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Abstrakt

Předložená dizertačńı práce se věnuje návrhu a testováńı metod měřeńı vlastnost́ı
materiál̊u při teplotách vyšš́ıch něž 2000 ◦C. Jedná se o metody určováńı teploty
likvidu a hustoty. Testováńı navržených metod spoč́ıvá v porovnáńı naměřených
a referenčńıch dat uváděných v literatuře při použit́ı r̊uzných směśı obsahuj́ıćıch
Al2O3 a ZrO2. Dále je v práci stanoven tepelný tok z taveniny směsi ZrO2 a Fe2O3

do kalorimetru a studována závislost tloušt’ky skull vrstvy na teplotě při indukčńım
taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku. Práce rovněž obsahuje návrh experiment̊u, který
je nezbytný pro jejich následnou úspěšnou realizaci.

Motivaćı k volbě této problematiky je nutnost znalosti vlastnost́ı a chováńı ma-
teriál̊u při vysokých teplotách pro zvyšováńı spolehlivosti zař́ızeńı a pokrok techniky.
Konvenčně použ́ıvané metody však vykazuj́ı nevýhody, proto je vhodné hledat po-
stupy jiné, které budou mı́t nevýhody odlǐsné a budou se tak navzájem doplňovat.

Disertačńı práce je rozdělena do deseti kapitol. Prvńı kapitola se zaměřuje na
vysvětleńı motivace ke zpracováńı tématu a na definováńı ćıl̊u práce. Druhá část
stručně popisuje konvenčně použ́ıvané metody pro určováńı hustoty a teploty li-
kvidu materiál̊u. Následuje kapitola 3 zabývaj́ıćı se indukčńım taveńı ve studeném
keĺımku a jednotlivými fázemi celého procesu taveńı. V této kapitole je proveden
i přibližný výpočet množstv́ı startovaćıho materiálu potřebného pro úspěšnou star-
tovaćı fázi plánovaných experiment̊u. Navrhované metody pro měřeńı vlastnost́ı ta-
veniny a použité př́ıstroje jsou popsány ve 4. kapitole. Kapitoly 5 a 6 se věnuj́ı
návrhu experiment̊u – prvńı z nich se zabývá stanoveńım výkonu dodávaného do
taveniny potřebného pro dosažeńı požadovaných parametr̊u, a druhá pak matema-
tickým modelem respektuj́ıćım elektromagnetické pole. Výstupem z matematického
modelu je geometrie indukčńıho systému zabezpečuj́ıćı dosažeńı výkonu stanoveného
v předchoźım kroku. Dále je proveden popis uskutečněných experiment̊u v kapitole 7.
V kapitole 8 jsou uvedeny výsledky chemických analýz vzork̊u źıskaných během ex-
periment̊u. Následuje kapitola 9 obsahuj́ıćı vyhodnoceńı určovaných veličin z experi-
ment̊u. Na závěr jsou shrnuty výsledky práce, a naznačen směr budoućıho výzkumu.

Navržené metody se ukázaly být použitelné pro stanovováńı požadovaných para-
metr̊u s dostatečnou přesnost́ı. Rovněž byla identifikována možná vylepšeńı metody
měřeńı hustoty, která by vedla ke sńıžeńı nejistoty měřeńı a zvýšila jeho přesnost.

Kĺıčová slova

Indukčńı taveńı, studený keĺımek, matematické modelováńı, hustota, teplota likvidu,
tepelný tok, skull vrstva, Al2O3, ZrO2, Fe2O3.



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 Al2O3 and ZrO2. Furthermore, the heat
flux from the melt of a mixture of ZrO2 and Fe2O3 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, Al2O3, ZrO2, Fe2O3.
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3.1.2 Test indukčńıho systému bez taveniny . . . . . . . . . . . . . 24
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Seznam použitých symbol̊u

a m hloubka vniku
B T magnetická indukce
c −1 koeficient citlivosti
cp J · kg−1 ·K−1 měrná tepelná kapacita
cp,w J · kg−1 ·K−1 měrná tepelná kapacita vody
Cs − konstanta
D C · m−2 elektrická indukce
d m tloušt’ka pásu pásového vedeńı
d m vzdálenost vněǰśı hranice modelu
d1 m vnitřńı pr̊uměr induktoru
d2 m vnitřńı pr̊uměr studeného keĺımku
ding m pr̊uměr ingotu
dm m pr̊uměr taveniny
dp1 m pr̊uměr trubice induktoru
dp2 m pr̊uměr trubice studeného keĺımku
ds m pr̊uměr měřićıho hrotu
dseg m vnitřńı pr̊uměr trubice studeného keĺımku
E V · m−1 intenzita elektrického pole
f Hz frekvence
F L N · m−3 objemová hustota Lorentzovy śıla
g m · s−2 gravitačńı zrychleńı
H A · m−1 intenzita magnetického pole
h m výška, hloubka
h m výška pásu pásového vedeńı
h1 m výška induktoru
h3 m výška segment̊u studeného keĺımku
hb m výška dna studeného keĺımku
hcc m výška stěny studeného keĺımku
hkal m hloubka ponořeńı kalorimetru
hm m výška taveniny
HT , l −H25 J ·mol−1 změna entalpie mezi teplotou T a 25 ◦C
I A elektrický proud
I2 A proud sekundárńım obvodem

1Rozměr záviśı na rozměru zdroje nejistoty.
2Nejistota měřeńı má stejný rozměr jako veličina pro ńıž je vyjádřená.
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II A proud induktorem
J A · m−2 proudová hustota
k − koeficient rozš́ı̌reńı zdroje nejistoty
K0 A ·m−1 hustota plošného proudu
kU − koeficient statistického rozděleńı
l m délka pásu pásového vedeńı
L2 H indukčnost vsázky
L′2 H indukčnost vsázky přepočtená na stranu induktoru
Lbb H indukčnost pásového vedeńı
LI H indukčnost induktoru se vsázkou
Lind H indukčnost induktoru
Lind,bb H indukčnost induktoru a pásového vedeńı
Lind,bb,cc H indukčnost induktoru, pásového vedeńı a studeného keĺımku
M H vzájemná indukčnost
m kg hmotnost
ṁ kg · s−1 hmotnostńı pr̊utok
m1 kg hmotnost prázdného pyknometru
m2 kg hmotnost pyknometru se vzorkem
m3 kg hmotnost pyknometru se vzorkem a kapalinou
m4 kg hmotnost pyknometru s kapalinou
ming kg hmotnost ingotu
mk kg hmotnost dvojkužele v kapalině
mm kg hmotnost taveniny
Mo g ·mol−1 molárńı hmotnost směsi
mv kg hmotnost dvojkužele na vzduchu
mz1 kg hmotnost závaž́ı při prvńım vážeńı
mz2 kg hmotnost závaž́ı při druhém vážeńı
mZr kg hmotnost Zr
MZr g ·mol−1 molárńı hmotnost Zr
mς kg vliv povrchového napět́ı na hmotnost
n − počet měřeńı
N − počet závit̊u induktoru
Ns − počet sekćı studeného keĺımku
p − transformačńı převod
p Pa tlak
Pb W tepelný výkon odváděný z taveniny dnem studeného keĺımku
Pc W tepelné ztráty konvekćı z hladiny taveniny
Pcc W Jouleovy ztráty ve studeném keĺımku
Pccm W kalorimetricky měřený tepelný výkon odváděný ze studeného

keĺımku
Pi W tepelný výkon v i-té chladićı větvi
Pind W Jouleovy ztráty v induktoru
Pind,bb W Jouleovy ztráty v induktoru a pásovém vedeńı
Pkal W tepelný výkon odváděný kalorimetrem
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Pm W tepelný výkon v tavenině
pm W ·m−3 hustota Jouleových ztrát
PTL W celkový tepelný výkon odváděný z taveniny
Pr W tepelné ztráty sáláńım z hladiny taveniny
Pr,o W tepelné ztráty sáláńım z hladiny taveniny přenášené mimo

prostor studeného keĺımku
Pw W tepelný výkon odváděný z taveniny stěnou studeného keĺımku
Pz W tepelné ztráty
Q C elektrický náboj
qAl2O3 J · g−1 energie pro ohřev 1 g Al2O3

qkal W ·m−2 hustota tepelného toku odváděného kalorimetrem
qr J energie uvolněná při chemické reakci
Qst J energie při startovaćı fázi
Qw l ·min−1 pr̊utok segmentem studeného keĺımku
qw W ·m−2 hustota tepelného toku stěnou studeného keĺımku
qZrO2 J · g−1 energie pro ohřev 1 g ZrO2

r m poloměr
r1 m poloměr taveniny
r2 m poloměr taveniny se skull vrstvou
R2 Ω odpor vsázky
R′2 Ω odpor vsázky přepočtený na stranu induktoru
r3 m poloměr taveniny se skull vrstvou a vzduchovou mezerou
r4 m poloměr taveniny se skull vrstvou, vzduchovou mezerou a stěnou

trubice studeného keĺımku
Rbb Ω odpor pásového vedeńı
Rcc Ω odpor studeného keĺımku převedený na stranu induktoru
RI Ω odpor induktoru se vsázkou
Rind Ω odpor induktoru
Rind,bb Ω odpor induktoru a pásového vedeńı
Sing m2 plocha podstavy ingotu
Skal m2 povrch ponořené části kalorimetru
Sm m2 plocha hladiny taveniny
T ◦C teplota
t s doba ohřevu
T0

◦C počátečńı teplota
t1 s okamžik ponořeńı kalorimetru
tc s doba výpočtu
Tcu

◦C teplota na rozhrańı vzduchové mezery a stěny studeného keĺımku
Text

◦C teplota okoĺı
Tl

◦C teplota likvidu
Tm

◦C teplota taveniny
Ts

◦C teplota solidu
Tsk

◦C teplota na rozhrańı skull vrstvy a vzduchové mezery
Tw

◦C teplota chladićı vody
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u −2 nejistota měřeńı
U −2 rozš́ı̌rená nejistota měřeńı
uA −2 nejistota měřeńı typu A
uB −2 nejistota měřeńı typu B
uC −2 kombinovaná nejistota měřeńı
UI V napět́ı induktoru
ULT

◦C rozš́ı̌rená nejistota měřeńı teploty likvidu
v m · s−1 rychlost
Vm m3 objem taveniny
Vsk m3 objem skull vrstvy
Vst m3 objem nutný pro nastartováńı procesu indukčńıho taveńı
Vt kg objem dvojkužele
ww m · s−1 rychlost prouděńı vody
Xbb Ω reaktance pásového vedeńı
Z Ω impedance

α K−1 součinitel teplotńı roztažnosti
αa W ·m−2 ·K−1 ekvivalentńı koeficient přenosu tepla sáláńım
αAl2O3 K−1 součinitel teplotńı roztažnosti Al2O3

αo K−1 součinitel teplotńı roztažnosti směsi
αw W ·m−2 ·K−1 součinitel přestupu tepla do chladićı vody
αZrO2 K−1 součinitel teplotńı roztažnosti ZrO2

γ S ·m−1 elektrická konduktivita
δ m mezera mezi pásy pásového vedeńı
δa m š́ı̌rka vzduchové mezery
δb,sk m tloušt’ka skull vrstvy na dně studeného keĺımku
∆fH

0
T J ·mol−1 reakčńı entalpie při teplotě T

δsk m tloušt’ka skull vrstvy
δw,sk m tloušt’ka skull vrstvy na stěně studeného keĺımku
∆H J ·mol−1 změna entalpie při změně fáze
∆T ◦C rozd́ıl teplot
∆zmax −1 maximálńı odchylka zdroje nejistoty
ε F ·m−1 permitivita
ε0 F ·m−1 permitivita vakua
εcc − emisivita stěny studeného keĺımku
εcu − emisivita mědi
εm − emisivita hladiny taveniny
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εr − relativńı permitivita
εsk − emisivita skull vrstvy
εsk,cu − emisivita při výměně tepla mezi skull vrstvou a stěnou

studeného keĺımku
η Pa · s dynamická viskozita
λa W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti vzduchové mezery
λair W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti vzduchu
λAl2O3 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti Al2O3

λcu W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti mědi
λsk W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti skull vrstvy
λw W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti vody
λZrO2 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti ZrO2

µ H ·m−1 permeabilita
µ0 H ·m−1 permeabilita vakua
µr − relativńı permeabilita
νw m2 · s−1 kinematická viskozita vody
ξ − koeficient přenosu tepla sáláńım mimo prostor

studeného keĺımku
ρ C ·m−3 objemová hustota náboje
ρ kg ·m−3 hustota
ρ Ω ·m rezistivita
ρa kg ·m−3 hustota vzduchu
ρCu Ω ·m rezistivita mědi
ρl kg ·m−3 hustota srovnávaćı kapaliny
ρm kg ·m−3 hustota taveniny
ρm Ω ·m rezistivita taveniny
ρo kg ·m−3 hustota směsi
ρsk kg ·m−3 hustota skull vrstvy
ρw kg ·m−3 hustota vody
σ N ·m−1 povrchové napět́ı
σ W ·m−2 ·K−4 Stefan-Boltzmannova konstanta
σsk m směrodatná odchylka měřeńı tloušt’ky skull vrstvy
Φ Wb magnetický indukčńı tok
χ − směrodatná odchylka
Ψ C elektrický indukčńı tok
ω rad · s−1 úhlová frekvence (ω = 2πf)

Nu − Nusseltovo č́ıslo
Pr − Prandtlovo č́ıslo
Re − Reynoldsovo č́ıslo
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1́
Uvod

1.1 Motivace

Studium fyzikálńıch vlastnost́ı a chováńı materiál̊u za r̊uzných podmı́nek je zásadńı
pro návrh nových zař́ızeńı, která budou vykazovat lepš́ı parametry než stávaj́ıćı,
ale i pro popis zař́ızeńı použ́ıvaných deśıtky let, ve kterých může doj́ıt k r̊uzným
stav̊um za velmi nestandardńıch podmı́nek. Takové zař́ızeńı je např́ıklad jaderná
elektrárna při podmı́nkách těžké jaderné havárie s taveńım aktivńı zóny reaktoru.
Pro zvýšeńı bezpečnosti provozu jaderných elektráren jsou tyto stavy modelovány
pomoćı softwarových baĺık̊u a na základě výsledk̊u model̊u jsou zaváděna opatřeńı
pro sńıžeńı pravděpodobnosti vzniku takové havárie a redukci jej́ıch př́ıpadných
dopad̊u na okoĺı a personál elektrárny. Pro vytvořeńı model̊u jsou nutná vstupńı
data, na nichž záviśı přesnost źıskaného výsledku. Dostupnost vstupńıch dat pro
materiály při teplotách překračuj́ıćıch 2000 ◦C představuje značný problém [1].

V obou zmı́něných př́ıpadech jsou hlavńı mı́rou náročnosti podmı́nky, za kterých
maj́ı být materiály zkoumány. Mnohé perspektivńı materiály se připravuj́ı za vy-
sokých teplot, rovněž k jaderným haváríım s taveńım aktivńı zóny reaktoru docháźı
za extrémńıch podmı́nek. Jak ukázala havárie jaderné elektrárny Fukušima I, i při
současném stavu bezpečnostńıch systémů a znalost́ı může k havárii doj́ıt. Havárie
jaderné elektrárny s taveńım aktivńı zóny má velice malou pravděpodobnost vzniku,
ale jej́ı dopady mohou být značné z pohledu ekonomického, ekologického a předevš́ım
společenského. Proto je třeba materiály zkoumat i za takových podmı́nek, at’ už pro
zvyšováńı bezpečnosti jaderných elektráren provozovaných v současnosti, pro návrh
elektráren budoućıch nebo pro pokrok techniky.

V práci jsou testovány metody, které jsou perspektivńı z pohledu studia vlast-
nost́ı a chováńı materiál̊u i během těžké jaderné havárie. Pro jejich aplikaci v této
oblasti je však nejprve nutné ověřit jejich spolehlivost na neaktivńıch látkách.
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1.2 Ćıle disertačńı práce

Práce si klade tři hlavńı ćıle. Prvńım je návrh a otestováńı metody pro měřeńı
hustoty směśı oxid̊u v kapalné fázi při vysoké teplotě (vyšš́ı než 2000 ◦C), druhým
hlavńım ćılem je ověřeńı použitelnosti vyhodnocováńı solidifikačńıch křivek pro sta-
noveńı teploty likvidu těchto směśı. Třet́ım hlavńım záměrem práce je určeńı hustoty
tepelného toku z taveniny na bázi oxid̊u stěnou kalorimetru.

Dále práce zahrnuje několik d́ılč́ıch ćıl̊u. Prvńım z nich je stanoveńı přibližného
výkonu dodaného tavenině a potřebného pro úspěšné provedeńı experimentu. Druhým
d́ılč́ım ćılem je tvorba matematického modelu pro řešeńı elektromagnetického pole
při indukčńım taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku, který bude využit pro návrh
uspořádáńı experimentu. Do třetice se práce zaměřuje na ověřeńı platnosti závislosti
tloušt’ky skull vrstvy na teplotě taveniny.

9



2
Aktuálńı stav problematiky

Źıskáńı informaćı o fyzikálńıch vlastnostech materiál̊u a jejich chováńı při vysokých
teplotách přináš́ı problém ve volbě vhodné metody a materiál̊u, které jsou pro re-
alizaci metody použitelné. V této kapitole jsou popsány konvenčńı metody měřeńı
hustoty materiál̊u v kapalné fázi a určováńı teploty likvidu. U metod jsou uvedeny
jejich výhody a nevýhody.

2.1 Měřeńı hustoty

Při popisu jednotlivých metod měřeńı hustoty látek je nutné přihlédnout ke sku-
penstv́ı daného materiálu při teplotě, pro ńıž je hustota určována. V této části jsou
popsány základńı metody stanovováńı hustoty materiál̊u v kapalné fázi.

2.1.1 Hydrostatická metoda

Metoda spoč́ıvá ve dvoj́ım vážeńı platinového dvojkužele (v zahraničńı literatuře je
zmiňována i platinová koule) na vzduchu a v měřené kapalině [2]. Tvar dvojkužele se
voĺı proto, aby př́ıpadné bubliny unikly po jeho povrchu z taveniny a neovlivňovaly
přesnost měřeńı. Při definovaném objemu dvojkužele a známé objemové roztažnosti
platiny lze z rozd́ılu hmotnost́ı stanovit hustotu taveniny. Schématicky je metoda
znázorněna na Obr. 2.1.

Měřeńı ovlivňuje povrchové napět́ı taveniny, jelikož dvojkužel je zavěšen na
PtRh drátku. Tento vliv je možné eliminovat provedeńım vážeńı s menš́ım a větš́ım
závaž́ım, aby se indikátor vah ustálil v prvńım př́ıpadě vlevo od nuly, a ve druhém
napravo od nuly. Pro prvńı př́ıpad plat́ı

mk = mz1 +mς , (2.1)

kde mk je hmotnost dvojkužele v kapalině, mz1 reprezentuje hmotnost závaž́ı a mς

zohledňuje vliv povrchového napět́ı.
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Obr. 2.1: Schématické znázorněńı hydrostatické metody měřeńı hustoty materiálu
v kapalné fázi. Dvojkužel zavěšený na PtRh drátku připojeném k analytickým

vahám.

Pro druhý př́ıpad lze napsat

mk +mς = mz2 , (2.2)

kde mz2 je hmotnost závaž́ı při druhém vážeńı.
Výslednou hmotnost platinového dvojkuželu bez vlivu povrchového napět́ı p̊usob́ıćıho

na závěs lze vyjádřit ve tvaru

mk =
mz1 +mz2

2
. (2.3)

Hustota taveniny

ρ =
mv −mk

Vt
, (2.4)

kde mv je hmotnost dvojkužele ve vzduchu a Vt označuje jeho objem při teplotě
měřené kapaliny [3].

Tato metoda je poměrně jednoduchá na praktické provedeńı, nicméně pro měřeńı
hustoty zamýšlených materiál̊u nepoužitelná hned ze dvou d̊uvod̊u. Prvńım d̊uvodem
je ńızká teplota táńı platiny, př́ıpadně rhodia, která je 1769◦C v př́ıpadě platiny a
1960◦C pro rhodium [4]. Teploty, při nichž má být měřeńı provedeno, jsou výrazně
vyšš́ı něž teplota táńı obou zmiňovaných kov̊u. Při použit́ı kovu s vyšš́ı teplotou
táńı, např́ıklad wolframu, by byl problém s oxidaćı kovu v tavenině, ke které docháźı
přibližně od 400 ◦C [5]. Druhým d̊uvodem je výrazné v́ı̌reńı taveniny popsané v části
3.1.5, které by výrazně ovlivnilo výsledky.

2.1.2 Metoda maximálńıho tlaku bubliny

Tato metoda využ́ıvá k určeńı hustoty kapaliny měřeńı hydrostatického tlaku. Prin-
cip metody je schematicky naznačen na Obr. 2.2.
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Do kapaliny je ponořena kapilára, kterou je do ńı zaváděn plyn. Na konci kapiláry
se vytvář́ı bublina [6]. Maximálńı tlak k vytvořeńı bubliny lze vyjádřit

p = ρgh+
2σ

r
, (2.5)

kde p je tlak, ρ hustota, g gravitačńı zrychleńı, h hloubka, v ńıž se bublina vytvář́ı,
σ povrchové napět́ı kapaliny a r poloměr bubliny.

h

plyn

Obr. 2.2: Schématické znázorněńı metody maximálńıho tlaku bubliny pro měřeńı
hustoty materiálu v kapalné fázi. Kapilára ponořená do kapaliny a bublina

vytvořená plynem vháněným do kapiláry. Bublina je vytvořena v hloubce h.

Prvńı člen pravé strany rovnice (2.5) reprezentuje hydrostatický tlak a jej́ı druhý
člen tlak zp̊usobený povrchovým napět́ım bubliny. Člen obsahuj́ıćı tlak zp̊usobený
povrchovým napět́ım bubliny, pro jehož stanoveńı je nutná znalost obvykle neznámých
parametr̊u σ a r, je možné odstranit měřeńım v r̊uzných hloubkách kapaliny za
předpokladu, že oba parametry jsou nezávislé na hloubce.

Následně lze hustotu kapaliny źıskat z

ρ =
p1 − p2

g (h1 − h2)
, (2.6)

kde (p1 − p2) je rozd́ıl tlak̊u k vytvořeńı bubliny v r̊uzných hloubkách a (h1 − h2)
rozd́ıl hloubek, v nichž byla bublina vytvořena.

V př́ıpadě této metody je nutné brát v úvahu teplotńı roztažnost kapiláry, která
bude ovlivňovat hloubku, v ńıž bude tlak potřebný k vytvořeńı bubliny měřen.
V př́ıpadě měřeńı materiál̊u při vysokých teplotách je i u této metody problém
ve volbě materiál̊u, konkrétně materiálu kapiláry. Rovněž volba nádoby, ve které se
roztavený materiál nacháźı, je komplikovaná. Při použit́ı indukčńıho taveńı ve stu-
deném keĺımku bude měřeńı ovlivněno intenzivńım mı́cháńım taveniny, což zp̊usob́ı
nepřijatelnou chybu. Volba jiné nádoby naráž́ı na stejný problém jako volba ma-
teriálu kapiláry.
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2.1.3 Metoda přisedlé kapky

Metodu přisedlé kapky lze v literatuře nalézt ve dvou provedeńıch – bez keĺımku a
s keĺımkem. V prvńım př́ıpadě se vzorek měřeného materiálu o definované hmotnosti
umı́st́ı na podložku a následně je roztaven. Jeho objem při určité teplotě se poté
poč́ıtá ze zaznamenaného tvaru vytvořené kapky [6]. Pr̊uřez kapkou a podložkou při
použit́ı metody bez keĺımku je vyobrazen na Obr. 2.3 vlevo.

Varianta s keĺımkem je totožná, s t́ım rozd́ılem, že se vzorek nenacháźı na
podložce, ale v keĺımku. V tomto př́ıpadě muśı být zajǐstěno, aby byl keĺımek ma-
ximálně naplněn a vytvořila se nad ńım kapka z měřeného materiálu, jak je na-
značeno na Obr. 2.3 vpravo.

Obr. 2.3: Schématické znázorněńı metody přisedlé kapky pro měřeńı hustoty
materiálu v kapalné fázi. Vlevo – kapka z roztaveného zkoumaného materiálu na
podložce, vpravo – kapka vytvořená nad keĺımkem z roztaveného zkoumaného

materiálu.

Komplikace při použit́ı obou variant může zp̊usobovat předpokládaná geomet-
rická symetrie kapky, která nemuśı být při měřeńı zcela zachována. Daľśı obt́ıž́ı této
metody je volba materiál̊u podložky, př́ıpadně keĺımku. Tento problém odstraňuj́ı
metody levitačńı.

2.1.4 Levitačńı metody

Jedná se o nejpouž́ıvaněǰśı metody stanovováńı hustoty materiál̊u při vysokých tep-
lotách v kapalném stavu. Jednotlivé metody se lǐśı v technických detailech a zp̊usobu
dosažeńı levitace měřeného vzorku, ale princip je pro všechny metody stejný. Roz-
tavený vzorek měřeného materiálu levituje a jeho tvar je zaznamenáván vizuálńım
systémem. Hustota je poč́ıtána ze známé hmotnosti vzorku a z jeho objemu źıskaného
analýzou záznamu jeho tvaru. Metodami levitace mohou být elektrostatická, mag-
netická, elektromagnetická, aerodynamická nebo levitace na vrstvě plynu.

Elektrostatická levitace využ́ıvá k překonáńı gravitace Coulombovu śılu p̊usob́ıćı
mezi nabitým vzorkem a paralelńımi elektrodami. Magnetická levitace využ́ıvá mag-
netických vlastnost́ı vzorku, konkrétně jeho magnetizace. To může zp̊usobovat kom-
plikace při vysokých teplotách, kdy může docházet ke změně magnetických vlast-
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nost́ı materiálu vzorku. Při elektromagnetické levitaci je vzorek levitován vysoko-
frekvenčńım elektromagnetickým polem. Vı́̌rivé proudy vznikaj́ıćı ve vzorku inter-
aguj́ı s elektromagnetickým polem, přičemž docháźı ke vzniku Lorenzovy śıly, kte-
rou je vzorek nadnášen. Aerodynamická levitace použ́ıvá proud inertńıho plynu ke
vznosu vzorku. Levitace na vrstvě plynu využ́ıvá téhož s t́ım rozd́ılem, že plyn
je protlačován porézńı membránou umı́stěnou pod vzorkem a vytvoř́ı tak plynový
poľstář, na kterém se vzorek vznáš́ı. Rozd́ıl mezi levitačńımi metodami využ́ıvaj́ıćımi
proud plynu je patrný z Obr. 2.4, který schématicky znázorňuje obě možnosti dosažeńı
levitace [7]. Na Obr. 2.4 a) je vyobrazen zp̊usob levitace na vrstvě plynu, na Obr. 2.4
b) pak princip aerodynamické levitace. Zp̊usoby roztaveńı vzorku mohou být r̊uzné,
např. indukčńı ohřev nebo ohřev pomoćı laserového paprsku.

plyn

vzorek

a)

plyn

b)

Obr. 2.4: Schématické znázorněńı dvou nejpouž́ıvaněǰśıch metod pro levitaci
roztavených oxid̊u. a) – levitace na vrstvě plynu, roztavený vzorek levituje na

plynovém poľstáři vytvořeném z plynu protlačeného porézńı membránou;
b) – aerodynamická levitace – vzorek levituj́ıćı v proudu plynu.

Jak bylo zmı́něno výše, levitačńı metody odstraňuj́ı problémy s volbou materiálu,
protože vzorek nepřicháźı do kontaktu s konstrukčńımi materiály. Tyto metody jsou
v dnešńı době značně využ́ıvány pro studium fyzikálńıch vlastnost́ı materiál̊u; mimo
hustotu jde analýzou geometrie vzorku měřit i povrchové napět́ı nebo viskozitu.
Nevýhodou zmı́něných metod je závislost na tvarové stálosti vzorku – nastane-li
změna chováńı materiálu a začne-li docházet k rychlým změnám tvaru vzorku během
měřeńı, nelze tyto metody použ́ıt.

2.2 Měřeńı teploty likvidu

Pro určováńı teploty likvidu použ́ıvám vyhodnocováńı ochlazovaćıch křivek, princip
této metody je popsán v části 4.1.1. Nı́že jsou stručně vysvětleny daľśı metody
vhodné pro tento účel.

K výzkumu některých fyzikálńıch a chemických vlastnost́ı v závislosti na teplotě
lze využ́ıt techniky takzvané termické analýzy. Mezi tyto techniky patř́ı termogravi-
metrie (TG), diferenčńı termická analýza (DTA) a diferenčńı skenovaćı kalorimetrie
(DSC). Daľśımi metodami spadaj́ıćımi do termické analýzy jsou např. dilatometrie
a termomechanická analýza. Posledńımi dvěma jmenovanými lze studovat součinitel
délkové roztažnosti, resp. součinitel objemové roztažnosti, v závislosti na teplotě,
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proto jim nebude v této části věnován prostor. Metody TG, DTA, DSC nebo je-
jich kombinace jsou využ́ıvány k měřeńı entalpie, tepelné kapacity nebo určováńı
fázových diagramů [8], [9], [10], [11].

