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Ing. Jan Riha

Studium fazovych transformaci Zr-slitin pri vysokych teplotach
metodami rtg difrakce

Predlozena diserta¢ni prace popisuje postupy a vysledky studia fazovych transformaci
slitin zirkonia p¥i vysokych teplotach metodami rentgenové difrakce a jeji obsah tim doslova
odpovida zadani a nazvu disertace. M4 celkem 144 stran — véetn¢ 1 ptilohy.

Ve struéném uvodu se autor velmi vystizné zmifuje o jaderné energetice, zejména jeji
bezpe€nosti. Déle nasleduje ptehled dulezitych vlastnosti zirkonia a jeho slitin, které se
pouzivaji jako materidly pro povlaky palivovych ty¢i v jadernych reaktorech. V souvislosti
s tématem prace jsou uvedeny hlavni poznatky z termodynamiky kovi a slitin, o fdzovych
pteménach v kovech a o rentgenové difrakci. Tim jsou shrnuty vSechny ptedb&Zzné znalosti
potiebné k pochopeni problematiky, zejména motivace a cile prace, principli pouzitych metod
a pracovnich postupd, jakoz i vysledki, zavérti a vyznamu prace. Tuto ¢ast prace povazuji za
velmi uzite¢nou. Autor v ni prokazal Siroké znalosti o pfi¢inach, souvislostech a historii
problémi ve sledované problematice. Ctenaf v ni najde v3e potiebné a viibec nepotiebuje jiné
prameny. V pouzité literatufe je celkem 66 odkazl, které povazuji za zcela relevantni.

V ¢asti o motivaci a cilech prace je velmi konkrétné a struéné uvedeno, Ze prace ma byt
prispévkem k mimotadn¢ aktudlnimu a velmi zdvaznému snazeni o diikladngj$i a podrobné;si
pochopeni chovani struktury povlakovych trubek ze zirkoniovych slitin. Konkrétné se zde
jedna o slitinu E110G a jeji chovani pfi havarii typu LOCA (Loss-of-coolant accident). Tato
havarie se mize vyskytnout u vodou chlazenych jadernych reaktord, kdy se porusi hlavni
potrubi a dojde k uniku chladici kapaliny. Nésleduje prudky ohtev palivovych ty¢i, véetné
jejich povlakil, na teplotu kolem 1000 °C. Dochazi k reakci pary s povrchem povlakové
trubky, t. j. k vysokoteplotni oxidaci. Po ur¢ité dobé& zaplavi havarijni systémy reaktor vodou
a dojde k prudkému ochlazeni palivovych trubek.

Vzhledem k extrémnim rychlostem ohfevu a ochlazovani pfi zminéné havarii, si
predlozena disertace klade za cil popsat zmény ve struktufe zkoumaného materidlu béhem
pobytu na vysokych teplotach, pfi mensich rychlostech ohfevu a ochlazovani. Souéasné je
cilem pomérné presny popis struktury pfi riznych expoziénich teplotach a rtiznych reZimech
ohfevu a ochlazovani. To je podrobngji zformulovano do $esti dil¢ich cild prace na str. 64-65.
Je z nich vidé&t, Ze autor mél zcela jasnou piedstavu, co a jakym zptisobem ma dosdhnout.

Jednalo se predevsim o rentgenovou fazovou analyzu ,,in situ* na sledovani fazového
slozeni zkoumanych vzorkd pfi ohfevu a ochlazovani na rentgenovém praskovém
difraktometru Panalytical X’ Pert PRO, ktery byl doplnén o vysokoteplotni komutrku Anton
Paar HTK 1200N a vakuovy systém (sucha, S$nekova vyvéva Edwards XDS 5 a
turbomolekularni vyvéva Edwards EXT 75).

Podle mné bylo velmi spravné, Ze u viech zkoumanych vzorkl byly provedeny skeny na
rtg difraktometru AXS Bruker D8 Discovery s ploSnym poziéné citlivym detektorem, které
umoznily sledovat velikost zrna a ptipadnou piednostni orientaci ve zkoumanych vzorcich.
Tyto vlivy by totiz mohly zkreslovat vysledky difrakéni fazové analyzy. Autor je viak velmi
disledné sledoval a respektoval.

Musim také velmi ocenit citlivost a ptesnost méteni pii difrakéni fazové analyze, diky
kterym byly registrovany nékteré minoritni faze, jako napt. ZrO,¢s. Spolu s piesné
definovanou a podrobné popsanou ptipravou vzorkd, piesné nastavenymi a pribézné




kontrolovanymi podminkami méfeni (zejména tlak, teplota) to vSe vede k naprosté divete ve
vysledky rentgenové difrakéni fazové analyzy.

