CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE
FAKULTA STROJNI

DIPLOMOVA PRACE

NASTRIKY CHROMU A WOLFRAM-CHROMU

TECHNOLOGI[ RF-ICP PRO JADERNOU FUZI

CHROMIUM AND TUNGSTEN-CHROMIUM DEPOSITS

BY RF-ICP FOR NUCLEAR FUSION

Autor: Bc. Petr Krali¢ek
Studijni program: Vyrobni inzenyrstvi

Vedouci prace: doc. Ing. Jan Cizek, Ph.D.

Praha 2023



cvur ZADANI DIPLOMOVE PRACE

CESKE VYSOKE
UCENI TECHNICKE
V PRAZE

I. OSOBNIi A STUDIJNi UDAJE
s N
PFijmeni: Kralicek Jméno: Petr Osobni Cislo: 484025

Fakulta/ustav: Fakulta strojni
Zadavajici katedra/ustav: Ustav materialového inzenyrstvi

Studijni program: Vyrobni inzenyrstvi

Specializace: Bez specializace y
o
Il. UDAJE K DIPLOMOVE PRACI
~ )

Nazev diplomové prace:

Nastriky chromu a wolfram-chromu technologii RF-ICP pro jadernou fuzi
Nazev diplomové prace anglicky:

Chromium and tungsten-chromium deposits by RF-ICP for nuclear fusion

Pokyny pro vypracovani:

1. Vypracovat reSersi o problematice jaderné fuze a zakladnich charakteristikach technologie RF-ICP.
2. Optimalizovat depozi&ni parametry zvolenych praskd Cr a smési W-Cr, nanést odpovidajici vrstvy pomoci RF-ICP.
3. Provést mikrostrukturni analyzy deponovanych nastfiku.

Seznam doporucené literatury:

1. Davis: Handbook of Thermal Spray Technology. ASM International, 2004.

2. Boulos: New frontiers in thermal plasmas from space to nanomaterials. Nuclear Engineering and Technology, 44, 2012,
1.

3. Vilemova, lllkova, Lukac, Matejicek, Klecka, Leitner: Microstructure and phase stability of W-Cr alloy prepared by spark
plasma sintering. Fusion Eng Des, 127, 2018, 173.

4. Kovarik, Fan, Boulos: In flight properties of W particles in an Ar-H2 plasma. Journal of Thermal Spray Technology, 16,
2007, 229.

5. Kovarik, Cizek, Klecka, Karlik, Capek, Siegl, Chraska, Takayasu: Mechanical properties and fatigue crack growth in
tungsten deposited by RF-plasma. Surface and Coatings Technology, 410, 126930.

6. Matejicek, Chraska, Linke: Thermal Spray Coatings for Fusion Applications-Review. Journal of Thermal Spray Technology,
16, 2007, 64.

Jméno a pracovisté vedouci(ho) diplomové prace:

doc. Ing. Jan Cizek, Ph.D. Ustav materialového inzenyrstvi

Jméno a pracovisté druhé(ho) vedouci(ho) nebo konzultanta(ky) diplomové prace:

Datum zadani diplomové prace: 23.03.2023 Termin odevzdani diplomové prace: 31.07.2023

Platnost zadani diplomové prace:

doc. Ing. Jan Cizek, Ph.D. doc. Ing. Ladislav Cvrcek, Ph.D. doc. Ing. Miroslav Spaniel, CSc.
podpis vedouci(ho) prace podpis vedouci(ho) Gstavu/katedry podpis dékana(ky) )
(.
lll. PREVZETI ZADANI
Diplomant bere na védomi, Ze je povinen vypracovat diplomovou praci samostatné, bez cizi pomoci, s vyjimkou poskytnutych konzultaci. )
Seznam pouzité literatury, jinych prament a jmen konzultant( je treba uvést v diplomové praci.
Datum prevzeti zadani Podpis studenta )

CVUT-CZ-ZDP-2015 1 © CVUT v Praze, Design: CVUT v Praze, VIC



ré

Cestné prohlaseni

»Prohlasuji, Ze jsem predloZenou praci vypracoval samostatné a Ze jsem uved| veskeré
pouzité informacni zdroje v souladu s Metodickym pokynem o dodrZovani etickych principl pfi
pfipravé vysokoskolskych zavérecnych praci.”

