT1 | 2235,0
Fluke 2 [ LT2 | 2251,0
Fluke 2 [ LT3 | 2253,0
Fluke 2 | LT4 | 2251,0
Fluke 2 | LT5 [ 2267,0
Fluke 2 [ LT6 | 2228,0
Pramér | | 2255,6 |

Tab. 9.4: Shrnuti vysledku méreni teploty likvidu.

Slozeni (hm. %) T,°C | Ur°C
47,8 hm. % ZrOy + 52, 2hm. % Al,O5 | 1940,2 | 27,6
54,2 hm. % ZrOs + 45, 8 hm. % AL, O | 2003,2 | 25,0
75,2 hm. % ZrOs + 24, 8 hm. % AL O5 | 2255,6 | 27,2
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Obr. 9.2: Porovnani naméfenych hodnot teploty likvidu s pseudobindrnim
fazovym diagramem systému ZrO, + AlyO3 ziskanym z [26].
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Obr. 9.3: Porovnani dvou dostupnych psedo-binarnich fazovych diagramu systému

ZrO4 + AlyO3 ziskanych z [26] a [73].
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9.2 ZAavislost tloustky skull vrstvy na teploté ta-
veniny

Studium zavislosti tloustky skull vrstvy na teploté taveniny probéhl se smési Z50
pri teplotach 2100 °C az 2400 °C. Ingoty z experimentu 109, 110, 114 a 116, do nichz
jsem pridal béhem experimentu Cr,Os, byly rozdéleny a byla analyzovana tloustka

skull vrstvy ve tiech riznych oblastech. Jednotlivé oblasti, ve kterych byla tloustka
skull vrstvy u vSech ingoti méfena, jsou oznaceny v Obr. 9.4.

oblast 1

oblast 2

oblast 3

Obr. 9.4: Oblasti méfeni tloustky skull vrstvy.

Na Obr. 9.5 jsou uvedeny fotografie ingotu z experimentu 114 v horizontalnim
a vertikdlnim fezu a z experimentu I16 ve vertikdlnim fezu. Tyto fotografie byly
ziskdny stereoskopem, ktery umoziuje kalibrované méieni tloustky skull vrstvy. Pfi
experimentu 116 byl pridan CroO3 pfti teploté o 200°C vyssi nez v ptripadé experi-
mentu [14. Barva ingotu na fotografiich ze stereoskopu ptresné nesouhlasi s barvou
ingotu na fotografiich ziskanych fotoaparatem. To je zpusobeno nastavenim stereo-
skopu, ke kterému jsem pristoupil pro ziskani vétsiho kontrastu mezi skull vrstvou a
zbytkem ingotu. Prirozené barvy ingotu znézornuji fotografie potizené fotoaparatem.

Cilem méfeni bylo ovéfeni platnosti vztahu mezi teplotou taveniny a tloustkou

skull vrstvy ve tvaru
0a AT = C, (91)

kde gy je tloustka skull vrstvy, AT znaéf rozdil mezi teplotou taveniny a teplotou
solidu tavené smési a Cy je konstanta [30]. Teplota solidu smeési sestavajici z Al,O3
a ZrOy lze vycist z pseudobinarniho fazového diagramu téchto dvou slozek vyobra-
zeného na Obr. 9.2 a je rovna 1893 °C [26].
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Obr. 9.5: Fotografie skull vrstvy ingotu z experimentu 114 ziskané stereoskopem
v horizontdlnim (vlevo) a ve vertikdlnim (uprostied) fezu a z experimentu 116 ve
vertikdlnim fezu (vpravo).

Pro lepsi ptehlednost jsou v Tab. 9.5 uvedeny prumeérné hodnoty ziskané z méreni
tloustky skull vrstvy &g s odpovidajici smérodatnou odchylkou og. V Tab. 9.6 jsou
uvedeny tloustky skull vrstvy dg pro vsechny oblasti méfené pii teplotach 2100 °C
az 2400 °C a spoctené konstanty Cy pro jednotlivé pripady.