2.2.1 Termogravimetrie (TG)

Termogravimetrie je metodou termické analýzy, při ńıž je konstantńı rychlost́ı měněna
teplota vzorku za současného precizńıho měřeńı jeho hmotnosti. Změna hmotnosti
indikuje chemickou reakci prob́ıhaj́ıćı ve vzorku při dané teplotě [8]. Touto metodou
nelze měřit teplotu likvidu látky, ale většinou se použ́ıvá v kombinaci s metodami
DTA nebo DSC pro komplexněǰśı popis chováńı vzorku v závislosti na teplotě.

2.2.2 Diferenčńı termická analýza (DTA)

Při tomto druhu analýzy jsou porovnávány teploty vzorku a referenčńıho materiálu
při změně teploty. Tyto teploty by se měly rovnat do okamžiku, při němž dojde
k termodynamickému ději uvnitř vzorku. Dějem může být změna krystalické struk-
tury, změna fáze nebo chemická reakce [11]. Proto je DTA vhodná pro měřeńı tep-
loty likvidu, i solidu a daľśıch změn v látce projevuj́ıćıch se tepelnými změnami.
Schématický nákres zař́ızeńı pro DTA je znázorněn na Obr. 2.5. Vzorek (V) je
zahř́ıván stejnou rychlost́ı jako referenčńı materiál (R) za stálého měřeńı teploty
termočlánky (T) a zaznamenáváńı rozd́ılu teplot ∆T . Celý proces prob́ıhá v peci se
zdrojem tepla (ZT) za nepřetržitého pr̊utoku plynu (A). Plyn může vytvářet inertńı
atmosféru, ale nemuśı.

T T

V R

A

ZT ZT
- -+ +

Obr. 2.5: Schématické znázorněńı DTA.

Výhodou této metody, oproti např́ıklad vyhodnocováńı ohř́ıvaćıch nebo ochla-
zovaćıch křivek, je poměrně snadno identifikovatelný záznam změny na pr̊uběhu
rozd́ılu teplot ∆T v závislosti na teplotě T . Rozd́ıl je vidět na Obr. 2.6, kde je pa-
trné, že změna se projev́ı výrazněji při použit́ı DTA než při vyhodnocováńı ohř́ıvaćı
křivky. Na pr̊uběhu z DTA jsou zřetelněji rozeznatelné změny než na ohř́ıvaćı křivce,
kde v reálném př́ıpadě může změna poměrně snadno zaniknout v r̊uzných zvlněńıch
křivky zp̊usobených jinými jevy než studovanými.
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Obr. 2.6: Rozd́ıl mezi pr̊uběhem ohř́ıvaćı křivky (vlevo) a záznamem z DTA
(vpravo).

DTA je převážně metodou kvalitativńı. Lze tedy stanovit teplotu, při ńıž ke
změně docháźı, ale informace např́ıklad o velikosti entalpie spotřebované nebo uvolněné
během změny chyb́ı. Rovněž může být problém, že docháźı-li k v́ıce změnám současně,
mohou tyto změny splynout, př́ıpadně jinak znemožnit korektńı vyhodnoceńı měřeńı.

2.2.3 Diferenčńı skenovaćı kalorimetrie (DSC)

Diferenčńı skenovaćı kalorimetrie je metoda podobná DTA, ovšem na rozd́ıl od ńı
lze touto metodou kvantifikovat entalpii, jež se uvolňuje během změny nebo j́ıž je
nutné materiálu dodat, aby ke změně došlo.

T T

V R

A ZT ZT

Obr. 2.7: Schématické znázorněńı DSC.

I v př́ıpadě DSC docháźı ke konstantńımu ohř́ıváńı vzorku a referenčńıho ma-
teriálu za stálého měřeńı teploty. Vzorek i referenčńı materiál má vlastńı zdroj tepla.
Regulátor ř́ıd́ı zdroje tepla tak, aby vzorek a referenčńı materiál měly po celou dobu
analýzy shodnou teplotu. Pokud ve vzorku dojde k chemické nebo fyzikálńı změně
uvolňuj́ıćı nebo vyžaduj́ıćı energii, muśı být sńıžen nebo zvýšen výkon zdroje tepla.
Změna výkonu zdroje tepla je zaznamenávána, a proto je možné stanovit množstv́ı
energie potřebné nebo uvolněné během děje v závislosti na teplotě [10]. Princip DSC
je schématicky naznačen na Obr. 2.7. Vzorek (V) a referenčńı materiál (R) jsou
zahř́ıvány stejnou rychlost́ı, každý vlastńım zdrojem tepla (ZT), za stálého měřeńı
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teploty termočlánky (T). Celý proces prob́ıhá za nepřetržitého pr̊utoku plynu (A).
Plyn může vytvářet inertńı atmosféru, ale nemuśı.
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3
Indukčńı taveńı oxid̊u ve studeném

keĺımku

Indukčńı taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku je technologický proces využ́ıvaný k ta-
veńı materiál̊u s vysokou teplotou táńı. Charakteristickým rysem je chlazený keĺımek,
kterým je odváděn tepelný výkon z taveniny. Na rozhrańı mezi keĺımkem a taveninou
je tvořena tenká vrstva, která je v pevné fázi, a izoluje tak taveninu od keĺımku. T́ım
chráńı keĺımek před tepelným namáháńım a taveninu před znečǐstěńım materiálem
keĺımku. Z toho d̊uvodu je možné touto technologíı dosáhnout vysoké čistoty pro-
duktu taveńı [12]. Tenká vrstva na rozhrańı mezi taveninou a studeným keĺımkem
je označována jako skull vrstva.

Studený keĺımek existuje v r̊uzných provedeńıch. Tato práce se zabývá pouze in-
dukčńım taveńım ve studeném keĺımku segmentovém, jehož geometrické uspořádáńı
je vyobrazeno na Obr. 3.1. Ten sestává ze segment̊u, dna a obj́ımky. Segmenty
studeného keĺımku jsou trubice protékané chladićım médiem, v uvažovaném př́ıpadě
vodou. Studený keĺımek lze provozovat v provedeńı se dnem chlazeným vodou př́ımo,
nebo pomoćı odváděńı tepla přes segmenty studeného keĺımku. Ve všech experimen-
tech popisovaných v této práci bylo využito druhé varianty, vzhledem k tomu, že
pr̊uměr studeného keĺımku nebyl v žádném z experiment̊u tak velký, aby bylo nutné
dno chladit př́ımo.

Použ́ıvaný indukčńı systém zahrnuje i pracovńı komoru s polohovaćım zař́ızeńım
umožňuj́ıćım změnu polohy keĺımku v̊uči induktoru, chladićı systém a systém sběru
dat. Na Obr. 3.2 je vyobrazeno schématické uspořádáńı indukčńıho systému a na
Obr. 3.7 fotografie pracovńı komory před experimentem.

Na schematickém uspořádáńı indukčńıho systému na Obr. 3.2 je vidět instru-
mentace termistory a pr̊utokoměry na všech větv́ıch chladićıho systému, lze tedy
kalorimetricky měřit odváděný tepelný výkon dle

Pi = cpṁ∆T , (3.1)

kde Pi je tepelný výkon odváděný vodou v i-té chladićı větvi, cp měrná tepelná
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Obr. 3.1: Indukčńı pec se segmentovým studeným keĺımkem (5) včetně induktoru
(1), dna (6), vsázky (2) a obj́ımky (7).

kapacita při konstantńım tlaku, ṁ hmotnostńı pr̊utok média a ∆T rozd́ıl teplot na
vstupu a výstupu chladićı větve.

3.1 Proces indukčńıho taveńı ve studeném keĺımku

Indukčńı taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku lze použ́ıt v r̊uzných modifikaćıch a
v r̊uzných režimech k r̊uzným účel̊um, např. k r̊ustu krystal̊u nebo odléváńı taveniny.
Pro účely této práce je uvažován proces, při němž je roztaven vstupńı materiál,
tavenina je homogenizována a následně docháźı k ustáleńı veličin popisuj́ıćıch tepelné
chováńı na stanovené hodnotě.

Tento proces lze rozdělit na 4 fáze – startovaćı fázi, formováńı taveniny, jej́ı
homogenizaci a stabilizaci. Schématicky je pr̊uběh experimentu, při němž je tavenina
formována změnou vzájemné polohy studeného keĺımku a induktoru, znázorněn na
Obr. 3.3.

Na Obr. 3.4 a Obr. 3.5 jsou vyobrazeny ukázkové pr̊uběhy výkonu v tavenině,
ztrát v induktoru, napět́ı na induktoru a teploty během experimentu, konkrétně
experimentu I10. V pr̊uběźıch jsou označeny i jednotlivé fáze, prvńı tři souhlaśı s výše
uvedeným popisem, posledńı fáze je označena jako samotné měřeńı. Důvodem je, že
ćılem konkrétńıho experimentu bylo měřeńı hustoty při teplotách od 2400 ◦C do
2100 ◦C a následné stanoveńı teploty likvidu dané směsi. Fáze stabilizace prob́ıhala
před každým měřeńım.
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Obr. 3.2: Schématické uspořádáńı indukčńı pece se studeným keĺımkem. T0–T7 –
termočlánky, F1–F8 – pr̊utokoměry, V1–V6 – ventily, VCHO – vněǰśı chladićı
okruh, P1–P2 – pyrometry, SEV – senzory elektrických veličin, PC – poč́ıtač.

a b c d

Obr. 3.3: Vývoj objemu roztaveného materiálu ve studeném keĺımku.
a – startovaćı materiál uložený ve směsi; b – roztavené množstv́ı oxidu dostatečné

k př́ımému indukčńımu ohřevu; c – tavenina během formováńı; d – zformovaná
tavenina
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Obr. 3.4: Pr̊uběh výkonu v tavenině Pm, ztrát v induktoru Pind,bb a napět́ı na
induktoru během experimentu včetně označeńı fáźı procesu. 1 – startovaćı fáze,

2 – formováńı taveniny, 3 – homogenizace taveniny, 4 – samotné měřeńı.
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Obr. 3.5: Pr̊uběh teploty T měřené pyrometrem na hladině taveniny během
experimentu včetně označeńı fáźı procesu. 1 – startovaćı fáze, 2 – formováńı

taveniny, 3 – homogenizace taveniny, 4 – samotné měřeńı.
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3.1.1 Př́ıprava studeného keĺımku na experiment

Po každém experimentu je nutné studený keĺımek rozebrat, vyčistit a zkontrolovat
př́ıpadná poškozeńı. Fotografie na Obr. 3.6 zachycuje rozebraný, vyčǐstěný studený
keĺımek použ́ıvaný pro experimenty I13–I16. Pro experimenty I01–I12 byl použ́ıván
studený keĺımek identický, ale po 12 experimentech na něm již byly patrné známky
opotřebeńı, proto byl nahrazen keĺımkem novým.

Obr. 3.6: Rozebraný studený keĺımek před sestaveńım pro experiment.

Sestavený studený keĺımek připojený k chladićımu systému před experimentem
je na Obr. 3.7.

Před plněńım studeného keĺımku je nutné ho vymazat, aby nedošlo k úniku
vsázky z keĺımku během plněńı a v prvńıch fáźıch experimentu. To se provád́ı
nanášeńım vhodného oxidu ve formě pasty na vnitřńı, popř́ıpadě vněǰśı, stranu stěny
keĺımku. Pasta je vytvořena smı́cháńım práškového oxidu s vodou. Fotografie takto
vymazaného keĺımku jsou pro ilustraci uvedeny na Obr. 3.8. Vhodný oxid a zp̊usob
vymazáńı muśı být volen s ohledem na chováńı materiálu samotného, velikost jeho
částic v prášku a daľśı vlastnosti, nebot’ některé varianty mohou být hygroskopické.
Rovněž muśı být přihĺıženo ke složeńı tavené směsi, aby nedošlo ke kontaminaci ta-
veniny. Pokud se žádný materiál obsažený v tavené směsi nejev́ı jako vhodný, lze
použ́ıt materiál jiný, ale je žádoućı vymazat studený keĺımek z vněǰśı strany jeho
stěny.

Tento krok se běžně provád́ı až po otestováńı indukčńıho systému bez taveniny,
popsaného v části 3.1.2, a následuje až po dokončeńı úkon̊u popsaných v části 3.1.2.
Patř́ı ale k př́ıpravě studeného keĺımku na experiment, z toho d̊uvodu byl ponechán
v této sekci.

Pro experimenty I01–I16 byl pro vymazáńı studeného keĺımku použit Al2O3.
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Obr. 3.7: Pohled do pracovńı komory před experimentem.

Obr. 3.8: Studený keĺımek po vymazáńı směśı Al2O3 a vody.
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3.1.2 Test indukčńıho systému bez taveniny

Tato část je prováděna před každým experimentem a má dva hlavńı ćıle – ověřit
funkčnost indukčńıho systému a stanovit elektrický odpor prázdného studeného
keĺımku převedený na stranu induktoru. Prvńı d̊uvod má čistě bezpečnostńı charak-
ter, při experimentech se pracuje s vysokým napět́ım a vysokými teplotami, proto je
vhodné vyzkoušet systém bez taveniny a odhalit tak př́ıpadné netěsnosti chladićıho
systému nebo jiné problémy bez př́ıtomnosti taveniny s vysokou teplotou. Druhý
motiv má základ ve snaze stanovit výkon generovaný v tavenině a odlǐsit tak Jou-
leovy ztráty vznikaj́ıćı v měděných komponentech studeného keĺımku a v tavenině.
Toto detailněji popisuji v 3.1.7.

Ilustrativńı pr̊uběh ztrát v induktoru Pind, cc, studeném keĺımku Pcc a napět́ı
na induktoru UI během měřeńı s prázdným studeným keĺımkem je vyobrazen na
Obr. 3.9.
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Obr. 3.9: Pr̊uběh ztrát v induktoru Pind, bb, studeném keĺımku Pcc a napět́ı na

induktoru UI během měřeńı s prázdným studeným keĺımkem před experimentem
I13.

3.1.3 Startovaćı fáze

Oxidy elektropozitivńıch prvk̊u jsou v pevné fázi elektricky nevodivé [13]. Jedná
se o iontové krystaly, jejichž základem je všesměrová iontová vazba [14]. Krystaly
tohoto typu jsou charakteristické t́ım, že za pokojové teploty neobsahuj́ı prakticky
žádné volné elektrony a nositeli elektrického náboje jsou jen ionty [15]. Převažuje
u nich tedy iontová elektrická vodivost. Ionty jsou ovšem za pokojové teploty pevně
umı́stěny v uzlových polohách krystalu a jejich pohyblivost je limitovaná. Při vyšš́ıch
teplotách je difúze iont̊u rychleǰśı, proto u iontových krystal̊u s rostoućı teplotou
elektrická vodivost roste.

Startovaćı fáze je proto velmi d̊uležitou část́ı procesu indukčńıho taveńı elektricky
nevodivých materiál̊u, ve které docháźı ke změně stavu směsi oxid̊u, v d̊usledku čehož
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se jej́ı elektrická vodivost zvyšuje. K realizaci startovaćı fáze lze využ́ıt ohřevu po-
moćı elektrického oblouku, plynového hořáku, přenosu tepla z kovového či grafi-
tového prstence ohřátého indukčně nebo odporově, př́ıpadně tepla spalováńı kovu,
jehož oxid je složkou taveniny. Tato reakce je exotermická [16]. Ve všech experimen-
tech, které jsou prezentované v této práci, byla využita posledńı zmiňovaná možnost.

Tato část procesu taveńı je na Obr. 3.4 a Obr. 3.5 označena č́ıslem 1. Z Obr. 3.4
je patrné, že v této fázi je induktorové napět́ı UI vysoké, aby byla doba pro źıskáńı
počátečńıho objemu roztaveného oxidu v okoĺı startovaćıho materiálu krátká. Ve-
likost tepelného výkonu odváděného keĺımkem je v této fázi ńızká, vzhledem ke
značnému množstv́ı práškové směsi izoluj́ıćı taveninu od stěny keĺımku.

Startovaćı materiál, konkrétně zirkonium použ́ıvané v experimentech I01–I16,
je vidět na fotografii na Obr. 3.10. Po naplněńı studeného keĺımku požadovaným
množstv́ım směsi je vložen startovaćı materiál (Obr. 3.11 vlevo) a pro sńıžeńı te-
pelných ztrát je překryt malým množstv́ım směsi (Obr. 3.11 vpravo).

Obr. 3.10: Fotografie startovaćıho materiálu před experimentem. V tomto př́ıpadě
se jedná o Zr.

Obr. 3.11: Startovaćı materiál umı́stěný ve studeném keĺımku (vlevo) a překrytý
vrstvou práškové směsi (vpravo).

Startovaćı fáze využ́ıvaj́ıćı energie uvolněné při oxidačńı reakci kovu muśı být
před realizaćı pečlivě navržena na základě chemických a fyzikálńıch vlastnost́ı daných
materiál̊u.

Důležitým parametrem při navrhováńı startovaćı fáze je reakčńı entalpie, což je
energie uvolněná oxidaćı jednoho molu dané látky při teplotě za ńıž k reakci docháźı.
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Vzhledem k tomu, že v experimentech I01–I16 byly taveny směsi obsahuj́ıćı Al2O3 a
ZrO2 v r̊uzných poměrech, přicháźı v úvahu použit́ı kovového Al nebo Zr, nebot’ oba
maj́ı afinitu ke kysĺıku – elektronegativita Al je rovna 1,5, v př́ıpadě Zr 1,4, přičemž
elektronegativita O je 3,4.

V práci jsem pro přehlednost zvolil označeńı jednotlivých směśı Al2O3 a ZrO2.
Označeńı všech použ́ıvaných směśı spolu s jejich hmotnostńımi a molárńımi poměry
je uvedeno v Tab. 3.1.

Tab. 3.1: Označeńı použ́ıvaných směśı a jejich hmotnostńı a molárńı zlomky.
Označeńı směsi Hmotnostńı zlomky (hm.%) Molárńı zlomky (%)

Z50 50 hm.% ZrO2 + 50 hm.% Al2O3 45, 3 % ZrO2 + 54, 7 % Al2O3

Z60 60 hm.% ZrO2 + 40 hm.% Al2O3 55, 4 % ZrO2 + 44, 6 % Al2O3

Z80 80 hm.% ZrO2 + 20 hm.% Al2O3 76, 8 % ZrO2 + 23, 2 % Al2O3

Na Obr. 3.13 je vyobrazen fázový diagram systému Al + O. Z d̊uvodu omezeného
př́ıstupu kysĺıku ke startovaćımu materiálu se pohybuje poměr Al a O při startovaćı
fázi na levé části fázového diagramu (odhaduji v rozmeźı 0,1 až 0,3 O/(Al + O)).
Z fázového diagramu je vidět, že až do teploty 900 K se nacháźı sloučenina ve struk-
turách FCC(1) (face-centered cubic, odpov́ıdá Al [17]) + RHO (rhombohedral, od-
pov́ıdá Al2O3 v modifikaci α [18]) [19]. Dále je patrné, že mezi teplotami 900 K a
2100 K se nacháźı materiál pouze se strukturou RHO, jedná se tedy o Al2O3, ale
v pevné fázi.

Z výše uvedeného vyplývá, že při př́ıstupu kysĺıku začne Al oxidovat už při
ńızkých teplotách, což vede k tomu, že se na jeho povrchu vytvoř́ı vrstva Al2O3 a ta
omeźı daľśı oxidaci kovu. Dojde k tzv. pasivaci. K tomu by mělo být přihlédnuto při
návrhu startovaćı fáze, nebot’ nedojde-li k dostatečně rychlému startu, některé kusy
startovaćıho materiálu se pasivuj́ı. Pokud by se v takovém př́ıpadě povedlo proces
nastartovat, mohly by se tyto pasivované kusy nacházet v tavenině. Teplota taveniny,
kterou tvoř́ı směs Al2O3 a ZrO2, může být nižš́ı než teplota táńı čistého Al2O3. Proto
by v této formě mohly kusy startovaćıho materiálu z̊ustat až do roztaveńı vrstvy
Al2O3 na jejich povrchu. V takovém př́ıpadě by došlo k jejich oxidaci a uvolněńı
energie v tavenině např́ıklad při zvyšováńı teploty taveniny během měřeńı. Pokud
by teplota likvidu dané směsi byla vyšš́ı než teplota táńı čistého Al2O3, došlo by
k roztaveńı vrstvy Al2O3 na povrchu dř́ıve a t́ım i k uvolněńı energie v tavenině. To
by mohlo zp̊usobit předčasné ukončeńı experimentu.

Fázový diagram systému Zr + O je vyobrazen na Obr. 3.12. Opět je nutné
uvažovat omezený př́ıstup kysĺıku, proto se poměr Zr a O pohybuje na pravé části
fázového diagramu (odhaduji v rozmeźı 0,7 až 0,9 Zr/(Zr + O)). V této oblasti se
nacháźı materiál ve struktuře HCP(1) (hexagonal close-packed, odpov́ıdá Zr v mo-
difikaci α [4]), př́ıpadně přecháźı do BCC(2) (body-centered cubic, odpov́ıdá Zr
v modifikaci β [4]). Z toho je patrné, že v př́ıpadě použit́ı Zr s omezeným př́ıstupem
kysĺıku nebude docházet k pasivaci a k oxidaci bude docházet až při teplotě vyšš́ı
než 2000 ◦C. Z tohoto d̊uvodu jsem pro experimenty I01–I16 použil jako startovaćı
materiál Zr.

Při návrhu startovaćı fáze je hlavńım ćılem stanovit množstv́ı startovaćıho ma-
teriálu, které uvolńı energii dostatečnou k roztaveńı potřebného objemu směsi oxid̊u,
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aby mohl dále prob́ıhat proces taveńı indukčně. V př́ıpadě použit́ı Zr jako starto-
vaćıho materiálu lze psát

Zr + O2 = ZrO2 + qr , (3.2)

kde qr je energie uvolněná při reakci, která odpov́ıdá reakčńı entalpii.

Qst =
∆fH

0
TmZr

MZr

, (3.3)

kde Qst je energie uvolněná oxidaćı Zr o hmotnosti mZr, MZr je molárńı hmotnost
Zr a ∆fH

0
T reakčńı entalpie ZrO2 při teplotě T [22].

Energie potřebná k roztaveńı objemu Vst dostatečného pro nastartováńı procesu
taveńı lze zapsat ve formě

Qst = ((HT , l −H25) + ∆H)
Vstρo
Mo

+ Pzt , (3.4)

kde člen (HT , l −H25) reprezentuje změnu entalpie tavené směsi mezi teplotou T ,
při ńıž je směs v kapalné fázi, a 25 ◦C, ∆H změnu entalpie tavené směsi při změně
fáze, ρo je hustota směsi, Mo jej́ı molárńı hmotnost, Pz jsou tepelné ztráty a t doba
ohřevu [22].

Pro úspěšnou startovaćı fázi je nutné, aby se pravé strany rovnic (3.3) a (3.4) rov-
naly. Jak již bylo zmı́něno výše, startovaćı materiál je překryt vrstvou práškové směsi
oxidu za účelem sńıžeńı tepelných ztrát, proto je člen reprezentuj́ıćı tepelné ztráty
dále zanedbán. Po vyjádřeńı potřebného množstv́ı startovaćıho materiálu źıskáme

mZr = ((HT , l −H25) + ∆H)
Vstρo
Mo

MZr

∆fH25
T

. (3.5)

Výpočet ilustruji na stanoveńı množstv́ı startovaćıho materiálu pro směs Z50.
Teplota likvidu této směsi odpov́ıdá 1945 ◦C, pro výpočet byla použita teplota
2027 ◦C. Této teplotě odpov́ıdaj́ı následuj́ıćı hodnoty potřebných parametr̊u.

Tab. 3.2: Hodnoty použité pro stanoveńı množstv́ı startovaćıho materiálu pro
směs Z50 [23], [24], [25].

Veličina Hodnota
(H2027, l −H25)ZrO2 160, 873 kJ/mol
(H2027, l −H25)Al2O3 251, 013 kJ/mol
∆HZrO2 87, 027 kJ/mol
∆HAl2O3 111, 086 kJ/mol
∆fH

0
2027 pro oxidaci Zr 1101, 717 kJ/mol

MZr 91, 224 g/mol
MZrO2 123, 22 g/mol
MAl2O3 101, 961 g/mol
ρo při 2027 ◦C 3, 6 g/cm3

Minimálńı velikost objemu Vst potřebného pro nastartováńı procesu byla stano-
vena na základě podmı́nek uvedených v [16] na 4 cm3. Pro výpočet byla použita
hodnota vyšš́ı, konkrétně 6 cm3.
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Obr. 3.12: Fázový diagram systému Zr + O [20].

Obr. 3.13: Fázový diagram systému Al + O [21].
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Energii potřebnou pro ohřev 1 g ZrO2 z 25 ◦C na 2027 ◦C a změnu jeho fáze lze
vyjádřit

qZrO2 =
((H2027, l −H0) + ∆H)

MZrO2

=
153, 425 + 87, 027

91, 224
= 1, 951 kJ/g . (3.6)

Stejným zp̊usobem lze totéž určit pro 1 g Al2O3

qAl2O3 =
((H2027, l −H0) + ∆H)

MAl2O3

=
251, 013 + 111, 086

101, 96
= 3, 551 kJ/g . (3.7)

Pro směs Z50 lze psát

0, 5 · qZrO2 + 0, 5 · qAl2O3 = 0, 5 · 1, 951 + 0, 5 · 3, 551 = 2, 751 kJ/g . (3.8)

Nutno podotknout, že takto provedený výpočet pro směs je zjednodušený. Nejvý-
razněǰśı zjednodušeńı je v použit́ı výpočtu změny entalpie při změně fáze čistých
látek a jejich následné poměrové sečteńı podle zastoupeńı ve směsi. Totéž jsem pro-
vedl i se změnou entalpie mezi teplotou likvidu a 25 ◦C.

Po dosazeńı z (3.2) do (3.5) dostáváme

mZr = 2, 751 · 6 · 3, 6 · 91, 224

1101, 717
= 4, 9 g . (3.9)

Výsledkem z (3.9) je, že pro nastartováńı procesu bude nutné použ́ıt 4, 9 g Zr.
Pro experimenty jsem použil 5 g startovaćıho materiálu.

3.1.4 Fáze formováńı taveniny

Formováńı taveniny navazuje na fázi startovaćı. Jeho ćılem je vytvořit taveninu
v požadovaném množstv́ı. Toho je doćıleno bud’ přisypáváńım směsi do studeného
keĺımku, nebo pohybem keĺımku relativně v̊uči induktoru, př́ıpadně kombinaćı těchto
dvou možnost́ı. V této fázi je d̊uležitá správná regulace generátoru. Na Obr. 3.4 je
vyobrazen př́ıpad, kdy je formováńı taveniny prováděno pohybem keĺımku relativně
v̊uči induktoru. Jak je vidět z Obr. 3.4, docháźı v ńı k značnému nár̊ustu výkonu v ta-
venině Pm při téměř konstantńım napět́ı induktoru UI. To je zp̊usobeno zvyšováńım
objemu roztaveného materiálu ve studeném keĺımku.

Pro úspěšné zvládnut́ı této fáze experimentu je nutné udržet vazbu mezi induk-
torem a roztaveným materiálem, což může být problematické vzhledem k výrazné
redukci objemu při taveńı, kdy roztavený materiál má několikanásobně vyšš́ı hus-
totu než prášková směs1. Při formováńı taveniny změnou polohy keĺımku docháźı
k tomu, že materiál snižuje objem a zároveň se postupně protavuje práškovou směśı
nacházej́ıćı se pod ńım, což vyžaduje precizńı pohyb keĺımkem v̊uči induktoru, aby
byla vazba mezi nimi zachována. V opačném př́ıpadě dojde k zatuhnut́ı již rozta-
veného materiálu a experiment skonč́ı předčasně.

V experimentech I01–I16 bylo využ́ıváno obou zp̊usob̊u źıskáńı požadovaného
množstv́ı taveniny. V př́ıpadě směśı Z60 a Z50 je rozd́ıl mezi teplotou likvidu a teplo-
tou solidu malý – podle Obr. 3.14 je to 136 ◦C pro směs Z60 a 52 ◦C pro směs Z50. To

1Reálně u směśı Al2O3 a ZrO2 je hustota přibližně 4–6x vyšš́ı v závislosti na stlačeńı prášku
při plněńı studeného keĺımku před experimentem.
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v praxi znamená, že tavenina přecháźı do pevné fáze a naopak i při poměrně malých
změnách teploty. K nim může lokálně docházet např́ıklad spotřebováńım části ener-
gie taveniny na změnu fáze daľśıho materiálu v pevné fázi a t́ım i k lokálńımu poklesu
teploty taveniny. Tyto změny maj́ı výrazný vliv na chováńı taveniny ve studeném
keĺımku.

