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RO 127300 B1

Inventia se referd la un aliaj nanostructurat pe baza de beriliu, obtinut prin aliere cy
C sau/si W, prin depunere fizic4 prin vapori ionizati. '

Plasma de fuziune produsa in reactoarele actuale intalneste componentele din primul
perete al acestora, perete constituit din trei elemente principale: beriliu (Be), wolfram (W) Si
fibra de carbon compozita, (H. Maier, T. Hirai, M. Rubel, R. Neu » Ph. Mertens, H. Greuner.,
Ch. Hopf, G. F. Matthews, O. Neubauer, G. Piazza, E. Gauthier, J. Likonen, R. Mitteau, G.
Maddaluno, B. Riccardi, V. Philipps, C. Ruset, C. P. Lungu, I. Uytdenhouwen and JET
P1FDA contributors, Nuci. Fusion 47 (2007) 222-227). Interactia acestor materiale cu plasma
de fuziune conduce la formarea unor straturi de materiale mixte, care pot modifica
proprietatile privind retentia combustibilului utilizat pentru reactia de fuziune. Pentru a simula
formarea straturilor de materiale mixte, in prezent se realizeaza foarte multe studii dedicate
sintezei filmelor din metal-carbon folosind diferite metode, precum pulverizare magnetron (K.
Bewilogua. R. Wittorf, H. Thomsen and M. Weber, Thin Solid Films J., Vol. 447-448. 30
January 2004, pp. 1 42-147), depunere din faza de vapori chimici si in vapori de plasma
(CVD si, respectiv, PACVD- Wei-Na Li, Yun-Shuang Ding, Steven L. Suib, Joe F. DiCarlo
and Francis S. Galasso, Surface and Coatings Technology J., 190 2005 366-371; A.
Lamperti and P. M. Oss, Applied Surface Science J., 205, 2003, 113-120), rezonants
electronic3 ciclotronica (ECR) (T. Yajima, S. Umemura, S. Hirono, A. Imoto and R. Kaneko,
Surface and Coatings Technology J., 169-170, 2003, 274-276), arc catodic filtrat in vid
(FCVA) (Bilek. M. M. M. Chhowalla, M. Milne, W. |., Applied Physics Letters, (1997), Volume:
71 Issue: 13 . pp. 1777-1779] si depunere prin pulverizare laser (PLD) (J. Budai, Z. Toth. A.
Juhasz. G. Szakacs, E. Szilagyi, M. Veres, and M. Koos, Appl. Phys. 100, 2006, 043501).
Metoda arcului termoionic in vid (TVA) (C. P. Lungu, I. Mustata, G. Musa, A. M. Lungu, V.
Zaroschi, K. lwasaki, R. Tanaka, Y. Matsumura, |. lwanaga, H. Tanaka, T. Oi, K. Fujita, Suif
and Coat. Techn, 200, 2005, 399-402) s-a dovedit foarte eficienta in prepararea materialelor
refractare pure si compozite, tribologice si magnetorezistente, folosite in aplicatiile
industriale, inclusiv pentru acoperirea primului perete al dispozitivelor de fuziune. Aceasts
metoda oferd un grad ridicat de flexibilitate, datorits proprietatilor unice, numarandu-se
printre ele depunerea in mediu de vid ultra-inalt si controlarea energiei ionilor in timpul
depunerii. Unul dintre principalele avantaje pe care le ofera aceasts metoda de depunere
consté in posibilitatea de a evapora materialele din mai multe finte (anozi realizati din

filme compozite Be-C $i, respectiv, Be-W utilizand surse Separate de evaporare, respectiv,
anozi de tip bare din carbon (grafit) si wolfram si naceld cu continut de beriliu,

Metoda folositi are la bazd arcyl termoionic in vid (TVA) pentru depunerea de filme
de carbon, wolfram $i beriliu simultan sau secvential. Se folosesc dous montaje identice,

Wehnelt, conectat Ia masa, care focalizeaza fasciculul de electroni pe anod intr-o zona de
cativa mm?,
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Problema tehnica pe care o rezolvd invenfia constd in obtinerea unui aligj
“=ncstructurat, pe bazé de beriliu cu structurd compactd, far& structuri columnare, cu
=rzorietafi mecanice si de rezistentd termicd bune.

Aliajul nanostructurat pe baza de beriliu, conform inventiei, avand minim un element
=< aliere tip C sau W si minim un compus chimic de aliere, rezolva aceasta problemé tehnica
27n aceea ca, avand in componentd faze pure nanostructurate, are structura compacta, fara
structuri columnare, compusd dintr-un amestec de particule de Be de dimensiuni
nanometrice, minim o faz& purd din un component chimic de aliere tip C sau W, si minim un
compus chimic de aliere de tipul Be,C sau Be,,W.