Tab. 9.5: Vysledky méfeni tloustky skull vrstvy u ingotti z experimenti 109, 110,
[14 a 116.

| Experiment | T (°C) | Oblast | dg (mm) | oy (mm) |

1 0,23 0,02
10 2100 2 0,30 0,02
3 0,54 0,07
1 0,14 0,03
109 2200 2 0,21 0,03
3 0,33 0,04
1 0,12 0,04
114 2300 2 0,17 0,01
3 0,27 0,09
1 0, 10 0,01
116 2400 2 0,13 0,01
3 0,21 0,01

7 vysledku shrnutych v Tab. 9.6 je patrné, ze zavislost mezi teplotou taveniny a
tloustkou skull vrstvy lze povazovat za platnou. Rozdily mezi konstantami ve stejné
oblasti pii ruznych teplotach vychdzeji minimélni. Vztah (9.1) lze s dostateénou
presnosti pouzit pro stanoveni tloustky skull vrstvy pii riznych teplotdch. Platnost
byla ovérena pro smés Z50, ale rovnice (9.1) bude povazovéna za platnou i pro smési
760 a 780.

Rozsifena nejistota méreni se ve vSech pripadech pohybovala do 7 %, pii pouziti
koeficientu rozdéleni ky = 2. Vyjimku tvofila méfeni v Oblasti 1 ingotu z ex-
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Tab. 9.6: Vysledky méfeni tloustky skull vrstvy u ingott z experimentu 109, 110,

114 a 116.
Oblast 1 Oblast 2 Oblast 3
Experiment \ T (°C) || dgk (mm) \ C, gk (mm) \ C, gk (mm) \ C,
110 2100 0,23 46, 81 0,30 62,28 0,54 111,74
109 2200 0,14 42,37 0,21 64,16 0,33 101,92
114 2300 0,12 47,57 0,17 69, 64 0,27 109,19
116 2400 0,10 48,67 0,13 68,01 0,21 106, 58

perimentu 109, kde vychdzi rozsifend nejistota 10 %, méreni v oblasti 1 ingotu
z experimentu 114, kde je rozsitend nejistota 21 % a méfeni v oblasti 3 ingotu
ziskaného z experimentu 114, jehoz rozsitend nejistota je rovna 18 %. V téchto trech
pripadech je vétsi nejistota méreni dana vyraznéjSim rozptylem meérenych hodnot
kolem prumérné hodnoty, coz zvysuje nejistotu typu A.

9.3 Hustota v kapalné fazi

Obr. 9.6, Obr. 9.7 a Obr. 9.8 zndzornuji namérena data a prubéhy ziskané je-
jich aproximaci pfimkou. K aproximaci byla pouzita metoda nejmensich ¢tvercu.
Ziskané prubéhy jsou vyobrazeny spoleéné s daty dostupnymi v literature. Slozeni
se mirné lis{ od pouzitého v literatuie, nebot nebylo mozné dosdhnout naprosto
presné stejného slozeni. Porovnat lze vzdy jen ¢ast méieného intervalu, nebot pro
vyssi teploty nejsou referenéni data dostupna. V ptipadé smési Z80 neni mozné po-
rovnat zadné hodnoty, protoze intervaly mérenych teplot se neptekryvaji. To bylo
zpusobeno tim, ze nebylo mozné dosahnout vyssich teplot nez 2250 °C pii métfeni
publikovaném v [74]. Toto omezeni je oduvodnéno nestabilitou vzorku pfi vyssich
teplotach, ¢imz je patrné myslena tvarova nestalost kapky, kterda znemoznuje vyhod-
notit namérena data.