Z výše uvedeného je patrné, že existuje poměrně vysoké riziko, že dojde během
formováńı změnou relativńı polohy studeného keĺımku v̊uči induktoru k vyprsknut́ı
taveniny, př́ıpadně jiným komplikaćım. Přesto byl tento zp̊usob v několika expe-
rimentech aplikován. V př́ıpadě směsi Z80 je situace odlǐsná, rozd́ıl mezi teplotou
solidu a likvidu je v tomto př́ıpadě 378 ◦C.

Obr. 3.14: Pseudobinárńı fázový diagram systému ZrO2 + Al2O3 [26].

3.1.5 Fáze homogenizace taveniny

Ćılem této fáze je promı́cháńı taveniny. Mı́cháńı taveniny při taveńı oxid̊u ve stu-
deném keĺımku zp̊usobuj́ı tři r̊uzné śıly vznikaj́ıćı v tavenině:

• Lorenzova śıla, která je výsledkem interakce v́ı̌rivých proud̊u v tavenině s elek-
tromagnetickým polem,

• vztlaková śıla, která vzniká v d̊usledku nerovnoměrného rozložeńı hustoty v ob-
jemu taveniny zp̊usobeného teplotńı závislost́ı hustoty,
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• termokapilárńı konvekce v d̊usledku nerovnoměrného rozložeńı koeficientu po-
vrchového napět́ı závisej́ıćıho na teplotě hladiny taveniny [27].

Výsledné chováńı taveniny je ovlivněno všemi třemi výše uvedenými jevy. Na
rozd́ıl od taveńı kov̊u, při němž převažuje vliv Lorenzovy śıly, může mı́t, v př́ıpadě
taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku, větš́ı vliv śıla vztlaková [28], [29]. Proto by měly
být při modelováńı chováńı taveniny zohledněny všechny tři jevy ovlivňuj́ıćı jej́ı
prouděńı.

3.1.6 Fáze stabilizace

Každému úkonu, kdy je ćılem měřit parametry při daných podmı́nkách, by měla
předcházet stabilizace, aby bylo doćıleno rovnovážného stavu mezi přiváděným a
odváděným teplem a měřeńı nebylo ovlivněno přechodovými ději. Ty jsou zp̊usobeny
materiálovými vlastnostmi taveniny a chováńım indukčńıho systému. Např́ıklad při
zvýšeńı výkonu v tavenině Pm nedocháźı k okamžitému nár̊ustu teploty, nýbrž k po-
stupnému zvyšováńı teploty. Rovněž při zvyšováńı teploty docháźı ke změně tloušt’ky
skull vrstvy [30], t́ım se měńı objem taveniny.

3.1.7 Stanoveńı velikosti výkonu v tavenině

Problém stanoveńı velikosti výkonu v tavenině spoč́ıvá v tom, že tepelný výkon
odváděný studeným keĺımkem zahrnuje teplo odváděné z taveniny a zároveň Joule-
ovy ztráty vznikaj́ıćı př́ımo v měděných komponentech studeného keĺımku. Snahou
je tyto složky oddělit.

Zjednudušený výpočet pro stanoveńı velikosti výkonu v tavenině vycháźı ze tř́ı
předpoklad̊u:

• při ustáleném stavu procesu je systém v rovnováze, výkon dodávaný tavenině
tedy kompenzuje teplo odváděné studeným keĺımkem a ztráty sáláńım z hla-
diny taveniny,

• použit́ı (3.1) pro stanoveńı ztrát v induktoru a tepelných výkon̊u odváděných
studeným keĺımkem,

• převedeńı sekundárńıho indukčně vázaného obvodu na primárńı stranu (Obr. 3.15).

Na Obr. 3.15 je vyobrazeno schéma indukčńıho systému induktor–vsázka [31].
Primárńı obvod induktoru sestává z ideálńı ćıvky s indukčnost́ı Lind a ideálńıho
rezistoru s elektrickým odporem Rind. S primárńım obvodem je indukčně vázaný
sekundárńı obvod, jenž je reprezentován ideálńım ćıvkou s indukčnost́ı L2 a ideálńım
rezistorem s elektrickým odporem R2. Sekundárńı obvod zastupuje vliv vsázky.
Vsázka může být prázdný studený keĺımek, nebo studený keĺımek včetně taveniny.
Induktor má se vsázkou vzájemnou indukčnost M .

Sekundárńı obvod lze převést na primárńı stranu, čehož jsem využil při stano-
veńı výkonu v tavenině Pm. Převedeńı sekundárńıho obvodu na primárńı stranu
neńı v této práci uvedeno, je možné jej naj́ıt např. v [31] nebo [32]. Výsledkem je
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Obr. 3.15: Indukčně vázané obvody induktoru a vsázky.

použit́ı transformačńıho převodu p mezi dvěma indukčně vázanými obvody, což vede
k výraz̊um pro elektrický odpor a indukčnost induktoru včetně vsázky ve tvaru

RI = Rind +R′2 = Rind + p2R2 , (3.10)

LI = Lind − L′2 = Lind − p2L2 , (3.11)

kde výrazyR′2 a L′2 jsou elektrický odpor a indukčnost sekundárńıho obvodu převedené
na primárńı stranu pomoćı transformačńıho převodu p, který lze vyjádřit

p =

√
ω2M2√

R2
2 + ω2L2

2

, (3.12)

kde ω je úhlová frekvence.
V př́ıpadě indukčńı pece se studeným keĺımkem představuj́ı parametry R′2 a L′2

elektrický odpor a indukčnost studeného studeného keĺımku nebo studeného keĺımku
s taveninou. Toho využ́ıvám při stanoveńı elektrického odporu studeného keĺımku
bez taveniny převedeného na stranu induktoru před každým experimentem. Pr̊uběhy
ztrát odváděných z induktoru Pind, bb a ze studeného keĺımku Pcc z takového měřeńı
jsou vyobrazeny na Obr. 3.9.

Během experiment̊u I01–I11 nebyla k dispozici proudová sonda, proto jsem vycházel
ze znalosti elektrického odporu induktoru s pásovým vedeńım Rind,bb, který jsem
spočetl numericky a následně výsledek ověřil analytickým výpočtem. Proud induk-
torem II jsem stanovil z

II =

√
Pind, bb

Rind, bb

. (3.13)

Spočtenou velikost proudu induktorem II jsem použil pro stanoveńı elektrického
odporu prázdného studeného keĺımku převedeného na stranu induktoru dle

Rcc =
Pcc

I2I
. (3.14)

Stanoveńı elektrického odporu studeného keĺımku je nutné provádět po ustáleńı
hodnot měřených ztrát a ideálně při nejvyšš́ım možném výkonu v daných podmı́nkách,
aby se minimalizovala chyba měřeńı.

Při samotném experimentu, kdy se nacháźı ve studeném keĺımku tavenina, lze
psát tepelnou bilanci

Pcc + Pm = Pccm + Pr,o , (3.15)
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kde Pcc je výkon generovaný př́ımo v materiálu studeného keĺımku elektromagne-
tickým polem, Pm výkon dodávaný tavenině, Pccm tepelný výkon kalorimetricky
měřený na chladićı větvi studeného keĺımku a Pr,o tepelné ztráty sáláńım z hladiny
taveniny přenášené mimo prostor studeného keĺımku. Pccm sestává z Jouleových ztrát
vznikaj́ıćıch v materiálu studeného keĺımku, výkonu odváděného z taveniny stěnou
studeného keĺımku a také výkonu vyzářeného z hladiny taveniny a absorbovaného
stěnou studeného keĺımku.

Dosazeńım z (3.14) a (3.13) do (3.15) a přeskupeńım jejich člen̊u dostáváme

Pm = Pccm −Rcc
Pind, bb

Rind, bb

+ Pr,o . (3.16)

Člen zohledňuj́ıćı ztráty sáláńım z hladiny taveniny mimo prostor studeného
keĺımku lze určit z

Pr,o = ξεmσ(T 4
m − T 4

ext)Sm , (3.17)

kde εm je emisivita hladiny taveniny, σ Stefan-Boltzmannova konstanta, Tm teplota
hladiny taveniny, Text okolńıch předmět̊u, Sm plocha hladiny taveniny a ξ koeficient
zohledňuj́ıćı fakt, že část tepla předávaného sáláńım z hladiny taveniny dopadá na
stěnu studeného keĺımku nad hladinou. Tento koeficient lze stanovit z

ξ =
dm

4εcc(hcc − hm) + dm
, (3.18)

kde dm je pr̊uměr taveniny, εcc emisivita stěny studeného keĺımku, hcc výška stěny
studeného keĺımku a hm výška taveniny [33].

Pro experimenty I12–I16 byla k dispozici proudová sonda s odpov́ıdaj́ıćım roz-
sahem, proto nebylo potřeba použ́ıvat pro stanoveńı elektrického proudu indukto-
rem známou hodnotu elektrického odporu induktoru Rind, bb, ale hodnotu proudu
měřenou př́ımo. Vztah (3.16) byl pro tyto čtyři experimenty upraven do tvaru

Pm = Pccm −RccI
2
I + Pr, o . (3.19)

Během experiment̊u I12–I16 jsem prováděl kontrolńı výpočet i prvńım popsaným
zp̊usobem, při němž byla velikost proudu induktorem určována nepř́ımo. Velikost
elektrického proudu induktorem II se lǐsila o méně než 10 % a rozd́ıl ve velikosti
výkonu přenášeného do taveniny byl menš́ı než 1 %. Takto ńızký rozd́ıl byl zp̊usoben
t́ım, že rozd́ıl, např́ıklad kladný, ve velikosti Rcc zp̊usobil zápornou změnu v II, který
byl následně použit pro výpočet Pcc, oba vlivy se tedy minimalizovaly.
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4
Použité metody a př́ıstroje

4.1 Použité metody

V práci převážně využ́ıvám experimentálńı metody, jež jsou popsané později v této
kapitole. Pro návrh experimentu jsem použil matematické modelováńı, princip použité
metody konečných prvk̊u je stručně vysvětlen v části 6.1.

4.1.1 Stanoveńı teploty likvidu

Pro stanoveńı teploty likvidu v této práci využ́ıvám vyhodnocováńı ochlazovaćıch
(solidifikačńıch) křivek. Jedná se o základńı metodu vyhodnocováńı změn fáźı ma-
teriál̊u. Spoč́ıvá ve sledováńı teploty v závislosti na čase, jej́ım záznamu a následném
vyhodnoceńı odchylek od trendu pr̊uběhu teploty. Tyto odchylky mohou být zp̊usobené
vlivem uvolněńı nebo spotřebováńı tepla při změně fáze. Je použitelná předevš́ım
pro určeńı teplot likvidu a solidu, které obvykle doprovázej́ı výrazněǰśı změny trendu
teploty [9].

Ilustrativńı př́ıklad ochlazovaćı křivky je vyobrazen na Obr. 4.1. V tomto př́ıpadě
se jedná o dvousložkový kondenzovaný systém úplně mı́sitelných látek o jiném než
eutektickém složeńı. Tato směs se nacháźı v kapalné fázi (1) a postupně je snižována
teplota (2) až do teploty, při ńıž se začne vylučovat pevná fáze jedné složky a dojde
ke změně směrnice křivky. Tato teplota se nazývá teplotou likvidu Tl a je definována
jako teplota, nad kterou je směs zcela v kapalné fázi a je nejvyšš́ı možnou teplotou,
při ńıž mohou koexistovat kapalná a pevná fáze v termodynamické rovnováze [34].
Teplota poté klesá se stejnou směrnićı (3) až dosáhne teploty solidu Ts, což se pro-
jev́ı opět změnou směrnice křivky [35]. V ideálńım př́ıpadě by měla křivka (4) být
rovnoběžná s osou x až do chv́ıle, než dojde k solidifikaci směsi v celém měřeném
objemu. Teplota solidu je definována jako teplota, pod ńıž je směs zcela v pevné
fázi. Následně se směrnice křivky opět měńı a nyńı už docháźı k chladnut́ı směsi
zcela v pevné fázi (5) [36].
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Obr. 4.1: Ideálńı pr̊uběh ochlazovaćı křivky dvousložkového kondenzovaného
systému plně mı́sitelných složek v jiném než eutektickém poměru.

Vzhledem k ńızké citlivosti této metody je vhodná pouze k měřeńı teplot li-
kvidu nebo solidu, nikoli však už k určováńı změn krystalických modifikaćı materiálu
v pevné fázi. Ty jsou ve většině př́ıpad̊u touto metodou neidentifikovatelné.

Existuje modifikace této metody, v ńıž je pr̊uběh ohř́ıváńı nebo chladnut́ı zazna-
menáván jako časová derivace teploty dT/dt v závislosti na teplotě T . V takovém
př́ıpadě jsou změny lépe rozeznatelné [9].

4.1.2 Určeńı tloušt’ky skull vrstvy

Pro výpočet hustoty taveniny je nutné znát objem skull vrstvy, jak je vysvětleno
v následuj́ıćı části. Jej́ı tloušt’ka se však může lǐsit v závislosti na teplotě. Měřeńı hus-
toty každé směsi je provedeno při dvou experimentech – jednou při rostoućı teplotě,
podruhé při klesaj́ıćı teplotě. Proto je zachována informace o tloušt’ce skull vrstvy
každé směsi při nejvyšš́ı a nejnižš́ı teplotě, při nichž se měřeńı provád́ı. Problém
by mohl nastat při stanoveńı rozměr̊u skull vrstvy v teplotách mezi těmito dvěma
př́ıpady.

Budeme-li uvažovat materiálové parametry nezávislé na tloušt’ce skull vrstvy δsk,
mělo by pro tloušt’ku skull vrstvy v ustáleném stavu platit

δsk∆T = Cs , (4.1)

kde ∆T je rozd́ıl mezi teplotou taveniny a teplotou solidu tavené směsi a Cs je
konstanta [30]. Ćılem je toto tvrzeńı experimentálně ověřit.

Pro ověřeńı jsem navrhl čtyři experimenty, při nichž je po ustáleńı teploty přidán
Cr2O3, který obarv́ı část v kapalné fázi. Tato část má po solidifikaci fialovou barvu
a bude dobře rozeznatelná od části, která je v době přidáńı Cr2O3 v tuhé fázi, tedy
skull vrstvy. Cr2O3 je přidáno při teplotách 2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C
v experimentech se směśı Z50.

Tloušt’ka skull vrstvy takto připravených ingot̊u je studována pomoćı stereoskopu
kalibrovaného pro měřeńı vzdálenost́ı. Jelikož se profil skull vrstvy měńı v závislosti
na výšce ingotu, jsou porovnávány jej́ı tloušt’ky ve třech r̊uzných výškách nad dnem

35



studeného keĺımku. V každé výšce je určen interval, v němž je provedeno deset
měřeńı tloušt’ky skull vrstvy. K tomu jsem přistoupil z d̊uvodu odstraněńı vlivu
odchylek, takže aritmetický pr̊uměr ze źıskaných hodnot by měl odpov́ıdat středńı
tloušt’ce skull vrstvy v dané výšce nade dnem studeného keĺımku. Tloušt’ka skull
vrstvy má značně nahodilý charakter a koĺısá kolem středńı hodnoty.

T́ımto zp̊usobem lze experimentálně ověřit platnost rovnice (4.1).

4.1.3 Měřeńı hustoty v kapalné fázi

Existuje mnoho metod pro měřeńı hustoty v kapalné fázi při vysokých teplotách,
princip nejpouž́ıvaněǰśıch z nich je stručně vysvětlen v části 2.1. Ćılem této práce
je ověřit navrženou metodu, která vycháźı z jiné základńı myšlenky než konvenčńı
metody, proto nebude mı́t stejná omezeńı jako ony.

Princip testované metody spoč́ıvá v měřeńı výšky taveniny hm. Toho je dosaženo
ponořeńım měřićıho hrotu do taveniny na dobu 2 s. Na měřićım hrotu dojde k po-
vrchové oxidaci, která změńı barvu části ponořené do taveniny [37]. Schématické
naznačeńı měřeńı výšky taveniny je znázorněno na Obr. 4.2.

Obr. 4.2: Odeb́ıráńı vzork̊u QS a měřeńı výšky taveniny. 1 – pracovńı komora,
2 – tavenina, 3 – odběrový/měřićı hrot, 4 – ložiska, 5 – systém kladek, 6 – ocelové

lano

Po experimentu jsou poř́ızeny dvě fotografie s rozlǐseńım 4000x6016 pixel̊u každého
použitého měřićıho hrotu a milimetrového paṕıru. Fotografie jsou vyhodnoceny soft-
warem vytvořeným pro tento účel. Ten určuje vzdálenost části s odlǐsnou barvou
v pixelech a následně j́ı přepoč́ıtá na milimetry z kalibrace provedené pomoćı milime-
trového paṕıru. Ilustrativńı př́ıklad vyhodnoceńı měřićıho hrotu vyobrazuje Obr. 4.3.
Jedná se jen o názornou ukázku, při reálném vyhodnocováńı je milimetrový paṕır
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vyfotografován samostatně ve výšce měřeného povrchu hrotu, aby nedošlo ke zkres-
leńı výsledk̊u zp̊usobenému rozd́ılnou vzdálenost́ı kalibračńıho milimetrového paṕıru
a měřeného povrchu od objektivu fotoaparátu.

Obr. 4.3: Vyhodnoceńı výšky taveniny.

Daľśım vstupńım parametrem nutným pro výpočet hustoty taveniny je hustota
skull vrstvy. Jej́ı určeńı je založené na pyknometrickém měřeńı ve vodě [38]. K to-
muto účelu jsou použity analytické váhy. Z každého ingotu jsou z r̊uzných oblast́ı
odebrány tři vzorky skull vrstvy a na všech je provedeno pět měřeńı pro určeńı jej́ı
hustoty.

Hustota skull vrstvy ρsk je stanovena z

ρsk =
m1 −m2

m4 −m3 −m1 +m2

(ρl − ρa) + ρa , (4.2)

kde m1 je hmotnost prázdného pyknometru, m2 je hmotnost pyknometru s měřeným
vzorkem, m3 je hmotnost pyknometru s měřeným vzorkem a srovnávaćı kapalinou
doplněnou do přesného objemu, m4 je hmotnost pyknometru se srovnávaćı kapalinou
doplněnou do přesného objemu, ρl je hustota srovnávaćı kapaliny při dané teplotě a
ρa je hustota vzduchu odpov́ıdaj́ıćı teplotě, při ńıž je měřeńı prováděno.

Objem ingotu je určen při pokojové teplotě měřeńım ve vodńım sloupci. Ze
známého objemu ingotu a jeho výšky je stanovena plocha jeho podstavy Sing.

Tloušt’ka skull vrstvy δsk je měřena pomoćı stereoskopu kalibrovaného pro měřeńı
vzdálenost́ı v r̊uzných oblastech ingotu. S pomoćı źıskaných údaj̊u o tloušt’ce skull
vrstvy je nahrazen skutečný tvar ingotu za válec s ekvivalentńım pr̊uměrem ding a
ekvivalentńı tloušt’kou skull vrstvy na stěně studeného keĺımku δw,sk. To je provedeno
tak, aby nedošlo ke změně objemu skull vrstvy ani ingotu. K tomu jsem využil
odpov́ıdaj́ıćı software. Stejným zp̊usobem je měřena tloušt’ka skull vrstvy na dně
studeného keĺımku δb,sk.

Objem taveniny je určen z

Vm =
π (ding − 2 · δw,sk)2

4
hm −

πd2s
4
hm , (4.3)

kde ding je pr̊uměr ingotu, δw,sk tloušt’ka skull vrstvy mezi stěnou studeného keĺımku
a taveninou, hm výška taveniny a ds pr̊uměr nerezového měřićıho hrotu.

Objem skull vrstvy je spočten jako

Vsk = Sing (hm + δb,sk)− Vm , (4.4)

37



kde Sing je plocha podstavy ingotu a δb,sk je tloušt’ka skull vrstvy na dně studeného
keĺımku.

Vzhledem ke známé hmotnosti ingotu ming, výše spočtenému objemu skull vrstvy
Vsk a jej́ı pyknometricky změřené hustotě ρsk, lze hmotnost taveniny určit z

mm = ming − Vskρsk . (4.5)

Hustota taveniny je pak spočtena z

ρm =
mm

Vm
. (4.6)

Chybu měřeńı výšky taveniny může zp̊usobovat teplotńı roztažnost měřićıho
hrotu. Pro odhad možné chyby vnesené do výpočtu jsem vytvořil matematický mo-
del, jehož ćılem bylo vyřešit tranzientńı přestup tepla z taveniny do hrotu. Rovněž
jsem provedl experiment pro zjǐstěńı vlivu doby ponořeńı hrotu do taveniny na jeho
deformaci.

V modelu uvažuji následuj́ıćı podmı́nky:

• počátečńı teplota hrotu před ponořeńım T0 = 30 ◦C,

• teplota taveniny Tm = 2600 ◦C,

• výška taveniny hm = 50 mm,

• geometrie hrotu odpov́ıdá realitě,

• po kontaktu s taveninou se nevytvoř́ı krusta na hrotu,

• materiálové parametry hrotu jsou funkćı teploty.

Materiálové vlastnosti hrotu jsem uvažoval jako teplotně závislé, protože je řešen
velký rozsah teplot a v takovém př́ıpadě se může vliv teplotńı závislosti projevit.
K táńı nerezové oceli 304, z ńıž je hrot vyroben, docháźı při teplotě T = 1450 ◦C,
proto nejsou dostupné teplotńı závislosti jej́ıch fyzikálńıch vlastnost́ı pro vysoké
teploty, které uvažuji ve výpočtu. Teplotńı závislost hustoty je dostupná v inter-
valu teplot −269, 15 ◦C až 1426, 85 ◦C, měrné tepelné kapacity v rozsahu teplot
−269, 15 ◦C až 1037, 85 ◦C a součinitele tepelné vodivosti pro teploty −272, 15 ◦C
až 613, 85 ◦C [39]. Pro teploty vyšš́ı jsem použil extrapolaci hodnot dostupných.

Pro srovnáńı jsem vytvořil dvě verze modelu, prvńı nerespektuje změnu fáze ani
při překročeńı teploty táńı, druhá zahrnuje i změnu fáze.

Podle modelu nerespektuj́ıćıho změnu fáze hrotu by mělo doj́ıt k překročeńı
teploty táńı materiálu u 91 % ponořené části hrotu po uplynut́ı doby 1, 1 s. V modelu
zahrnuj́ıćım i změnu fáze se za stejnou dobu přeměńı skupenstv́ı 78 % ponořené části
hrotu.

Během experimentu, při němž jsem pozoroval vliv doby ponořeńı hrotu do tave-
niny při teplotě 2600 ◦C na jeho deformaci, jsem čtyři vzorky rozměrově odpov́ıdaj́ıćı
použ́ıvaným hrot̊um ponořil postupně na 2 s, 3 s, 5 s a 7 s.

Při ponořeńı na dobu 2 s a 3 s nebyly patrné známky nataveńı sledovaného vzorku
a na jeho povrchu byla vytvořená krusta. Hrot si v těchto př́ıpadech zachoval přesný
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tvar i v detailech. Patrné náznaky nataveńı se projevily při ponořeńı na dobu 5 s, vzo-
rek byl po vytažeńı z taveniny bez krusty. Po 7 s v tavenině byl zaznamenán úbytek
hmoty materiálu vzorku o 5, 4 % (vztaženo k hmotnosti ponořené části vzorku, nikoli
celého vzorku).

Z porovnáńı výsledk̊u źıskaných z modelu a experimentálně lze učinit závěr,
že se při ponořeńı hrotu z nerezové oceli do taveniny pravděpodobně vytvoř́ı na
jeho povrchu krusta, která má ńızkou tepelnou vodivost a vysokou teplotu likvidu
(teplotu likvidu tavené směsi). Tato vrstva chráńı hrot před roztaveńım minimálně
3 s, při 5 s už docháźı na povrchu hrotu k nataveńı. Z toho lze usoudit, že právě při
5 s dosahuje teplota povrchu hrotu 1450 ◦C.

Tvorbě krusty napov́ıdá i fakt, že stejným zp̊usobem prob́ıhá odběr vzork̊u QS
a ty spoč́ıvaj́ı v rychlé solidifikaci taveniny na odběrovém hrotu.

Z výše uvedeného lze považovat př́ıpad, při němž je po 2 s od ponořeńı teplota
celého objemu ponořené části rovna 1450 ◦C, za konzervativńı z pohledu odhadu
chyby vzniklé zanedbáńım tepelné roztažnosti hrotu. V reálné situaci je teplota nižš́ı
a tedy i změna výšky hrotu bude menš́ı. Při použit́ı koeficientu teplotńı roztažnosti
pro nerezovou ocel 304 pro nejvyšš́ı teplotu, pro kterou jsou data dostupná (tj.
1427 ◦C), a rozd́ılu teplot odpov́ıdaj́ıćımu teplotě táńı nerezové oceli 304 a počátečńı
teplotě 30 ◦C dojde o prodloužeńı ponořené části hrotu o 3 %.

Z výše uvedených d̊uvod̊u a z představy, že oxidace povrchu hrotu prob́ıhá rych-
leji než jeho ohřev a následná dilatace, jsem vliv tepelné roztažnosti zanedbal, je
však započten do nejistoty měřeńı.

4.1.4 Stanoveńı tepelného toku z taveniny

Schematický nákres měřeńı tepelného toku z taveniny je znázorněn na Obr. 4.4.
Experimentálńı aparatura sestává z indukčńıho systému se studeným keĺımkem,
kalorimetru a systému sběru dat včetně senzor̊u.

Na vstupńı větvi kalorimetru je připojen ultrazvukový pr̊utokoměr a odporový
sńımač teploty. Výstupńı větev je osazena odporovým sńımačem teploty. Signály ze
senzor̊u jsou svedeny do měřićıch karet umı́stěných v zař́ızeńı cDAQ-9188. V software
LabView jsem vytvořil aplikaci pro ukládáńı a zobrazováńı měřených dat v pr̊uběhu
měřeńı.

Tepelný výkon odváděný kalorimetrem lze źıskat z

Pkal = cpṁ (Tkal − T0) , (4.7)

kde cp je měrná tepelná kapacita, ṁ hmotnostńı pr̊utok, Tkal teplota na výstupu
kalorimetru a T0 teplota na jeho vstupu.

Kalorimetr je do taveniny ponořován pomoćı polohovaćıho zař́ızeńı, které je de-
tailně popsáno v [40]. Toto zař́ızeńı zaznamenává mimo jiné i polohu, proto je možné
stanovit povrch ponořené části kalorimetru a dopoč́ıst tak hustotu tepelného toku
qkal jako

qkal =
Pkal

Skal

, (4.8)

kde Skal je povrch ponořené části kalorimetru.

39



Obr. 4.4: Měřeńı tepelného toku z taveniny. 1 – studený keĺımek, 2 – tavenina,
3 – kalorimetr. V̇ – pr̊utokoměr, T0 – odporový sńımač teploty na vstupu a Tkal na

výstupu kalorimetru.

4.1.5 Nejistoty měřeńı

V této části je popsán postup, kterým jsou stanoveny nejistoty měřeńı určovaných
veličin.

Nejistota měřeńı u je kvantitativńı ukazatel jeho přesnosti. Jedná se o interval,
ve kterém skutečná hodnota měřené veličiny s danou pravděpodobnost́ı lež́ı.

Výsledek opakovaného měřeńı při dodržeńı stejných podmı́nek je reprezentován
aritmetickým pr̊uměrem n naměřených hodnot ve formě

y =
1

n

n∑
i=1

yi , (4.9)

kde yi je hodnota naměřená při i-tém opakováńı.
Existuj́ı dva zp̊usoby hodnoceńı standardńı nejistoty měřeńı:

• nejistota typu A (uA), která spoč́ıvá ve statistické analýze źıskaných hodnot
měřené veličiny a zohledňuje náhodné chyby,

• nejistota typu B (uB) vycházej́ıćı z identifikace př́ıčin nejistoty měřeńı.

Standardńı nejistota typu A je stanovena analýzou výsledk̊u opakovaného
měřeńı požadované veličiny Y ze vztahu

uAy =

√√√√ 1

n · (n− 1)

n∑
i=1

(yi − y)2 , (4.10)
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kde n je počet měřeńı, yi reprezentuje i-tou naměřenou hodnotu veličiny Y a y má
význam aritmetického pr̊uměru z naměřených dat veličiny y.

Standardńı nejistota typu A je výběrovou směrodatnou odchylkou výběrových
pr̊uměr̊u [41]. Pro stanoveńı tohoto typu nejistoty by mělo platit n ≥ 10. Pokud neńı
možné tento požadavek splnit, je nutné výsledek (4.10) vynásobit bezpečnostńım
faktorem kUA, jehož velikost v závislosti na počtu měřeńı lze nalézt např. v [42].

Standardńı nejistota typu B

uBz,j =
UBz,j

k
, (4.11)

kde UBz,j je rozš́ı̌rená nejistota j-tého zdroje źıskaná např́ıklad z kalibračńıho pro-
tokolu př́ıstroje a k znač́ı koeficient rozš́ı̌reńı zdroje nejistoty.

