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zafizeni tokamak, pfed jejich interakci s vysokoteplotnim plazmatem v tokamaku Compass-D.
Teoretickd cast prace se vénuje uvodu do studia problematiky interakce tokamakového
plazmatu s fuznimi materialy, v€etné popisu procest, k nimz dochdzi béhem plazmového
vyboje (implantace, eroze, cestovani Castic v objemu tokamaku, redepozice, kodepozice
s tritiem, odpafovani atd.) a vybéru vhodnych fuznich materiald. Experimentalni ¢ést se
zabyva studiem struktury vzorkd vybranych fiznich materidli metodou optické a skenovaci
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oceli byla zjiSténa piitomnost necistot, jejichz zdrojem je pravdépodobné atmosféricky
vzduch, a rovnéz piitomnost kiemiku ve vzorku ODS oceli. Studium mikrotvrdosti vzorka
potvrdilo vlastnost kompaktniho wolframu jakoZto nejtvrdSiho ze studovanych materiald.
Tepelnd vodivost ODS oceli vykazovala zavislost na teploté¢ a pohybovala se okolo hodnoty
33 W/m.K.
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Abstract: The following work is devoted to structural analysis and study of relevant physical
properties of materials with perspective use for the first wall and as construction materials of
the tokamak device, prior to their interaction with the high-temperature plasma in Compass-D
tokamak. The theoretical part contains an introduction to the interaction of tokamak plasma
with fusion materials, including a description of the processes taking place during the plasma
discharge (such as implantation, erosion, particles traveling in the tokamak vacuum vessel,
redeposition, co-deposition with tritium etc.) and selection of appropriate fusion materials.
The experimental part consists of structural analysis of selected materials by optical and
scanning electron microscopy. Analysis of the structure revealed the presence of oxide layers
in some samples prepared by the technology of plasma spraying; which was probably caused
by sample preparation in the ambient air. Qualitative elemental analysis of the samples was
performed by electron dispersive X-ray spectroscopy (EDS) in SEM. Presence of impurities
was revealed at the bulk materials (tungsten and ODS steel), whose source is probably the air.
Moreover, a silicon admixture was found in the sample of ODS steel. Study of microhardness
confirmed that the hardest studied sample was the bulk tungsten. Thermal conductivity of
ODS steel showed a temperature dependence and its values were around 33 W/m.K.
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Uvod

Termojadernd fuze se v souCasném kontextu vycerpatelnosti piirodnich
zdrojii a negativniho dopadu dosud vyuzivanych zafizeni na zivotni prostfedi jevi
minulého stoleti probiha intenzivni vyzkum, jenz by v optimistickém scénaii mél
vést behem nékolika desitek let k jeji tuspésné a komeréné perspektivni realizaci, tj.
konstrukci prvni fuzni elektrarny. Stale je vSak tfeba vyteSit zasadni konstrukcni a
provozni problémy, s nimiz budou budouci zafizeni konfrontovany - materialovy
vyzkum na poli termojaderné fuze se potykd stadou narocnych technickych
problémi — konstrukéni a jiné materialy musi odolat tepelné, radiacni, mechanické i
chemicke zatézi, tedy vesmés velmi extrémnim podminkam.

Pro ziskani fizni energie je tfeba palivo zahtat na stovky milionl stupiii
Celsia — v uvahu pfichazi dvoji typ fuznich zatizeni, jeZ by diky své konfiguraci
mély vysokym teplotdm odolat. Prvni typ vyuziva tzv. inercidlniho udrzeni. V tomto
piipadé¢ je palivo stlaceno a zahfdto v dostatecné kratkém casovém useku
umoziujicim zapaleni fuze a uvolnéni energie diive, nez se staci rozptylit. K rozletu
paliva nedojde ihned po zahtati diky jeho setrvacnosti. Druhy typ vyuziva
magnetického udrZeni — jak napovida nazev, vysokoteplotni plazma je udrzovano
v dostatecné vzdalenosti od stén diky magnetickému poli.

Mezi zatizeni druhého typu patii naptiklad tzv. foroidalni pinc, kde je plazma
udrzovéano v nadobé tvaru toru kombinaci silného poloidalniho magnetického pole,
jez je generovano diky proudu plazmatem, a pole toroidalniho tvotfeného civkami
umisténymi podél toru. Vyslednd trajektorie Castice plazmatu je Sroubovice se
strmym sklonem, plazma je odtrhovano od stén diky pin¢-efektu; vice v [1]. Naproti
tomu stelaratory vyuzivaji udrZzeni plazmatu pouze diky toroidalnimu magnetickému
poli. Jejich vyhodou je moznost stacionarniho provozu, nicméné plazma je v tomto
uspotaddni znacn€ nestabilni a samotné uspotfadani civek toroidalniho pole je
naro¢ny technologicky tkon. Doposud nejperspektivnéj§im zafizenim druhého typu
je tzv. tokamak, jenz stejné jako pin¢ vyuziva k udrzeni plazmatu kombinaci pole
poloidalniho a toroidalniho; toroidalni je ov§em mnohem siln€jsi neZ pole poloidalni,
coz vede k vétsi stabilité plazmatu.

Jak jiz bylo naznaeno vySe, realizace fuze je v jakémkoliv typu fazniho
zafizeni velkou technologickou vyzvou; nasledujici prace obsahuje uvod do
problematiky konstrukce zatizeni tokamak a klade si nasledujici cile:

- v teoretické casti bude podrobnéji popsan princip zafizeni, se zaméfenim na
soucasné poznatky a pozadavky vyzkumu a vyvoje konstruk¢énich a jinych material.
Jako perspektivni fuzni materidly se v nyn&j$i fazi vyzkumu jevi zejména wolfram,
berylium, uhlikové kompozity, disperzné zpevnéné oceli, nejrizné€jsi keramiky
apod.,

- experimentalni ¢ast prace bude zaméfena na analyzu vlastnosti podstatnych pro
fazni materidly. Ta zahrnuje studium struktury vybranych vySe zminénych
perspektivnich materialti metodou optické a elektronové mikroskopie, méfeni tepelné
vodivosti, mikrotvrdosti a analyzu prvkového sloZzeni pomoci metody energiové
disperzni spektroskopie ve skenovacim elektronovém mikroskopu.



Kapitola 1

Magnetické udrzeni - tokamak

1.1. Zakladni popis zartizeni

Vakuova nadoba tvaru toru je obklopena civkami tvoficimi toroidalni magnetické
pole (fadove jednotky T), jez se superponuje s polem poloidalnim, které vznika
v dtsledku prachodu elektrického proudu plazmatem. Hodnoty proudu u souc¢asnych
nejvétSich zafizeni dosahuji nckolika MA. Proud je v plazmatu generovan diky
transformatoru, jehoz jediny sekunddrni zavit je tvofen prstencem plazmatu.
Vyslednou trajektorii nabitych ¢astic je pak Sroubovice, jez je spolecné s nakresy
sméru poli zndzornéna na obr. 1.1. Jouleovym teplem je plazma ohfivano fadové na
desitky miliont stupni. Tato teplota ovSem neni dostate¢na pro zapaleni paliva, a je
tedy potieba jeho dodate¢ny ohtev. K zapaleni paliva (tedy k vytvoreni situace, kdy
se fuzni reakce udrZi se samoohifevem) dojde ptfi piekroceni urcité minimalni
hodnoty soucinu nazyvaného podminka zapadleni — v soucinu vystupuje pocet Castic
na jednotku objemu, jejich teplota a doba udrZeni energie. Minimalni hodnota je
zévisla na teploté plazmatu a pro reakci

D+T- *‘He+n (1.1

je dosaZena piiblizn€ pii teploté ptiblizn€ 150 miliond stupnd. Dodate¢ny ohiev
plazmatu na takto vysokou teplotu je realizovan [2]:

- pfedanim energie elektromagnetického zafeni s vhodnou vinovou délkou,

- srazkami s neutralnimi ¢asticemi.
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Obr. 1.1. Schéma trajektorie castic plazmatu v tokamaku [1]

Odcerpavani helia jakoZzto produktu reakce (1) a zéroven odstranovani
necistot, jez se do prostoru vakuové nadoby uvolnily z jejich stén, je nezbytnou
podminkou pro udrzeni vysoké teploty plazmatu; magnetické silo¢ary se z tohoto



divodu vychyluji do specialni ¢asti naddoby, tzv. divertoru, ktery uvedenou funkci
plni. Schéma tokamaku s divertorem je zndzornéno na obr. 2.1.

1.2. Pozadavky na fazni materialy

Materidly tokamaku délime do tii nasledujicich skupin [3]:

- materialy prvni stény vakuové nadoby,
- konstrukéni materialy,
- materialy elektrické a chemické izolace.