Porovnanim naméfenych hustot s referenénimi daty [74] na Obr. 9.6 a Obr. 9.7 je
patrné, ze vysledky jsou v dobré shodé. U smési Z50 jsou ve shodé namérend data i
smérnice porovnavanych primek. Dobra shoda je mezi namérenymi hustotami smeési
760 a daty uvadénymi v [74] v intervalu, kde jsou referenéni data dostupna. Nicméné
smérnice pifmky se vyrazné lisi, to je zpusobeno poklesem hustoty o 414kg - m~3
mezi teplotami 2200 °C a 2300 °C. V piipadé smési Z80 se smérnice piimky ziskané
z namérenych hustot prilis nelisi od referencnich dat. Rozsifena nejistota méteni
pii pouziti koeficientu rozdéleni ky = 2 nepresahuje u smési Z50 a Z80 12% a
u smesi Z60 14 %. Nejistota uvadéna u referencnich dat je 3,5% [74]. Rozdil mezi
nameérenymi a referenénimi daty u zddné smési a teploty nepiekracuje 5 %.

Vzhledem k vyraznému poklesu mezi teplotami 2200 °C a 2300 °C u smési Z60,
byla zavislost hustoty na teploté u této smeési vykreslena i bez aproximace namérenych
dat. Tento prubéh je zndzornén na Obr. 9.9 a vykazuje zménu smérnice piimky v ob-
lasti 2 oproti oblastem 1 a 3. Smérnice v oblastech 1 a 3 se lis{ minimélné. Obé tyto
smeérnice jsou v dobré shodé se smérnici piimky publikované v [74].
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Obr. 9.6: Hustota smési Z50 v zavislosti na teploteé.
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Obr. 9.7: Hustota smési Z60 v zavislosti na teploté.
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Obr. 9.9: Hustota smési Z60 v zavislosti na teploté.
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Pro tento jev existuje nékolik moznych vysvétleni. Nejpravdépodobnéjsim vysveét-
lenim je, ze se jedna o chybu méireni, kterda se vyskytla v obou experimentech pri
nichz byla méfena hustota smeési Z60. Déle by dany jev mohl byt vysvétlen vznikem
pésu nemisitelnosti, jehoz vyskyt uvadéji autori v [75] u smési sestavajicich z Al,O3
a ZrOy. Snimky ze SEM uvedené v kapitole 8.1 nicméné nenasvédéuji tomu, ze by
byly slozky studovanych smési nemisitelné. Dalsi moznosti je zména faze smési v ob-
lasti 2. Dle fazového diagramu uvedeného v [73] je teplota likvidu smési Z60 rovna
2198 °C. Zmeéna faze by mohla vysvétlit pozorovanou zménu smérnice také, protoze
v pevné fazi pri zvysovani teploty muze dochazet k porucham krystalové miizky,
coz muze vést ke zméné objemu vzorku [76]. V rdamci této prace byla teplota li-
kvidu studovana a vysledky spise odpovidaji fazovému diagramu uvedenému v [26],
materidl by mél byt tedy pfi teploté 2003, 2°C plné v kapalné fazi. Z provedenych
méteni vychazi teplota likvidu smési Z60 2003, 2 °C, [26] uvadi 1974 °C. Dalsi mozné
vysvétleni vychdzi z predpokladu, ze Al,O3 a ZrOs tvoii klastry v kapalné fazi [77],
které mohou v zavislosti na teploté ménit svou velikost, coz by vedlo ke zméné hus-
toty pti konkrétni teploté odpovidajici teploté zméné velikosti klastru. Tato zména
by neodpovidala linearité prubéhu ve zbylé ¢ésti teplotniho intervalu a mohla by
se projevovat jako témeétr skokova zména. Ovéfeni této varianty je realizovatelné
pomoci difrakce rentgenového zateni, tzv. rentgenografii kapalin. Vzhledem k nut-
nosti dosahnout vysoké teploty je problém takovou analyzu provést a naklady na ni
jsou vysoké. Z duvodu existence nékolika dalsich pravdépodobnéjsich vysvétleni a
zminénym vysokym ndkladum nebyla rentgenografie smési Z60 v kapalné fazi pro-
vedena.