Př́ıpadně je možné určit nejistotu typu B jej́ıho zdroje na základě jeho variability
podle

uBz,j =
∆zj,max

χ
, (4.12)

kde ∆zj,max označuje maximálńı odchylku daného zdroje nejistoty a χ směrodatnou
odchylku př́ıslušného statistického rozděleńı. Typy rozděleńı a hodnoty koeficient̊u
χ jsou uvedeny např́ıklad v [41].

Matematický model odhadu měřené veličiny lze vyjádřit jako

y = f (x1, x2, ... , xj, ... , xp) , (4.13)

kde xj jsou odhady vstupńıch veličin.
Výsledná nejistota typu B se urč́ı ze vztahu

uBy =

√√√√ p∑
j=1

c2ju
2
Bz,j , (4.14)

kde uBz,j je nejistota j-tého zdroje nejistoty a cj jeho koeficient citlivosti.
Koeficient citlivosti j-tého zdroje nejistoty se urč́ı z

cj =
∂y

∂xj
. (4.15)

Kombinovaná nejistota měřeńı je źıskána z

uCy =
√
u2Ay + u2By . (4.16)

Z (4.16) dostáváme tzv. standardńı kombinovanou nejistotu. Ta udává (v př́ıpadě
normálńıho rozděleńı hustoty pravděpodobnosti) interval určený pravděpodobnost́ı
68, 3 %. Proto se uvád́ı rozš́ı̌rená nejistota měřeńı spočtená jako

Uy = kUuCy , (4.17)

kde kU je koeficient př́ıslušného rozděleńı. U normálńıho rozděleńı se obvykle už́ıvá
kU = 2, při jehož započteńı pokrývá vyč́ıslená nejistota interval 95 %.
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Jedná-li se o nepř́ımé měřeńı, pak je postup podobný s t́ım rozd́ılem, že se určuje
závislost

Y = f (X1, X2, ... , Xk, ... , Xq) , (4.18)

kde Y je výstupńı veličina a Xk jsou veličiny vstupńı.
Nejistotu odhadu y určované veličiny Y lze vyjádřit z

uy =

√√√√ q∑
k=1

c2ku
2
x,k , (4.19)

kde ck je koeficient citlivosti k-té vstupńı veličiny a ux,k je nejistota odhadu xk
vstupńı veličiny Xk [43].

Koeficient citlivosti ck vstupńı veličiny Xk se stanov́ı z

ck =
∂Y

∂Xk

. (4.20)

Nejistota vyjádřená podle (4.19) zahrnuje nejistoty typu A i B všech veličin Xk

vstupuj́ıćıch do určeńı výstupńı veličiny Y . I v tomto př́ıpadě je vhodné uvádět
rozš́ı̌renou nejistotu měřeńı.

Popsaný postup výpočtu nejistoty nepř́ımého měřeńı je platný pro výstupńı
veličiny Y , jejichž vstupńı veličiny nejsou korelované. Pokud by ke korelaci vstupńıch
veličin docházelo, musel by se vztah (4.19) upravit. V žádném z měřeńı prováděných
v rámci této práce nebyla korelace mezi vstupńımi veličinami identifikována.

4.2 Použité př́ıstroje

4.2.1 Indukčńı systém se studeným keĺımkem IS-1

Experimenty jsou prováděny s použit́ım Indukčńıho systému se studeným keĺımkem
IS-1, jehož parametry jsou uvedeny v Tab. 4.1. Indukčńı systém sestává z vyso-
kofrekvenčńıho elektronkového generátoru (1), pracovńı komory vybavené poloho-
vaćım systémem (2), tepelného výměńıku, systému sběru dat a ovládaćıho panelu
(3). Indukčńı systém umožňuje taveńı v inertńı atmosféře, vakuu nebo na vzdu-
chu. Pracovńı komora je připojena na aktivńı vzduchotechniku. Pohled na IS-1 je
znázorněn na Obr. 4.5.

Tab. 4.1: Hlavńı parametry indukčńıho systému IS-1.
Vstupńı elektrický výkon 250 kVA
Výstupńı elektrický výkon 160 kW
Pracovńı frekvence 1, 5− 2, 0 MHz
Maximálńı anodové napět́ı 11 kV
Tlak vakuového systému 0, 01 Pa

Systém sběru dat umožňuje záznam hodnot elektrických veličin a kalorimetricky
měřených tepelných výkon̊u ve všech chladićıch větv́ıch indukčńıho systému. V ex-
perimentech I12–I16 se k měřeńı proudu induktorem použ́ıvá proudová sonda Tek-
tronix TRCP3000 umožňuj́ıćı měřit elektrický proud až 3 kA do frekvence 16 MHz
v kombinaci s digitálńım osciloskopem Tektronix TDS 3054C.
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Obr. 4.5: Pohled na indukčńı systém IS-1 (v popřed́ı). 1 – vysokofrekvenčńı
elektronkový generátor, 2 – pracovńı komora vybavená polohovaćım systémem,

3 – ovládaćı panel.

4.2.2 Skenovaćı elektronový mikroskop

Pro prvkovou analýzu a mikrostrukturńı analýzu je použ́ıván skenovaćı elektronový
mikroskop FEG-SEM-FIB LYRA 3GMU – TESCAN.

Základńı parametry elektronového mikroskopu LYRA 3GMU jsou:

• zdroj elektron̊u: Field Emission Gun (FEG),

• urychlovaćı napět́ı: 0, 05− 30 kV,

• detektory: SE, BSE, in-lens SE, in-lens BSE, LVSTD, EBIC, RSTEM,

• in-lens SE detektor: rozlǐseńı 1 nm při napět́ı 30 kV,

• chemická analýza, spektrometry: Energy Dispersive (EDX), Wave Dispersive
(WDX) spectrometers,

• krystalografická analýza: EBSD (Electron BackScatter Diffraction),

• GIS (Gas Injection System) pro lokálńı depozici Pt, W, C,

• FIB (Ga-zdroj),

• vysokoteplotńı stolek pro in-situ EBSD pozorováńı s možnost́ı ohřevu až 950 ◦C.
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4.2.3 Rentgenový práškový difraktometr

Rentgenová prášková difrakce je prováděna v Ústavu anorganické chemie AV ČR.
Laboratoř je vybavena dvěma rentgenovými práškovými difraktometry PANalytical
X’Pert MPD (Multi Purpose Diffractometer). Prvńı z nich je vybaven kobaltovou
rentgenkou a rychlým lineárńım pozičně citlivým detektorem X’Celerator. Druhý
př́ıstroj je vybaven měděnou rentgenkou a detektorem PIXCel. Ten umožňuje kromě
analýz v konvenčńı reflexńı geometrii analyzovat vzorky i v transmisńı geometrii.

4.2.4 Pyrometry

Při experimentech I01–I16 jsou použ́ıvány pro bezkontaktńı měřeńı teploty hladiny
taveniny dva pyrometry Fluke Endurance E1RH-F2-V-0-1. V experimentech T01 a
T02 je použ́ıván pyrometr jeden.

Použitý typ pyrometru využ́ıvá princip poměrového měřeńı teploty, který spoč́ıvá
v detekci tepelného zářeńı na dvou r̊uzných vlnových délkách. Poměr spektrálńıch
hustot zářeńı na obou vlnových délkách se měńı v závislosti na teplotě. To ovšem
plat́ı pouze pro př́ıpad, kdy zář́ıćı povrch má stejnou emisivitu na obou vlnových
délkách. Z toho d̊uvodu se většinou voĺı bĺızké vlnové délky. Použit́ım principu
poměrového měřeńı teploty odpadá potřeba ke stanoveńı teploty definovat emisi-
vitu zář́ıćıho povrchu.

4.2.5 Ostatńı př́ıstroje

Ověřeńı numerických výpočt̊u elektrických parametr̊u provád́ım na RLC metru IET
Labs 7600 Plus. Video záznam hladiny je pořizován digitálńı kamerou Sony FDR-
AX700. Všechny fotografie vybaveńı, experiment̊u, ingot̊u, vzork̊u jsou pořizovány
fotoaparátem Nikon D3200 s objektivem AF-S DX NIKKOR 18–105 mm f/3.5-5.6G
ED VR. Vážeńı chemikálíı, ingot̊u a vzork̊u je prováděno na váhách RADWAG WLY
30/F1/R a analytických váhách RADWAG AS 60/220.R2. Tloušt’ka skull vrstvy je
měřena stereoskopem s označeńım Stereoskopický mikroskop Model SMZ 171 T-
LED s kamerou MOTICAM S12. Pro odběr vzork̊u je použ́ıváno odběrové zař́ızeńı
vyvinuté pro tento účel. Rovněž jsem při řešeńı této práce využ́ıval komerčńı soft-
ware LabView a ANSYS. Pro sběr dat jsem zvolil zař́ızeńı cDAQ-9188 od National
Instruments s potřebnými měřićımi kartami a senzory r̊uzných výrobc̊u.
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5
Stanoveńı potřebného výkonu v tavenině

Hlavńım úkolem při návrhu experimentu je stanoveńı výkonu, který je potřeba dodat
tavenině pro dosažeńı (př́ıpadně udržeńı) jej́ı požadované teploty, a následně návrh
geometrie indukčńıho systému tak, aby byl tento výkon tavenině dodán.

Tato kapitola se věnuje tématu prvńımu a je v ńı uveden zjednodušený výpočet
výkonu potřebného pro udržeńı teploty taveniny Tm = 2400 ◦C při taveńı směsi
Z60. Výsledky z takto zjednodušeného výpočtu dobře koresponduj́ı s numerickým
výpočtem [44], časová náročnost na jejich źıskáńı je však mnohonásobně nižš́ı než
v př́ıpadě numerického výpočtu.

Tepelná bilance procesu indukčńıho taveńı ve studeném keĺımku je znázorněna
na Obr. 5.1. Tepelný výkon odváděný z taveniny PTL lze vyjádřit ve formě

PTL = Pw + Pb + Pr + Pc , (5.1)

kde Pw označuje tepelný výkon odvedený stěnou studeného keĺımku, Pb je tepelný
výkon odváděný dnem studeného keĺımku, Pr reprezentuje tepelné ztráty sáláńım
z hladiny taveniny a Pc znač́ı tepelné ztráty konvekćı z hladiny taveniny.

Vzhledem k použit́ı studeného keĺımku s vnitřńım pr̊uměrem 57 mm byly za-
nedbány ztráty dnem studeného keĺımku Pb. K tomuto zjednodušeńı jsem přistoupil
na základě předpokládaného profilu skull vrstvy ve vertikálńım řezu, který je vyob-
razen na Obr. 6.10 a Obr. 6.11.

Lze očekávat, že ztráty konvekćı z hladiny taveniny budou zanedbatelné oproti
ztrátám sáláńım. Tato úvaha vycháźı z faktu, že ztráty konvekćı záviśı na rozd́ılu
teplot hladiny taveniny a okoĺı a ztráty sáláńım záviśı na rozd́ılu čtvrtých mocnin
těchto teplot. Vzhledem k velikosti dosahovaných teplot můžeme předpokládat, že
Pr�Pc. Z tohoto d̊uvodu jsem ztráty konvekćı z hladiny zanedbal.

Po zavedeńı výše uvedených zjednodušeńı přejde vztah (5.1) do tvaru

PTL = Pw + Pr . (5.2)

Při ustáleném stavu teplotńıho pole muśı platit rovnost mezi tepelným výkonem
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Obr. 5.1: Tepelná bilance indukčńıho taveńı ve studeném keĺımku. Pc – tepelné
ztráty konvekćı z hladiny taveniny, Pr – tepelné ztráty sáláńım z hladiny taveniny,
Pw – tepelné ztráty stěnou studeného keĺımku, Pb – tepelné ztráty dnem studeného

keĺımku, 1 – tavenina, 2 – skull vrstva, 3 – dno a 4 – stěna studeného keĺımku.

dodaným tavenině Pm a odváděným z taveniny PTL. Pro stanoveńı potřebného
výkonu v tavenině je proto nutné určit PTL.

5.1 Tepelné ztráty sáláńım

Tepelné ztráty sáláńım z hladiny taveniny lze vyč́ıslit z rovnice

Pr = εmσ
(
T 4
m − T 4

ext

)
Sm , (5.3)

kde εm označuje emisivitu hladiny taveniny, σ je Stefan-Bolzmannova konstanta, Tm
teplota hladiny taveniny, Text teplota okoĺı a Sm plocha hladiny taveniny.

Při použit́ı hodnot εm = 0, 5 [45], σ = 5, 67 ·10−8 W ·m−2 ·K−4, Tm = 2673, 15 K
(tj. 2400 ◦C), Text = 303, 15 K (tj. 30 ◦C) a Sm = 2, 38 · 10−3 m2 obdrž́ıme

Pr = εmσ
(
T 4
m − T 4

ext

)
Sm =

= 0, 5 · 5, 67 · 10−8 ·
(
2673, 154 − 303, 154

)
· 2, 38 · 10−3 = 3438 W . (5.4)

Pro potřeby výpočtu je použita velikost ztrát sáláńım z hladiny taveniny Pr = 3500 W.

5.2 Tepelný výkon stěnou studeného keĺımku

Do výpočtu tepelného výkonu stěnou studeného keĺımku Pw jsem zavedl zjednodušeńı
vycházej́ıćı z převedeńı tvaru skull vrstvy v horizontálńım řezu, který je znázorněn
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na Obr. 5.2, na pr̊uřez kruhový. Fotografie dokumentuje reálný tvar skull vrstvy
v r̊uzných výškách taveniny. Z fotografie je zřejmé, že ve spodńıch oblastech (Obr. 5.2
vlevo) je profil kruhový, v částech nacházej́ıćıch se výše (Obr. 5.2 uprostřed a vpravo)
je patrný vliv segment̊u studeného keĺımku. I přesto je z fotografie zřetelně vidět, že
rozd́ıl oproti tvaru kruhu je nepatrný. I v př́ıpadě oblasti hladiny taveniny je rozd́ıl
malý (rozd́ıl poloměru taveniny mezi mı́stem mezi segmenty a uprostřed segmentu
je přibližně 1 mm).

Obr. 5.2: Horizontálńı řez ingotem po experimentu v r̊uzných vzdálenostech ode
dna studeného keĺımku, kde kapalná fáze byla obarvena přidáńım Cr2O3.

Řešená geometrie je znázorněna na Obr. 5.3, kde jsou v jednotlivých oblastech
uvedeny i materiálové parametry definuj́ıćı danou oblast pro výpočet. Z obrázku je
patrné, že do výpočtu byla zařazena oblast mezi skull vrstvou a segmentem stu-
deného keĺımku obsahuj́ıćı vzduch. K tomu jsem přistoupil z d̊uvodu přibĺıžeńı
výpočtu realitě. Vzhledem k dosahovaným teplotám a rozměr̊um skull vrstvy a
předpokládané vzduchové mezery neńı možné tento jev pozorovat v pr̊uběhu ex-
perimentu. Nicméně při použit́ı měřené tloušt’ky skull vrstvy a známých součinitel̊u
tepelné vodivosti použitých oxid̊u by vycházel odváděný výkon stěnou studeného
keĺımku výrazně vyšš́ı, než bylo pozorováno při předchoźıch experimentech. K vy-
tvořeńı vzduchové mezery může docházet vlivem teplotńı roztažnosti použitých
oxid̊u. Při sńıžeńı teploty oxidu dojde k sńıžeńı jeho objemu a to by mohlo vést
k vytvořeńı vzduchové mezery. Tato úvaha je v souladu s [45].

Přenos tepla strukturou odpov́ıdaj́ıćı geometrickému uspořádáńı uvedenému na
Obr. 5.3 lze odvodit z Fourierova zákona, který je uveden např. v [46], [47]. Hustota
tepelného toku stěnou studeného keĺımku qw je vyjádřena jako

qw =
(Tm − Tw)2π

1
λsk

ln r2
r1

+ 1
λa

ln r3
r2

+ 1
λcu

ln r4
r3

+ 1
αw·r4

, (5.5)

kde Tm je teplota taveniny, Tw teplota chladićı vody, λsk součinitel tepelné vodivosti
skull vrstvy, r1 poloměr taveniny, r2 poloměr taveniny se skull vrstvou, λa součinitel
tepelné vodivosti mezery mezi segmentem studeného keĺımku a skull vrstvou, r3
poloměr taveniny se skull vrstvou a vzduchovou mezerou, λcu součinitel tepelné vo-
divosti měděného segmentu studeného keĺımku, r4 poloměr taveniny se skull vrstvou,
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Obr. 5.3: Výřez řešenou geometríı pro výpočet potřebného výkonu dodaného do
taveniny. 1 – tavenina, 2 – skull vrstva, 3 – tenká vzduchová mezera, 4 – stěna

studeného keĺımku, 5 – chladićı voda.

vzduchovou mezerou a stěnou trubice studeného keĺımku a αw součinitel přestupu
tepla ze stěny studeného keĺımku do chladićı vody.

Úpravou (5.5) źıskáme vztah pro výpočet tepelného výkonu odváděného stěnou
studeného keĺımku ve tvaru

Pw =
(Tm − Tw)2πhm

1
λsk

ln r2
r1

+ 1
λa

ln r3
r2

+ 1
λcu

ln r4
r3

+ 1
αw·r4

, (5.6)

kde hm je výška taveniny.
Při pohledu na (5.6) a Obr. 5.3 je zřejmé, že rozměry hm, r3 a r4 jsou známé,

stejně tak součinitel tepelné vodivosti měděného segmentu λcu a teploty Tm a Tw.
Ostatńı rozměry a parametry je nutné určit.

Tloušt’ku skull vrstvy se vzduchovou mezerou jsem ve výpočtu uvažoval 1 mm.
T́ımto krokem jsem stanovil rozměr r1.

Dá se předpokládat, že ve vzduchové mezeře bude docházet k přenosu tepla
mezi skull vrstvou a segmentem studeného keĺımku předevš́ım sáláńım a vedeńım.
Pro zjednodušeńı výpočtu je vyjádřen součinitel tepelné vodivosti vzduchové mezery
λa zohledňuj́ıćı přenos tepla vedeńım i sáláńım. Ten byl určen z

λa = λair + αa · δa , (5.7)

kde λair je součinitel tepelné vodivosti vzduchu, αa je ekvivalentńı koeficient přenosu
tepla sáláńım a δa je š́ı̌rka vzduchové mezery.

Š́ırku vzduchové mezery lze určit z

δa = 0, 5 · d2 · αo (Tm − Tsk) , (5.8)
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kde d2 je vnitřńı pr̊uměr studeného keĺımku (d2 = 2 · r3), αo je součinitel teplotńı
roztažnosti tavené směsi při teplotě 0, 5 · (Tm + Tsk), Tm je teplota taveniny a Tsk
teplota na rozhrańı skull vrstvy a vzduchové mezery [22].

Teplotu na rozhrańı skull vrstvy a vzduchové mezery je možné dle [22] stanovit
jako

Tsk = 0, 8 · Tm = 1865, 4 ◦C . (5.9)

Použitý součinitel teplotńı roztažnosti taveného materiálu by měl odpov́ıdat tep-
lotě 2132, 7 ◦C. Jelikož se nejedná o čistou látku, ale směs, výsledný součinitel tep-
lotńı roztažnosti jsem źıskal z aritmetického pr̊uměru hodnot odečtených pro obě
složky směsi – αAl2O3 = 9, 1 · 10−6 ◦C−1 při 2000 ◦C, αZrO2 = 12, 7 · 10−6 ◦C−1 při
2127 ◦C [48]. Hodnoty pro teploty bližš́ı požadované teplotě nebyly źıskány z d̊uvodu
nedostatku dat.

S použit́ım výše uvedeného jsem stanovil součinitel teplotńı roztažnosti tavené
směsi na αo = 10, 9 · 10−6 ◦C−1, což vede na

δa = 0, 5 · d2 · αo (Tm − Tsk) =

= 0, 5 · 57 · 10−3 · 10, 9 · 10−6 (2400− 1865, 4) = 1, 66 · 10−4 m . (5.10)

Ekvivalentńı koeficient přenosu tepla sáláńım vzduchovou mezerou mezi skull
vrstvou a segmentem studeného keĺımku lze stanovit z

αa =
εsk,cu · σ
Tsk − Tcu

(
T 4
sk − T 4

cu

)
=

0, 45 · 5, 67 · 10−8

2138, 5− 373, 2

(
2138, 54 − 373, 24

)
=

= 298, 7 W ·m−2 ·K−1 . (5.11)

Velikost emisivity εsk,cu byla stanovena ze vztahu pro sd́ıleńı tepla sáláńım mezi
dvěma rovnoběžnými stěnami [49]. Jednou stěnou je skull vrstva s emisivitou εsk
a druhou stěna studeného keĺımku s εcu. Velikosti emisivit se rovnaj́ı εsk = 0, 7 a
εcu = 0, 55 [22]. Emisivita respektuj́ıćı výměnu tepla mezi oběma plochami je určena
z

εsk,cu =
εskεcu

εsk + εcu − εskεcu
=

0, 7 · 0, 55

0, 7 + 0, 55− 0, 7 · 0, 55
= 0, 45 . (5.12)

Vztah (5.12) je platný pro rovinné rovnoběžné plochy. V tomto př́ıpadě je plocha
stěny studeného keĺımku větš́ı než plocha skull vrstvy, což by mělo být ve výpočtu
zahrnuto. Tento efekt jsem zanedbal s přihlédnut́ım k tomu, že obě plochy jsou
vzdáleny pouze o 1, 66 · 10−4 m a celý prezentovaný výpočet potřebného výkonu
v tavenině je orientačńı.

Vzduchová mezera je ohraničena teplotami Tsk = 1865, 4 ◦C a Tcu = 100 ◦C.
Závislost součinitele tepelné vodivosti vzduchu na teplotě v tomto rozsahu teplot lze
považovat bez výrazněǰśı ztráty na přesnosti za lineárńı a jeho velikost odpov́ıdaj́ıćı
středńı teplotě tohoto intervalu 983 ◦C je λair = 0, 074 W ·m−1 ·K−1 [50].

Dosazeńım výše źıskaných hodnot do (5.7) obdrž́ıme

λa = λair + αa · δa = 0, 074 + 298, 7 · 1, 66 · 10−4 = 0, 12 W ·m−1 ·K−1 . (5.13)

Součinitel tepelné vodivosti skull vrstvy je stanoven aritmetickým pr̊uměrem veli-
kost́ı tohoto součinitele obou složek směsi odpov́ıdaj́ıćıch středńı teplotě skull vrstvy
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2133 ◦C. Pro uvažovanou teplotu byla lineárńı interpolaćı určena velikost λAl2O3 =
7, 86 W ·m−1 ·K−1 a lineárńı extrapolaćı potom λZrO2 = 2, 20 W ·m−1 ·K−1 [48].

Publikované hodnoty součinitele tepelné vodivosti Al2O3 odpov́ıdaj́ı teplotám
1873 ◦C a 2273 ◦C. V př́ıpadě ZrO2 jsou uveřejněné velikosti součinitele tepelné vo-
divosti pro rozsah teplot 373 ◦C až 1673 ◦C, pro jeho stanoveńı při teplotě 2133 ◦C
jsem lineárně extrapoloval tento teplotńı interval.

Použit́ım výše uvedeného vycháźı součinitel tepelné vodivosti skull vrstvy λsk =
5, 03 W ·m−1 ·K−1.

Velikost součinitele přestupu tepla αw jsem určil na základě výpočtu s využit́ım
kriteriálńı rovnice a podobnostńıch č́ısel. Vstupńı parametry výpočtu jsou uvedeny
v Tab. 5.1.

Tab. 5.1: Parametry použité pro výpočet velikosti součinitele přestupu tepla αw.
Označeńı Hodnota Popis
Qw 10, 2 l ·min−1 pr̊utok segmentem studeného keĺımku
dseg 6, 0 mm vnitřńı pr̊uměr trubice studeného keĺımku
νw 0, 805 · 10−6 m2 · s−1 kinematická viskozita vody při 30 ◦C [51]
λw 0, 62 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti vody při 30 ◦C [51]
cp,w 4199, 4 J · kg−1 ·K−1 měrná tepelná kapacita vody při 30 ◦C [51]
ρw 995, 6 kg ·m−3 hustota vody při 30 ◦C [51]

V prvńım kroku je nutné vyč́ıslit velikost rychlosti prouděńı vody trubićı stu-
deného keĺımku

ww =
Q·1·10−3

60

π · dseg
2

2 =
10,2·1·10−3

60

π · 6,0·10−3

2

2 = 6, 0 m · s−1 . (5.14)

Ze znalosti rychlosti prouděńı vody trubićı ww, vnitřńıho pr̊uměru trubice stu-
deného keĺımku dseg a kinematické viskozity vody νw lze určit Reynoldsovo č́ıslo ve
tvaru

Re =
ww · dseg
νw

=
6, 0 · 6, 0 · 10−3

0, 805 · 10−6
= 44814 . (5.15)

Prandtlovo č́ıslo stanov́ıme na základě známých velikost́ı kinematické viskozity
vody νw, měrné tepelné kapacity vody cp,w, hustoty vody ρw a součinitele tepelné
vodivosti vody λw jako

Pr =
νw · cp,w · ρw

λw
=

0, 805 · 10−6 · 4199, 4 · 995, 6

0, 62
= 5, 46 . (5.16)

Z velikosti Reynoldsova č́ısla lze určit charakter prouděńı. Pro ustálené turbu-
lentńı prouděńı v trubici plat́ı, že Re > 104 [49]. Vzhledem k tomu, že z výpočtu
vyšlo Re = 44814, lze prouděńı považovat za turbulentńı. Pro turbulentńı prouděńı
v trubici je v [51] uvedena kriteriálńı rovnice ve tvaru

Nu = 0, 023 ·Re0,8 · Pr0,4 = 0, 023 · 448140,8 · 5, 460,4 = 239 , (5.17)

kde Nu je Nusseltovo č́ıslo.
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Součinitel přestupu tepla αw je možné stanovit z Nusseltova č́ısla Nu, součinitele
tepelné vodivosti vody λw a vnitřńıho pr̊uměru trubice studeného keĺımku dseg jako

αw =
Nu · λw
dseg

=
239 · 0, 62

6 · 10−3
= 24533 W ·m−2 ·K−1 . (5.18)

Všechny rozměry a parametry potřebné pro výpočet tepelného výkonu odváděného
z taveniny stěnou studeného keĺımku byly určeny a jejich souhrn je uveden v Tab. 5.2.

Tab. 5.2: Parametry použité pro výpočet velikosti tepelného výkonu odváděného
z taveniny stěnou studeného keĺımku.

Označeńı Hodnota Popis
r1 27, 5 mm poloměr taveniny
r2 28, 3 mm poloměr taveniny se skull vrstvou
r3 28, 5 mm vnitřńı poloměr studeného keĺımku
r4 30, 5 mm vnitřńı poloměr stud. keĺımku se stěnou trubice
hm 50, 0 mm výška taveniny
Tm 2400 ◦C teplota taveniny
Tw 30 ◦C teplota chladićı vody
λsk 5, 03 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti skull vrstvy při 2132 ◦C
λa 0, 12 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti mezery při 983 ◦C
λcu 381, 21 W ·m−1 ·K−1 součinitel tepelné vodivosti mědi při 90 ◦C [52]
αw 24533 W ·m−2 ·K−1 součinitel přestupu tepla do chladićı vody

Dosazeńım z Tab. 5.2 do (5.6) dostaneme

Pw =
(Tm − Tw)2πhm

1
λsk

ln r2
r1

+ 1
λa

ln r3
r2

+ 1
λcu

ln r4
r3

+ 1
αw·r4

=

=
(2400− 30)2π · 50 · 10−3

1
5,03

ln 28,3
27,5

+ 1
0,12

ln 28,5
28,3

+ 1
383,09

ln 30,5
28,5

+ 1
24533·30,5·10−3

= (5.19)

= 12898, 76 W
.
= 13000 W .

Velikost odváděného tepelného výkonu z taveniny źıskáme dosazeńım z (5.4) a
(5.19) do (5.2)

PTL = Pw + Pr = 13000 + 3500 = 16500 W . (5.20)

Z uvedeného výpočtu vyplývá, že pro kompenzaci tepelných ztrát při teplotě
2400 ◦C a daném geometrickém rozložeńı je nutné do taveniny dodat výkon 16, 5 kW.
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6
Matematický model

Indukčńı taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku je komplexńı proces, do něhož zasa-
huje značné množstv́ı aspekt̊u z mnoha vědńıch obor̊u. Při procesu taveńı docháźı
k interakci elektromagnetického pole s taveninou a konstrukčńımi prvky studeného
keĺımku, t́ım docháźı ke vzniku Jouleových ztrát a změně teploty v těchto oblastech.
Změna teploty spolu s Lorenzovou silou vznikaj́ıćı p̊usobeńım elektromagnetického
pole v tavenině, v ńıž jsou t́ımto polem indukované proudy, vedou k pohybu ta-
veniny. Pohyb taveniny a změna jej́ı teploty ovlivňuj́ı formováńı skull vrstvy, kde
docháźı k tuhnut́ı a taveńı materiálu, což jsou exotermické nebo endotermické reakce
doprovázené uvolňováńım nebo absorbováńım energie. V tavenině může docházet
k r̊uzným chemickým reakćım či fyzikálńım děj̊um, které budou rovněž ovlivňovat
teplotńı pole v tavenině, elektromagnetické pole či prouděńı taveniny. Např́ıklad
byl pozorován výrazný nár̊ust teploty taveniny téměř okamžitě po přidáńı Cr2O3

do taveniny obsahuj́ıćı Al2O3 a ZrO2 během experiment̊u, jejichž ćılem bylo po-
psat tloušt’ku skull vrstvy v závislosti na teplotě. Schématické znázorněńı alespoň
některých možných vzájemných p̊usobeńı je vyobrazeno na Obr. 6.1.