Materialy tvotici prvni sténu tokamaku budou béhem provozu zatizeni namahany
casticovymi a tepelnymi toky, musi tedy vykazovat znacnou tepelnou vodivost a
zéaroven tepelnou odolnost. Dllezitym pozadavkem je co nejmensi mira kontaminace
plazmatu, zadouci je tedy silnd odolnost vici ¢asticové erozi. Béhem provozu
zatizeni bude dochézet i k pfechodovym udalostem, kdy ve velmi kratkém casovém
useku dojde ke zna¢nému zvyseni ¢asticového a tepelného toku. Pii vyvoji materiali
prvni stény je tieba s témito udalostmi pocitat. Vhodnymi kandidaty prvni stény jsou
wolfram, berylium a uhlikové kompozity [4].

Konstrukéni materidly (tedy materialy tvofici nosnou konstrukci celého zatfizeni)
budou podléhat velké mechanické zatézi. Musi byt tedy mechanicky odolné a to i pii
vysokych teplotaich a pifi velkém radiatnim zatizeni. Vhodné jsou zejména
nizkoaktivovatelné prvky, uvazuje se o slitinich na bazi vanadu a wolframu, a o
disperzné zpevnénych ocelich. Konstrukéni materidly budou téZ zajistovat odvod
tepla chladicim systémem. Vhodnym kandidadtem na tuto ¢ast zafizeni je zejména
méd’, vzhledem ke své vysoké tepelné vodivosti.

Na treti skupinu materialt jsou rovnéz kladeny specifické pozadavky. Celou fadu
komponent tokamaku (diagnostiky, dodatecné ohtevy, civky toroidalniho pole,
moduly plodici obalky atd.) je tieba elektricky a chemicky izolovat Zasadnim
pozadavkem je tedy zejména kombinace izolac¢nich vlastnosti ve velkém rozsahu
teplot, odolnost proti ozéfeni, pfipadn¢ korozni odolnost. Potencidlnimi kandidaty
jsou zejména nejriuznéjsi keramické materialy [3].
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Obr. 1.2. Schéma tokamaku s divertorovym uspofadanim; zviditelnéna jsou jednotliva
predpokladana umisténi uvazovanych materiald prvni stény [8]



1.3. Tokamak Compass-D

V Ceské republice se v sou¢asné dobé nachazi dva tokamaky — tokamak
Golem (datum vyroby 1958, soucasn¢ uzivan zejména ke studijnim ucelim) a
tokamak Compass-D, jenz byl piivezen z Anglie do CR vroce 2007. Se svymi
konstrukénimi parametry (vnitini polomér ¢ini 0,18-0,23 m, vnéj$i polomér 0,56 m),
se fadi co do objemu vakuové nadoby mezi mensi zafizeni. Compass-D mé vSak
podobnou konfiguraci jako pldnovany ITER, tedy trojuhelnikovy prufez vakuové
komory s divertorovym plazmatem. Je tedy idedlnim ndstrojem ke studiu fyziky
[5,6]) sohledem na pozdéjsi aplikaci poznatkli pravé napiiklad piti konstrukci
zatizeni ITER. Compass-D je ¢i bude vybaven Sirokou Skdlou diagnostickych
zafizeni — mikrovinny interferometr, rychlé bolometry, Langmuirovy sondy, rychla a
infradervena kamera - a mnohé¢ dalsi (seznam diagnostik viz [7]), jez tvoti zdklad pro
velmi dikladnou diagnostiku plazmatu i vzhledem k materidlovému vyzkumu
perspektivnich materiali budoucich zafizeni. Prvni sténa tokamaku je pokryta
plechem Inconel 625 (vykazuje odolnost vii¢i oxidaci) a grafitem.

Obr. 1.3. Schematické znazornéni tokamaku Compass-D [7]



Kapitola 2

Interakce tokamakového plazmatu s faznimi
materialy

Pro optimalizaci vybéru a vyroby fuznich materiald je nutna detailni studie
vlivu plazmatu na tyto materidly béhem vyboje tokamaku, a to jak za normalniho
provozu, tak i béhem piechodovych udalosti. Vlivem zatiZzeni tepelnymi a
Casticovymi toky dochézi k erozi povrchové vrstvy prvni stény, cestovani Castic
v objemu tokamaku, jejich redepozici na stén¢ a dalSim jeviim, které budou podrobné
popsany v nasledujicim textu. V souCasné dobé probiha experimentdlni vyzkum
materiald, jez byly diky svym vyhovujicim vlastnostem, s ohledem na jejich umisténi
v extrémnim prostedi tokamakového reaktoru, vybrany jako potencialni kandidati na
fazni materidly. Velké uGsili je vénovano nalezeni nejvhodnéj$i technologie pro
depozici povrchovych vrstev na vnitini sténu tokamaku.

e PRECHODOVE JEVY

V 80. letech minulého stoleti byla na tokamaku ASDEX v Némecku
zaznamenana vyrazn¢ del§i doba udrzZeni vyboje, jez byla pfisuzovana divertorovému
usporddani jeho vakuové nadoby. Magnetické siloCary se v urc¢ité vzdalenosti od
sttedu toru neuzaviraji do sebe, nybrz se kiizi v tzv. X-bodé v oblasti divertoru.
Tento jev, spolu sdodatenym ohfevem plazmatu neutrdlnimi svazky,
pravdépodobné zpiisobuje vznik rezimu del§iho udrzeni. Mechanismus, jez vytvari
tzv. H-mod (tj. vysoka doba udrZeni plazmatu ve srovnani s normalnim reZimem),
nebyl nicméné doposud vysvétlen. H-mod spolu s del§im udrzenim plazmatu bohuZzel
pfindsi 1 novy tzv. piechodovy jev. Jako pfechodovy jev oznacujeme nezadouci a
nekontrolovatelné chovani plazmového vyboje vedouci ke zvySeni Casticového a
tepelného toku na stény vakuové nadoby. Tento jev vede tedy k odCerpani energie
plazmatu, jeho kontaminaci a erozi stény vakuové nadoby. Do objeveni H-mdédu byly
znamé piechodové jevy: vertikdlni nestability (tzv. VDE - Vertical displacement
events) a disrupce (ndhlé ukonceni plazmového vyboje). Novy prechodovy jev, ke
kterému dochdzi b&hem H-modu, byl nazvan ELM (Edge localised modes,
nestability okrajového plazmatu). ELM odnasi ze stfedu plazmatu 1 necistoty a
reguluje tlak plazmatu [7]. S pfechodovymi udélostmi a vySe popsanymi jevy je pii
konstrukci fiznich zatfizeni tfeba pocitat (Iépe jim pifedchazet Ci je regulovat). Je
nutné vyvinout materialy, jeZ budou schopny témto udalostem maximalné odolat;
7adouci je rovnéz minimalni mira odpafeni materidlu. Cim méné budou materialy
prvni stény nachylné k odpafeni (nejen za béZen¢ho provozu, ale 1 b&hem
prechodovych udalosti), tim delsi bude zivotnost vakuové nadoby.



e PERSPEKTIVNI MATERIALY PRVNI STENY TOKAMAKU

Wolfram

Nejen diky nejvysSimu bodu tani (T, = 3695 K) ze vSech zndmych kovu je
wolfram hlavnim kandidatem prvni stény vakuové nadoby tokamaku; velmi zadouci
jsou 1 jeho dalsi fyzikalni vlastnosti — dobra tepelna vodivost, nizky tlak par, vysoka
tepelnd odolnost a pevnost. Tyto vlastnosti z né¢j ovSem ¢ini narocny materidl ke
zpracovani. Vysoké protonové cCislo wolframu (Z = 74) piedstavuje riziko
ochlazovani plazmatu v dusledku radia¢niho zafeni jeho erodovanych castic. Na
druhé strané ma wolfram, pravé diky vysokému protonovému Ccislu, nizky prah
odprasovani. Nezadouci vlastnosti je rovnéz jeho kiehkost, kterd se ozarenim
neutrony dale zhorsuje [8].

Berylium

Vzhledem k vySe zminénému riziku ochlazovani plazmatu vlivem radianiho
vyzafovani erodovanych c¢astic je Zadouci pokryt stény tokamaku prvky sco
nejmensim protonovym c¢islem; berylium (Z = 4) tento pozadavek splituje. Uvazuje
se o ném ale 1 v $ir§Sim kontextu vyuziti [8] — jako ndsobi¢ neutralnich ¢astic, chladici
médium atd. Vyhodna je téZ schopnost berylia pusobit jako getr (reaktivni vrstva
materidlu absorbujici volné castice pfi jejich ulpéni na jeho povrchu ve vakuovém
systému) pro Castice kysliku. Berylium ma ovSem relativné nizky bod tani (T, =
1560 K), snadno se rozprasuje, vykazuje vysoky tlak par a podléha snadno
mechanickému poskozeni vlivem neutronového ozarfeni. Znacna toxicita berylia ¢ini
manipulaci s nim velmi obtiZznou a jeho ptfipadna instalace ve fuznim zafizeni bude
spojena s piisnymi bezpecnostnimi opatienimi.