Vzhledem k rozsahu nejistoty méfeni spoctené pro méreni hustoty smeési Z60
se jevi jako nejpravdépodobnéjsi vysvétleni, ze se jedna o nahodny jev zpusobeny
chybou méfeni, jehoz nevysvétleni nesnizuje hodnotu ziskanych dat. Na druhou
stranu, nestabilita vzorku zminénd v [74] pii vyssich teplotdch muze byt zpusobena
nékterym z vyse uvedenych diuvodu a v takovém pripadé by se nemuselo jednat o jev
zpusobeny chybou méfeni.

Nicméné se jednd o zajimavy problém, kterému se budu v budoucnu vénovat.
Dalsi experimentalni ¢innost zamérim na provedeni nové série experimentu se smeési
760 a pokud se i v experimentech budoucich projevi tento jev, zaméiim se na zuzeni
intervalu teplot, ve kterém k nému dochézi.

P#i vyhodnocovéani experimentu jsem identifikoval zptsoby ke snizeni nejistoty
meéreni hustoty. Nejistotu typu B nejvice ovliviiuje nejistota méreni objemu ingotu,
jeho vysky a hustoty skull vrstvy. To je dano hodnotou sou¢inu koeficientu citlivosti
¢ a nejistoty méfeni vstupni veliciny. U prvnich dvou uvedenych je to zpusobeno
velikosti koeficientui citlivosti, u hustoty skull vrstvy nejistotou jejiho méreni. Ke
snizeni nejistoty typu A by prispélo zvétseni objemu méreného materialu. Nejistota
meéteni by se snizila pouzitim studeného kelimku s vétsim vnitinim prumérem (napf.
110 mm) a zdroven mnozstvi taveniny zvétsujici vysku taveniny (80 — 100 mm pii
pouziti studeného kelimku s vnitinim prumérem 110 mm).
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9.4 Hustota tepelného toku z taveniny

Prubeéh tepelného vykonu odvadéného kalorimetrem z taveniny béhem experimentu
TO1 je znazornén na Obr. 9.10 a hustoty tepelného toku na Obr. 9.11. Okamzik, ve
kterém doslo k prvnimu kontaktu kalorimetru s taveninou, je oznacen ;.

10 . . . . . . 100
P

8 80

6 60
S 4 40 E
2 z
Q2 20 2

0 S~ 0

-2 -20

/
-4 s s s s s s -40
4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000

t(s)

Obr. 9.10: Casovy prubéh tepelného vykonu P, odvadéného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru vuci hladiné taveniny hy, béhem experimentu
TO1. ¢t; znaci okamzik okamzik prvniho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.

Teplota hladiny taveniny béhem méteni byla 2175°C. V okamziku ¢; dosahl te-
pelny vykon odvadény kalorimetrem hodnoty 4 kW, coz odpovida hustoté tepelného
toku 2,25 MW - m~2. Majoritni podil na tomto tepelném toku mél pfenos tepla ra-
diaci z hladiny taveniny na podstavu kalorimetru. Cést zaFeni dopadala i na stény
kalorimetru, ale vzhledem k tomu, ze se pti salani uplatnuje normalova slozka zafent,
bude piispévek nizsi. V okamziku t; se zacala na kalorimetru tvofit krusta z ma-
terialu taveniny, ktera omezovala prestup tepla z taveniny do kalorimetru. To vedlo
ke snizovani hustoty tepelného toku az na hodnotu ustélenou na hodnoté ptiblizné
0,75MW - m~2. Na kalorimetru nejsou patrné zadné zndmky po nataveni pii jeho
vystaveni taveniné o teploté 2175°C po dobu 6800s. To je dolozitelné fotografiemi
zachycujicimi prubéh experimentu v odpovidajici ¢asti prace.