Z popisu v předchoźım odstavci je zřejmé, že vytvořeńı modelu popisuj́ıćıho
chováńı taveniny z celkového pohledu neńı možné. Po zanedbáńı některých jev̊u
a zavedeńı zjednodušeńı procesu lze vytvořit model sdružuj́ıćı elektromagnetické
pole, teplotńı pole a prouděńı taveniny, které na sebe vzájemně p̊usob́ı zp̊usobem
uvedeným na Obr. 6.2.

Nehledě na to, některé děje maj́ı nahodilý charakter. Nemuśı se jednat o kom-
plikované chemické reakce, např́ıklad i pr̊uběh teploty a rychlosti proud́ıćı taveniny
lze modelovat středńımi hodnotami, pokud je časový interval, ve kterém k výpočtu
středńı hodnoty docháźı, dostatečně velký. Ve skutečnosti však stavové veličiny při
turbulentńım prouděńı popisuj́ı jejich středńı hodnoty a fluktuace, jež maj́ı stochas-
tický charakter. Ze zmı́něného vycháźı, že při tvorbě modelu takto složitého systému
muśı být vždy přijata určitá zjednodušeńı, at’ už se jedná o považováńı tloušt’ky skull
vrstvy jako neměnné a zanedbáńı přeměn, ke kterým v ńı docháźı, nebo zanedbáńı
vzájemného provázáńı některých fyzikálńıch poĺı.
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Tvorba skull vrstvy

změna fáze na rozhraní

Elektromagnetické pole
Silové účinky
Jouleovy ztráty

Chemické reakce
spotřeba/uvolnění tepla
vznik plynů

Složení taveniny
skupenství složek
únik složek (plyny, aerosol)

Teplotní pole Proudění taveniny

Obr. 6.1: Možná vzájemná ovlivňováńı fyzikálńıch poĺı a jev̊u při indukčńım
taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku.

EMP

TPHD
v  grad T∙

J x B
g (T)

r (T), h (T), a (T)

2
 J

 g

Obr. 6.2: Sdružeńı elektromagnetického pole (EMP), teplotńıho pole (TP) a
prouděńı (HD) po zjednodušeńı procesu taveńı oxid̊u ve studeném keĺımku.
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Závěry obdržené řešeńım matematického modelu mohou být v takovém př́ıpadě
užitečné jako přibĺıžeńı reality, ale vždy budou obsahovat zjednodušeńı, která v́ıce
či méně ovlivńı výsledky. Na druhou stranu je užitečné matematické modelováńı
procesu provádět, protože to poskytuje alespoň představu o chováńı systému.

Komplikaćı při modelováńı indukčńıho taveńı ve studeném keĺımku je i nedo-
statečné popsáńı materiál̊u z pohledu jejich vlastnost́ı v závislosti na teplotě.

Úspěšně se modelováńım konkrétńıch problémů indukčńıho taveńı oxid̊u ve stu-
deném keĺımku zabývali, př́ıpadně zabývaj́ı, Institute of Electrotechnology (Leibniz
University Hannover), University of Latvia a Saint-Petersburg Electrotechnical Uni-
versity.

Vzhledem k výše uvedenému, tato práce si nedává za ćıl vytvořit matematický
model procesu indukčńıho taveńı ve studeném keĺımku, ale zaměřuje se na experi-
mentálńı výsledky a matematické modelováńı využ́ıvá jako nástroj pro návrh expe-
riment̊u.

V době dokončováńı této práce připravuji model zahrnuj́ıćı elektromagnetické
pole, teplotńı pole a prouděńı taveniny, který bude v budoucnu využ́ıván pro źıskáńı
představy o chováńı r̊uzných tavených směśı. V prvńım kroku k vytvořeńı tohoto
modelu jsem vytvořil několika model̊u sdružuj́ıćı elektromagnetické pole a prouděńı
taveniny u indukčńı keĺımkové pece a následně jsem ověřil źıskané výsledky měřeńım
na ńızkoteplotńıch taveninách [53], [54]. Zmı́něný model je však nad rámec této
práce.

6.1 Metoda konečných prvk̊u

Části 6.1 a 6.2 obsahuj́ı teoretický základ k matematickému modelováńı a použitým
metodám. Popis je prováděn obecně, nicméně k realizaci matematického modelu
jsem použil baĺık ANSYS Electromagnetic Suite, proto se popis omezuje na použité
metody a principy při řešeńı problému právě t́ımto nástrojem. Potřebný tepelný
výkon v tavenině byl stanoven pomoćı přibližného výpočtu a matematický model
slouž́ı k navržeńı experimentu tak, aby potřebný výkon byl do taveniny dodán. Proto
se v této práci omeźım pouze na modelováńı elektromagnetického problému.

ANSYS Electromagnetic Suite využ́ıvá k numerickému řešeńı rovnice (6.23) na
dané oblasti metodu konečných prvk̊u (FEM). V této části uvedu základńı myšlenky
této metody.

Řešené fyzikálńı pole je na dané oblasti Ω popsáno parciálńı diferenciálńı rovnićı
s odpov́ıdaj́ıćımi okrajovými podmı́nkami na hranici oblasti Γ. Obecně lze takovou
rovnici zapsat ve tvaru

£ϕ = f , (6.1)

kde £ označuje diferenciálńı operátor, f je budićı funkce a ϕ hledaná veličina [55].
Pro jednoduchost byla uvedena forma rovnice se skalárńı bud́ıćı funkćı f i hledanou
veličinou ϕ, obecně se však může jednat o funkce skalárńı, vektorové i tenzorové.

Metoda konečných prvk̊u nejčastěji vycháźı z Ritzovy nebo Galerkinovy metody
[56], které funguj́ı na principu nahrazeńı přesného řešeńı ϕ z rovnice (6.1) jeho
aproximaćı. Ritzova metoda patř́ı mezi metody variačńı a převád́ı řešeńı dané rovnice
na hledáńı minima energetického funkcionálu. Galerkinova metoda nálež́ı k metodám
vážených rezidúı [57].
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Metoda konečných prvk̊u spoč́ıvá v nahrazeńı spojité oblasti konečným počtem
element̊u a v každém elementu aproximuje hledanou funkci funkćı jinou [58]. Postup
řešeńı stručně nast́ıńım.

Na Obr. 6.3 je naznačená řešená oblast Ω a jej́ı hranice Γ rozdělená na dvě části
Γ1 a Γ2. Pro jednoduchost, je naznačena 2D oblast, obecně se však může jednat
o oblast jedno-, dvoj- nebo trojrozměrnou.

Obr. 6.3: Oblast Ω s hranićı Γ rozdělenou na Γ1 a Γ2. Část hranice oblasti Γ1 je
popsána Dirichletovou okrajovou podmı́nkou a Γ2 Neumannovou okrajovou

podmı́nkou.

Na Obr. 6.3 je část hranice Γ1 charakterizována Dirichletovou okrajovou podmı́nkou,
která přǐrazuje dané části hranice známou hodnotu funkce ϕ. Lze j́ı zapsat jako
ϕ (Γ1) = h1, kde h1 je známá funkce. Část hranice Γ2 je popsána Neumannovou
okrajovou podmı́nkou, která přǐrazuje této části hranice známou hodnotu změny
funkce ϕ ve směru vněǰśı normály. To lze zapsat jako ∂ϕ (Γ2) /∂n = h2, kde h2 je
opět známá funkce. Při použit́ı Neumannovy okrajové podmı́nky se většinou využ́ıvá
tzv. nulová Neumannova okrajová podmı́nka, kdy se derivace funkce ϕ ve směru
vněǰśı normály rovná nule.

Takto definovaná oblast se rozděĺı na konečný počet element̊u. Diskretizace de-
finičńı oblasti Ω je d̊uležitou část́ı řešeńı. Na volbě diskretizačńı śıtě záviśı přesnost
výsledku, ale také rychlost výpočtu a náročnost řešeńı na hardware poč́ıtače, který
bude úlohu poč́ıtat. Existuj́ı algoritmy pro vytvořeńı optimálńı śıtě pro danou úlohu.
Př́ıklad diskretizované oblasti je znázorněn na Obr. 6.4, kde je využito śıtě složené
z trojúhelńıkových element̊u.

Na Obr. 6.5 je v detailu vyobrazen i-tý trojúhelńıkový element z Obr. 6.4. Daľśım
krokem je volba aproximačńı funkce uvnitř element̊u. K tomu jsou využ́ıvány po-
lynomy r̊uzného řádu [59], obvykle prvńıho nebo druhého, nedocháźı-li k prudkým
změnám fyzikálńıho pole popisovaného funkćı ϕ [60]. Existuj́ı však i aplikace, které
umožňuj́ı pracovat s polynomem až desátého řádu, např. aplikace Agros2D [61]. Pro
názorné popsáńı elementu na Obr. 6.5 jsem zvolil aproximačńı polynom 1. řádu ve
tvaru (6.2), ze kterého lze určit velikost funkce ϕ v jakémkoliv bodu uvnitř tohoto
elementu.

ϕi = a0i + a1ix+ a2iy . (6.2)
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Obr. 6.4: Oblast Ω s hranićı Γ diskretizovaná trojúhelńıkovou śıt́ı.

Obr. 6.5: i-tý trojúhelńıkový element diskretizované oblasti Ω.
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Vyjádřeńım aproximačńıho polynomu pro hodnoty ve všech třech uzlech źıskáme

ϕ1i = a0i + a1ixi1 + a2iyi1

ϕ2i = a0i + a1ixi2 + a2iyi2 (6.3)

ϕ3i = a0i + a1ixi3 + a2iyi3 .

Vyřešeńım soustavy rovnic (6.3) pro neznámé koeficienty a0i, a1i a a2i a jejich
dosazeńım do rovnice (6.2) źıskáme vyjádřeńı funkce ϕ v i-tém elementu v závislosti
na hodnotách ϕ v uzlových bodech.

V daľśım kroku je nutné vyjádřit soustavu rovnic pro výpočet funkce ϕ. K tomu
je stanoven funkcionál F{ϕ} pro danou funkci ϕ. Ćılem je funkcionál minimalizovat,
čehož se dosáhne t́ım, že se jeho derivace podle funkce ϕi v každém vrcholu polož́ı
rovná nule. Z této procedury vzejde výsledná soustava algebraických rovnic ve tvaru

Kϕ = b , (6.4)

kde K označuje matici koeficient̊u, ϕ je sloupcový vektor hodnot funkce ϕ v uzlových
bodech a b je sloupcový vektor zohledňuj́ıćı budićı funkci f . Matice K a vektor b
budou zahrnovat i okrajové podmı́nky na hranici Γ. Tato soustava rovnic je obecně
nelineárńı a prvky matice K mohou záviset na prvćıch vektoru ϕ, potom je nutné
využ́ıt iteračńı metody řešeńı.

Matice K je symetrická a ř́ıdká, čehož se využ́ıvá při řešeńı soustavy rovnic (6.4).
Baĺık ANSYS Electromagnetic suite využ́ıvá k diskretizaci trojdimenzionálńı ob-

lasti čtyřstěny (Obr. 6.6) a aproximačńı polynom 2. řádu [62]. Aproximačńı polynom
2. řádu pro aproximaci funkce ϕ má tvar

ϕ = a0 + a1x+ a2y + a3z + a4x
2 + a5y

2 + a6z
2 + a7xy + a8xz + a9yz . (6.5)

x
y

z

p1

p2

p3

p4

p7

p8

p5

p9

p10

p6

V (x  y  z )3 3, 3, 3

V (x  y  z )2 2, 2, 2
V (x  y  z )1 1, 1, 1

V (x  y  z )4 4, 4, 4

Obr. 6.6: Čtyřstěn použ́ıvaný pro diskretizaci 3D oblasti s vyznačenými uzly pro
aproximaci polynomem 2. řádu.
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Diskretizačńı śıt’ v baĺıku ANSYS Electromagnetic Suite je optimalizována po-
moćı h-adaptivity [62]. Ta spoč́ıvá ve zjemňováńı śıtě v oblastech, kde velikost chyby
přeroste maximálńı př́ıpustnou mez [63]. V takové oblasti jsou elementy rozděleny
na větš́ı počet element̊u s menš́ı velikost́ı, jak naznačuje Obr. 6.7.

Obr. 6.7: Rozděleńı elementu na čtyři elementy menš́ı velikosti.

Diskretizačńı śıt’ může uživatel upravit vytvořeńım rozhrańı uvnitř oblasti, ve
které by bylo nutné śıt’ zjemnit. Já jsem této techniky využil pro vytvořeńı dvou
rozhrańı v částech modelu, jež reprezentovaly měděné prvky. Důvodem byla hloubka
vniku v těchto oblastech rovná přibližně 50µm. Prvńı rozhrańı jsem vytvořil v tloušt’ce
rovné polovině hloubky vniku a druhé v tloušt’ce rovné hloubce vniku, což zajistilo
dostatečně jemnou śıt’ v této oblasti bez potřeby v́ıce adaptivńıch krok̊u.

ANSYS Electromagnetic Suite využ́ıvá k řešeńı soustavy rovnic Gaussovu eli-
minačńı metodu pro ř́ıdké matice nebo metodu ICCG (Incomplete Choleski Con-
jugate Gradient), která využ́ıvá metodu sdružených gradient̊u s předpodmı́něńım
metodou neúplného Choleského rozkladu [62]. Běžně ANSYS Electromagnetic řeš́ı
soustavy rovnic Gaussovou eliminačńı metodu pro ř́ıdké matice, ICCG je nasazována
jen ve speciálńıch př́ıpadech.

6.2 Použitý matematický model

Při řešeńı daného problému vycháźım z makroskopické teorie elektromagnetického
pole, které popisuj́ı vektory intenzity elektrického pole E, magnetické indukce B,
elektrické indukce D a intenzity magnetického pole H . Prvńı dvě zmı́něné veličiny
jsou tzv. primárńı vektory pole a druhé dva pomocné vektory, jež zahrnuj́ı i reakci
materiálu na př́ıtomnost elektromagnetického pole.

Obecně jsou tyto veličiny funkćı polohového vektoru r a času t, lze je tedy
vyjádřit jako E (r, t), B (r, t), D (r, t) a H (r, t). Makroskopické chováńı elektro-
magnetického pole popisuje soustava Maxwellových rovnic v integrálńım tvaru ve
formě ∮

c

H dl = I +
dΨ

dt
, (6.6)

kde H označuje vektor intenzity magnetického pole, I reprezentuje elektrický proud
a zlomek dΨ/dt vyjadřuje hustotu posuvného proudu [64].
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∮
c

E dl = −dΦ

dt
, (6.7)

kde E je vektor intenzity elektrického pole a zlomek dΦ/dt vyjadřuje indukované
napět́ı [65]. ∮

S

D dS = Q , (6.8)

kde D znač́ı vektor elektrické indukce a Q je elektrický náboj.∮
S

B dS = 0 , (6.9)

kde B označuje vektor magnetické indukce.
Aplikováńım Stokesovy věty na rovnice (6.6) a (6.7) a Gaussovy věty [66] na

rovnice (6.8) a (6.9) źıskáme soustavu Maxwellových rovnice v diferenciálńım tvaru

rot H = J +
∂D

∂t
, (6.10)

rot E = −∂B
∂t

, (6.11)

div D = ρ , (6.12)

div B = 0 , (6.13)

kde J reprezentuje vektor proudové hustoty a ρ je objemová hustota elektrického
náboje.

Rozhrańı odděluj́ıćı r̊uzná prostřed́ı nepatř́ı mezi regulárńı body pole. Pro tyto
body je nutné popsat elektromagnetické pole podmı́nkami na rozhrańı.

Pro harmonicky proměnné vektorové veličiny elektromagnetického pole, můžeme
soustavu rovnic přepsat do tvaru vyjádřeného fázory

rot H = J + jωD , (6.14)

rot E = −jωB , (6.15)

div D = ρ , (6.16)

div B = 0 , (6.17)

kde ω je úhlová frekvence (ω = 2πf) a f je frekvence.
Uvažujeme-li homogenńı izotropńı prostřed́ı a slabé magnetické, popř. elektrické

pole, můžeme vztahy mezi veličinami zapsat jako

B = µH , (6.18)
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D = εE , (6.19)

J = γE , (6.20)

kde µ = µ0µr je permeabilita, ε = ε0εr značńı permitivitu a γ je elektrická konduk-
tivita.

Aplikaćı vztah̊u (6.19) a (6.20) na rovnici (6.14) a jej́ı následnou úpravou źıskáme

rot H = (γ + jωε)E . (6.21)

Převedeńı závorky obsahuj́ıćı materiálové parametry na levou stranu a aplikace
operátoru rotace vede na

rot
1

(γ + jωε)
rot H = rot E . (6.22)

Za výraz na pravé straně (6.22) dosad́ıme z (6.15) a uprav́ıme dle (6.18). Źıskáme
tak rovnici popisuj́ıćı elektromagnetické pole pomoćı intenzity magnetického pole H
ve formě

rot
1

(γ + jωε)
rot H = −jωµH . (6.23)

Tato rovnice se nazývá Helmholtzova [67]. Jej́ım řešeńım źıskáme rozložeńı fázoru
intenzity magnetického pole H v čase a prostoru definičńı oblasti.

Pro řešeńı časově proměnných magnetických poĺı s trojdimenzionálńı geometríı
využ́ıvá baĺık ANSYS Electromagnetic Suite právě rovnici (6.23) [68].

Jak již bylo zmı́něno výše, při použit́ı veličin pole H , B, E nebo D namı́sto
potenciál̊u, je nutné zahrnout do výpočtu i podmı́nky na rozhrańı r̊uzných prostřed́ı.
Podmı́nky na rozhrańı pro intenzitu magnetického pole źıskáme z (6.6) pro tečnou
složku vektoru H ve tvaru

rot H = K0 , (6.24)

kde K0 znač́ı hustotu plošného proudu. Ten je při konečných vodivostech obou
prostřed́ı roven nule [69], proto lze psát

H2t = H1t . (6.25)

Pro normálovou složku vektoru intenzity magnetického pole H obdrž́ıme podmı́nku
na rozhrańı z (6.9) ve formě

div B = 0 . (6.26)

To lze zapsat jako B2n −B1n = 0, což lze upravit s využit́ım (6.18) do tvaru

µ2H2n = µ2H1n . (6.27)

Rovněž je nutné na vněǰśı hranici Γ řešené oblasti Ω definovat okrajovou podmı́nku.
Ta byla stanovena na základě fyzikálńıho chováńı elektromagnetického pole a v tomto
př́ıpadě se jedná o nulovou Neumannovu okrajovou podmı́nku pro vektor intenzity
magnetického pole ve tvaru

∂H

∂n
(Γ, t) = 0 , (6.28)

kde n je jednotkový vektor ve směru vněǰśı normály.
Pro tento př́ıpad je uvažována nulová počátečńı podmı́nka, tedy H (t = 0) = 0.
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Obr. 6.8: Schématicky naznačená indukčńı pec se segmentovým studeným
keĺımkem (Ω5 – segmenty studeného keĺımku) včetně induktoru (Ω1 – trubice

induktoru + chladićı médium) s N závity, dna (Ω6) a vsázky (Ω2). Okoĺı modelu
(Ω4) omezuje vněǰśı hranice (Γ).
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6.3 Návrh experimentálńıho uspořádáńı pomoćı

matematického modelu

Matematického modelováńı je v této práci využito pro návrh uspořádáńı experi-
mentálńıho zař́ızeńı. Pro přehlednost omeźım návrh pouze na počet závit̊u induk-
toru, aby bylo dosaženo požadovaných parametr̊u během experiment̊u. Obecně je
však možné matematického modelováńı využ́ıt i pro stanoveńı ostatńıch parametr̊u
jako jsou velikost studeného keĺımku, velikost mezery mezi závity induktoru atd.

Požadované parametry systému jsou uvedeny v Tab. 6.1. Zmı́něný rozsah in-
dukčnosti LI je dán kapacitou kondenzátorové baterie a rozsahem pracovńı frek-
vence generátoru, který je f = 1, 5−2, 0 MHz. Požadovaná hodnota Jouleových ztrát
v tavenině Pm vycháźı z výpočtu předpokládaného potřebného tepla pro dosažeńı
teploty, při ńıž má měřeńı prob́ıhat. Maximálńı hodnota napět́ı na induktoru UI je
dána maximálńım napět́ım generátoru. Ve výpočtu je uvažována tavenina ve složeńı
Z60 a měděný studený keĺımek i induktor.

Tab. 6.1: Požadované parametry pro experiment
Veličina Požadovaná hodnota Poznámka
Pm (kW) 16, 5 minimálńı požadovaná hodnota
LI (µH) 1, 4− 2, 3 rozmeźı pro zajǐstěńı rezonance
UI (V) 6600 maximálńı napět́ı na induktoru

Geometrické uspořádáńı je znázorněno na Obr. 6.9 a odpov́ıdaj́ıćı rozměry jsou
uvedeny v Tab. 6.2.

Rezistivita směsi byla odhadnuta z d̊uvodu nedostatku dat o fyzikálńıch vlast-
nostech oxid̊u a jejich směśıch při vysokých teplotách. Při odhadu jsem vycházel
z velikosti rezistivity ρ = 0, 01 Ω ·m pro Al2O3 při teplotě 2200 ◦C [70]. Při této
teplotě je ZrO2 stále v pevné fázi, použil jsem proto pro výpočet velikost rezisti-
vity ρ = 0, 001 Ω ·m odpov́ıdaj́ıćı teplotě 2710 ◦C [28], což je teplota táńı ZrO2 [4].
Pro źıskáńı orientačńı hodnoty rezistivity směsi jsem použil přepočet přes molárńı
zastoupeńı jednotlivých složek ve směsi Z60.

Vertikálńı řez geometríı řešeného problému v software ANSYS Electromagnetic
Suite je vyobrazen na Obr. 6.11. Tvar a rozměry taveniny a skull vrstvy byly použity
dle zkušenost́ı z předchoźıch experiment̊u, reálný tvar je vyobrazen na Obr. 6.10.
Skull vrstva má b́ılou barvu a fialovou barvu má materiál, který byl během experi-
mentu v kapalné fázi. Jeho obarveńı bylo doćıleno přidáńım Cr2O3, přičemž nedošlo
k promı́cháńı Cr2O3 se skull vrstvou v pevné fázi.

Dále je pro korektńı řešeńı nutné stanovit vzdálenost d vněǰśı hranice, na ńıž bude
stanovena okrajová podmı́nka, od modelu tak, aby nedošlo k ovlivněńı výsledk̊u.
Pr̊uběh závislosti Jouleových ztrát v tavenině Pm, v induktoru Pind a ve studeném
keĺımku Pcc na vzdálenosti hranice od modelu je vyobrazeno na Obr. 6.12. Totéž
pro Jouleovy ztráty ve všech prvćıch modelu v součtu je znázorněno na Obr. 6.13.
Tento výpočet byl proveden pro induktor se čtyřmi závity. Pro všechny výpočty
byla zvolena jako ukončovaćı podmı́nka chyba energie i rozd́ıl energie mezi dvěma
po sobě jdoućımi kroky nižš́ı než 1 %, s minimálńım počtem krok̊u 2 a maximálńım
20.
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Obr. 6.9: Řez modelem studeného keĺımku s induktorem. Rozměry jsou popsány
v Tab. 6.2.

Tab. 6.2: Rozměry modelu a použité materiálové parametry.
Označeńı Požadovaná hodnota Poznámka

Induktor
d1(mm) 110 vnitřńı pr̊uměr induktoru
dp1(mm) 10 pr̊uměr trubice induktoru
h1(mm) 50 výška induktoru
N(−) 2− 4 počet závit̊u
ρCu (Ω ·m) 1, 83 · 10−8 rezistivita mědi [39]

Studený keĺımek a tavenina
Ns(−) 10 počet sekćı studeného keĺımku
d2(mm) 57 vnitřńı pr̊uměr studeného keĺımku
dp2(mm) 10 pr̊uměr trubice studeného keĺımku
h3(mm) 310 výška segment̊u studeného keĺımku
hb(mm) 125 výška dna studeného keĺımku
hm (mm) 45 výška taveniny bez skull vrstvy
ρCu (Ω ·m) 1, 83 · 10−8 rezistivita mědi [39]
ρm (Ω ·m) 0, 004 rezistivita taveniny S60
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Obr. 6.10: Reálný tvar taveniny a skull vrstvy.

Při výpočtu závislosti Jouleových ztrát na vzdálenosti hranice od modelu byla za-
znamenávána i doba tc potřebná pro výpočet. Závislost doby výpočtu tc na vzdálenosti
vněǰśı hranice od modelu je zobrazena na Obr. 6.14.

Na základě informaćı źıskaných z výše uvedených výpočt̊u byla stanovena vzdálenost
vněǰśı hranice od modelu na 1000 mm. V této vzdálenosti nedocháźı k ovlivněńı
výsledk̊u výpočtu umı́stěńım hranice s okrajovou podmı́nkou a zároveň je výpočet
nejméně časově náročný.

Ještě před výpočtem byla samostatně spočtena impedance pásového vedeńı. K to-
muto řešeńı mě vedla snaha o zjednodušeńı modelu v software ANSYS Electomag-
netic Suite. Vzhledem k rozměr̊um pásového vedeńı by se v numerickém výpočtu
výrazně zvýšil počet element̊u v modelu, což by vedlo ke značnému nár̊ustu doby
potřebné na výpočet. Zároveň by měla být uvažována impedance pásového vedeńı,
ale neńı to zásadńı parametr systému. Pásové vedeńı sestává ze dvou pás̊u (jeden na
každé straně induktoru) a délka jednoho pásu je l = 590 m, výška pásu h = 150 mm,
mezera mezi pásy δ = 50 mm, tloušt’ka pásu d = 3 mm, rezistivita materiálu pásu
ρCu = 1, 83 · 10−8 Ω ·m a frekvence f = 1, 8 MHz.

Odpor pásového vedeńı źıskáme ze vztahu

Rbb =
ρCu2l

ah
ϕ

(
2d

a

)
=
ρCu2l

ah

(
sinh2d

a
+ sin2d

a

)(
cosh2d

a
− cos2d

a

) . (6.29)

Reaktance pásového vedeńı lze vypoč́ıst z

Xbb =
ρCu2l

ah
ψ

(
2d

a

)
+ ωµ0µr

lδ

h
=
ρCu2l

ah

(
sinh2d

a
− sin2d

a

)(
cosh2d

a
− cos2d

a

) + ωµ0µr
lδ

h
, (6.30)

kde prvńı člen reprezentuje vlastńı reaktanci pásového vedeńı a druhý člen reaktanci
mezery mezi pásy [71]. Hloubka vniku a lze vyjádřit jako

a =

√
2ρCu

2πfµ0µr

. (6.31)

64



12a

2b

6

5

Obr. 6.11: Vertikálńı řez geometríı řešeného uspořádáńı. 1 – induktor,
2a – tavenina, 2b – skull vrstva, 5 – segmenty studeného keĺımku, 6 – dno

studeného keĺımku.
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Obr. 6.12: Závislost Jouleových ztrát v tavenině Pm, ve studeném keĺımku Pcc a
v induktoru Pind na vzdálenosti vněǰśı hranice od modelu d.
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Obr. 6.13: Závislost Jouleových ztrát v celém modelu na vzdálenosti vněǰśı
hranice od modelu d.
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Obr. 6.14: Závislost doby řešeńı tc na vzdálenosti vněǰśı hranice od modelu d.

Vzhledem k velké hodnotě argumentu funkćı ϕ
(
2d
a

)
a ψ

(
2d
a

)
vycháźı velikosti

obou funkćı rovné 1. Lze tedy vztahy upravit do tvaru

Rbb =
ρCu2l

ah
, (6.32)

z

Xbb =
ρCu2l

ah
+ ωµ0µr

lδ

h
. (6.33)

Indukčnost pásového vedeńı lze vyč́ıslit z jeho reaktance jako

Lbb =
Xbb

2πf
. (6.34)

Z výše uvedeného vycháźı elektrický odpor pásového vedeńı 2, 8 mΩ a jeho reak-
tance 2, 8 Ω, což odpov́ıdá indukčnosti 0, 25µH při frekvenci f = 1, 8 MHz.

Porovnáńı výsledk̊u jednotlivých variant výpočt̊u s r̊uzným počtem závit̊u je
uvedeno v Tab. 6.3. Ve výpočtu byla rovněž použita frekvence f = 1, 8 MHz.

Tab. 6.3: Výsledky matematického modelu odpov́ıdaj́ıćı jednotlivým variantám
induktoru.