V Praze dne:

podpis



Podékovani

Dékuji vedoucimu diplomové préce doc. Ing. Janu Cizkovi, Ph.D. za odborné vedeni, cenné
rady a pfipominky pfi zpracovani této prace. Ddle bych chtél podékovat Ing. Jakubovi Kleckovi
za pomoc pfi pfipravé a vyhodnoceni vzork(. TéZz bych rad podékoval rodiné za podporu v
prabéhu celého mého studia.



Abstrakt

Diplomova prace se zabyva vyvojem nastfikd chromu a wolfram-chromu technologii RF-
ICP pro jadernou fuzi. V teoretické ¢dasti je popsana problematika jaderné fuze a zakladni
charakteristiky technologie radiofrekvencné fizeného indukéné vazaného plazmatu. Dlraz je
kladen zejména na materialy, které Ize pouzivat ve fuznich reaktorech. Hlavnim cilem praktické
Casti je potom optimalizace depozi¢nich parametrl zvoleného prasku Cr a z néj pfipravené smési
praskd W-Cr. Testovanymi proménnymi parametry pfi depozici jsou vykon horaku, davkovani
praskd, tlak v komore a typ nosného plynu. U deponovanych nastfikd je v souladu s cili prace
provedena mikrostrukturni analyza na elektronovém mikroskopu. Nastfiky jsou posuzovany
podle kritérii jako je tloustka, porozita, tvar splatd atd. U nejperspektivnéjsiho nastriku smési W-
Cr je ddle provedena analyza chemického sloZeni pomoci EDX. Tato prace vznikla ve spolupraci
s Oddélenim materidlového inzenyrstvi Ustavu fyziky plazmatu Akademie véd Ceské republiky.

Klicova slova
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Abstract

The diploma thesis deals with development of chromium and tungsten-chromium
deposits by RF-ICP for nuclear fusion. The theoretical part describes the details of nuclear fusion
and the basic characteristics of the radiofrequency inductively coupled plasma technology. In
particular, the emphasis is put on materials that can be used in fusion reactors. The main
objective of the practical part is then to optimize the deposition parameters of the selected Cr
powder and the derived W-Cr powder mixture. The tested variable parameters during the
deposition are power of the plasma torch, powder feedrates, the chamber pressure and type of
carrier gas. In line with the thesis goal, a microstructural analysis of the deposited coatings is
carried out using an electron microscope. The coatings are evaluated according to criteria such
as thickness, porosity, splats shape, etc. For the most promising coating of W-Cr mixture, the
chemical composition is further analyzed by EDX. This work was created in cooperation with the
Department of Materials Engineering, Institute of Plasma Physics of the Czech Academy of
Sciences.

Key words
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1 Uvod

Jadernd fluze je jeden z nejvyznamnéjsich védeckych objevl 20. stoleti a predstavuje

slibnou alternativu k jadernému Stépeni, které je dnes hlavnim zdrojem jaderné energie. Vyuziti
jaderné fuze by mohlo mit mnoho vyhod, jako je napfiklad nizka produkce odpadniho
radioaktivniho materidlu, absence emisi sklenikovych plynd a témér neomezena dostupnost
paliva.

Nicméné stdle existuji prekazky, které je tfeba prekonat, aby bylo mozné vyuzit jadernou
fuzi jako hlavni zdroj energie budoucnosti. Jednou z nejvétsich vyzev je dosazeni dostatecné
vysokych teplot a tlakll pro spusténi reakce jaderné fuze a jeji udrzeni po dostatecné dlouhou
dobu, aby byla energie vytvorena v procesu fluze vétsi nez energie, kterd byla vynaloZzena na
spusténi této reakce. Dalsi vyzvou je vyvoj materiald, které jsou odolné vici extrémnim teplotam
a radiaci produkované v procesu flze.