Tytéz prubéhy ziskané béhem experimentu T02 jsou zndzornény na Obr. 9.12 a
Obr. 9.13. Obr. 9.12 znazornuje prubéh tepelného vykonu odvadéného kalorimetrem
z taveniny a Obr. 9.13 vyobrazuje hustotu tepelného toku.

Meéfteni pii experimentu TO02 probihalo pfi teploté hladiny taveniny 2210°C.
V momenté t; dosahoval tepelny vykon odvadény kalorimetrem hodnoty 4 kW, coz
odpovid4 hustoté tepelného toku 2,25 MW - m~2. Béhem nésledujicich 120s doglo
k nartustu tepelného vykonu odvadéného kalorimetrem na 5,7kW, coz odpovida
hustoté tepelného toku 3,1 MW - m~2. Tento nartst zapiicinila absence krusty, coz
také vedlo k nataveni kalorimetru, ke kterému dochéazelo pri kontaktu kalorimetru
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Obr. 9.11: Casovy pribéh hustoty tepelného toku g odvadéného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru vuéci hladiné taveniny hy, béhem experimentu
TO1. t; znaci okamzik prvniho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.
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Obr. 9.12: Casovy prubéh tepelného vykonu P, odvadéného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru vuci hladiné taveniny hy, béhem experimentu
TO02. t; znaci okamzik prvniho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.

170



35 T T T T T 140

3.0 Vil \ 120
25 | 100
M*A'ﬂ - o

15 " 60

ol

Qe (MW-m2)

-0,5 -20

1,0 . . . . . -40
4000 6000 8000 10000 12000 14000

t(s)

Obr. 9.13: Casovy pribéh hustoty tepelného toku g odvadéného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru vuéci hladiné taveniny hy, béhem experimentu
TO02. t; znaci okamzik prvniho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.

s taveninou a ponotovani kalorimetru do taveniny béhem zminénych 120s. Nicméné
po nataveni spodni casti kalorimetru se na ném vytvorila krusta, coz zapticinilo
snizeni tepelného vykonu odvadéného kalorimetrem. Hustota tepelného toku se po-
stupné snizovala az na hodnotu ustalenou na pfiblizné 0,75 MW - m~2. Kalorimetr
byl ponoren do taveniny po dobu 5200s a doslo k jeho nataveni ve spodni ¢asti. To
je patrné z fotografii zachycujicich prubéh experimentu v odpovidajici ¢asti préce.
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Zaver

V dizertaéni praci jsem ovétoval pouzitelnost vyhodnocovani solidifika¢ni kiivky pro
stanoveni teploty likvidu, ddle platnost vztahu mezi teplotou taveniny a tloustkou
skull vrstvy a navrzenou metodu méreni hustoty materialu v kapalné fazi pii vy-
sokych teplotach. K tomu jsem provedl 16 experimentu se smési Al,O3 a ZrO, ve
tfech ruznych pomérech. Nasledné jsem provedl dva experimenty, jejichz cilem bylo
stanoveni hustoty tepelného toku z taveniny sténou kalorimetru chlazeného vodou.
Pro tento 1cel jsem vyuzil smés Fe,O3 a ZrO,. Pred realizaci téchto experimentt
bylo nezbytné je nejprve navrhnout. Navrh experimentu sestavajici ze stanoveni
potiebného vykonu v taveniné a matematického modelu popisujiciho elektromagne-
tické pole jsem nastinil v kapitolach 5 a 6. Ziskané vysledky, i pies fadu zjednoduseni
a nejistot v podobé vstupnich dat, dobte odpovidaly idajuim obdrzenym v prubéhu
experimentu. Po experimentech byly analyzovany vzorky odebrané z taveniny a z in-
gotu. Byly provedeny analyzy s vyuzitim skenovaci elektronové mikroskopie s ener-
giové disperzni spektroskopii a rentgenové strukturni analyzy. Na zakladé vysledku
obdrzenych z analyz bylo stanoveno pfesné slozeni smési v experimentech. Pro za-
bezpeceni spolehlivého odebirani vzorku jsem provedl vypocet a experiment pro
stanoveni doby, pfi niz se tavenina zachyti na odbérovém hrotu aniz by doslo k jeho
roztaveni.