N (−) Pm (kW) Pcc (kW) Pind (kW) UI (V) LI (µH)1

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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Z výsledk̊u je patrné, že pro splněńı požadovaných parametr̊u systému je nutné
použ́ıt induktor se čtyřmi závity. Takový induktor je uvažován v daľśıch výpočtech.

Stejným zp̊usobem jsem provedl výpočet pro test indukčńıho systému bez ta-
veniny, protože se dá předpokládat změna parametr̊u systému v pr̊uběhu experi-
mentu, kdy při startovaćı fázi je vsázka elektricky nevodivá a se změnou objemu
roztaveného materiálu bude docházet ke změně elektrického odporu a indukčnosti
taveniny. Rovněž bude tyto parametry ovlivňovat poloha studeného keĺımku v̊uči in-
duktoru, kde na ně bude mı́t vliv vzdálenost dna studeného keĺımku od induktoru.
Výsledky jsou prezentovány v souhrnné tabulce Tab. 6.4 na konci této části.

Daľśım krokem bylo určit závislost Jouleových ztrát v tavenině Pm na napět́ı in-
duktoru UI a proudu induktorem II. Tyto závislosti jsou vyobrazeny na Obr. 6.15 a
Obr. 6.16. Ze závislost́ı je patrné, že pro źıskáńı požadované velikosti Jouleových
ztrát v tavenině Pm = 16, 5 kW nebude potřeba napět́ı induktoru vyšš́ı než
UI = 4550 V. Je však nutné vźıt v úvahu, že se výsledky z výpočtu nemuśı sho-
dovat s experimentem, jelikož rezistivita taveniny ρ2 neńı známá a byla odhadnuta
na základě znalosti rezistivit složek taveniny. I tyto hodnoty je nutné brát s rezer-
vou, jelikož rezistivita se výrazně měńı v závislosti na čistotě vstupńıch materiál̊u.
Nicméně, požadovaná velikost Jouleových ztrát v tavenině by měla být dosažena při
napět́ı induktoru rovnému přibližně dvou třetin maximálńı hodnoty, proto by neměl
být problém daného výkonu v tavenině dosáhnout.

Pro verifikaci źıskaných hodnot jsem před experimentem provedl měřeńı in-
dukčnosti induktoru pomoćı RLC metru IET Labs 7600 Plus. Porovnáńı hodnot
źıskaných z matematického modelu, měřeńı na RLC metru a experimentu I05 je
provedeno v Tab. 6.4 na konci této části. Indukčnost určovanou během experimentu
jsem stanovil na základě znalosti kapacity kondenzátorové baterie C a měřeńı rezo-
nančńı frekvence f .

Rozložeńı magnetické indukce B, proudové hustoty J , hustoty Jouleových ztrát
pm a objemové hustoty Lorentzovy śıly F L v tavenině je patrné z Obr. 6.17 –
Obr. 6.27. Tyto obrázky byly źıskány pro UI = 4406, 8 V, to odpov́ıdá II = 269, 4 A.

Na Obr. 6.17 a Obr. 6.19 je znázorněno rozložeńı modulu magnetické indukce
B v tavenině při vertikálńım a horizontálńım řezu. Z obou obrázk̊u je patrné, že
rozložeńı neńı zcela symetrické podle osy z, to je zp̊usobeno vlivem provedeńı na-
vinut́ı induktoru v modelu a vlivem studeného keĺımku na rozložeńı magnetické
indukce v tavenině. Tento vliv je zřejmý z Obr. 6.18.

Obr. 6.20 a Obr. 6.21 vyobrazuj́ı rozložeńı modulu proudové hustoty J v tavenině
při vertikálńım a horizontálńım řezu. I z těchto obrázk̊u je patrná výše zmı́něná
nesymetrie.

Obr. 6.22, Obr. 6.23 a Obr. 6.24 znázorňuj́ı rozložeńı hustoty Jouleových ztrát
pm v tavenině při vertikálńım a horizontálńım řezu bez skull vrstvy a vertikálńı řez
taveninou včetně skull vrstvy. Z Obr. 6.24 je zřejmé, že v modelu byla oblast skull
vrstvy realizována materiálem s ńızkou konduktivitou a v této vrstvě nedocháźı ke
vzniku Jouleových ztrát.

Na Obr. 6.25 je vyobrazeno rozložeńı reálné části vektor̊u magnetické indukce
B a na Obr. 6.26 reálná část vektor̊u proudové hustoty J v tavenině. Obr. 6.27
znázorňuje rozložeńı hustoty Lorentzovy śıly F L v tavenině.

1LI zahrnuje indukčnost induktoru, pásového vedeńı, studeného keĺımku a taveniny.
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Obr. 6.15: Závislost Jouleových ztrát v tavenině Pm na napět́ı induktoru UI při
použit́ı induktoru se čtyřmi závity.
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Obr. 6.16: Závislost Jouleových ztrát v tavenině Pm na proudu induktorem II při
použit́ı induktoru se čtyřmi závity.
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Obr. 6.17: Rozložeńı modulu magnetické indukce B v tavenině; vertikálńı řez.

Obr. 6.18: Rozložeńı modulu magnetické indukce B v tavenině; horizontálńı řez.
Znázorněno umı́stěńı segment̊u studeného keĺımku.
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Obr. 6.19: Rozložeńı modulu magnetické indukce B v tavenině; horizontálńı řez.

Obr. 6.20: Rozložeńı modulu proudové hustoty J v tavenině; vertikálńı řez.

71



Obr. 6.21: Rozložeńı modulu proudové hustoty J v tavenině; horizontálńı řez.

Obr. 6.22: Rozložeńı hustoty Jouleových ztrát pm v tavenině; vertikálńı řez.
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Obr. 6.23: Rozložeńı hustoty Jouleových ztrát pm v tavenině; horizontálńı řez.

Obr. 6.24: Rozložeńı hustoty Jouleových ztrát pm v tavenině se skull vrstvou;
vertikálńı řez.
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Obr. 6.25: Rozložeńı reálné části vektor̊u magnetické indukce B v tavenině;
vertikálńı řez.

Obr. 6.26: Rozložeńı reálné části vektor̊u proudové hustoty J v tavenině;
horizontálńı řez.

74



Obr. 6.27: Rozložeńı hustoty Lorentzovy śıly F L v tavenině; vertikálńı řez.

Fotografie na Obr. 6.28 zachycuje měřeńı indukčnosti induktoru s pásovým ve-
deńım a studeným keĺımkem pomoćı RLC metru.

Obr. 6.28: Měřeńı indukčnosti induktoru s pásovým vedeńım a studeným
keĺımkem RLC metrem.

V Tab. 6.4 jsou porovnány indukčnost induktoru Lind, indukčnost induktoru
s pásovým vedeńım Lind,bb, indukčnost induktoru s pásovým vedeńım a studeným
keĺımkem Lind,bb,cc a indukčnost induktoru s pásovým vedeńım, studeným keĺımkem
a taveninou LI źıskané numerickým řešeńım matematického modelu (indukčnost
pásového vedeńı byla źıskána analytickým výpočtem), měřeńım pomoćı RLC metru
a z experimentu I05. Rovněž byly porovnány ztráty v induktoru a pásovém ve-
deńı Pind,bb a ve studeném keĺımku Pcc. Ztráty ve studeném keĺımku Pcc jsem měřil
během testováńı indukčńıho systému s prázdným studeným keĺımkem pro proud
odpov́ıdaj́ıćı matematickému modelu. Taktéž byl porovnán výkon v tavenině Pm z
experimentu samotného s výkonem źıskaným řešeńım matematického modelu.
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Tab. 6.4: Porovnáńı výsledk̊u źıskaných z matematického modelu, měřeńı RLC
metrem a experimentu I05.

− model RLC metr experiment I05
Lind (µH) 1, 809 1, 689 −
Lind,bb (µH) 2, 059 2, 045 −
Lind,bb,cc (µH) 1, 701 1, 772 1, 787
LI (µH) 1, 696 − 1, 786
Pm (kW) 14, 5 − 15, 7
Pind,bb (kW) 2, 5 − 2
Pcc (kW) 5, 2 − 4, 2
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7
Experimenty

V rámci práce jsem prováděl dva druhy experiment̊u. Prvńı sada zahrnovala 16 ex-
periment̊u se směśı Al2O3 a ZrO2 v r̊uzných poměrech a sloužila ke stanoveńı teploty
likvidu dané směsi, jej́ı hustoty a tloušt’ky skull vrstvy v závislosti na teplotě tave-
niny. Druhá sada experiment̊u sloužila k měřeńı hustoty tepelného toku z taveniny
do kalorimetru.

Vzhledem k tomu, že prvńı sada obsahuje 16 experiment̊u, jejichž postup se lǐsil
jen v detailech, je pr̊uběh tohoto typu experiment̊u popsán v části 7.1.1. Rozd́ıly
oproti popsanému postupu jsou zmı́něné u každého experimentu. Pokud během ex-
perimentu došlo k neočekávaným okolnostem, jsou taktéž popsány u každého expe-
rimentu.

Druhá sada sestává z dvou experiment̊u a jejich popis je proveden separátně
v části 7.2.1.

7.1 Experimenty I01–I16

7.1.1 Metodika experiment̊u I01–I16

Pohled do pracovńı komory před experimentem I05 je zachycen na Obr. 7.1.
Geometrie studeného keĺımku s induktorem použitá pro experimenty I01–I16 je

znázorněna na Obr. 7.2 s odpov́ıdaćımi rozměry v Tab. 7.2.
Před každým experimentem samotným jsem provedl test indukčńıho systému

bez taveniny pro ověřeńı jeho funkčnosti a stanoveńı elektrického odporu prázdného
studeného keĺımku, jak je popsáno detailně v části 3.1.2. Všechny experimenty byly
vykonány na vzduchu, bez použit́ı inertńı atmosféry nebo vakua.

Následovalo naplněńı keĺımku práškovou směśı oxid̊u, vložeńı startovaćıho ma-
teriálu do prášku a nastaveńı startovaćı polohy studeného keĺımku v̊uči induktoru.
Daľśım krokem byla startovaćı fáze, podrobně popsaná v části 3.1.3. Fotografie star-
tovaćıho materiálu (Zr) použitého při experimentech I01–I16 jsou znázorněny na
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Obr. 7.1: Celkový pohled do pracovńı komory před experimentem ze série I01–I16.

Obr. 7.3. Po startovaćı fázi bylo zahájeno formováńı taveniny, dopodrobna popsané
v části 3.1.4. Během formováńı taveniny jsem prováděl posun keĺımku vzh̊uru v̊uči
induktoru až dosáhl tzv. nulové polohy. Ta odpov́ıdá situaci na Obr. 7.2, tedy spodńı
hrana induktoru je ve stejné úrovni s horńı hranou dna studeného keĺımku. V této
poloze prob́ıhala homogenizace taveniny spoč́ıvaj́ıćı v dosažeńı ustálených parametr̊u
systému a jeho udržováńı na těchto parametrech po určitou dobu, která byla určena
před experimenty na 600 s, ale v některých př́ıpadech byla (podle chováńı taveniny
ve studeném keĺımku během této fáze) prodloužena až na 900 s. Homogenizace ta-
veniny je podrobněji popsána v části 3.1.5.

Tab. 7.1: Označeńı složeńı a jejich hmotnostńı a molárńı pod́ıly ve směsi ZrO2 +
Al2O3

Označeńı Hmotnostńı pod́ıly (hm.%) Molárńı pod́ıly (%)
Z50 50 hm.% ZrO2 + 50 hm.% Al2O3 45, 3 % ZrO2 + 54, 7 % Al2O3

Z60 60 hm.% ZrO2 + 40 hm.% Al2O3 55, 4 % ZrO2 + 44, 6 % Al2O3

Z80 80 hm.% ZrO2 + 20 hm.% Al2O3 76, 8 % ZrO2 + 23, 2 % Al2O3

Pro ilustraci chováńı taveniny při r̊uzných teplotách jsou uvedeny Obr. 7.5 a
Obr. 7.6. Z fotografíı je patrné, že mı́cháńı taveniny s rostoućı teplotou nab́ırá na
intenzitě.

Systém sběru dat, pyrometr, kameru zaznamenávaj́ıćı hladinu taveniny a zař́ızeńı
pro odběr vzork̊u taveniny a měřeńı jej́ı výšky při experimentech I01–I16 je znázorněn
na Obr. 7.4.
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Obr. 7.2: Geometrie studeného keĺımku s induktorem. Rozměry jsou popsány
v Tab. 7.2.

Tab. 7.2: Rozměry studeného keĺımku s induktorem odpov́ıdaj́ıćı Obr. 7.2.
Označeńı Rozměr Poznámka

Induktor
d1(mm) 110 vnitřńı pr̊uměr induktoru
dp1(mm) 10 pr̊uměr trubice induktoru
h1(mm) 50 výška induktoru
N(−) 4 počet závit̊u

Studený keĺımek a tavenina
Ns(−) 10 počet sekćı studeného keĺımku
d2(mm) 57 vnitřńı pr̊uměr studeného keĺımku
dp2(mm) 10 pr̊uměr trubice studeného keĺımku
h3(mm) 310 výška segment̊u studeného keĺımku
hb(mm) 125 výška dna studeného keĺımku
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Obr. 7.3: Startovaćı materiál (Zr) pro experimenty I01–I16, vcelku (vlevo) a
nařezané pro experiment (vpravo).

Obr. 7.4: Pohled na systém sběru dat a vybaveńı pro odběr vzork̊u z taveniny a
měřeńı výšky taveniny během experimentu I05.
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2100 °C 2400 °C
Obr. 7.5: Rozd́ıl mezi směśı Z50 při 2100 ◦C a 2400 ◦C.

2400 °C 2600 °C
Obr. 7.6: Rozd́ıl mezi směśı Z80 při 2400 ◦C a 2600 ◦C.
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Při experimentech jsem prováděl měřeńı teploty likvidu konkrétńı směsi, metoda
měřeńı a vyhodnoceńı je popsána v části 4.1.1, dále určeńı tloušt’ky skull vrstvy při
dané teplotě (popis v 4.1.2) a stanoveńı hustoty směsi v závislosti na teplotě, jež je
popsané v části 4.1.3. Měřeńı plánovaná v jednotlivých experimentech jsou uvedena
v poznámkách k experimentu jako jeho ćıl. Vzhledem k tomu, že byly parame-
try měřeny v závislosti na teplotě, byl experiment minimálně jednou proveden se
zvyšuj́ıćı se teplotou a minimálně jednou se snižuj́ıćı se teplotou. Toto rozhodnut́ı
mělo dva d̊uvody. Pokud by bylo chováńı materiálu nelineárńı, mohl by být popis
parametru při provedeńı pouze jednoho zp̊usobu neúplný. Bylo také nutné určit
tloušt’ku skull vrstvy pro stanoveńı hustoty taveniny. Na základě informaćı z lite-
ratury [30] a jejich experimentálńım ověřeńı na směsi Z50 byla stanovena závislost
tloušt’ky skull vrstvy v závislosti na teplotě. Pro źıskáńı konkrétńıch hodnot však
bylo nutné změřit tuto tloušt’ku pro nejnižš́ı a nejvyšš́ı teplotu dané směsi a z nich
poté dopoč́ıst velikosti pro ostatńı teploty, při nichž je měřeńı prováděno.

Pro chemické analýzy byly během experiment̊u odeb́ırány vzorky taveniny. Odeb́ı-
ráńı vzorku spoč́ıvá v ponořeńı měděného odběrového hrotu do taveniny, t́ım dojde
k rychlému zchladnut́ı a zatuhnut́ı taveniny v bĺızkém okoĺı hrotu. Odběr vzorku je
zaznamenán na Obr. 7.7. Takto ztuhlý materiál obvykle z̊ustane uchycený na hrotu
a je možné jej z taveniny vytáhnout. Př́ıklad odebraného vzorku (QS1 z experi-
mentu I04) je znázorněn na Obr. 7.8. Odběr vzork̊u jsem prováděl před začátkem
měřeńı výšky taveniny a po jeho ukončeńı. Rovněž jsem odebral vzorky po ukončeńı
experimentu z ingotu. Źıskané vzorky byly následně analyzovány skenovaćı elektro-
novou mikroskopíı s energiově disperzńı spektroskopíı (SEM/EDX) a rentgenovou
strukturńı analýzou (XRD).

Na časových pr̊uběźıch je odeb́ıráńı vzorku z taveniny označeno QSX, kde X je
č́ıslo vzorku z konkrétńıho experimentu. Měřeńı teploty likvidu je označeno LTY,
kde Y je pořadové č́ıslo měřeńı v daném experimentu. Měřeńı výšky taveniny pro
následné určeńı jej́ı hustoty bylo prováděno vždy mezi odběry vzork̊u taveniny, pro
zachováńı přehlednosti nebyla vyznačena v časových pr̊uběźıch.

a b c
Obr. 7.7: Odběr vzorku QS1 v pr̊uběhu experimentu I10 při teplotě 2160 ◦C.

a – měděný hrot nad hladinou taveniny, b – měděný hrot ponořený do taveniny,
c – vzorek taveniny na měděném hrotu.

Ukázkové vzorky připravené pro SEM/EDX analýzu jsou zachyceny na Obr. 7.9,
5 vzork̊u v levé části fotografie bylo připraveno po odběru z taveniny a 1 vzorek
vpravo byl źıskán z ingotu.
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Obr. 7.8: Vzorek QS1 odebraný v pr̊uběhu experimentu I04 při teplotě 2100 ◦C.

Před každým měřeńım došlo ke stabilizaci parametr̊u po dobu 600− 900 s.
Na závěr vybraných experiment̊u proběhla stabilizace na stanovené teplotě a

před ukončeńım experimentu jsem přidal do taveniny malé množstv́ı Cr2O3. Ten
obarvil materiál v kapalné fázi a po experimentu bylo možné rozlǐsit skull vrstvu od
taveniny.

Obr. 7.9: Vzorky připravené pro SEM/EDX analýzu.
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Experiment I01

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a následně určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı hustoty a to při teplotách
2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z50, m = 493, 5 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Při experimentu nebyl zformován stabilńı objem taveniny.
Třikrát došlo ke ztrátě vazby mezi induktorem a taveninou. Po každém neúspěšném
pokusu byla přetavená část materiálu odstraněna, doplněna nová směs a starto-
vaćı materiál a byl učiněn daľśı pokus o zformováńı taveniny. Po třet́ım zatuhnut́ı
roztaveného materiálu bylo již př́ılǐs riskantńı v experimentu pokračovat, proto byl
experiment ukončen, studený keĺımek rozebrán, vyčǐstěn a připraven pro experiment
I02.
Hmotnost ingotu: m = 457, 5 g
Závěr: Z Obr. 7.13 je patrné, že patrně došlo i ke kontaminaci taveniny během
pokus̊u o jej́ı zformováńı. Na kontaminaci taveniny ukazuje zbarveńı ingotu, jehož
barva by měla být totožná s barvou ingotu na Obr. 7.16. Ćıle experimentu nebyly
splněny.
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Obr. 7.10: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I01.
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Obr. 7.11: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I01.

Obr. 7.12: Ingot po experimentu I01.
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Obr. 7.13: Rozbitý ingot z experimentu I01.
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Experiment I02

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a následně určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı hustoty a to při teplotách
2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z50, m = 493, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 324, 5 g
Závěr: Ćıle experimentu byly zcela splněny.
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Obr. 7.14: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I02.
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Obr. 7.15: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I02.

Obr. 7.16: Ingot po experimentu I02.
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Experiment I03

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C a následně opakovaně
změřit teplotu likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z60, m = 774, 5 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Po zformováńı taveniny a stabilizaci při teplotě 2100 ◦C byl
odebrán vzorek taveniny. Při odběru vzorku došlo k roztaveńı měděného odběrového
hrotu. Roztavená měd’ vytvořila kouli o pr̊uměru 12 mm a usadila se na dně, což bylo
zp̊usobeno vyšš́ı hustotou roztavené mědi než taveniny. Umı́stěńı mědi po zatuhnut́ı
taveniny a rozp̊uleńı ingotu je patrné z Obr. 7.23. Menš́ı koule o velikosti přibližně
2 až 3 mm se vytvořila na hladině taveniny. To bylo pravděpodobně zp̊usobenou jej́ı
ńızkou hmotnost́ı a prouděńım taveniny. Měd’ na hladině je vyznačena na Obr. 7.20.
Na Obr. 7.21 je z pohledu na ingot patrné, že došlo ke kontaminaci taveniny, část
objemu mědi zoxidovala na CuO, který obarvil roztavenou část směsi. Roztaveńı
měděného hrotu nebylo během experimentu rozpoznáno, proto byl učiněn jeden
pokus o změřeńı výšky taveniny nerezovým hrotem. Tento úkon je na časových
pr̊uběźıch označen SS1. Při tomto kroku došlo k zachyceńı roztavené mědi usazené
na dně studeného keĺımku na nerezový hrot a vzhledem k tomu, že roztavená měd’

byla vetknutá do skull vrstvy na dně studeného keĺımku, došlo po vytažeńı nere-
zového hrotu k povytažeńı taveniny se skull vrstvou nad dno studeného keĺımku
o přibližně 20 mm. Proto došlo k zastaveńı experimentu z bezpečnostńıch d̊uvod̊u a
při následných analýzách byl identifikován d̊uvod celé situace.
Hmotnost ingotu: m = 693, 5 g
Závěr: Ćıle experimentu nebyly splněny.
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Obr. 7.17: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I03.
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Obr. 7.18: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I03.

Obr. 7.19: Použitý měděný hrot při experimentu I03 v porovnáńı s hrotem
nepoužitým (vlevo), použitý nerezový hrot se vzorkem zatuhlé směsi s CuO a měd́ı
(uprostřed) a očǐstěný použitý nerezový hrot s patrnými náznaky zachycené mědi

(vpravo).
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Obr. 7.20: Roztavená měd’ na hladině taveniny.

Obr. 7.21: Rozp̊ulený ingot z experimentu I03.
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Obr. 7.22: Ingot z experimentu I03 po rozebráńı studeného keĺımku (vlevo) a po
rozp̊uleńı (vpravo).

Obr. 7.23: Pohled na spodńı část ingotu z experimentu I03 bez skull vrstvy
(vlevo) a na měd’ usazenou ve spodńı části ingotu (vpravo).
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Experiment I04

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a následně stanovit výšku taveniny pro určeńı jej́ı hustoty a to při teplotách
2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z60, m = 863, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 820, 0 g
Závěr: Ćıle experimentu byly zcela splněny.
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Obr. 7.24: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I04.
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Obr. 7.25: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I04.

Obr. 7.26: Ingot z experimentu I04.
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Experiment I05

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je změřit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C a následně opakovaně
určit teplotu likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při snižuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z60, m = 733, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 517, 5 g
Závěr: Ćıle experimentu byly z větš́ı části splněny. Měřeńı teploty likvidu proběhlo
jen jednou, nebot’ teplota při měřeńı klesla př́ılǐs ńızko (1700 ◦C) a nebylo možné
znovu materiál roztavit. Ćıl v podobě měřeńı výšky taveniny byl splněn.

0 2000 4000 6000 8000 10000
0

5

10

15

20

 Pm

 Pind, bb

 UI

t (s)

P
 (

kW
)

QS1

QS2 LT1

0

2

4

6

8

10

U
 (

kV
)

Obr. 7.27: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I05.
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Obr. 7.28: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I05.

Obr. 7.29: Rozp̊ulený ingot z experimentu I05.
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Experiment I06

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a následně určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı hustoty a to při teplotách
2400 ◦C, 2500 ◦C a 2600 ◦C. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z80, m = 947, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Po zformováńı taveniny a jej́ı homogenizaci došlo k vyprsk-
nut́ı taveniny mimo prostor studeného keĺımku a byla poškozena větev chladićıho
systému zásobuj́ıćı studený keĺımek chladivem. Z tohoto d̊uvodu nebylo možné ex-
periment dokončit. Nicméně po vyhodnoceńı vážnosti situace a velikosti úniku chla-
dićı vody byly přehodnoceny ćıle experimentu a před ukončeńım experimentu byla
třikrát změřena teplota likvidu použité směsi.
Hmotnost ingotu: m = 363, 0 g
Závěr: Teplota likvidu byla změřena. Z d̊uvodu poškozeńı chladićıho systému ne-
bylo možné provést měřeńı výšky taveniny.
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Obr. 7.30: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I06.

97



0 1 0 0 0 2 0 0 0 3 0 0 0 4 0 0 01 0 0 0

1 3 0 0

1 6 0 0

1 9 0 0

2 2 0 0

2 5 0 0

2 8 0 0

T (
°C

)

t  ( s )

L T 1 L T 2 L T 3

Obr. 7.31: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I06.

Obr. 7.32: Ingot źıskaný z experimentu I06 včetně materiálu usazeného na stěně
studeného keĺımku (vlevo) a s patrným otvorem v materiálu na stěně studeného

keĺımku (vpravo).
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Obr. 7.33: Ingot z experimentu I06 po odstraněńı materiálu usazeného na stěnách
studeného keĺımku.
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Experiment I07

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2400 ◦C, 2500 ◦C a 2600 ◦C a následně opakovaně změřit
teplotu likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při zvyšuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z80, m = 945, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 362, 0 g
Závěr: Ćıle experimentu byly splněny. Teplota likvidu byla změřena jen jednou.
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Obr. 7.34: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I07.
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Obr. 7.35: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I07.

Obr. 7.36: Ingot źıskaný z experimentu I07 včetně materiálu usazeného na stěně
studeného keĺımku (vlevo) a samotný ingot (vpravo).
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Experiment I08

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2400 ◦C, 2500 ◦C a 2600 ◦C a následně opakovaně změřit
teplotu likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při snižuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z80, m = 963, 0 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Po zformováńı taveniny, jej́ı homogenizaci a stabilizaci na
teplotě 2600 ◦C došlo k jej́ımu vyprsknut́ı mimo prostor studeného keĺımku. Tavenina
zasáhla induktor, na němž se objevil výboj, což vedlo k odstaveńı generátoru. Byl
učiněn pokus o pokračováńı experimentu, ale teplota taveniny již byla př́ılǐs ńızká,
proto tento pokus nebyl úspěšný.
Hmotnost ingotu: m = 557, 0 g
Závěr: Ćıle experimentu nebyly splněny.
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Obr. 7.37: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I08.
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Obr. 7.38: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I08.

Obr. 7.39: Ingot z experimentu I08.

103



Experiment I09

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky
skull vrstvy při teplotě 2200 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 688, 0 g (+ 9, 0 g Cr2O3)
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Po zformováńı taveniny, jej́ı homogenizaci a stabilizaci tep-
loty na 2200 ◦C bylo přidáno 9, 0 g Cr2O3. Teplota taveniny začala r̊ust, proto byl
generátor vypnut, aby nedošlo k výrazněǰśımu ovlivněńı tloušt’ky skull vrstvy. Tep-
lota taveniny, při ńıž byl experiment ukončen, byla 2356 ◦C.
Hmotnost ingotu: m = 443, 0 g
Závěr: Ćıl experimentu byl zcela splněn.
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Obr. 7.40: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I09.
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Obr. 7.41: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I09.

Obr. 7.42: Ingot źıskaný z experimentu I09 (vlevo) a rozčtvrcený ingot s patrnou
skull vrstvou (vpravo).
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Experiment I10

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je stanovit výšku taveniny pro určeńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2100 ◦C, 2200 ◦C, 2300 ◦C a 2400 ◦C a následně opako-
vaně změřit teplotu likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při snižuj́ıćı se tep-
lotě. Daľśım ćılem je připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při teplotě
2100 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 602, 0 g (+ 7, 0 g Cr2O3)
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Na závěr experimentu bylo po stabilizaci teploty přidáno do taveniny 7, 0 g Cr2O3.
Hmotnost ingotu: m = 459, 0 g
Závěr: Ćıle experimentu byly zcela splněny.
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Obr. 7.43: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I10.
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Obr. 7.44: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I10.

Obr. 7.45: Ingot źıskaný z experimentu I10.
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Experiment I11

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je určit výšku taveniny pro stanoveńı jej́ı
hustoty a to při teplotách 2400 ◦C, 2500 ◦C a 2600 ◦C a opakovaně změřit teplotu
likvidu dané směsi. Měřeńı je prováděno při snižuj́ıćı se teplotě.
Tavená směs: Z80, m = 767, 5 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 516, 5 g
Závěr: Ćıl experimentu byl zcela splněn.
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Obr. 7.46: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I11.
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Obr. 7.47: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I11.

Obr. 7.48: Ingot z experimentu I11.
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Experiment I12

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi.
Tavená směs: Z60, m = 713, 2 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Hmotnost ingotu: m = 373, 5 g
Závěr: Ćıl experimentu byl zcela splněn.
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Obr. 7.49: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I12.
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Obr. 7.50: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I12.

Obr. 7.51: Ingot z experimentu I12.
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Experiment I13

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při teplotě 2300 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 637, 7 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Po startovaćı fázi, během formováńı taveniny došlo dvakrát
k vyprsknut́ı taveniny, přičemž byl zasažen induktor a generátor byl odstaven ochrannými
prvky. Byl učiněn neúspěšný pokus o pokračováńı v experimentu a experiment byl
ukončen.
Hmotnost ingotu: m = 169, 0 g
Závěr: Ćıle experimentu nebyly splněny.
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Obr. 7.52: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I13.
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Obr. 7.53: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I13.