CFC (Carbon fibre composite), kompozit s uhlikovymi vlakny

Stejné jako berylium ma uhlik relativné nizké protonové Cislo (Z = 6), a ma
tedy podobné vlastnosti zévislé na protonovém cisle. Vysoky bod sublimace (T =
3773 K) a mala mira vypafeni materiadlu béhem piechodovych jevl (pfiblizn€ 10 pm
ve srovnani se 100 pm wolframu za stejnych podminek [4]) ¢ini z CFC kandidata na
materidl prvni vrstvy divertoru, zejména oblasti, jeZ budou tepelnymi toky namahany
nejvice. Jeho zasadni nevyhodou je reaktivita s izotopy vodiku a nédsledna chemicka
eroze.

o INTERAKCE PLAZMATU SE STENOU VAKUOVE NADOBY TOKAMAKU

Vyvoj optimalnich materidlli prvni stény tokamaku je velkou mérou zavisly
na studiu jejich chovani ve vysokoteplotnim prostfedi tokamaku, ptip. simulaci
téchto podminek a pfechodovych jevil v laboratornim prostedi. Divertor tokamaku
bude tepelnymi a ¢asticovymi toky kontinualné naméhan nejvice, predpoklada se
energie dopadajicich iontl v fadu desitek eV a ohtev povrchu divertoru pfiblizné na
1500 K [9]. Stanoveni energie a poctu ¢astic dopadajicich na sténu toru tokamaku je
ovSem obtizné; neutrdlni cCastice by mély dopadat s energii v fadu az stovek eV,
pfechodové jevy mohou zatizeni stény navic vyrazné zvysit.

Iontova implantace je proces, pii némz je povrch materidlu bombardovan
ionty, pficemz velkd ¢ast iontdl vnikd do materidlu, kde vlivem interakci s atomy
povrchové vrstvy ztraceji energii a po Case se zabuduji do struktury bombardovaného
materialu. S ohledem na reakci (1) byla studovdna mira implantace vodikovych iont
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v povrchu wolframu, berylia a uhlikovych kompoziti [9]. Jemnozrnny grafit
vykazuje v zavislosti na mnozstvi dopadajicich iontl saturaci; CFC ovSem, vlivem
sv¢ porozity, nikoliv. Mira implantovanych iontd zavisi na objemu iontového svazku
kvadraticky, v CFC navic pozorujeme objemovou diftzi vodikovych iontid. Ve
wolframu dochazi k zabudovani ionti vodiku a kjeho udrZzeni ve struktutfe pii
poskozeni krystalické miizky (napf. ozafenim). Zavislost zachycenych iontl ve
struktufe je obdobna situaci u CFC. Berylium vykazuje podobnou saturaci jako
jemnozrnny grafit, difize vodikovych iontl je v jeho struktufe pomald a udrzeni
iontl je omezeno mirou nasyceni poruch krystalové miize vodikovymi ionty.

Vlivem dopadajicich ¢astic plazmatu dochazi k erozi povrchu prvni stény
tokamaku. Castice, které se vlivem eroze uvolnily do prostoru vakuové nadoby,
kontaminuji plazma a piedstavuji tedy znacny problém. Erozi podléhd nejlépe
zejména uhlik; pfi vniknuti ¢astic do plazmatu mize dojit k pohlceni tritia, fuzniho
paliva a vzniku volnych uhlovodikii. Mira eroze je imérna teploté, jiZz je material
vystaven. Experimentalni data ukazuji, ze napt. nejvice uhliku je uvolnéno ze stény
pfi teplotach okolo 700 K [9].

Uhlovodiky vzniklé erozi uhliku a sloucenim s tritiem predstavuji dalsi
problém — v prostoru plazmatu se ionizuji, a cestuji podél magnetickych silo¢ar az do
oblasti divertoru, na jehoz povrchu mohou ulpét. Dojde-li znovu k erozi téchto ¢astic,
mohou déle cestovat prostorem tokamaku, dokud nedojde k jejich redepozici na
sténé, ptip. kodepozici s tritiem.

Vznik karbidl (tedy slou€enin uhliku s prvky majici vyssi schopnost uvolnit
valenéni elektrony) a slitin Be-W pi1 vzdjemnych chemickych reakcich tii
uvazovanych prvki (berylium, wolfram, uhlik) ptfedstavuje dalsi studovany problém.
Napt. vrstva karbidu na Cistém wolframu zvySuje udrzeni pohlceného fizniho paliva,
deuteria. Podobné stejna vrstva na beryliu zvySuje udrzeni tritia, ovSem pouze do
teploty piiblizné 800 K. Pti vysSich teplotach se vytvoii vrstva slouCeniny berylia a
uhliku a uvolni se deuterium. Slitiny Be-W maji proti €istému wolframu nizsi bod
tani [9].

Z reakce (1) plyne, ze krom¢ atomi helia budou produktem fuzni reakce
deuteria a tritia neutrony; v idealnim scénafi budou ve fuznim reaktoru slouzit
k produkei tritia (reakci s lithiem). Popis vlivu neutronového zateni (nejen) na prvni
sténu tokamaku je dilezitou souc¢asti optimalizace vyroby fuzniho reaktoru. Dle [3]
ovliviiuji neutrony ozafeny materidl elastickymi kolizemi s jeho atomovymi jadry
(nasledkem cehoz vznikaji vakance a intersticialni atomy), excitaci ¢i ionizaci atomu
vlivem neelastické kolize s elektronovym obalem atomu a zachycenim neutronti
v jadrech (coz vede k jadernym pifeménam). Nasledkem vSech tfi jevii miize dojit
k vyraznym zméndm fyzikdlnich (sniZzeni elektrick¢ ¢i tepelné vodivosti),
mechanickych vlastnosti (deformace, zkiehnuti, zpevnéni ¢i naopak sniZeni pevnosti
za vysokych teplot) ozafenych materiali a mize vést i ke vzniku napt. heliovych
bublin. Mimo vySe popsaného vlivu neutronového zatfeni na wolfram a berylium byla
zjiSténa tvorba osmia a rhenia pii ozafeni wolframu vysokoenergetickymi neutrony.
Pitomnost téchto prvkll zpisobi sniZeni tepelné a elektrické vodivosti [3].

Disrupce, jiskfeni a depozice vrstev jsou zodpoveédné za vznik horkych
prachovych cCastic v oblasti tokamaku, jejichz celkova pfedpoklddana hmotnost se
v budoucich zatizenich bude pohybovat maximalné v fadu jednotek kilogrami [10].
Riziko zaneseni prachovych c¢astic do objemu tokamaku z vnéj$iho prostiedi
predstavuje i moment otevirani vakuové naddoby za ucelem vnitini udrzby. Pohyb
prachu v tokamaku a jeho akumulace na sténach vakuové nadoby piredstavuje dalsi
prekazku na cesté ke konstrukei spolehlivého fuzniho reaktoru.
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Jak bylo zminéno vySe, nezbytnou soucasti vyzkumu zaméteného na vyvoj
materidlll prvni stény tokamaku je simulace podminek blizkych provozu tokamaku a
pirechodovych jevli a sledovani jejich vlivu na vybrané materialy. Soucasné
experimenty se zamé&fuji zejména na [10]:

- miru eroze materidlti divertoru (wolframu a CFC) béhem ptechodovych jevi;
z dostupnych udaji 1ze konstatovat, ze ptesahne-li energie dopadajicich ¢astic béhem
ELM hodnotu 0,5 MJ/m2, eroze nabude nadlimitnich hodnot,

- odpafeni materidlli divertoru béhem disrupce; vzhledem k planované Zivotnosti
fazniho reaktoru je nutné omezit pocCet disrupci maximalné na tad jednotek na
pfiblizn€ 200 vyboji plazmatu,

- miru eroze materiali stény tokamaku za normalniho provozu, kterd je vysoka
zejména pro prvky s nizkym protonovym cislem;

- pro CFC v oblasti divertoru je scénaf eroze a sni spojenych
komplikaci pozitivni, vlivem cestovani erodovanych ¢astic ze stény a jejich
redepozici na divertoru je zivotnost téchto komponent piiblizné¢ 10 000
vyboji,