Pentru oblinerea produsului, au fost formate doua plasme diferite in vapori puri de
wolfram (sau carbon) si, respectiv, de Be, aplicand pe fiecare set anod-catod o tensiune
inaltd, de la 1 kV pana la 2 kV. In camera de depunere s-a realizat o presiune de 5-10* Pa
cu ajutorul pompelor mecanice si de difuzie. Metoda TVA este extrem de eficient in
obfinerea plasmelor lipsite de variatii brugte ale tensiunii si curentului, in vaporii puri ai
materialului dorit a se depune, datoritd incalzirii, realizata prin bombardament electronic Si
evaporare simultand, a anodului materialelor respective.

Aliajul nanostructurat pe baz& de beriliu, conform inventiei, prezints avantajul cd are
structurd compactd, fard structuri columnare, care ii confera proprietafi mecanice si de
rezistenia termicé bune.

Inventia este prezentatd pe larg in continuare, in legatura si cu fig. 1...10, ce
reprezinta:

- fig. 1, instalatie experimental& pentru realizarea aliajului compozit Be-C sau Be-W:

- fig. 2, morfologia depunerii din Be-W (microscopie electronicd de baleiaj, SEM,
x50.000);

- fig. 3, structura nanometrica a aliajului Be-W (microscop cu transmisie electronicé,
TEM, x87.000);

-fig. 4, dimensiunea particulelor din W formate in filmul compozit Be-W, determinata
“olosind functia lognormal (dimensiune medie - 9nm);

-fig. 5, linia spectrald W4f a wolframului, utilizats |a determinarea leg&turilor chimice
=4 spectrofotometrul de fotoelectroni (XPS) (identificare compus de aliere Be,,W);

- fig. 6, morfologia filmului din Be-C, determinat prin microscopie electronica de
# =zleiaj (SEM, x50.000):

- fig. 7, structura nanometrica a aliajului Be-C, realizati cu microscop cu transmisie
i = 2ctronica (TEM, x145.000):

- fig. 8, dimensiunea particulelor din Be formate in filmul compozit Be-C, determinata
= 2sind functia lognormal (dimensiune medie, 8 nm); '

- fig. 9, linia spectrald C1s a carbonului, utilizats Ia determinarea legéturilor chimice
=~ spectrofotometrul de fotoelectroni (XPS) (identificare compus de aliere Be,C);

- fig. 10, tabelele 1 si 2, concentratia masica si atomica a aliajului Be-W, respectiv,

® O W oW o~
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Conform inventiei, aliajul nanostructurat pe baza de beriliu are structura compacta,
== structuri columnare, compusa dintr-un amestec de particule de Be de dimensiuni
~ “=ometrice, minim o faz& purd din un component chimic de aliere tip C sau W, si minim un
. =7 cus chimic de aliere de tipul Be,C sau Be,,W .

‘ Potrivitinventiei, sistemul de evaporare simultana, prezentat in fig. 1, este format din:
'; &= Zeneratoare de curent continuu si tensiune inalts 1 $i 14, niste rezistente de balast 2
. ®C ~steanozi 3 §i 12, niste cilindri de focalizare tip Wehnelt 4, o bard anodici din wolfram

.‘ %=_ Z=z'bon 5, o naceld din TiB, 11, umpluta cu pulbere din beriliu 10, niste catozi incélziti,
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m=ie=g o fr de wolfram de geometrie circulard 6 si 9, niste surse de alimentare cy curen: ': {j_
MEaiv 2 catozilor 7 §i 15, un suport de probe 8 si microbalanfe de cuart 16 si 17, care :

TEmEDrI==r2 ralsle de depunere a elementelor evaporate.

=22 ansamblul este montat intr-o camera de depuneri in vid, cu volum de

=zt 1000 |, presiunea minima necesara functionarii arculyi termoionic fiind de

- —_
AT -

2=28.81 cm, e=29 cm.
Curentul folosit pentru a incéizi filamentele-catod a avut valori intre 58,2 si 59 A -
=entru evaporatorul de Be, §iintre 52,5 si 63,7 A - pentru evaporatoarele de wolfram say

carbon. Curentul descarcarii aprinse in vapori de Be a fost liesc = 0,50+ 0,65 A, cuo tensiune ©

Usee = 1,05 + 1,22 k. Pentru descarcares aprinsa n vapori de W sau C, intensitatea
curentului afost ... = 1,5+ 2,05 A, iar tensiunea Uy, = 1,6 + 2.2 kV. Ratele de depunere
au fost in domeniul 1...1.5nm/s - pentru beriliu gi 0,03...0,1 - pentru W sau C.