Vyzkum flznich materidld zacal pozorovanim degradace ozafenych materidld
pouzivanych v prvnich komercnich Stépnych reaktorech. Ackoli materidly pro jaderny a
termonuklearni reaktor vykazuji spoleéné rysy, vyvoj ,faznich” materiald je daleko naroc¢néjsi.
Vétsina materidld vyrabénych konvenénimi technologiemi neni schopna odolat ucéinkim
plazmatu vznikajiciho pfi fuznich reakcich v termonukledrnich reaktorech. Jednou z moZnosti,
jak zvysit odolnost téchto materialll, jsou Zarové povrchové nastfiky. Nejperspektivnéjsi se v
tomto ohledu jevi nastfiky wolframu, které se uz povedlo technologii RF-ICP kvalitné deponovat.
Ovsem vysokd prechodova teplota a radiacni poskozeni negativné ovliviiuji kiehkost wolframu
a ohrozuji strukturdlni integritu vnitroreaktorovych komponent. Poufziti slitiny W-Cr je v
soucasnosti povazovano za nejslibnéjsi feSeni tohoto problému. Tato mikrostruktura by mohla
prispét ke spolehlivému chodu jak pfi samotném provozu reaktoru, tak napfiklad i pfi mozné
havarii LOCA.

V teoretické ¢asti této prace je popsana problematika jaderné fuze, materidly pouzivané
v termonukledrnich reaktorech a technologie Zarového nanaseni. Prakticka ¢ast navazuje na cast
teoretickou, pficemz hlavnim predmétem jejiho zkoumani je depozice a analyza nastrik( prasku
Cr a smési W-Cr deponovanych technologii RF-ICP.
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2 Teoreticka ¢ast

2.1 Jaderna fuze

Hledani dostatecnych zdroji energie zplsobovalo a bohuzel stale zplsobuje ekonomické
propady, nendvratné znecisténi planety, rlizné zdravotni problémy, a dokonce i valku. Velka ¢ast
energie, kterd se nyni pouziva, pochazi z neobnovitelnych zdrojl. Zasoby fosilnich paliv se
neustale zmensuji, pficemz optimistické predpoklady predikuji vyCerpani ropy za 40 — 45 let,
zemniho plyn za 60 — 70 let a k vyéerpani zasob uhli by mélo dojit za 150 — 200 let. | pres velkou
snahu zejména evropskych politikli financovat a podporovat tzv. zelenou energii (energii ze
solarnich panel(, z vétrnych a vodnich elektraren atd.) nelze najit takovy zdroj energie, ktery by
soucasné vyhovoval potifebam udrzitelnosti a hospodarské konkurenceschopnosti. Zaroven je
nanejvyse pravdépodobné, Ze celosvétova poptavka po energii v budoucnu vyrazné vzroste
zejména ze strany rozvojovych zemi. Jak bude tato zvySend poptdvka po energii feSena je stdle
nejisté. Jisté ale je, Ze vyvoj takového zdroje energie, ktery je bezpecny, Cisty, udrzitelny a cenové
dostupny by lidstvo pfinejmensim uvitalo [1; 2].

Energie ziskand z jaderné fuze ma velky potencial jako bezpecny, vykonny a bezuhlikovy
zdroj spolehlivé elektfiny. Fuze vyuZiva jako palivo kombinaci tritia a vodiku a soucasné
nevytvari, na rozdil od jaderného S$tépeni, Zadny radioaktivni odpad s dlouhou Zivotnosti.
Primarni reakce totiz produkuje neutrony, které sice aktivuji reakéni komoru, ale pfi vhodné
volbé materidld radioaktivita za par desitek let natolik klesne, Ze bude moiné tyto
vnitroreaktorové komponenty po staleti opakované recyklovat v novych reaktorech. Obecné se
mezi nejvétsi vyhody jaderné fuze uvadi: bezpecnost, Setrnost k Zivotnimu prostfedi a prakticky
nevycerpatelnost [3; 4].

Mezi hlavni dlvody, proc se doposud nepodafilo plné vyuzit energii z fuze patfi zejména
to, Ze jeji technologické poZadavky na vytvoreni jsou neuvéritelné vysoké. Aby doslo k fuzi je
zapotrebi teploty alespor 100 milion( stupn( Celsia, tedy o néco vice nez Sestindsobek teploty
jadra Slunce. Ve Slunci a obecné ve hvézdach se totiz jaderna fuze odehravad v kombinaci
vysokych tlak( a teplot. Jaderna fuze byva proto Casto oznacovana jako zdroj energie hvézd a o
jeji vyuZiti v oblasti energetiky se lidstvo snazi uz od pocatku 50. let 20. stoleti. [2; 3; 4].