* podobna je situace u beryliovych vrstev, ale pouze v piipadé
rovnomérného zatéZovani Casticovymi toky na stény nadoby; v opacném
ptipadé€ je zivotnost sniZzena az na Ctvrtinu, tedy pfiblizné na 5 000 vyboja,

vzhledem ke zmiflovanym vlastnostem wolframu se ocekava

zivotnost této vrstvy asi 20 000 vybojii,

- stanoveni limitu objemu prachovych ¢astic v oblasti tokamaku; prach se usazuje
zejména v mezerach mezi konstrukénimi jednotkami tokamakové stény, a pocita se
s jeho odstraniovanim b&hem vnitini udrzby zatfizeni, v zavislosti na materialu stény
je horniho limitu pro mnoZzstvi prachu v tokamaku dosazeno asi po 1 000 vybojich (v
ptipadé¢ uhliku) ¢i fadové desetitisicich vybojich (pro variantu stény W/Be),
- horni limit zivotnosti materiali prvni stény vakuové nadoby vzhledem k mnozstvi
implantovanych a kodeponovanych atomi tritia je odhadovan v ptipad¢ uhlikovych
kompozitl ptiblizn€ na 1 000 vybojti, u W/Be komponent az na 3 000 vyboji.

e TECHNOLOGIE PLAZMOVEHO STRIKAN{

Materidly se v tokamaku vyskytuji nejcastéji v tzv. bulk formé (kompaktni
objemova struktura). Pro zlepSeni vlastnosti objemovych materidli se uvazuje o
specidlnim zplisobu depozice povrchové vrstvy prvni stény tokamaku, ktera by
mohla vést ke zvySeni Zivotnosti materialu, zabranéni eroze atd. Uvazuje se o
alternativnim zplsobu depozice prvni vrstvy vakuové nadoby tokamaku. Jednim
z potencialné zajimavych technologickych postupt je plazmové stiikani.

Technologie plazmového stiikani vyuZziva k urychleni a ohfevu castic taveného
materidlu proud plazmatu, jehoz teplota muize dosahovat hodnoty az 10 000 K.
Teplota plazmatu je natolik vysokd, ze je s nim moZné tavit velkou vétSinu dnes
pouzivanych materiali. Plazmotvorné médium (voda, ¢i nejriiznéjsi plazmové plyny)
pfechdzi do stavu plazmatu v elektrickém oblouku, hotficim mezi elektrodami
plazmatronu. Material, ktery chceme deponovat na substrat, je nejcastéji ve forme
prasku (primérna velikost ¢astic se pohybuje fadoveé v desitkdch mikrometril) vnesen
do proudu plazmatu, v némz je roztaven a urychlen na substrat, kde se rychle ochladi
a vytvoii povrchovou vrstvu. Schéma aparatury viz Obrazek 2.1. niZe. Pro sniZeni
napéti mezi vrstvou substratu a nastiiku je vyhodné do proudu plazmatu separatné
umistit prasky obou materiala a tim ziskat gradovany plazmovy nastfik.
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Vlastnosti deponované vrstvy zavisi napt. na slozeni plazmového plynu, na
rozmérech plazmatronu, na zplsobu chlazeni substratu atd. Dulezitym zastupcem
plazmovych plynt je argon, vzhledem ke svému inertnimu charakteru (diky kterému
je vhodny k taveni vysoce reaktivnich materialt), nizké tepelné vodivosti a relativné
nizkému ioniza¢nimu potencidlu (15,7 eV). U plazmové¢ stiikanych kovli mize
pfitomnost argonu zabranit pifipadnému vzniku oxidd. Jako plazmovy plyn mize
slouzit 1 helium, dusik popft. jiné plyny ¢i jejich smési.

Plazmovym stfikanim deponovand vrstva sestava ze zatuhnutych kapicek
roztaveného materidlu, zvanych ,splaty”, tvoficich lameldrni strukturu nastiiku.
Ilustraci struktury poskytuje fez plazmovym néstfikem wolframu, obr. 2.2. Mezi
splaty je obvykla pfitomnost pora; na obr. 2.3. gradované vrstvy wolframu na médi
jsou péry zndzornény cernou barvou. Oproti objemovym materidlim vykazuji
plazmové nastiiky pravé diky porovitosti a jinym strukturdlnim charakteristikdm
(jako napft. praskliny, vrstvy oxidl apod.) nizsi tepelnou a elektrickou vodivost,
mensi pevnost atd.

V zéavislosti na tlaku, vnémz je proveden nastfik roztaveného materidlu na
substrat, rozliSujeme plazmové stiikdni ve vzduchu (APS, air plasma spraying),
vysokotlaké, nizkotlaké plazmové stiikani (HPPS, LPPS, high/low-pressure plasma
spraying), pfip. plazmové stiikani ve vakuu (VPS, vacuum plasma spraying) [11].

Uplatnéni nachédzi plazmové nastiiky zejména pii pokryti konstrukénich a
strukturalnich prvkl nejriiznéjSich zatizeni. Osvédcuji se jako tepelnd bariéra, ale
ucinné plsobi 1 jako antikorozivni vrstva, pfip. brani erozi a opotiebeni.

O plazmovém stiikani jakozto o perspektivnim zplsobu depozice vrstev
materidlii prvni stény tokamaku je uvazovano zejména diky [8]:
- moznosti produkce povlakl na velkych, i nerovnych, plochéch,
- dostate¢né tloust'ce povlaki i na velkych plochach,
- schopnosti tvorby gradovanych vrstev,
- nizkym potizovacim nakladim,
- moznosti oprav uvnitf tokamaku.

Plazmové nastiiky vybranych materiali jsou podrobovany zatéZovym testiim
simulujicich jejich umisténi ve vakuové nddobé& tokamaku. Jednd se zejména o
experimentalni techniky zahrnujici [8]:

- zatéz vysokymi tepelnymi toky,

- vystaveni materidlu atomiim tritia,

- sledovani distribuce tepla pomoci infratervené kamery.

Povlaky wolframu pfipravené riznymi technologiemi, vcetné¢ plazmového
sttikani, byly podrobeny experimentalnim zkouskam [12,13]. Na zéklad€ dostupnych
vysledkli se plazmové stiikani jevi jako perspektivni technologicky postup pro
pokryti prvni stény tokamaku wolframem; oproti kompaktnimu wolframu ovSem
vykazuje niz$i odolnost vii¢i ozafeni neutrony [3]. Dllezitym pozadavkem je zajistit
optimalni tloustku vrstvy (v fadu stovek um) a zamezit pfechodovym jevim v
plazmatu, jeZ mohou plazmové nastiiky vyrazné poskodit.
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Plazma gas + Currant
Water-Cooled Anode

Coating

Workpisca

Obr. 2.1.: Schéma aparatury pro plazmové strikani [14]

100 pm

Obr. 2.2. Plazmovy nastiik wolframu a Obr. 2.3. Gradovana vrstva wolframu na
smési wolfram/meéd’ [15] meédi, Sedou barvou je znazornéna méd,
bilou barvou wolfram [16]

e PERSPEKTIVNI KONSTRUKCNI MATERIAL - OCEL DISPERZNE
ZPEVNENA OXIDICKYMI CASTICEMI (ODS, oxide dispersion strengthened
steel)

Vzhledem k vyborné mechanické odolnosti pii teplotach az 650°C a odolnosti
vuci radiaénimu zafeni jsou feritické disperzné zpevnéné oceli jiz od 60. let minulého
stoleti vyhledavanymi konstrukénimi materidly jadernych reaktord nejriiznéjSich
typti. Rozsifeni vyuziti tohoto typu oceli na fizni zafizeni je v soucasné dobé
pfedmétem intenzivniho vyzkumu. V této praci je studovan vzorek ODS oceli
obsahujici 14% (hmotnostnich) chromu; diky chromu vykazuje ocel vyssi pevnost,
povrchové vrstva Cr,O3 zajist'uje oxidacni odolnost a chrom téz stabilizuje feritickou
strukturu oceli [17]. Vybrané experimentalné¢ zjisténé vlastnosti vzorkit ODS9-
18%Cr ptipravenych metodou mechanického legovani a sérii horkych extruzi lze
nalézt v [18]; v zéavislosti na metodice extruze, chemickém slozeni a tepelné-
mechanickych Upravach vykazuji vzorky rozdilné vlastnosti, napf. odlisné teploty
ptechodu od houzevnatého ke kiehkému stavu apod.
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Kapitola 3

Experimentalni metody

3.1. Opticka mikroskopie

Pted pozorovanim materidli optickym mikroskopem je nutné vzorky
vhodnym zptisobem mechanicky zbrousit brusnymi papiry o vhodné hrubosti a
vylestit vhodnymi lestidly. Diky témto proceduram je redukovano mnoZstvi necistot
a povrchovych nerovnosti, kter¢ by mohly zkreslit ziskany obraz povrchu. Pro
pfipadné zvyraznéni struktury a zviditelnéni zrn je vhodné povrch materiali naleptat.