Urcovani teploty likvidu vyhodnocovanim solidifikaéni ktivky je pouzitelné pro
studium fazovych diagramu smési oxidu pti vysokych teplotach. Nejvétsi rozdil mezi
nameéfrenou hodnotou a referenénimi daty je mensi nez 3 %. Je nutno podotknout,
ze porovnani bylo provedeno s konkrétnim pseudobindrnim fazovym diagramem.
V literatute lze nalézt vice pseudobinarnich fazovych diagramu popisujicich smeés,
ktera byla pouzita k ovéreni navrhované metody. Rozsitena nejistota méteni je ve
vSech tiech pripadech nizsi nez 30 °C.

Vztah mezi rozdilem teplot taveniny a solidu a tloustkou skull vrstvy uvddény
v [30] se podafilo potvrdit i v ptipadé smési. Ovéfeni platnosti tohoto vztahu jsem
provadél na smeési Z50 pfi ruznych teplotach. Je nutné poznamenat, ze tvorba skull
vrstvy je proces nahodily, proto informace ziskané pouzitim zminéného vztahu urcuji
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priumérnou tloustku skull vrstvy, lokalné se vsak jeji tloustka muze od priuméru lisit.

Taktéz presnost metody méreni hustoty taveniny se ukazala byt dostatecna pro
jeji dalsi vyuzivani. Ve vSech pripadech se rozsitenda nejistota méreni pohybovala do
14 % a rozdil mezi naméfenymi a referenénimi daty nepiekrocil 5 %. Béhem experi-
mentu se ukéazalo, ze metoda je skutecné pouzitelnd i pro teploty, pfi nichz ostatni
pouzivané metody selhavaji.

Metody navrzené pro méreni hustoty v kapalné fazi a teploty likvidu smési oxidu
se ukazaly byt pouzitelné s dostatecnou presnosti. Proto v dalsim kroku budou
pouzity pro popis koria. Ziskani téchto dat o smeésich oxidu uranu, zirkonia, zeleza
a dalsich prvku vyskytujicich se v koriu v ruznych pomérech umozni presnéjsi popis
prubéhu tézkych jadernych havarii.

Maximalni dosazend hustota tepelného toku z taveniny sténou kalorimetru byla
3,1 MW - m~2 pii teploté taveniny 2210 °C. Pfi experimentech T01 i T02 se na kalori-
metru vytvorila krusta, ktera vyrazné redukovala hustotu tepelného toku odvadéného
z taveniny. V experimentu T02 doslo k nataveni kalorimetru.

Pii feseni dizertacni prace se objevilo nékolik sméru, kterymi by mohl smétovat
dalsi vyzkum.

Potencialnim problémem, ktery by mél byt studovan je vliv rychlosti chlazeni
na krystalizaci oxidu a jejich smési. Z analyz provedenych experimentu je patrné,
ze pri rychlém ochlazeni dochéazi k vytvoreni vrstvy, v niz maji krystalova zrna
mensi velikost, proto lze ocekavat jiné vlastnosti nez v pripadé pomalu chladnouciho
materialu. Tento jev by mohl byt zkouméan z pohledu ruznych smeési oxidu a ruznych
rychlosti chladnuti. Systematicky vyzkum v této oblasti by mohl vést k stanoveni
podminek pro pripravu materialu s pozadovanymi vlastnostmi, které neni mozné
vytvorit za béznych podminek.

Dalsim podnétem pro budouci vyzkum je pokles v hustoté smési Z60 mezi tep-
lotou 2200°C a 2300°C. V ¢asti 9.3 je navrzeno nékolik vysvétleni vzniku poklesu,
je vSak vhodné navrhnout sérii experimentu, ktera by mohla eliminovat vysvétleni,
ze pokles byl zpusoben chybou méfeni.
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