V diserta¢ni praci jsou podrobné popsany postupy méieni a vysledky tykajici se 7 vzorki
slitiny E110G (s 1% niobu) a 7 vzorkd zirkonia (s ¢istotou 99.8%), které bylo zkoumano
zejména k posouzeni vlivu intersticidlniho kysliku a dusiku. Tento vliv byl studovan jednak
pfi difrakéni fazové analyze, kde byla sledovana pfitomnost a mnozstvi pfislu§nych fazi, jako
napt. ZrO,, ZrN a pak také méfenim miizkovych parametrti, resp. méfenim objemi
zakladnich buné€k sledovanych fazi.

a) Prinosem pro obor je podle mé velmi podrobny popis zmén struktury povlaki
palivovych ty¢i v jadernych reaktorech pri ohi‘evu a ochlazovani. Uvazime-li, Ze zminéné
povrchové vrstvy jsou prakticky prvni bariérou proti Gniku radioaktivnich latek pfri
eventudlni havarii, jsou znalosti o jejich strukturnich zménach a z ni vyplyvajicich
zmén, zejména mechanickych vlastnosti, mimoradné aktualni a naléhavé potiebné.

b) Uvedeného prinosu dosiahl autor spravnou volbou metod a postupi, zcela
adekvatnich cilim prace a tyto cile beze zbytku spinil. Jednalo se pFitom o naro¢né a
pracné experimenty — od pripravy vzorkii, pres méfeni rentgenové difrakce a
vyhodnoceni aZ po fyzikalni interpretaci vysledki. Jejich dosaZzeni bylo umoZznéno
mimoiadné velkym mnoZstvim systematické, peclivé a kvalifikované prace.

¢) Kromé stru¢né formulovaného prinosu prace v bodu a) musim zvIast’ ocenit
vysledky tykajici se podrobného popisu fizové transformace nizkoteplotni hexagonalni
a-faze zirkonia na jeho vysokoteplotni kubickou B-fizi. Osobné si velmi cenim, Ze
pomoci difrakénich méreni byly nalezeny dvé modifikace faze B-Zr s mirné odliSnymi
miizkovymi parametry. Vysvétleni této skute¢nosti, podané na str. 119 povazuji za zcela
vérohodné a velmi cenné. Stejné tak si velmi cenim podrobny popis i dalSich aspekti
chovani dusiku a Kysliku ve studovanych materidlech.

d) Samotné pisemné zpracovani disertace ma podle mné Spickovou uroven. Tim
nemyslim jen perfektni grafickou upravu, kvalitni tisk, piehledné tabulky a barevné
obrazky, ale hlavné jasné logické a vécné Clenéni. PFestoZe, Ze je v praci uvedeno velké
mnoZzstvi informaci, neni problém se v nich orientovat. Prispiva ktomu i zcela
zanedbatelny pocet pireklepi, které viibec nesniZuji srozumitelnost textu.

e) V soupisu publikovanych praci na str. 131 uvadi disertant 13 publikaci. U Sesti
znich je prvnim autorem. 7 znich vyslo vimpaktovanych casopisech, kde prosly
recenznim fFizenim. 6 bylo prezentovdano na mezinarodnich konferencich. VétSina
publikaci disertanta je mi zniama a spolu s piedloZenou disertaci svéd¢i o jeho védecké
erudici a schopnosti k samostatné védecké praci.

Vzhledem k dulezitosti a zajimavosti disertace dovoluji si navrhnout, aby autor v ramci
prezentace, nebo pii nasledné diskusi
- stru¢né pojednal o vlivu dusiku ve zkoumanych materidlech a ptipadn€ ho porovnal s vlivem
kysliku a vodiku,
- uvedl, do jak vysokych teplot stabilizuje dusik nizkoteplotni a-fazi zirkonia (str. 88-89),
- struéné naznadil, jak sledované zmény struktury mohou ovlivnit mechanické vlastnosti.

Na zavér konstatuji, Ze predloZena disertaéni price zcela jednozna¢né prokazuje

predpoklady autora k samostatné tvorivé praci a doporucuji ji k obhajobé.

1.6.2012 Ing. Marian Cerﬁansky, CSc.
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Oponentni posudek na disertac¢ni praci Ing. Jana ﬁihy

Studium fazovych transformaci Zr-slitin p¥i vysokych teplotich metodami rtg difrakce

ZHODNOCENI VYZNAMU PRO OBOR

Téma disertacni prace je mimofadné aktualni, jak z hlediska vyzkumu, tak z hlediska
technické praxe. Tyka se Zavazného problému soucasnosti, bezpe¢nosti jadernych elektraren.
Konkrétn€ povlakového materiald palivovych ty¢i, ktery slouzi jako prvni bariéra proti uniku
radioaktivnich latek.