Vzorky studované v této praci byly mechanicky brouseny tfi minuty za mokra
na brusném papiru o hrubosti 1200 a velikosti ¢astic 15,2 um. Nasledné byly vzorky
vylestény diamantovou pastou o velikosti zrn 3 um a suspenzi OPS. Suspenze OPS
obsahuje koloidni kifemik s velikosti zrna ptiblizné 0,04 um a hodnota jejiho pH je
9.,8. (procedura lesténi trvala také pfiblizné€ tfi minuty). Suspenze plisobi na vzorek
soucasn¢ chemicky i mechanicky, nejdiive je povrchova vrstva materialu mirné
odleptana a nasledn¢ vylesténa.

3.2. Skenovaci elektronova mikroskopie

RozliSeni optickych mikroskopl je limitovano vinovou délkou viditelného
svétla. Vétsiho rozliSeni dosdhneme nahrazenim fotont elektrony, jejichz vlnova
délka je podstatné mensi a zavisi na urychlovacim napéti mikroskopu.

Konfigurace elektronového mikroskopu je nésledujici: elektrony jsou
emitovany z katody, néasledné dochazi v prostoru mezi anodou a katodou k jejich
urychleni napétim v fadech jednotek az desitek kV. Cast elektronti, kterd projde
anodou je zkolimovédna do uzkého svazku soustavou elektromagnetickych cocek.
Primarni svazek elektronli je veden po fadcich po povrchu vzorku diky
vychylovacim civkam a v zavislosti na typu detekéniho =zafizeni ziskavame
informace o studovaném vzorku:

detektor zpétné¢ odrazenych elektroni — elektrony se elasticky odrazi
od povrchovych atoml vzorku. Intenzita odrazenych elektroni je umérna
atomovému ¢islu prvku, na nichZ se rozptyluji. Elektrony tedy nesou informaci o
lokalnim chemickém ¢isle materidlu; energie zpétn€ odrazenych elektronl je
srovnatelnd s energii primarniho svazku,

detektor sekundarnich elektroni — primarni svazek elektroni miize vyrazit
elektrony z elektronového obalu atomt studovaného materidlu. Cim strmé&jsi je
plocha, z niz sekundarni elektrony vychazeji, tim je intenzita detekovaného signalu
vétsi. Sekundarni elektrony tedy poskytuji informaci o topografii povrchu. Maji
energii vyznamné niz8i nez primarni svazek (fadové desitky eV),
- EDS (Electron dispersive X-ray spectroscopy) detektor rentgenového zateni —
elektrony primarniho svazku mohou rovnéz vyrazit elektrony z vnitinich
energetickych hladin elektronového obalu atomid. Uvolnéné misto po vyrazeném
elektronu mize byt zaplnéno elektronem z vyssi energetické hladiny, pficemz pii
pteskoku elektronu z vyssi do nizs8i energetické hladiny je vyzaien foton o vlnové
délce odpovidajici rentgenovému zafeni a o energii rovné rozdilu obou hladin.
Vlnové délka fotonu je charakteristicka pro dany prvek. Analyza spektra EDS tedy
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poskytuje informaci o prvkovém slozeni vzorku. Relativni intenzita piki
vyskytujicich se v rentgenovém spektru udavé informaci o kvantitativnim zastoupeni
(koncentraci) prvki ve vzorku.

Prostorové rozliSeni SEM v pifipadé zobrazovani je fadové nckolik nm,
informace o slozeni pochézeji z oblasti fadu pm.

Podobné jako u optické mikroskopie je nutné pted vlastnim pozorovanim
pomoci SEM upravit povrchy vzorkli vhodnou kombinaci mechanického brouseni a
leSténi. RovnéZz je nutné zamezit nabijeni vzorku, a tim zabradnit zkresleni a
znehodnoceni vysledného obrazu. Vzorky byly pro ucely pozorovani a fixace zality
ve vodivé smési PolyFast.

Studium struktury optickym a elektronovym mikroskopem slouzi nejen pro
porovnani struktury vzorku po jeho expozici v prostiedi tokamakového plazmatu
s vychozim stavem, ale miiZze téZ poskytnout informaci o technologii vyroby vzorku,
resp. o procesech, k nimz béhem vyroby mohlo dojit. Energetické spektrum zmérené
pomoci detektoru EDS elektronového mikroskopu nam poskytuje informace o
prvkovém zastoupeni ve vzorku, na jehoz zdkladé¢ je mozné rozhodnout o jiném
technologickém postupu pii vyrobé vzorku (napt. zabranéni vyskytu necistot, jez by
mohly kontaminovat plazma atd.).

3.3. Méreni mikrotvrdosti

Tvrdost materidlu definujeme jako odolnost materialu proti lokalni deformaci,
je-li vzorek zatizen silou ~ 0,098 — 9,8 N (1g az 1000g), hovotime o mikrotvrdosti.
Meéieni mikrotvrdosti pomoci Vickersova indentoru probihd nésledujicim zpisobem:
diamantovy hrot tvaru pravidelného jehlanu, jehoz protjsi stény sviraji thel 136°
(grafické znazornéni viz Obrazek 3.1.), je vtlaCovan silou vySe zminéné velikosti po
dobu 5 az 20 sekund do povrchu vzorku. Pro ur€eni mikrotvrdosti materialu jsou
rozmé&ry vtisku nasledné vyhodnoceny. Plochu vtisku A uréime s pomoci vztahu
[19]:

_ d? d?
 2sin (136°/2)  1,854° (3.1)

kde d je primérna délka uhlopfticky vtisku. Hodnota mikrotvrdosti (HV, Vickersovo
¢islo) je urcena jako pomér sily F pusobici na povrch vzorku a plochy vtisku 4:

1,854 F
dZ

F

HV =-= (3.2)

Tvrdost materidlu je vzhledem k pfedpoklddanému mechanickému zatiZeni
faznich materidli dilezitou studovanou fyzikalni veli¢inou. Velmi uzitecné je
zejména porovnat hodnoty tvrdosti vzorku pfed a po expozici ve fuznim prostiedi.
Vlivem tepelnych tokli a implantaci iontii se miZe hodnota tvrdosti rovnéz lisit od
vychozi. Od fuznich materidli se vyzaduje mimo jiné vysoka pevnost. Méfeni
miktrotvrdosti mize tedy slouZit jako mira pevnosti téchto materiald.
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Obr.2.1. Hrot mikrotvrdoméru

3.4. Méreni tepelné vodivosti

Tepelnou vodivosti k£ znacime schopnost latky vést teplo, popisuje tedy
rychlost $ifeni tepla z teplejSich do chladnéjSich ¢asti materidlu. Obecné se mnozstvi
tepla Q preneseného plochou S za dany ¢as ¢ do urcité hloubky d urc¢i ze vztahu [20]:

Q=185 t, (3.3)

kde 4 je tzv. soucinitel tepelné vodivosti (nebo téz teplotni vodivost),
konstanta, specifickd pro konkrétni studovany materidl a AT je rozdil teplot na
povrchu a v dané hloubce. Tepelnd vodivost vykazuje zavislost na teploté, u kovii ma
tendenci s rostouci teplotou mirn¢ klesat.

Pro urceni tepelné vodivosti je vyuzivana tzv. flash technika. Tato technika
spo¢iva v ozafeni povrchu vzorku kratkym laserovym pulsem na jedné strané,
pficemz z ¢asového pribéhu pulsu na druhé strané vzorku je stanovena teplotni
vodivost. Méfena je téz mérna tepelnd kapacita vzorku c¢,, kterou miizeme definovat
jako podil tepla pouzitého k ohtati vzorku Q k jeho hmotnosti m a rozdilu teplot AT,
o ktery jsme vzorek ohftali:

_Q
o= (3.4)

Mérna tepelna kapacita je stanovena z poméeru amplitud méteného teplotniho
pulsu na nezndmém vzorku a standardu znadmych rozmeéri a vlastnosti. Tepelna
vodivost k je pak ddna soucinem teplotni vodivosti A, hustoty vzorku p a mérné
tepelné kapacity c, [21]:

k=MAp.cy 3.5)

Motivace pro studium tepelné vodivosti vzorkll je ddna jejich aplikaci ve
vysokoteplotnim fiznim prostiedi.
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Kapitola 4

Vysledky analyzy vybranych materiali a diskuze

4.1. Studované materialy

Vréamci experimentalni Casti prace byly studovany nasledujici vzorky
vybranych materiala:

- Kompaktni wolfram — je kandidatem na prvni sténu tokamaku ptredevsim pro sviij
vysoky bod tani, velkou tvrdost, vysoké protonové ¢islo, atd.