Probele investigate au fost pozifionate coliniar, deasupra celor doi anozi. Ratele de

a fost |asat liber.
Se prezintd in continuare 2 exemple de realizare a aliajelor Be-W si Be-C.
Exemplul 1
Conform schemei prezentate infig. 1, se efectueazi incélzirea prin fascicyl electronic
a parfii superioare a barej de Wsia confinutului nacelei din TiB,, respectiv, g pulberii din

(spectroscopie de energie dispersiva), este prezentatd in tabelul 1 (fig. 10).

Morfologia Suprafetei aliajului Be-W depus pe un substrat din Si (111), analizats oy
ajutorul unui microscop elsctronic de baleiaj (SEM), este prezentata in fig. 2.

Structura aliajului Be-Ww, determinat3 cy ajutorul unui microscop de transmisie

(XPS). Intensitatea relativa a liniilor spectrale $i deplasarea acestora au fost utilizate pentry
identificarea Compusilor rezultatj, réspectiv, aliaj Be,, W. Linia spectrala W4f a wolframuiyi

y

[
(4

Distantele dintre elementele prezentate infig. 1 sunt: a=12 cm, b=27 cm, c=27,65 cm.
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Exemplul 2
Se efectueaza incllzirea prin fascicul electronic a partii superioare a barei de carbon

"=7t) si a continutului nacelei din TiB,, respectiv, pulbere din beriliu, prin aplicarea unei

. ="3wni alternative pe filamentele din wolfram care constituie catozii sistemelor de
. =:=porare. Se aplica o tensiune inaltd intre anodul din C si catodul corespunzétor, pani
¢ —="dintre acestia apare o descércare electrici ce este controlata de fasciculul de electroni

=~ s de catod. Se procedeaza in mod similar si cu evaporatorul din beriliu. Se ajusteazé

- “="=metrii de proces (tensiunea de functionare, curentul in descércare, curentul de incilzire

= o

s amentului) Tn asa fel incat vitezele de depunere s3 fie in domeniul 0,05 nm/s - pentru

==7oon $i 1 nm/s - pentru beriliu.

Grosimea total& a filmului compozit depus, masurata cu un profilometru DEKTAK, a
22: de 200 nm.

Compozitia filmelor din aliaj Be-C, determinatd cu ajutorul unui modul EDS
:2ectroscopie de energie dispersiva), este prezentatd in tabelul 2.

Morfologia suprafetei aliajului Be-C depus pe un substrat din Si (111). analizata cu
= —2orul unui microscop electronic de baleiaj (SEM), este prezentats in fig. 6.

Structura aliajului Be-C, determinatd cu ajutorul unui microscop de transmisie
==ctronica (TEM), este prezentatd in fig 7. Dimensiunea nanometrici a particulelor
- mensiune medie 8 nm) obsevate este prezentata in fig. 8.

Natura legéturilor chimice a fost determinata folosind un spectrometru de fotoelectroni
=3). Intensitatea relativa a liniilor spectrale si deplasarea acestora au fost utilizate pentru
==nlificarea compusilor rezultati. A fost identificat aliajul Be,C utilizand rapoartele ariilor
" or spectrale ale Be si C. Linia spectrald C1s a carbonului este prezentata in fig. 9.

Aliajele din Be-C si Be-W obtinute constau, in mod esential, din amestecuri de faze
“."= de beriliu, wolfram, carbon si din cel putin o faza Be,,W, in cazul aliajului Be-W, si o
=== Be,C, in cazul aliajului Be-C. Aceste aliaje sunt nanostructurate, cu dimensiunea
=~ culelor (grauntilor) de ordinul a 10 nm, spre deosebire de aliajele similare, produse prin
=-=oorare termica sau depuneri chimice din faza de vapori, care sunt compuse din particule
Zemnare.

Metoda de realizare a acestor aliaje, bazata pe descércare tip arc termoionic n vid,
=" /te controlarea compozitiei relative a aliajelor, prin modificarea parametrilor de proces,
==z2cliv, a curentului de filament, a tensiunii de “ardere” si a curentului la descércare.
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Revendicare

Aliaj nanostructurat pe baza de beriliu, avand minimum un element de aliere tip C
sau W, si minimum un compus chimic de aliere, caracterizat prin aceea ca are structurd
compacta, fara structuri columnare, compusa dintr-un amestec de particule de Be de
dimensiuni nanometrice, minimum o fazé pura dintr-un component chimic de aliere tip C sau
W, si minimum un compus chimic de aliere de tipul Be,C sau Be,,W.