Obr. 7.54: Ingot źıskaný z experimentu I13 na neroztavené směsi po rozebráńı
studeného keĺımku (vlevo) a samostatně (vpravo).
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Experiment I14

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při teplotě 2300 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 705, 9 g (+ 19, 5 g Cr2O3)
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Na závěr experimentu bylo po stabilizaci teploty na 2300 ◦C přidáno 19, 5 g Cr2O3.
Hmotnost ingotu: m = 606, 8 g
Závěr: Ćıle experimentu byly zcela splněny.
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Obr. 7.55: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I14.
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Obr. 7.56: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I14.

Obr. 7.57: Ingot źıskaný z experimentu I14.
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Experiment I15

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při teplotě 2400 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 514, 5 g
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Během formováńı taveniny došlo k jej́ımu vyprsknut́ı, přičemž
byla zasažena chladićı větev zásobuj́ıćı studený keĺımek chladivem. Jednalo se o velké
poškozeńı, z chladićıho okruhu unikalo přibližně 15 l ·min−1 chladićı vody. Experi-
ment byl okamžitě ukončen a byla zahájena injektáž vody do chladićıho systému, aby
byla tavenina v studeném keĺımku dochlazena a škody byly minimalizovány. Situace
je zachycena na Obr. 7.60 (vpravo), ze kterého je patrná pára v okoĺı studeného
keĺımku, kondenzuj́ıćı na skle pr̊uzoru do pracovńı komory a v levé části fotografie
je patrný proud vody.
Hmotnost ingotu: m = 248, 2 g
Závěr: Ćıle experimentu nebyly splněny.
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Obr. 7.58: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I15.
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Obr. 7.59: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I15.

Obr. 7.60: Ingot źıskaný z experimentu I15 na vrstvě neroztavené směsi (vlevo) a
fotografie zaznamenávaj́ıćı poškozeńı chladićı větvě (vpravo).
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Experiment I16

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je opakovaně změřit teplotu likvidu dané
směsi a připravit ingot pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při teplotě 2400 ◦C.
Tavená směs: Z50, m = 535, 8 g (+ 19, 0 g Cr2O3)
Startovaćı materiál: Zr, m = 5, 0 g
Pr̊uběh experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.1.1.
Na závěr experimentu bylo po stabilizaci teploty na 2400 ◦C přidáno 19, 0 g Cr2O3.
Hmotnost ingotu: m = 482, 2 g
Závěr: Ćıle experimentu byly zcela splněny.
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Obr. 7.61: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu I16.
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Obr. 7.62: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu I16.

Obr. 7.63: Ingot źıskaný z experimentu I16.
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7.1.2 Shrnut́ı experiment̊u I01–I16

Z experiment̊u byl źıskán dostatek dat pro splněńı ćıl̊u práce. Byly připraveny 4 in-
goty směsi Z50 pro analýzu tloušt’ky skull vrstvy při r̊uzné teplotě taveniny v rozsahu
2100 ◦C až 2400 ◦C.

Bylo provedeno 12 měřeńı teploty likvidu pro směs Z50, 8 pro směs Z60 a 10 pro
směs Z80. Všechna měřeńı byla prováděna dvěma pyrometry, proto lze předpokládat,
že i v př́ıpadě, že některé pr̊uběhy nebudou vyhodnotitelné, údaj̊u pro stanoveńı
teploty likvidu všech směśı je dostatek.

Výška taveniny byla změřena šestkrát pro každou teplotu v př́ıpadě směśı Z50 a
Z60, pro směs Z80 jsem pro každou teplotu źıskal 10 velikost́ı výšky taveniny.

Výsledky jednotlivých měřeńı jsou prezentovány v odpov́ıdaj́ıćıch částech kapi-
toly 9.
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7.2 Experimenty T01 a T02

7.2.1 Metodika experiment̊u T01 a T02

Návrh experiment̊u proběhl zp̊usobem popsaným v kapitolách 5 a 6, požadované
parametry byly však jiné.

Startovaćım materiálem pro experimenty T01 a T02 byl zvolen Fe3O4, který je
znázorněný na Obr. 7.65, Obr. 7.66 pak vyobrazuje Fe3O4 umı́stěný na směsi oxid̊u.

Pohled do pracovńı komory před experimentem T01 je vidět na Obr. 7.64. Systém
sběru dat, pyrometr, kameru zaznamenávaj́ıćı hladinu taveniny a polohovaćı systém
pohybuj́ıćı upnutým kalorimetrem během experimentu T02 zachycuje Obr. 7.68.

Obr. 7.64: Celkový pohled na studený keĺımek s induktorem a kalorimetrem (K)
v komoře před experimentem T01.

Geometrie studeného keĺımku s induktorem je znázorněna na Obr. 7.67 s od-
pov́ıdaćımi rozměry v Tab. 7.3.

I v př́ıpadě experiment̊u T01 a T02 jim předcházel test indukčńıho systému bez
taveniny pro ověřeńı jeho funkčnosti a stanoveńı elektrického odporu prázdného stu-
deného keĺımku. T01 i T02 byly provedeny na vzduchu, bez použit́ı inertńı atmosféry
nebo vakua.

Poté byl keĺımek naplněn práškovou směśı oxid̊u, startovaćı materiál byl vložen
na prášek a byla nastavena startovaćı poloha studeného keĺımku v̊uči induktoru.
Následovala startovaćı fáze, po ńıž bylo zahájeno formováńı taveniny. Při formováńı
taveniny byl keĺımek posunován směrem vzh̊uru v̊uči induktoru až byla dosažena
tzv. nulová poloha. Nulovou polohou je myšlen stav, kdy spodńı hrana induktoru je
ve stejné úrovni s horńı hranou dna studeného keĺımku.
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Obr. 7.65: Startovaćı materiál Fe3O4 před experimentem T02.

Obr. 7.66: Pohled na studený keĺımek naplněný směśı se startovaćım materiálem
před experimentem T01
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Obr. 7.67: Geometrie studeného keĺımku s induktorem. Rozměry jsou popsány
v Tab. 7.3.

Tab. 7.3: Rozměry studeného keĺımku s induktorem odpov́ıdaj́ıćı Obr. 7.67.
Označeńı Rozměr Poznámka

Induktor
d1(mm) 160 vnitřńı pr̊uměr induktoru
dp1(mm) 10 pr̊uměr trubice induktoru
h1(mm) 80 výška induktoru
N(−) 3 počet závit̊u

Studený keĺımek a tavenina
Ns(−) 18 počet sekćı studeného keĺımku
d2(mm) 110 vnitřńı pr̊uměr studeného keĺımku
dp2(mm) 10 pr̊uměr trubice studeného keĺımku
h3(mm) 411 výška segment̊u studeného keĺımku
hb(mm) 150 výška dna studeného keĺımku
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Obr. 7.68: Pohled na systém sběru dat, pyrometr, kameru a polohovaćı systém
pohybuj́ıćı upnutým kalorimetrem během experimentu T02.

V této poloze se prováděla homogenizace taveniny, ustáleńı parametr̊u systému a
následná stabilizace na těchto parametrech po určitou dobu, která byla určena před
experimenty na 1500 s− 2500 s.

Po stabilizaci byl kalorimetr zasouván do prostoru studeného keĺımku pomoćı
polohovaćıho systému. Tento proces je popsán u každého experimentu zvlášt’, jelikož
se nejednalo o shodný postup.
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Experiment T01

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je změřit hustotu tepelného toku kalorime-
trem při teplotě taveniny 2200 ◦C.
Tavená směs: 50 hm.% ZrO2 + 50 hm.% Fe2O3, m = 3500, 0 g
Startovaćı materiál: Fe3O4, m = 11, 0 g
Popis experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.2.1. Po
stabilizaci při teplotě 2150 ◦C byl kalorimetr po kroćıch zasouván na úroveň hladiny
taveniny. Proces prob́ıhal krokově, vždy s dostatečnou dobou pro ustáleńı tepelného
výkonu odváděného kalorimetrem. T́ımto zp̊usobem bylo dosaženo úrovně hladiny
taveniny a kalorimetr byl postupně ponořen do taveniny až do hloubky 58, 3 mm
pod úroveň hladiny. Na povrchu kalorimetru se vytvořila krusta z tavené směsi.
Hmotnost ingotu: m = 3094, 0 g
Závěr: Ćıl experimentu byl zcela splněn.
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Obr. 7.69: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu T01. t1 – okamžik ponořeńı

kalorimetru.
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Obr. 7.70: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu T01.
t1 – okamžik ponořeńı kalorimetru.

Obr. 7.71: Ingot źıskaný z experimentu T01.
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Obr. 7.72: Rozp̊ulený ingot z experimentu T01.

Obr. 7.73: Kalorimetr vytažený z taveniny po experimentu T01.
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Obr. 7.74: Kalorimetr po experimentu T01.

Obr. 7.75: Krusta odstraněná z kalorimetru po experimentu T01.
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Experiment T02

Ćıl experimentu: Ćılem experimentu je změřit hustotu tepelného toku kalorime-
trem při teplotě taveniny vyšš́ı než 2200 ◦C.
Tavená směs: 50 hm.% ZrO2 + 50 hm.% Fe2O3, m = 3600, 0 g
Startovaćı materiál: Fe3O4, m = 8, 0 g
Popis experimentu: Experiment proběhl dle postupu popsaného v části 7.2.1.
Stabilizace byla provedena při teplotě 2230 ◦C, následně byl kalorimetr po kroćıch
přesunut na úroveň hladiny taveniny. Proces prob́ıhal krokově, vždy s dostatečnou
dobou pro ustáleńı tepelného výkonu odváděného kalorimetrem. Kalorimetr byl poté
ponořen do hloubky 80, 0 mm pod úroveň hladiny. Na povrchu kalorimetru se vy-
tvořila krusta z tavené směsi.
Hmotnost ingotu: m = 3094, 0 g
Závěr: Ćıl experimentu byl zcela splněn.
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Obr. 7.76: Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
Pind, bb a v tavenině Pm během experimentu T02. t1 – okamžik ponořeńı

kalorimetru.
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Obr. 7.77: Časový pr̊uběh teploty hladiny taveniny T během experimentu T02.
t1 – okamžik ponořeńı kalorimetru.

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

7.2.2 Shrnut́ı experiment̊u T01 a T02

V rámci experiment̊u T01 a T02 byla změřena hustota tepelného toku procházej́ıćıho
z taveniny do kalorimetru. Vyhodnoceńı výsledk̊u je provedeno v př́ıslušné části
práce.

Při obou experimentech se na kalorimetru vytvořila krusta ze zatuhlé taveniny,
která ho chránila před tepelným namáháńım. Krusta na kalorimetru po experimen-
tech je patrná z Obr. 7.73 a Obr. 7.78.
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8
Analýzy

8.1 Skenovaćı elektronová mikroskopie s energiově

disperzńı spektroskopíı (SEM/EDX)

Pomoćı skenovaćı elektronové mikroskopie s energiově disperzńı spektroskopíı (SEM/EDX)
byly měřeny vzorky odeb́ırané z taveniny ponořeńım měděného odběrového hrotu
(QS) a vzorky z ingotu.

Analyzovány byly vzorky QS z experiment̊u I02, I04, I05, I07, I10, I11, přičemž
z každého experimentu byly vyhodnoceny dva vzorky, jen v př́ıpadě experimentu I04
byl použit jen jeden vzorek (druhý vzorek byl zničen při manipulaci a nebylo možné
jej analyzovat). Vzorky jsou značeny IXX QSY, kde IXX reprezentuje č́ıslo expe-
rimentu a QSY č́ıslo vzorku. Odebráńı vzorku je označeno na časových pr̊uběźıch
u popisu jednotlivých experiment̊u.

Dále proběhlo měřeńı na vzorćıch odebraných z ingotu źıskaného v rámci ex-
perimentu I05. Z ingotu byly odebrány 3 vzorky v jeho ose v r̊uzných výškách.
Značeńı vzork̊u je IXX IY, kde IXX je opět č́ıslo experimentu a IY č́ıslo vzorku,
které odpov́ıdá Obr. 8.6.

Nejprve byl poř́ızen SEM sńımek vzorku. Poté byly analyzovány tři oblasti na
vzorku a na každé z nich byly provedeny čtyři EDX analýzy.

Zobrazovaná oblast největš́ıho SEM sńımku byla zvolena pro QS vzorky z ex-
periment̊u I02, I04 a I05 1600µm, pro vzorky ingotu z experimentu I05 1960µm a
pro QS vzorky źıskané při experimentech I07, I10 a I11 1000µm, vyjma vzorku QS1
odebraného při experimentu I07, u něhož byla zvolena velikost zobrazované oblasti
SEM sńımku 900µm.
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SEM/EDX I02

Obr. 8.1: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I02.

Obr. 8.2: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS2 odebraného během
experimentu I02.
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Tab. 8.1: Složeńı vzork̊u odebraných z taveniny během experimentu I02.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I02 QS1

1 45,95 0,75 53,30
2 46,99 0,86 52,15
3 44,31 0,91 54,78

Pr̊uměr 45,75 0,84 53,41

I02 QS2

1 45,28 1,01 53,71
2 47,19 1,15 51,66
3 44,15 1,02 54,83

Pr̊uměr 45,54 1,06 53,40

I02 Pr̊uměr 45,64 0,95 53,41
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SEM/EDX I04

Obr. 8.3: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I04.

Tab. 8.2: Složeńı vzorku odebraného z taveniny během experimentu I04.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I04 QS1

1 52,60 1,17 46,23
2 52,64 1,05 46,31
3 53,90 1,05 45,05

Pr̊uměr 53,05 1,09 45,86
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SEM/EDX I05

Obr. 8.4: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I05.

Obr. 8.5: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS2 odebraného během
experimentu I05.
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Obr. 8.6: Rozmı́stěńı odebraných vzork̊u pro SEM/EDX analýzy z ingotu
źıskaného z experimentu I05.

Obr. 8.7: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku I1 odebraného z ingotu po
experimentu I05.
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Obr. 8.8: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku I2 odebraného z ingotu po
experimentu I05.

Obr. 8.9: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku I3 odebraného z ingotu po
experimentu I05.
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Tab. 8.3: Složeńı vzork̊u odebraných z taveniny během experimentu I05.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I05 QS1

1 54,15 1,43 44,42
2 54,54 1,14 44,32
3 53,99 0,97 45,04

Pr̊uměr 54,23 1,18 44,59

I05 QS2

1 51,87 1,08 47,05
2 52,48 1,21 46,31
3 51,63 0,82 47,55

Pr̊uměr 52,00 1,03 46,97

I05 Pr̊uměr 53,11 1,11 45,78

Tab. 8.4: Složeńı vzork̊u odebraných z ingotu po experimentu I05.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I05 I1

1 56,05 1,58 42,37
2 57,50 1,25 41,25
3 57,11 1,19 41,70

Pr̊uměr 56,89 1,34 41,77

I05 I2

1 48,78 1,06 50,16
2 48,12 1,07 50,81
3 48,09 0,90 51,01

Pr̊uměr 48,33 1,01 50,66

I05 I3

1 50,95 1,20 47,85
2 50,49 0,93 48,58
3 50,64 0,91 48,45

Pr̊uměr 50,70 1,01 48,29

ingot I05 Pr̊uměr 51,97 1,12 46,91
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SEM/EDX I07

Obr. 8.10: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I07.
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Obr. 8.11: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS2 odebraného během
experimentu I07.

Tab. 8.5: Složeńı vzork̊u odebraných z taveniny během experimentu I07.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I07 QS1

1 74,17 1,22 24,61
2 73,25 1,79 24,96
3 74,40 1,46 24,14

Pr̊uměr 73,94 1,49 24,57

I07 QS2

1 72,23 1,48 26,29
2 72,19 1,53 26,28
3 73,62 1,56 24,82

Pr̊uměr 72,68 1,52 25,80

I07 Pr̊uměr 73,31 1,51 25,18
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SEM/EDX I10

Obr. 8.12: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I10.

142



Obr. 8.13: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS2 odebraného během
experimentu I10.

Tab. 8.6: Složeńı vzork̊u odebraných z taveniny během experimentu I10.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I10 QS1

1 48,03 0,98 50,99
2 46,42 0,93 52,65
3 48,58 1,00 50,42

Pr̊uměr 47,68 0,97 51,35

I10 QS2

1 48,79 1,03 50,18
2 47,91 1,00 51,09
3 47,95 1,04 51,01

Pr̊uměr 48,22 1,02 50,76

I10 Pr̊uměr 47,95 0,99 51,06
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SEM/EDX I11

Obr. 8.14: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS1 odebraného během
experimentu I11.
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Obr. 8.15: Sńımky ze SEM/EDX analýzy vzorku QS2 odebraného během
experimentu I11.

Tab. 8.7: Složeńı vzork̊u odebraných z taveniny během experimentu I11.

Oblast ZrO2 (hm.%) HfO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I11 QS1

1 78,83 1,50 19,67
2 72,82 1,48 25,70
3 73,76 1,53 24,71

Pr̊uměr 75,14 1,50 23,36

I11 QS2

1 73,92 1,62 24,46
2 72,18 1,63 26,19
3 72,89 1,54 25,57

Pr̊uměr 73,00 1,59 25,41

I11 Pr̊uměr 74,07 1,55 24,38
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Shrnut́ı SEM/EDX analýzy

Plánované složeńı směśı pro experimenty je porovnáno s reálným složeńım źıskaným
ze SEM/EDX analýzy v Tab. 8.8. Do množstv́ı ZrO2 je zahrnut i HfO2, který je
neoddělitelnou nečistotou obsaženou v ZrO2.

Sńımky z SEM/EDX analýzy dávaj́ı informaci o krystalizaci vzork̊u. Studium
jejich struktury neńı ćılem této práce, ale stoj́ı za zmı́nku dvě zřejmé tendence.

Na sńımćıch ze vzork̊u QS je patrný vznik oblasti, kde jsou krystalová zrna
malých rozměr̊u. Ty se nacházej́ı v části, která byla v kontaktu s odběrovým hrotem,
proto tam docházelo k nejintenzivněǰśımu zchlazeńı taveniny. Tato vrstva je tlustá
řádově deśıtky µm. Velikost krystalových zrn roste se vzdálenost́ı od této oblasti.
U SEM sńımk̊u vzork̊u odebraných z ingotu po experimentu I05 je oproti tomu
velikost krystalových zrn znatelně větš́ı než u vzork̊u QS z téhož experimentu.

Rovněž směr r̊ustu krystalových zrn je v př́ıpadě QS vzork̊u nahodileǰśı než
v př́ıpadě vzork̊u ingotu. Výjimku tvoř́ı vzorek I2 źıskaný z ingotu po experi-
mentu I05. To je zp̊usobeno t́ım, že tento vzorek byl odebraný ze středu ingotu,
kde prob́ıhala solidifikace z celého ingotu naposled. V př́ıpadě ingotu docháźı ke
krystalizaci od stran směrem do středu.

Tab. 8.8: Porovnáńı plánovaného složeńı směśı pro experimenty a skutečného
složeńı źıskaného ze SEM/EDX analýzy.

Plánované složeńı Složeńı ze SEM/EDX
ZrO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%) ZrO2 (hm.%) Al2O3 (hm.%)

I02 50,00 50,00 46,59 53,41
I04 60,00 40,00 54,14 45,86
I05 60,00 40,00 54,22 45,78
I07 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

146



8.2 Rentgenová strukturńı analýza (XRD)

Pro analýzu jsem použil konkrétně rentgenovou práškovou difrakci, která se využ́ıvá
k určeńı struktury anorganických a organický látek ve formě prášku. Vzorky proto
byly před analýzou nejprve umlety na jemný prášek.

V prvńı řadě byly analyzovány vstupńı látky, které byly použity pro experimenty.
XRD spektra jsou znázorněna na Obr. 8.16 pro Al2O3 a na Obr. 8.17 pro ZrO2. Al2O3

obsahuje krystalové modifikace α a β tohoto oxidu. Vstupńı ZrO2 vykazuje pouze
krystalovou modifikaci α− ZrO2.

XRD vstupńıch materiál̊u
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Obr. 8.16: XRD spektrum Al2O3 použitého v experimentech I01–I16.
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Obr. 8.17: XRD spektrum ZrO2 použitého v experimentech I01–I16.
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XRD I02
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Obr. 8.18: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I02.
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Obr. 8.19: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I02.
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XRD I04
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Obr. 8.20: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I04.
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XRD I05
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Obr. 8.21: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I05.
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Obr. 8.22: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I05.
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Obr. 8.23: Rozmı́stěńı odebraných vzork̊u pro XRD analýzu z ingotu źıskaného
z experimentu I05.

In
te

n
s

it
y

 /
 a

.u
.

2 theta / deg. (CuKalpha)

10 20 30 40 50 60 70 80 90

b-ZrO₂ (tetragonal)

a-ZrO₂ (baddeleyt)

a-Al₂O₃ (korund)

I05_I1

Obr. 8.24: XRD spektrum vzorku ingotu I1 z experimentu I05.
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Obr. 8.25: XRD spektrum vzorku ingotu I2 z experimentu I05.
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Obr. 8.26: XRD spektrum vzorku ingotu I3 z experimentu I05.

Tab. 8.9: Procentuálńı zastoupeńı krystalových modifikaćı źıskané z XRD analýzy
ve vzorćıch z experimentu I05.

Vzorek α− Al2O3 (%) α− ZrO2 (%) β − ZrO2 (%)

I05 QS1 34, 60 55, 31 10, 09
I05 QS2 38, 20 49, 48 12, 32
I05 I1 36, 50 62, 30 1, 20
I05 I2 31, 31 62, 42 6, 26
I05 I3 34, 31 59, 26 6, 44
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XRD I07
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Obr. 8.27: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I07.
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Obr. 8.28: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I07.
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Obr. 8.29: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I10.
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Obr. 8.30: XRD spektrum vzorku QS2 z experimentu I10.
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Obr. 8.31: XRD spektrum vzorku QS1 z experimentu I11.
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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 použité pro př́ıpravu
vzork̊u.

Shrnut́ı XRD analýzy

V analýzách vzork̊u I02 QS1, I02 QS2, I04 QS1, I05 QS1, I05 QS2, I05 I2, I05 QS3,
I07 QS1, I10 QS2 se objevil křemen, př́ıpadně křemen v kombinaci s mullitem.
Vzhledem k tomu, že korund je na Mohsově stupnici tvrdosti na 9. pozici a křemen
na 7., existoval předpoklad, že mohlo doj́ıt ke kontaminaci vzork̊u při jejich mlet́ı, je-
likož prob́ıhalo v porcelánové misce. Proto byl odebrán i vzorek BS 1 z misky použité
pro př́ıpravu prášku a tento vzorek rozemlet a analyzován. Výsledek je patrný
z Obr. 8.33, miska opravdu obsahuje křemen a mullit, je tedy vysoce pravděpodobné,
že vzorky byly kontaminovány při jejich úpravě. Analyzován byl vzorek misky, jež
byla použita pro př́ıpravu vzork̊u z experiment̊u I02, I04 a I05, proto i tento vzorek
vykazuje př́ıtomnost krystalové modifikace α− ZrO2 a α− Al2O3.

Odlǐsný tvar vrcholu na XRD spektru odpov́ıdaj́ıćı mullitu rovněž podporuje
přesvědčeńı o kontaminaci vzorku během jeho př́ıpravy na analýzu.

Z porovnáńı hmotnostńıch poměr̊u źıskaných z SEM/EDX a XRD analýz je
patrné, že rozd́ıl mezi nimi je značný. To je dáno principem měřeńı a skutečné složeńı
udává SEM/EDX, přičemž XRD má sṕı̌se informativńı charakter a je d̊uležité pro
identifikaci r̊uzných krystalových modifikaćı. Výsledky źıskané XRD analýzou mohou
být např́ıklad ovlivněné př́ıtomnost́ı amorfńı nekrystalické látky. Přesněǰśı výsledky
hmotnostńıch poměr̊u by bylo možné źıskat změnou metodiky měřeńı.

Z XRD analýz vzork̊u QS a źıskaných z ingotu z experimentu I05 je patrné,
že se ve vzorćıch vyskytuj́ı krystalové modifikace oxidu zirkoničitého α − ZrO2 a
β−ZrO2. Při pokojové teplotě je stabilńı modifikace α, která přecháźı na modifikaci
β při 1100 ◦C. Modifikace β je stabilńı v rozsahu teplot 1100 ◦C až 2350 ◦C [4], přesto
byla při XRD analýze nalezena.

Vzorek I05 QS1 byl odeb́ırán při teplotě 2400 ◦C a vzorek I05 QS2 při teplotě
2100 ◦C, rozd́ıl v obsahu β−ZrO2 v obou př́ıpadech je 2, 23 hm.%, což napov́ıdá, že
poměr β − ZrO2 neńı závislý na teplotě, při ńıž je vzorek odeb́ırán. Tento výsledek

156



může být ovlivněn rychlost́ı odběru vzorku, která bude rozhoduj́ıćı pro rychlost
tuhnut́ı a rovněž může být nezanedbatelný vliv přesnosti metody XRD analýzy.

Vliv rychlosti chladnut́ı je ovšem zřejmý ze srovnáńı množstv́ı β−ZrO2 ze vzork̊u
QS a vzork̊u ingotu, u nichž docházelo k chladnut́ı pomaleǰśımu a zastoupeńı mo-
difikace β je významně nižš́ı než v př́ıpadě vzork̊u QS. To ukazuje, že množstv́ı
fáze stabilněǰśı při vyšš́ı teplotě ve vzorku záviśı na rychlosti jeho tuhnut́ı. To je
v souladu s výsledky publikovanými v [72], kde autoři rovněž uváděj́ı, že při vyšš́ıch
rychlostech chladnut́ı je možné zachytit i daľśı fáze.
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9
Vyhodnoceńı experiment̊u

V této kapitole jsou shrnuty výsledky měřeńı teploty likvidu směśı Z50, Z60 a Z80.
Následuje vyhodnoceńı tloušt’ky skull vrstvy a jej́ı závislosti na teplotě taveniny.
V daľśı části kapitoly jsou uvedeny výsledky měřeńı hustoty směśı Z50, Z60 a Z80
v kapalné fázi. Závěr kapitoly zahrnuje d̊uležité výsledky z měřeńı hustoty tepelného
toku odváděného z taveniny stěnou kalorimetru.

9.1 Vyhodnoceńı teplot likvidu

Pr̊uběh teploty při všech experimentech, při nichž měla být měřena teplota likvidu
(I01–I16), byl zaznamenávám dvěma pyrometry Fluke Endurance E1RH-F2-V-0-
1. Teploty byly ukládány s periodou 0, 5 s. K měřeńı teploty dvěma pyrometry
jsem přistoupil kv̊uli předpokladu, že pravděpodobně bude určitý pod́ıl pr̊uběh̊u
nepoužitelných pro vyhodnoceńı.

Př́ıklad vyhodnocené ochlazovaćı křivky je znázorněn na Obr. 9.1. Tento konkrétńı
pr̊uběh teploty byl zaznamenán během experimentu I07 a měřeńı je v rámci experi-
mentu označeno LT1.

Teplota hladiny taveniny koĺısá kolem hodnoty 2550 ◦C, načež dojde ke sńıžeńı
napět́ı na induktoru, které zapř́ıčińı pokles Jouleových ztrát v tavenině. To vede ke
klesáńı teploty se směrnićı 24, 18 ◦C · s−1 a při teplotě 2251, 4 ◦C docháźı ke změně
směrnice na 53, 76 ◦C · s−1. Teplota 2251, 4 ◦C je vyhodnocena jako teplota likvidu
směsi Z80 źıskaná z tohoto měřeńı.

Stejným zp̊usobem jsem vyhodnotil všechny pr̊uběhy ze zbývaj́ıćıch měřeńı.
Výsledky jsou uvedeny v Tab. 9.1 pro směs Z50, Tab. 9.2 pro směs Z60 a Tab. 9.3
pro směs Z80.

Skutečné složeńı směśı nesouhlaśı se složeńım plánovaným, jak ukazuj́ı výsledky
prezentované v části 8. V Tab. 9.4 uvád́ım teploty likvidu s odpov́ıdaj́ıćımi rozš́ı̌renými
nejistotami měřeńı pro skutečné složeńı směsi, které bylo stanoveno chemickými
analýzami vzork̊u. Při výpočtu rozš́ı̌rené nejistoty měřeńı jsem použil koeficient
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Obr. 9.1: Ukázka vyhodnoceńı ochlazovaćı (solidifikačńı) křivky źıskané při
experimentu I07, měřeńı je označeno LT1.

kU = 2, který pro normálńı rozděleńı rozšǐruje pravděpodobnost pokryt́ı na 95 %.

Tab. 9.1: Výsledky měřeńı teploty likvidu pro směs Z50.