- Gradovana vrstva wolframu na médéném substratu - Studovan byl fez
plazmovym néstiikem. V fezu rozliSujeme tfi oblasti, které pro lepSi orientaci v
nasledujicim textu oznac¢ime jako:
,oblast médi* — tloustka této vrstvy ¢ini zhruba 400 um; vzdalenost métime
od okraje pevného Cu substratu; dominantnim prvkem v této oblasti je méd’,
,oblast smési“ - tloustka vrstvy piiblizné 300 pm; tato oblast je
charakterizovana pfiblizn¢ stejnym zastoupenim obou prvki,
,»oblast wolframu* — ptiblizn¢ 500 um az po okraj fezu; jedna se o oblast,
v niZ je zastoupen pouze plazmové stitkany wolfram.
M¢éd’ je material s vysokou tepelnou vodivosti; uplatnéni v tokamaku muze
nalézt zejména u komponent, u nichz je potieba odvadét rychle teplo (napi. u
chladicich systém).

- ODS14%Cr - ocel disperzné zpevneéna casticemi oxidu Y,0Os; zastoupeni téchto
¢astic ve vzorku ¢ini pfiblizné hm.0,3%; velikost ¢astic je odhadovéna na 2 nm;
objemovy vzorek pfi vyrobé prosel procesem extruze.

ODS oceli se jevi jako perspektivni materidly nosnych konstrukci zatizeni
tokamak.

- Plazmovy nastrik oceli 316; nerezavéjici ocel dopovana molybdenem, tloustka
nastfiku se pohybuje v rozmezi 400-700 um, substratem je uhlikova ocel. Chemické
slozeni oceli 316 je nasledujici [22]:

Prvek C Cr Ni Mn Mo P S Si

Hmotnostni % | <0,03 |16,0-18,0| 10,0-14,0 | 2,0 | 2,0-3,0 | <0,045 |0,03| 1,0

Tabulka 4.1. Chemicke slozeni oceli 316

Plazmov¢ stiikand ocel 316 na uhlikové oceli nemé potencialni vyuziti pfi
konstrukei tokamaku. UvaZuje se v§ak o gradovanych vrstvach plazmové stiikaného
wolframu na oceli, v tomto kontextu je studium vlastnosti ocelovych nésttikli ucelné.

- Plazmovy nastfik wolframu - tlouStka nastfiku dosahuje hodnoty az 1 mm,
substratem je uhlikova ocel.

Plazmové stfikany wolfram by mohl nalézt vyuziti zejména v oblasti
divertoru tokamaku.
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Vsechny plazmové nasttiky byly provedeny za normalniho tlaku ve vzduchu
(APS); predpokladame tedy ptfitomnost oxidickych vrstev. Oxidy vznikaji pii letu
roztavenych kapicek taveného materialu vzduchem.

K piipravé nastiikii byl pouzit vodou stabilizovany plazmovy hotdk WSP
(Ustav fyziky plazmatu) o vykonu 160 kW. Byly pouzity nasledujici prasky: W (63-
80 um), Cu (100-125 pum), ocel 316 (100-140 um). Nastiiky tloustky fadové mm
byly vytvofeny pfiblizn¢ 20-30 piejezdy hordku pied podlozkou, v zavislosti na
druhu materialu.

Gradovana vrstva wolframu na médi byla vytvofena podavanim jednotlivych
praski dvéma injektory. Na pocatku nanaSeni byla podavana pouze méd, jejiz
mnozstvi bylo postupné snizovdno a zaroven zvySovano mnozstvi wolframu az po
100% wolfram na povrchu.

Vyhledové se bude materidlovy vyzkum v Ustavu fyziky plazmatu AV
zaméfovat mimo experimenty zminéné v této praci napiiklad na studium ovlivnéni
tenkych vrstev kovll (fddové jednotky um) jako nikl, wolfram, ocel na grafitovém
substratu v prostfedi plazmatu v tokamaku Compass-D. U takto tenkych vrstev je
napf. jednodussi studium miry eroze materialu; k analyze povrchl budou vyuZzivany
metody zminéné nize v kapitole 4, Cast 4.4. Zajimavé bude studium wolframu, ktery
je znamy svou nachylnosti k tvorbé karbidi, pokud je v pfimém kontaktu s grafitem.
Vyhledové tedy bude zkoumana moznost pfidani izolujici mezivrstvy, jez by danému
jevu méla zabranit.

4.2. Studium struktur pomoci optické a elektronové mikroskopie
4.2.1. OPTICKA MIKROSKOPIE

Nasledujici snimky byly pofizeny mikroskopem GX51 znacky Olympus;
pouzité zvétSeni se pohybovalo v rozsahu 50-1000 krat. Povrch kompaktniho
wolframu nebylo moZzné za danych laboratornich podminek naleptat, jeho vnitini
struktura nebyla tedy optickym mikroskopem studovéna.

Obr. 4.1. Gradovana vrstva wolframu na médi, celkovy pohled
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Na obr. 4.1. jsou bilymi useckami zvyraznény oblasti gradované vrstvy, dle
rozdéleni zavedeného v Casti 4.1. Oblast 1. znaci vrstvu médi, oblast 2. vrstvu smési
nastiiku wolframu a médi, oblast 3. je tvofena néstiikem wolframu.

Obr. 4.2. Gradovana vrstva wolframu na médi, oblast smési

Obr. 4.3. Gradovand vrstva wolframu na médi, oblast wolframu
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Obr. 4.4. Gradovanda vrstva wolframu na médi, detail oblasti smési

Na snimcich je diky barevnému rozdilu dobfe rozliSitelnd méd’
(reprezentovéana rizovou barvou) od wolframu (barva $edd). Sedé &ary rovnobézné
s povrchem, viditelné na obr. 4.2., jsou pravdépodobné vrstvy oxidii (CuO a Cu,0).
Tyto vrstvy vznikly v disledku nastiiku vzorku ve vzduchu. Pritomnost kysliku
potvrzuje lokalni analyza sloZzeni EDS, viz obr. 4.15., str. 26. Vysoka porovitost
vrstvy wolframu, patrnd na obr. 4.3., je dana vyssi teplotou tdni wolframu oproti
medi, mnozstvi pord ve vrstvé médi je mnohem nizsi (obr. 4.2.). Vyssi porovitost
vrstvy wolframu je pravdépodobné disledkem rychlejsiho ztuhnuti wolframu;
roztavené kapicky ztuhly dfive, neZ stacily vice zaplnit nerovnosti povrchu, na ktery
dopadaly. Kapky médi stacily pfed svym zatuhnutim vice vyplnit nerovnosti
povrchu.

Obr. 4.5. ODS ocel
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Obr. 4.6. ODS ocel, kontrastnéjsi zobrazeni (Nomarskiho kontrast)

Na obr. 4.5 je znazornéna mikrostruktura oceli. Pro pozorovani struktury bylo
nutné povrch vzorku ODS oceli naleptat. K leptani byla pouzita smés kyseliny
dusiéné (40 ml) a kyseliny fluorovodikové (15 ml); povrch vzorku byl leptin
priblizné 10 s.

Pro lepsi vizualizaci struktury ODS oceli byl obr. 4.6. pofizen pomoci
diferencialniho interferen¢niho kontrastu (tzv. Nomarskiho kontrast). Ze snimku je
patrny protahly tvar zrn, krety je disledkem pfipravy vzorku pomoci extruze.
Primérna délka zrn €ini pfiblizné 30 um.

Obrazek 4.7. Plazmovy nastrik oceli 316, celkovy pohled
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Obr. 4.8. Plazmovy nastrik oceli 316, detail prechodu substrat-ocel

Mikrostruktura plazmového nastfiku oceli 316 je zobrazena na obr. 4.7. Sedé
cary rovnobezné s povrchem substratu patrné na obr. 4.8. opét prozrazuji pfitomnost
oxidickych vrstev. Jedna z oxidickych vrstev je na obr. 4.8. zvyraznéna Sipkou 1.
Patrna je rovnéz pfitomnost neroztavenych castic pivodniho praSku oceli 316.
Povrch ¢astic pred svym dopadem na substrat zoxidoval (Sipka 2.).

Obr. 4.9. Plazmovy nastiik wolframu, celkovy pohled
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Obr. 4.10. Plazmovy nastrik wolframu, detail prechodu substrat-wolfram

Nizkd mira porovitosti wolframu je patrnd na obr. 4.9. a 4.10. Porovnani
sobr. 4.3. gradované vrstvy wolframu na médi naznacuje, ze roztavené kapicky
wolframu mély vtomto piipadé pii nastiiku vice Casu na zaplnéni nerovnosti
povrchu, na ktery dopadaly. Z nepfitomnosti struktur oxidickych vrstev
rovnobéznych s povrchem substratu lze soudit, ze vzniklé oxidy se nejspiSe pred
dopadem na povrch odpafily. Teplota plazmatu byla v pfipadé tohoto néstiiku
pravdépodobné vyssi v porovnani s teplotou plazmatu pii nastiiku gradované vrstvy
wolframu na médi, kapi¢ky wolframu tedy mély vice ¢asu na ztuhnuti, nez wolfram
dosahl teploty tuhnuti. Na obr. 4.10. jsou patrnd rozhrani mezi lamelarnimi
Casticemi (splaty) roztavenymi z pivodniho prasku (viditelna v disledku jejich
nedokonalého spojent).
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4.2.2. SKENOVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

K pofizeni nasledujicich snimki byl pouzit SEM znacky Carl Zeiss MA 15
vybaveny krystalem LaBg jako katodou. Mikroskop pracoval pii urychlovacim napéti
20kV. K zobrazeni byly pouzity zpétné odrazené elektrony snimané detektorem
firmy Bruker.