POSTUP RESENEHO PROBLEMU, POUZITE METODY, SPLNEN{ CILE

Experimentélni vzorky slitiny E110G a ¢istého zirkonia byly podrobeny rliznym typim
pribéhu ohfevu a ochlazovani. Z diivodu negativniho vlivu odsorbovaného kysliku
na povrchu vzorkl (vznik povrchové korozni vrstvy) byl do pribé&hu ohfevu zafazen
odplynovaci krok (250° C, 60 — 100 minut). Pokradujici experimenty ukéazaly velmi vyrazny
vliv intersticidlnitho dusiku na stabilizaci nizkoteplotni alfa faze zirkonia (i pfes 1000° C).
Na povrchu vzorktl, u nichz nedoslo k povrchové oxidaci, se vytvofila vrstva nitridu ZrN.
V dal3i fazi experimentu byla nejvyssi teplota zvySena aZ na 1200° C (experimenty probihaly
na vzorcich z Cistého zirkonia), do$lo k pfeméné vnitiniho objemu vzorku na beta fazi
zirkonia (ob&é modifikace vysokoteplotni faze zirkonia). V piipadé pomalejsiho ohfevu nebo
vlivem vy$§tho mnozZstvi energie dodané vzorku (prodleva pii teploté 860° C) pii teploté
1200° C je ve struktufe viditelna beta faze zirkonia s vét§im miizZkovym parametrem. Dalsi
pribéhy ohfevu a ochlazovani vzorkti byly upraveny tak, aby bylo mozné méfit b&hem
chladnuti. Méfeni byla provedena pomoci rentgenové difrakce a to konkrétné na praskovém
difraktometru Panalytical Xpert Pro s vysokoteplotni komorou Anton Paar HTK1200N
s radia¢nim ohfevem vzorkd do 1200° C. Vnitini prostor komory byl vakuovan soustavou
suché, Snekové a turbomolekularni vyvévy. Komparativni méfeni byla provedena rovnéZ na
piistroji Bruker AXS DS s plosnym detektorem (GADDS). Bylo rovnéz provedeno nékolik
snimkd povrchu rubové a licové strany vzorki (studium morfologie ZrN) pomoci
elektronového mikroskopu.

Zvolené metody zpracovani tematu disertaéni prace povazuji za adekvatni k vytéenému cili
prace a mozZnostem autora.

Hlavni cil prace, popsat zmény ve struktuie experimentilniho materialu (slitiny E110G
a Cistého zirkonia) béhem pobytu na vysokych teplotach, byl pomoci metod rtg difrakce
a elektronové mikroskopie v maximalni mife splnén.

STANOVISKO KVYYSLEDKI?M DISERTACNI PRACE A PUVODNIHO
KONKRETNIHO PRINOSU AUTORA

Hlavni pfinos pfedloZzené disertace vidim ve velice podrobném studiu zmén ve struktuie
slitiny E110G a ¢istého zirkonia pfi riznych druzich ohfevu a chlazeni pomoci vysokoteplotni
rtg difrakce. Pfi interpretaci rtg difrakénich zdznamu a pfi studiu fazovych piemén v daném
materidlu autor prokazal hluboké znalosti v oblasti nauky o materidlu. Autor je schopen
samostatn€ a UspéSné fesit veédecké problémy, ovlada védecké metody a ma teoretické
v€domosti 1 praktickou experimentélni zru¢nost na pozadované Grovni.



VYJADREM K SYSTVEMATI(VINOSTI, PlleHLEDNOSTI, FORMALNI UPRAVA A
JAZYKOVA UROVEN DISERTACNI PRACE

Disertacni prace je ¢lenéna do 11 kapitol, z toho prvnich 6 kapitol predstavuje ivod do fe$ené
problematiky. Autor zde popisuje slitiny zirkonia, termodynamiku kovi a slitin, faze a fazové
premeény. Nejobséhlejsi kapitola je vénovana rentgenové difrakci. V sedmé kapitole jsou jasné
uvedeny motivace a cile price. Hlavni cil price, popsat zmény ve struktuie
experimentalniho materialu (slitiny E110G a ¢&istého zirkonia) béhem pobytu
na vysokych teplotach, je dale rozdélen do Sesti dil¢ich cild. V osmé kapitole je popsan
experimentalni material, pouzité experimentalni vybaveni a vysledky analyz experimentalnich
vzorkd. Obsahem devaté kapitoly je velice podrobnd diskuse naméfenych vysledkd.
PfedloZend disertacni prace je prehlednd, méa vynikajici formalni Upravu, logické ¢lenéni
a velmi dobrou jazykovou uroven. RovnéZ ocetiuji vysokou tiroveii zpracovani obrazkd, grafi
a jednotlivého ¢lenéni textu.

VYJADREN] K PUBLIKACIM AUTORA
V soupisu publikovanych praci autora je uvedeno 13 odkazi, z toho pfimo k tématu disertace

se vztahuje 9 praci a to v letech 2007 az 2012. Coz lze povaZzovat za vynikajici vysledek.
Je zde patrna autorova snaha publikovat vysledky své védecké prace.

ZDA DOPORUCUJI DISERTACNI PRACI K OBHAJOBE

Konstatuji, Ze predloZenid prace spliiuje poZadavky kladené na disertaéni praci
a doporucuji ji k obhajobé.

V Plzni dne 27.5.2012 e
Ing. Michal K\ ega, Ph.D.
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