Experiment Pyrometr Měřeńı Tl (◦C)

I10

Fluke 1 LT1 1914, 0
Fluke 1 LT3 1889, 7
Fluke 2 LT1 1917, 0
Fluke 2 LT3 1879, 0

I14

Fluke 1 LT1 1952, 0
Fluke 1 LT2 1957, 0
Fluke 1 LT3 1943, 0
Fluke 2 LT1 1970, 2
Fluke 2 LT2 1950, 0
Fluke 2 LT3 1836, 6

I16

Fluke 1 LT2 1942, 0
Fluke 1 LT3 1953, 0
Fluke 2 LT1 2000, 0
Fluke 2 LT3 1959, 9

Pr̊uměr 1940,2

Pro názornost jsem zanesl źıskané výsledky do psedo-binárńıho fázového dia-
gramu systému ZrO2 + Al2O3 vyobrazeného na Obr. 9.2.

Z Obr. 9.2 je patrné, že teplota likvidu podle referenčńıho pseudobinárńıho
fázového diagramu se od naměřených hodnot lǐśı.
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Tab. 9.2: Výsledky měřeńı teploty likvidu pro směs Z60.

Experiment Pyrometr Měřeńı Tl (◦C)

I04

Fluke 1 LT1 2002, 9
Fluke 1 LT2 2056, 0
Fluke 2 LT1 2010, 0
Fluke 2 LT2 2037, 9

I05
Fluke 1 LT1 1989, 2
Fluke 2 LT1 1983, 2

I16

Fluke 1 LT1 2020, 0
Fluke 1 LT2 2011, 0
Fluke 1 LT3 1998, 0
Fluke 1 LT4 1970, 0
Fluke 1 LT5 1985, 5
Fluke 2 LT1 2014, 0
Fluke 2 LT2 2002, 9
Fluke 2 LT3 2000, 1
Fluke 2 LT4 1975, 4
Fluke 2 LT5 1994, 7

Pr̊uměr 2003,2

U směśı 47, 8 hm.% ZrO2+52, 2 hm.% Al2O3 a 54, 2 hm.% ZrO2+45, 8 hm.% Al2O3

je odchylka v rámci nejistoty měřeńı. V př́ıpadě směsi 75, 2 hm.% ZrO2+24, 8 hm.% Al2O3

je rozd́ıl větš́ı než nejistota měřeńı. Je ovšem potřeba si uvědomit, že i u této směsi
se jedná o rozd́ıl mezi naměřenou a referenčńı hodnotou menš́ı než 3 %.

Pro Al2O3 a ZrO2 lze nalézt v literatuře několik r̊uzných pseudobinárńıch fázových
diagramů. Porovnáńı dvou pseudobinárńıch fázových diagramů pro systém Al2O3 a
ZrO2 je znázorněno na Obr. 9.3. Proto ani rozd́ıl naměřených a referenčńıch dat ne-
muśı znamenat nepřesnost měřeńı. Při použit́ı pseudobinárńıch fázových diagramů
z r̊uzných zdroj̊u budou rozd́ıly odlǐsné.

Z porovnáńı naměřených teplot likvidu s daty uvedenými v literatuře je patrné, že
jejich trend je podobný a hodnoty se lǐśı v řádu jednotek procent. Je nutné zmı́nit,
že porovnáńı proběhlo s jedńım konkrétńım pseudobinárńım fázovým diagramem
systému Al2O3 + ZrO2, při použit́ı jiného dostupného diagramu by rozd́ıly byly jiné.

Z výše uvedeného lze konstatovat, že metoda vyhodnocováńı ochlazovaćıch (so-
lidifikačńıch) křivek je použitelná i pro stanoveńı teploty likvidu oxid̊u při vysokých
teplotách.
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Tab. 9.3: Výsledky měřeńı teploty likvidu pro směs Z80.

Experiment Pyrometr Měřeńı Tl (◦C)

I06

Fluke 1 LT1 2267, 1
Fluke 1 LT2 2293, 4
Fluke 1 LT3 2294, 1
Fluke 2 LT1 2269, 1
Fluke 2 LT2 2304, 9
Fluke 2 LT3 2294, 1

I07
Fluke 1 LT1 2251, 4
Fluke 2 LT1 2257, 9

I11

Fluke 1 LT1 2231, 1
Fluke 1 LT2 2223, 9
Fluke 1 LT3 2244, 2
Fluke 1 LT4 2220, 9
Fluke 1 LT5 2237, 8
Fluke 1 LT6 2237, 1
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

Pr̊uměr 2255,6

Tab. 9.4: Shrnut́ı výsledk̊u měřeńı teploty likvidu.

Složeńı (hm.%) Tl
◦C ULT

◦C
47, 8 hm.% ZrO2 + 52, 2 hm.% Al2O3 1940, 2 27, 6
54, 2 hm.% ZrO2 + 45, 8 hm.% Al2O3 2003, 2 25, 0
75, 2 hm.% ZrO2 + 24, 8 hm.% Al2O3 2255, 6 27, 2
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Obr. 9.2: Porovnáńı naměřených hodnot teploty likvidu s pseudobinárńım
fázovým diagramem systému ZrO2 + Al2O3 źıskaným z [26].
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Obr. 9.3: Porovnáńı dvou dostupných psedo-binárńıch fázových diagramů systému
ZrO2 + Al2O3 źıskaných z [26] a [73].
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9.2 Závislost tloušt’ky skull vrstvy na teplotě ta-

veniny

Studium závislosti tloušt’ky skull vrstvy na teplotě taveniny proběhl se směśı Z50
při teplotách 2100 ◦C až 2400 ◦C. Ingoty z experiment̊u I09, I10, I14 a I16, do nichž
jsem přidal během experimentu Cr2O3, byly rozděleny a byla analyzována tloušt’ka
skull vrstvy ve třech r̊uzných oblastech. Jednotlivé oblasti, ve kterých byla tloušt’ka
skull vrstvy u všech ingot̊u měřena, jsou označeny v Obr. 9.4.

Obr. 9.4: Oblasti měřeńı tloušt’ky skull vrstvy.

Na Obr. 9.5 jsou uvedeny fotografie ingotu z experimentu I14 v horizontálńım
a vertikálńım řezu a z experimentu I16 ve vertikálńım řezu. Tyto fotografie byly
źıskány stereoskopem, který umožňuje kalibrované měřeńı tloušt’ky skull vrstvy. Při
experimentu I16 byl přidán Cr2O3 při teplotě o 200 ◦C vyšš́ı než v př́ıpadě experi-
mentu I14. Barva ingotu na fotografíıch ze stereoskopu přesně nesouhlaśı s barvou
ingotu na fotografíıch źıskaných fotoaparátem. To je zp̊usobeno nastaveńım stereo-
skopu, ke kterému jsem přistoupil pro źıskáńı větš́ıho kontrastu mezi skull vrstvou a
zbytkem ingotu. Přirozené barvy ingotu znázorňuj́ı fotografie poř́ızené fotoaparátem.

Ćılem měřeńı bylo ověřeńı platnosti vztahu mezi teplotou taveniny a tloušt’kou
skull vrstvy ve tvaru

δsk∆T = Cs , (9.1)

kde δsk je tloušt’ka skull vrstvy, ∆T znač́ı rozd́ıl mezi teplotou taveniny a teplotou
solidu tavené směsi a Cs je konstanta [30]. Teplota solidu směsi sestávaj́ıćı z Al2O3

a ZrO2 lze vyč́ıst z pseudobinárńıho fázového diagramu těchto dvou složek 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 I14 źıskané stereoskopem
v horizontálńım (vlevo) a ve vertikálńım (uprostřed) řezu a z experimentu I16 ve

vertikálńım řezu (vpravo).

Pro lepš́ı přehlednost jsou v Tab. 9.5 uvedeny pr̊uměrné hodnoty źıskané z měřeńı
tloušt’ky skull vrstvy δsk s odpov́ıdaj́ıćı směrodatnou odchylkou σsk. V Tab. 9.6 jsou
uvedeny tloušt’ky skull vrstvy δsk pro všechny oblasti měřené při teplotách 2100 ◦C
až 2400 ◦C a spočtené konstanty Cs pro jednotlivé př́ıpady.

Tab. 9.5: Výsledky měřeńı tloušt’ky skull vrstvy u ingot̊u z experiment̊u I09, I10,
I14 a I16.

Experiment T (◦C) Oblast δsk (mm) σsk (mm)

I10 2100
1 0, 23 0, 02
2 0, 30 0, 02
3 0, 54 0, 07

I09 2200
1 0, 14 0, 03
2 0, 21 0, 03
3 0, 33 0, 04

I14 2300
1 0, 12 0, 04
2 0, 17 0, 01
3 0, 27 0, 09

I16 2400
1 0, 10 0, 01
2 0, 13 0, 01
3 0, 21 0, 01

Z výsledk̊u shrnutých v Tab. 9.6 je patrné, že závislost mezi teplotou taveniny a
tloušt’kou skull vrstvy lze považovat za platnou. Rozd́ıly mezi konstantami ve stejné
oblasti při r̊uzných teplotách vycházej́ı minimálńı. Vztah (9.1) lze s dostatečnou
přesnost́ı použ́ıt pro stanoveńı tloušt’ky skull vrstvy při r̊uzných teplotách. Platnost
byla ověřena pro směs Z50, ale rovnice (9.1) bude považována za platnou i pro směsi
Z60 a Z80.

Rozš́ı̌rená nejistota měřeńı se ve všech př́ıpadech pohybovala do 7 %, při použit́ı
koeficientu rozděleńı kU = 2. Výjimku tvořila měřeńı v Oblasti 1 ingotu z ex-
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Tab. 9.6: Výsledky měřeńı tloušt’ky skull vrstvy u ingot̊u z experiment̊u I09, I10,
I14 a I16.

Oblast 1 Oblast 2 Oblast 3
Experiment Tm (◦C) δsk (mm) Cs δsk (mm) Cs δsk (mm) Cs

I10 2100 0, 23 46, 81 0, 30 62, 28 0, 54 111, 74
I09 2200 0, 14 42, 37 0, 21 64, 16 0, 33 101, 92
I14 2300 0, 12 47, 57 0, 17 69, 64 0, 27 109, 19
I16 2400 0, 10 48, 67 0, 13 68, 01 0, 21 106, 58

perimentu I09, kde vycháźı rozš́ı̌rená nejistota 10 %, měřeńı v oblasti 1 ingotu
z experimentu I14, kde je rozš́ı̌rená nejistota 21 % a měřeńı v oblasti 3 ingotu
źıskaného z experimentu I14, jehož rozš́ı̌rená nejistota je rovna 18 %. V těchto třech
př́ıpadech je větš́ı nejistota měřeńı dána výrazněǰśım rozptylem měřených hodnot
kolem pr̊uměrné hodnoty, což zvyšuje nejistotu typu A.

9.3 Hustota v kapalné fázi

Obr. 9.6, Obr. 9.7 a Obr. 9.8 znázorňuj́ı naměřená data a pr̊uběhy źıskané je-
jich aproximaćı př́ımkou. K aproximaci byla použita metoda nejmenš́ıch čtverc̊u.
Źıskané pr̊uběhy jsou vyobrazeny společně s daty dostupnými v literatuře. Složeńı
se mı́rně lǐśı od použitého v literatuře, nebot’ nebylo možné dosáhnout naprosto
přesně stejného složeńı. Porovnat lze vždy jen část měřeného intervalu, nebot’ pro
vyšš́ı teploty nejsou referenčńı data dostupná. V př́ıpadě směsi Z80 neńı možné po-
rovnat žádné hodnoty, protože intervaly měřených teplot se nepřekrývaj́ı. To bylo
zp̊usobeno t́ım, že nebylo možné dosáhnout vyšš́ıch teplot než 2250 ◦C při měřeńı
publikovaném v [74]. Toto omezeńı je od̊uvodněno nestabilitou vzork̊u při vyšš́ıch
teplotách, č́ımž je patrně myšlena tvarová nestálost kapky, která znemožňuje vyhod-
notit naměřená data.

Porovnáńım naměřených hustot s referenčńımi daty [74] na Obr. 9.6 a Obr. 9.7 je
patrné, že výsledky jsou v dobré shodě. U směsi Z50 jsou ve shodě naměřená data i
směrnice porovnávaných př́ımek. Dobrá shoda je mezi naměřenými hustotami směsi
Z60 a daty uváděnými v [74] v intervalu, kde jsou referenčńı data dostupná. Nicméně
směrnice př́ımky se výrazně lǐśı, to je zp̊usobeno poklesem hustoty o 414 kg ·m−3
mezi teplotami 2200 ◦C a 2300 ◦C. V př́ıpadě směsi Z80 se směrnice př́ımky źıskané
z naměřených hustot př́ılǐs nelǐśı od referenčńıch dat. Rozš́ı̌rená nejistota měřeńı
při použit́ı koeficientu rozděleńı kU = 2 nepřesahuje u směśı Z50 a Z80 12 % a
u směsi Z60 14 %. Nejistota uváděná u referenčńıch dat je 3, 5% [74]. Rozd́ıl mezi
naměřenými a referenčńımi daty u žádné směsi a teploty nepřekračuje 5 %.

Vzhledem k výraznému poklesu mezi teplotami 2200 ◦C a 2300 ◦C u směsi Z60,
byla závislost hustoty na teplotě u této směsi vykreslena i bez aproximace naměřených
dat. Tento pr̊uběh je znázorněn na Obr. 9.9 a vykazuje změnu směrnice př́ımky v ob-
lasti 2 oproti oblastem 1 a 3. Směrnice v oblastech 1 a 3 se lǐśı minimálně. Obě tyto
směrnice jsou v dobré shodě se směrnićı př́ımky publikované v [74].
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Obr. 9.6: Hustota směsi Z50 v závislosti na teplotě.
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Obr. 9.7: Hustota směsi Z60 v závislosti na teplotě.
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Obr. 9.8: Hustota směsi Z80 v závislosti na teplotě.
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Obr. 9.9: Hustota směsi Z60 v závislosti na teplotě.
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Pro tento jev existuje několik možných vysvětleńı. Nejpravděpodobněǰśım vysvět-
leńım je, že se jedná o chybu měřeńı, která se vyskytla v obou experimentech při
nichž byla měřena hustota směsi Z60. Dále by daný jev mohl být vysvětlen vznikem
pásu nemı́sitelnosti, jehož výskyt uváděj́ı autoři v [75] u směśı sestávaj́ıćıch z Al2O3

a ZrO2. Sńımky ze SEM uvedené v kapitole 8.1 nicméně nenasvědčuj́ı tomu, že by
byly složky studovaných směśı nemı́sitelné. Daľśı možnost́ı je změna fáze směsi v ob-
lasti 2. Dle fázového diagramu uvedeného v [73] je teplota likvidu směsi Z60 rovna
2198 ◦C. Změna fáze by mohla vysvětlit pozorovanou změnu směrnice také, protože
v pevné fázi při zvyšováńı teploty může docházet k poruchám krystalové mř́ıžky,
což může vést ke změně objemu vzorku [76]. V rámci této práce byla teplota li-
kvidu studována a výsledky sṕı̌se odpov́ıdaj́ı fázovému diagramu uvedenému v [26],
materiál by měl být tedy při teplotě 2003, 2 ◦C plně v kapalné fázi. Z provedených
měřeńı vycháźı teplota likvidu směsi Z60 2003, 2 ◦C, [26] uvád́ı 1974 ◦C. Daľśı možné
vysvětleńı vycháźı z předpokladu, že Al2O3 a ZrO2 tvoř́ı klastry v kapalné fázi [77],
které mohou v závislosti na teplotě měnit svou velikost, což by vedlo ke změně hus-
toty při konkrétńı teplotě odpov́ıdaj́ıćı teplotě změně velikosti klastr̊u. Tato změna
by neodpov́ıdala linearitě pr̊uběhu ve zbylé části teplotńıho intervalu a mohla by
se projevovat jako téměř skoková změna. Ověřeńı této varianty je realizovatelné
pomoćı difrakce rentgenového zářeńı, tzv. rentgenografíı kapalin. Vzhledem k nut-
nosti dosáhnout vysoké teploty je problém takovou analýzu provést a náklady na ńı
jsou vysoké. Z d̊uvodu existence několika daľśıch pravděpodobněǰśıch vysvětleńı a
zmı́něným vysokým náklad̊um nebyla rentgenografie směsi Z60 v kapalné fázi pro-
vedena.

Vzhledem k rozsahu nejistoty měřeńı spočtené pro měřeńı hustoty směsi Z60
se jev́ı jako nejpravděpodobněǰśı vysvětleńı, že se jedná o náhodný jev zp̊usobený
chybou měřeńı, jehož nevysvětleńı nesnižuje hodnotu źıskaných dat. Na druhou
stranu, nestabilita vzork̊u zmı́něná v [74] při vyšš́ıch teplotách může být zp̊usobena
některým z výše uvedených d̊uvod̊u a v takovém př́ıpadě by se nemuselo jednat o jev
zp̊usobený chybou měřeńı.

Nicméně se jedná o zaj́ımavý problém, kterému se budu v budoucnu věnovat.
Daľśı experimentálńı činnost zaměř́ım na provedeńı nové série experiment̊u se směśı
Z60 a pokud se i v experimentech budoućıch projev́ı tento jev, zaměř́ım se na zúžeńı
intervalu teplot, ve kterém k němu docháźı.

Při vyhodnocováńı experiment̊u jsem identifikoval zp̊usoby ke sńıžeńı nejistoty
měřeńı hustoty. Nejistotu typu B nejv́ıce ovlivňuje nejistota měřeńı objemu ingotu,
jeho výšky a hustoty skull vrstvy. To je dáno hodnotou součinu koeficientu citlivosti
c a nejistoty měřeńı vstupńı veličiny. U prvńıch dvou uvedených je to zp̊usobeno
velikost́ı koeficient̊u citlivosti, u hustoty skull vrstvy nejistotou jej́ıho měřeńı. Ke
sńıžeńı nejistoty typu A by přispělo zvětšeńı objemu měřeného materiálu. Nejistota
měřeńı by se sńıžila použit́ım studeného keĺımku s větš́ım vnitřńım pr̊uměrem (např.
110 mm) a zároveň množstv́ı taveniny zvětšuj́ıćı výšku taveniny (80 − 100 mm při
použit́ı studeného keĺımku s vnitřńım pr̊uměrem 110 mm).
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9.4 Hustota tepelného toku z taveniny

Pr̊uběh tepelného výkonu odváděného kalorimetrem z taveniny během experimentu
T01 je znázorněn na Obr. 9.10 a hustoty tepelného toku na Obr. 9.11. Okamžik, ve
kterém došlo k prvńımu kontaktu kalorimetru s taveninou, je označen t1.
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Obr. 9.10: Časový pr̊uběh tepelného výkonu Pkal odváděného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru v̊uči hladině taveniny hkal během experimentu

T01. t1 znač́ı okamžik okamžik prvńıho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.

Teplota hladiny taveniny během měřeńı byla 2175 ◦C. V okamžiku t1 dosáhl te-
pelný výkon odváděný kalorimetrem hodnoty 4 kW, což odpov́ıdá hustotě tepelného
toku 2, 25 MW ·m−2. Majoritńı pod́ıl na tomto tepelném toku měl přenos tepla ra-
diaćı z hladiny taveniny na podstavu kalorimetru. Část zářeńı dopadala i na stěny
kalorimetru, ale vzhledem k tomu, že se při sáláńı uplatňuje normálová složka zářeńı,
bude př́ıspěvek nižš́ı. V okamžiku t1 se začala na kalorimetru tvořit krusta z ma-
teriálu taveniny, která omezovala přestup tepla z taveniny do kalorimetru. To vedlo
ke snižováńı hustoty tepelného toku až na hodnotu ustálenou na hodnotě přibližně
0, 75 MW ·m−2. Na kalorimetru nejsou patrné žádné známky po nataveńı při jeho
vystaveńı tavenině o teplotě 2175 ◦C po dobu 6800 s. To je doložitelné fotografiemi
zachycuj́ıćımi pr̊uběh experimentu v odpov́ıdaj́ıćı části práce.

Tytéž pr̊uběhy źıskané během experimentu T02 jsou znázorněny na Obr. 9.12 a
Obr. 9.13. Obr. 9.12 znázorňuje pr̊uběh tepelného výkonu odváděného kalorimetrem
z taveniny a Obr. 9.13 vyobrazuje hustotu tepelného toku.

Měřeńı při experimentu T02 prob́ıhalo při teplotě hladiny taveniny 2210 ◦C.
V momentě t1 dosahoval tepelný výkon odváděný kalorimetrem hodnoty 4 kW, což
odpov́ıdá hustotě tepelného toku 2, 25 MW ·m−2. Během následuj́ıćıch 120 s došlo
k nár̊ustu tepelného výkonu odváděného kalorimetrem na 5, 7 kW, což odpov́ıdá
hustotě tepelného toku 3, 1 MW ·m−2. Tento nár̊ust zapř́ıčinila absence krusty, což
také vedlo k nataveńı kalorimetru, ke kterému docházelo při kontaktu kalorimetru
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Obr. 9.11: Časový pr̊uběh hustoty tepelného toku qkal odváděného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru v̊uči hladině taveniny hkal během experimentu

T01. t1 znač́ı okamžik prvńıho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.
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Obr. 9.12: Časový pr̊uběh tepelného výkonu Pkal odváděného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru v̊uči hladině taveniny hkal během experimentu

T02. t1 znač́ı okamžik prvńıho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.
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Obr. 9.13: Časový pr̊uběh hustoty tepelného toku qkal odváděného kalorimetrem
z taveniny a poloha kalorimetru v̊uči hladině taveniny hkal během experimentu

T02. t1 znač́ı okamžik prvńıho kontaktu kalorimetru s hladinou taveniny.

s taveninou a ponořováńı kalorimetru do taveniny během zmı́něných 120 s. Nicméně
po nataveńı spodńı části kalorimetru se na něm vytvořila krusta, což zapř́ıčinilo
sńıžeńı tepelného výkonu odváděného kalorimetrem. Hustota tepelného toku se po-
stupně snižovala až na hodnotu ustálenou na přibližně 0, 75 MW ·m−2. Kalorimetr
byl ponořen do taveniny po dobu 5200 s a došlo k jeho nataveńı ve spodńı části. To
je patrné z fotografíı zachycuj́ıćıch pr̊uběh experimentu v odpov́ıdaj́ıćı části práce.
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10
Závěr

V dizertačńı práci jsem ověřoval použitelnost vyhodnocováńı solidifikačńı křivky pro
stanoveńı teploty likvidu, dále platnost vztahu mezi teplotou taveniny a tloušt’kou
skull vrstvy a navrženou metodu měřeńı hustoty materiál̊u v kapalné fázi při vy-
sokých teplotách. K tomu jsem provedl 16 experiment̊u se směśı Al2O3 a ZrO2 ve
třech r̊uzných poměrech. Následně jsem provedl dva experimenty, jejichž ćılem bylo
stanoveńı hustoty tepelného toku z taveniny stěnou kalorimetru chlazeného vodou.
Pro tento účel jsem využil směs Fe2O3 a ZrO2. Před realizaćı těchto experiment̊u
bylo nezbytné je nejprve navrhnout. Návrh experimentu sestávaj́ıćı ze stanoveńı
potřebného výkonu v tavenině a matematického modelu popisuj́ıćıho elektromagne-
tické pole jsem nast́ınil v kapitolách 5 a 6. Źıskané výsledky, i přes řadu zjednodušeńı
a nejistot v podobě vstupńıch dat, dobře odpov́ıdaly údaj̊um obdrženým v pr̊uběhu
experiment̊u. Po experimentech byly analyzovány vzorky odebrané z taveniny a z in-
gotu. Byly provedeny analýzy s využit́ım skenovaćı elektronové mikroskopie s ener-
giově disperzńı spektroskopíı a rentgenové strukturńı analýzy. Na základě výsledk̊u
obdržených z analýz bylo stanoveno přesné složeńı směśı v experimentech. Pro za-
bezpečeńı spolehlivého odeb́ıráńı vzork̊u jsem provedl výpočet a experiment pro
stanoveńı doby, při ńıž se tavenina zachyt́ı na odběrovém hrotu aniž by došlo k jeho
roztaveńı.

Určováńı teploty likvidu vyhodnocováńım solidifikačńı křivky je použitelné pro
studium fázových diagramů směśı oxid̊u při vysokých teplotách. Největš́ı rozd́ıl mezi
naměřenou hodnotou a referenčńımi daty je menš́ı než 3 %. Je nutno podotknout,
že porovnáńı bylo provedeno s konkrétńım pseudobinárńım fázovým diagramem.
V literatuře lze nalézt v́ıce pseudobinárńıch fázových diagramů popisuj́ıćıch směs,
která byla použita k ověřeńı navrhované metody. Rozš́ı̌rená nejistota měřeńı je ve
všech třech př́ıpadech nižš́ı než 30 ◦C.

Vztah mezi rozd́ılem teplot taveniny a solidu a tloušt’kou skull vrstvy uváděný
v [30] se podařilo potvrdit i v př́ıpadě směśı. Ověřeńı platnosti tohoto vztahu jsem
prováděl na směsi Z50 při r̊uzných teplotách. Je nutné poznamenat, že tvorba skull
vrstvy je proces nahodilý, proto informace źıskané použit́ım zmı́něného vztahu určuj́ı
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pr̊uměrnou tloušt’ku skull vrstvy, lokálně se však jej́ı tloušt’ka může od pr̊uměru lǐsit.
Taktéž přesnost metody měřeńı hustoty taveniny se ukázala být dostatečná pro

jej́ı daľśı využ́ıváńı. Ve všech př́ıpadech se rozš́ı̌rená nejistota měřeńı pohybovala do
14 % a rozd́ıl mezi naměřenými a referenčńımi daty nepřekročil 5 %. Během experi-
ment̊u se ukázalo, že metoda je skutečně použitelná i pro teploty, při nichž ostatńı
použ́ıvané metody selhávaj́ı.

Metody navržené pro měřeńı hustoty v kapalné fázi a teploty likvidu směśı oxid̊u
se ukázaly být použitelné s dostatečnou přesnost́ı. Proto v daľśım kroku budou
použity pro popis koria. Źıskáńı těchto dat o směśıch oxid̊u uranu, zirkonia, železa
a daľśıch prvk̊u vyskytuj́ıćıch se v koriu v r̊uzných poměrech umožńı přesněǰśı popis
pr̊uběhu těžkých jaderných haváríı.

Maximálńı dosažená hustota tepelného toku z taveniny stěnou kalorimetru byla
3, 1 MW ·m−2 při teplotě taveniny 2210 ◦C. Při experimentech T01 i T02 se na kalori-
metru vytvořila krusta, která výrazně redukovala hustotu tepelného toku odváděného
z taveniny. V experimentu T02 došlo k nataveńı kalorimetru.

Při řešeńı dizertačńı práce se objevilo několik směr̊u, kterými by mohl směřovat
daľśı výzkum.

Potenciálńım problémem, který by měl být studován je vliv rychlosti chlazeńı
na krystalizaci oxid̊u a jejich směśı. Z analýz provedených experiment̊u je patrné,
že při rychlém ochlazeńı docháźı k vytvořeńı vrstvy, v ńıž maj́ı krystalová zrna
menš́ı velikost, proto lze očekávat jiné vlastnosti než v př́ıpadě pomalu chladnoućıho
materiálu. Tento jev by mohl být zkoumán z pohledu r̊uzných směśı oxid̊u a r̊uzných
rychlost́ı chladnut́ı. Systematický výzkum v této oblasti by mohl vést k stanoveńı
podmı́nek pro př́ıpravu materiál̊u s požadovanými vlastnostmi, které neńı možné
vytvořit za běžných podmı́nek.

Daľśım podnětem pro budoućı výzkum je pokles v hustotě směsi Z60 mezi tep-
lotou 2200 ◦C a 2300 ◦C. V části 9.3 je navrženo několik vysvětleńı vzniku poklesu,
je však vhodné navrhnout sérii experiment̊u, která by mohla eliminovat vysvětleńı,
že pokles byl zp̊usoben chybou měřeńı.

173
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Seznam publikaćı a výstup̊u studenta vztahuj́ıćıch

se k disertačńı práci
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Plzeň: Západočeská univerzita v Plzni, 2016. s. 169-172. ISBN: 978-80-261-
0516-9

[A11] POZNYAK, Igor, HRBEK, Jan, MÉSZÁROS, Bence, STOKLASA, Jaroslav.
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MESZAROS, Bence, PAUKOV, Martin, STOKLASA, Jaroslav, MIKLOŠ, Ma-
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Západočeská univerzita v Plzni, 10 2018, ISBN 978-80-261-0785-9, s. 33-36.
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3.9 Pr̊uběh ztrát v induktoru Pind,bb, studeném keĺımku Pcc a napět́ı na
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Cr2O3. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 47
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7.24 Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
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7.30 Časový pr̊uběh napět́ı induktoru UI, Jouleových ztrát v induktoru
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studeného keĺımku (vlevo) a s patrným otvorem v materiálu na stěně
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studeného keĺımku (vlevo) a samotný ingot (vpravo). . . . . . . . . . 101
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7.48 Ingot z experimentu I11. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 109
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t1 – okamžik ponořeńı kalorimetru. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 126
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+ Al2O3 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 78
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