10um Mag= 1000 K X CZBSD Spot Size =441 Chamber=5.16e-004 Pa VPSE G3Bias= 600%
WD=15.0mm  20.00 kV ScanSpeed=8 Linelnt.Done 4  Date :11 Apr2012

Obr.4.11. Kompaktni wolfram

Na snimku je zachycen drobny defekt objemového wolframu, ktery vznikl
pravdépodobné pii vyrobé materialu.

Mag= 400KX CZBSD SpotSize=441  Chamber=100e-003Pa VPSE G3Bias= 60.0%
WD=135mm  20.00 KV ScanSpeed=8 Linelnt.Done 4 Date :11 Apr 2012

Obr. 4.12. Gradovana vrstva wolframu na médi, oblast wolframu
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Mag= 400KX CZBSD SpotSize=441 Chamber=855e.004 Pa YPSE G3Bias= 600%
WD=135mm 2000 kV ScanSpeed=8  Linelnt. Done 4  Date 111 Apr 2012

Obr. 4.13. Gradovana vrstva wolframu na medi, oblast smési

Na obr. 4.12. a 4.13. je patrna lamelarni struktura vrstev; dobfe rozeznatelna
jsou jednotliva rozhrani mezi dopadajicimi kapi¢kami roztavenych materiald. Méd je
reprezentovana tmavou Sedou barvou, wolfram svétlejsi Sedou. Kontrast pfii
pofizovani snimku byl nastaven na dobré rozliSeni oblasti wolframu a médi.
Oxidickym vrstvam médi, které by pfi zobrazeni ve zpétné odrazenych elektronech

oW

odpovidala tmavsi Seda barva nez médi, zde z tohoto diivodu vidét nejsou.

Snimky mikrostruktury ze SEM ostatnich vzorkd zde neuvadim, nebot’ ve
srovnani se snimky z optického mikroskopu neposkytuji Zadné nové informace. U
vzorku ODS oceli se bohuzel v SEM nepodaftilo zobrazit zrna oxidickych ¢astic,
vzhledem k jejich odhadované velikosti asi 2 nm.
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4.3. Studium relevantnich fyzikalnich vlastnosti
4.3.1. ANALYZA SLOZENi METODOU EDS

Pomoci energioveé dispersni spektroskopie (EDS) byla meétfena spektra
vybranych studovanych vzorkl. Spektra byla nabirdna ve vice bodech z plochy o
velikosti fadové desitek mikrometrii ¢tverecnich. Na zdklad¢ ziskanych spekter je
mozné urcit kvalitativni zastoupeni jednotlivych prvka ve vybranych oblastech:
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Obr. 4.14. Typické spektrum EDS vzorku kompaktniho wolframu

Na obr. 4.14 vidime typické spektrum vzorku objemového wolframu.
Celkova intenzita piku odpovidajiciho energii pfiblizné 1,8 keV ptesahuje rozsah y-
ové osy grafu. Takto upravena grafika je ovSem nezbytnd pro snaz$i vizualizaci
dalSich pikd. Vyrazny signal v oblasti kolem pocatku je tzv. ,,zero peak®, ktery slouzi
pro vnitini kalibraci detektoru a nesouvisi se vzorkem. Uhlik pfitomny ve spektru
pravdépodobné ulpél na vzorku b&hem jeho skladovani na vzduchu, pfipadné mize
byt zplisoben kontaktem s pokoZkou pfi manipulaci se vzorkem.
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Obr. 4.15. Typicke spektrum EDS gradované vrstvy wolframu na médi, oblast médi
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Pritomnost kysliku ve spektru gradované vrstvy wolframu na médi na obr.
4.15 indikuje vznik oxidickych vrstev béhem plazmového stiikani vzorku ve
vzduchu.
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Obr. 4.16. Typické spektrum EDS gradované vrstvy wolframu na médi, oblast smési

Ve spektru gradované vrstvy wolframu na médi na obr. 4.16 je opét pfitomen
kyslik. Piky odpovidajici wolframu a médi potvrzuji misto detekce v oblasti smési
gradované vrstvy.
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Obr. 4.17. Typické spektrum EDS gradované vrstvy wolframu na médi, oblast wolframu

Pik kysliku ve spektru gradované vrstvy wolframu na médi na obr. 4.17 opét
indikuje pfitomnost oxidickych vrstev ve vzorku, podobné jako na obr. 4.15 a 4.16.
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Obr. 4.18. Typické spektrum EDS ODS oceli

Uhlik ptitomny ve spektru ODS oceli na obr. 4.18 je pravdépodobné piimes
v tomto materialu. Pfipadné se mize rovnéz jednat o necCistotu na vzorku ze vzduchu
¢i z kontaktu s pokozkou. Kiemik je pfimési velké vétSiny oceli; nejinak je tomu i u
ODS oceli. Intenzita piku chromu zhruba odpovidd nomindlnimu slozeni oceli
(hm.14%Cr). Pik odpovidajici yttriu bohuZzel nepozorujeme. Tento fakt je nejspise
spojen s nizkou koncentraci oxidl yttria ve vzorku (pouhé hm.0,3%).

4.3.2. MIKROTVRDOST VZORKU

Mikrotvrdost vzorkli byla zméfena pomoci automatického mikrotvrdoméru
Leco M-400-A; vysledky byly zpracovany pomoci programu Lucia Hardness.
Vzorky byly zatéZovany vZdy po dobu 10 s, proménlivou silou, minimaln¢ 7 krat,
s dostatecnym rozestupem vtiskl. Statistické vyhodnoceni mikrotvrdosti (Vickersovo
¢islo HV, pomér sila/plocha vtisku) vcetné smérodatné odchylky je uvedeno
v tabulce 4.2.:

Vzorek ¢. ZatiZeni [kg] HV
1 0,5 463,2+94
2 0,2 156,2 £ 19,5
3 0,2 146,1 + 10,8
4 0,2 304,7 £ 47,1
5 0,5 406,7 £9,9
6 0,2 258,2 +30,0
7 0,2 230,5+13,3

Tabulka 4.2. Méreni mikrotvrdosti vzorki
kde je Cislovani vzorkt nasledujici:
Vzorek ¢. 1: Kompaktni wolfram, dle ocekavani vykazuje nejvyssi hodnotu

Vickersova ¢isla HV, tedy nejvyssi tvrdost ze studovanych vzorkl
2: Gradovana vrstva wolframu na médi; oblast médi
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3: Gradovana vrstva wolframu na médi; oblast smési
4: Gradovana vrstva wolframu na médi; oblast wolframu
5: ODS ocel
6: Plazmovy nastiik oceli 316
7: Plazmovy néstiik wolframu
U plazmovych nastfikii je naméfend hodnota vzhledem k nehomogenité

struktury a piftomnosti oxidickych vrstev pouze orientaéni (tento fakt je potvrzen i
relativné vysokou smérodatnou odchylkou).

Vzorek gradované vrstvy wolframu na médu €. 3 s vy$§im obsahem wolframu
(smés wolframu a médi) ma prekvapivé niz§i hodnotu HV, neZ vzorek €.2 (pouze
meéd’). Tento fakt je ziejmé& dan vyssi porovitosti vrstvy smési, pozorované na obr.
4.1.

Vlivem mensi porovitosti plazmového nastfiku wolframu oproti pdrovitosti
gradované vrstvy wolframu na médi (srovnani obr. 4.3. a 4.10.) jsme ocekavali vyssi
hodnotu mikrotvrdosti u vzorku ¢.7. nez u vzorku ¢.4. Tato skute¢nost také nebyla
potvrzena.

RovnéZz plazmovy nastiik oceli 316 vykazuje navzdory ocekavani vyssi
hodnotu mikrotvrdosti nez vzorek plazmového nastiiku wolframu, vzorek ¢€.7.

4.3.3. TEPELNA VODIVOST ODS OCELI

U vzorki plazmovych nastfiki byla tepelnd vodivost zmétfena jiz
v pfedchozich experimentech, u kompaktniho wolframu je tato veli¢ina znama a
tabelovana. Tepelnou vodivost jsme méfili tedy pouze u vzorku ODS oceli.

Pti méteni tepelné vodivosti byla pouzita aparatura FL-3000 znacky Anter,
jez vyuziva flash techniky, popsané v ¢asti 3.4.
Pomoci mikrometru byla zmétena tloustka vzorku ODS oceli:
Tloustka vzorku: 5,37 £0,01 mm
Pro ucely méfeni tepelné vodivosti je zasadni znat tloustku vzorku
s dostate€nou presnosti. Délku a Sitku vzorku je postacujici ur€it posuvnym
méfitkem:
Délka vzorku: 10,0 £ 0,1 mm
Sitka vzorku: 10,0 £ 0,1 mm
Me¢feni tepelné vodivosti vzorku ODS oceli bylo provedeno pii tiech riznych
teplotdch vzorkl: ptiblizn¢ 100, 300 a 500°C. Pro hustotu vzorku ODS oceli
pouzival program znadmé hodnoty hustot nerezavéjici oceli za danych teplot:
Pro teplotu  100°C:7980,6 kg.m™
300°C: 7894,3 kg.m™
500°C: 7796,0 kg.m™
Aproximace hustoty ODS oceli znamou hustotou nerezavéjici oceli je v ptipadé
tohoto méfeni dostacujici. Ziskané vysledky jsou shrnuty v tabulce 4.3.:

Teplota Teplotni vodivost A Mérna tepelna kapacita c, Tepelna vodivost k
[°C] [cm?/s] [J/kg.K] [W/m.K]
99 0,087 + 0,003 493 +3 33,8+1,1
301 0,072 + 0,002 545+ 13 31,1+0,9
509 0,055 + 0,002 8103 345+1,0

Tabulka 4.3. Vysledky méreni tepelné vodivosti ODS oceli
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Hodnoty tepelné vodivosti zndmych oceli se pohybuji v rozmezi 20-90
W/m.K. V tomto rozsahu lezi téZ nami zméfend hodnota tepelné vodivosti ODS
oceli. V praci [23] byla urCena hodnota tepelné vodivosti ODS oceli velmi
podobného slozeni 24 W/m.K.

Tepelné vodivosti ostatnich vzorkl jsou uvedeny v nésledujici tabulce (data
ziskana z UFP AV):

Material Tepelna vodivost k [W/m.K]
Kompaktni wolfram 160
Kompaktni méd’ 400
Plazmovy nastiik médi 80 - 120
Plazmovy nastiik wolframu 15-30
Plazmovy nastfik oceli 316 12 -20

Tabulka 4.4. Znamé tepelné vodivosti studovanych materialii

Experimentalné zméfenad tepelnd vodivost ODS oceli je o fa&d niZs8i, nez
hodnoty tepelné vodivosti objemovych materidld médi a wolframu. Data rovnéz
ilustruji skutecnost, Ze plazmové stiikany materidl vykazuje nizsi tepelnou vodivost
nez objemovy materidl (u wolframu je tepelnd vodivost plazmového nastiiku
pfiblizn€¢ desetkrat mens$i, u mé&di je pfiblizn€ Ctyfikrdt menSi nez u objemové
struktury).

4.4. Vyhledové diagnostické metody

Vybrané vzorky materidli budou po jejich expozici vysokoteplotnim
plazmatem ve vakuové nadob& tokamaku vyhledové zkoumény naésledujicimi
analytickymi metodami s vysokym rozliSenim ve sméru kolmém na povrch [24]:

- AES (Auger electron spectroscopy) — metoda, pii niZ je povrch studovaného vzorku
ozéfen elektrony o energiich v rozmezich 2-50 keV; pii vyraZeni elektronu z vnitini
vrstvy elektronového obalu vznikne na jeho misté vakance, jez je zaplnéna
elektronem z vnéjsi vrstvy elektronového obalu. Energie, jeZ se pfi tomto zaplnéni
uvolni, je vyzafena ve formé rtg. zafeni nebo dojde k excitaci elektrontl, tzv.
Augerovych elektroni. Metoda umoZziuje chemickou analyzu povrchu vzorku.

- PIXE (Particle/Proton-induced X-ray emission) — opét umoziuje prvkovou analyzu
studovaného vzorku, metoda ovsem vyuziva dopadu ionti ¢i protonti na material; po
vyrazeni elektronu z vnitini slupky elektronového obalu dojde k pteskoku elektronu
z vyssi energetické hladiny, pfeskok je doprovazen vyzarenim fotonu o specifické
vlnové délce z oboru rtg. zateni.

- ERDA (Elastic recoil detection analysis) — je zaloZena na pruzném rozptylu
nabitych castic, metoda umoziuje ziskat hloubkovy profil prvka ve studované latce.
Pomoci vhodného detektoru detekujeme leh¢i Castice vyrazené zterce téz§imi
dopadajicimi ionty.
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- RBS (Rutherford backscattering spectrometry) — metoda je stejné¢ jako ERDA
zalozena na pruzném rozptylu nabitych ¢astic, u RBS detekujeme odraZené nabité
Castice, jez jsou leh¢i nez atomy terce. Stejné jako u vySe zminéné metody je mozné
studovat hloubkové profily prvki ve vzorku.

SIMS (Secondary ion mass spectrometry) — studovany vzorek je bombardovan
ionty, z povrchu vzorku jsou vyrdZeny castice, z nichz je ¢ast ionizovana. Sekundarni
ionty jsou analyzovany pomoci hmotnostniho spektrometru, metoda tedy umoziuje
prvkovou analyzu povrchu.
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Z.avér

Prace byla zaméfena na studium struktury a relevantnich fyzikalnich
vlastnosti vzorkii, jez budou vyhledové exponovany vysokoteplotnim plazmatem
v tokamaku Compass-D.

Teoretickd ¢ast prace obsahuje ivod do studia problematiky vybéru faznich
materiadll, zejména materialti prvni stény a popisuje procesy, k nimz dochazi béhem
plazmového vyboje (implantace, eroze, cestovani Céstic v objemu tokamaku,
redepozice, kodepozice s tritiem, odpatfovani atd.). Perspektivnimi materidly prvni
stény tokamaku jsou:

- wolfram,

- berylium,

- uhlikové kompozity.

Potencialn€ zajimavou technologii depozice vrstev materialli na prvni sténu
tokamaku se jevi diky svym charakteristikdm technologie nanaSeni vrstev pomoci
plazmového stfikani. Nutnd je ovSem dalsi studie takto pfipravenych vrstev a
optimalizace procesu ptipravy.

Jako perspektivni konstrukéni materidl se jevi zejména ODS ocel s ptimési
chromu.

Experimentdlni cast prace zahrnovala studium charakteristik vybranych
materiall, které jsou potencidlnimi kandidaty pro pouziti v riznych ¢astech fizniho
tokamaku nasledujicimi experimentalnimi metodami:

studium mikrostruktury vzorkh metodou optické a skenovaci elektronové
mikroskopie,
- analyza sloZeni vzorkii metodou EDS,
- méfeni mikrotvrdosti vzorku,
- méteni tepelné vodivosti.

Analyza snimku struktur plazmovych nastfikii odhalila u nékterych vzorkt
pfitomnost oxidickych vrstev, které vznikly v disledku plazmového stiikani vzorki
ve vzduchu.

Zmétené hodnoty mikrotvrdosti u plazmovych nasttikli jsou pouze orientacni.
Nékteré neocekavané hodnoty HV (napt. u gradované vrstvy vyssi hodnota HV
v oblasti ¢isté mé&di ve srovnani se smési wolframu a médi, resp. vyssi HV u nastiiku
oceli nez u nastiiku wolframu) Ize vysvétlit mikrostrukturnimi nehomogenitami
(vy$8i porovitosti) prislusSné casti vrstvy resp. nastfiku ptfipadné piitomnosti
oxidickych vrstev na povrchu.

Zjisténa hodnota tepelné vodivosti ODS oceli (~ 33 W/m.K) se pohybuje
v rozmezi znamych hodnot tepelnych vodivosti oceli.

Kvalitativni analyza vzork(i pomoci EDS potvrdila u gradované vrstvy
wolframu na médi pritomnost oxidickych vrstev. U objemového vzorku wolframu
byla zjiSténa pfitomnost uhliku, pravdépodobné necistoty. U vzorku ODS14%Cr
oceli byla zjisténa pritomnost pifimési uhliku a kfemiku (uhlik mize byt rovnéz
necistota).

U plazmovych nastiikii metoda EDS indikuje pfitomnost oxidickych vrstev
ve struktufe nastiiku, jez byly do vzorku zaneseny v dusledku stfikdni ve vzduchu.
Stiikanim ve vakuu by bylo mozné tento jev redukovat.
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