Fuzni energie je takova forma vyroby energie, kterd vyrdbi elektfinu pomoci tepla
ziskaného z reakce jaderné fuze. Pfi tomto fyzikalnim procesu urcitd lehkd atomova jadra
vzajemné interaguiji, vytvari jadro tézsi, a tim uvolnuji energii ve formé tepla. Zafizeni urcené k
vyuziti této energie se nazyva fazni reaktor [2; 3; 4].
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2.1.1 Plazma a zakladni princip jaderné fuze

| kdyZ americky védec Irving Langmuir poprvé objevil plazma ve 20. letech 20. stoleti, fuze
zacala byt jako potencialni zdroj energie sledovdna az o 30 let pozdéji. Langmuir zjistil, Ze
vlastnosti ionizovaného plynu jsou podobné tekutindm, coZz mu ptipominalo krevni plazmu
(slovo plazma pochazi z fectiny a znamena ,,tvarovatelna latka“). Tento fyzik, pracujici v General
Electric, jako plazma chapal oblast vyboje plynu, kterd neni ovlivnéna sténami nebo elektrodami
a podle hustoty elektrického proudu se vyskytuje ve formach obloukového vyboje, jiskrového
vyboje ¢i doutnavého vyboje [2; 5].

Plazma je béiné oznacovano jako ctvrté skupenstvi hmoty. Toto oznaceni vychazi ze
skutecnosti, Ze pokud je dodano dostate¢né mnoZzstvi energie, pevné latky mohou byt roztaveny
na kapaliny, kapaliny mohou byt odpafeny na plyny a plyny jsou poté ionizovany za vzniku
plazmatu. Plazma je ionizovany plyn obsahujici ionty, elektrony, atomy a molekuly, pricemz
v makroskopickém méritku obsahuje stejné mnoizstvi kladnych i zapornych nabojl, tzn.
kvazineutralita. DaleZitym parametrem plazmatu je teplota elektronl, uddvana v jednotkach
elektronvolt (1 eV ~ 11600 K). Plazma se muZe vyskytovat za podminek vysoké hustoty a
vysokoenergetického termonukledrniho fuzniho plazmatu (stfedni energie nabitych ¢astic je
vétsi nez 100 eV, tedy pFes 10°K) aZ po nizkoteplotni ,,studené” plazma (do 10° K, jako napt.:
zarivky, vybojky, elektricky oblouk). V neposledni fadé je daleZitym parametrem plazmatu
stupen jeho ionizace, kdy pomér poctu ionizovanych ¢astic vici celkovému poctu éastic zavisi
predevsim na teploté. Stupen ionizace lze odhadnout ze Sahovy rovnice (1), kde T je
termodynamicka teplota, Ui je ionizacni potencial a k je Boltzmannova konstanta. Pro vzduch v
,normalnich” podminkach plati, Ze je kazd4 10?2 ¢4stice ionizovana, tedy n/n, =~ 10?2 [2; 5; 6]:

3y,
M~ 24-101 2 e, (1)

Nn ni

Nejslibnéjsim vyuZitim plazmatu je bezesporu termonuklearni fuze. U tohoto
potencidlniho zdroje energie budoucnosti se vSak musi, mimo jiné, splnit podminky pro udrzeni
vysokoteplotniho plazmatu a ohfevu na dostate¢nou teplotu. Na rozdil od jaderného $tépeni se
pfi fuzni reakci spojuji dvé lehka atomova jadra a vytvofi jedno jadro tézsi. Tento proces uvoliuje
energii, protoZze celkova hmotnost vysledného jediného atomového jadra je mensi neZ soucet

hmotnosti puvodnich dvou jader (Obr. 1) [7].

+ ) +  (+ — "ya e
20 - @3 20 O

D T “He Neutron

Obr. 1: Fuzni reakce mezi deuteriem a tritiem za vzniku *He [7].
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V principu lze vyuzit nékolik fuznich reakci, oviem s ohledem na naroc¢né fyzikalni

podminky k dosaZeni zapaleni paliva se nejvice energie uvolni pfi reakci mezi dvéma izotopy
vodiku, deuteriem a tritiem. D+T reakce produkuje 3,5 MeV alfa c¢astic a 14 MeV v podobé
neutronu (Obr. 1). Pro porovnani: D+D reakce produkuje 2,45 MeV a pfi T+T reakce se uvolni ve
formé neutronu 11,3 MeV. K vyrobé fuzni energie pomoci D+T reakce je zapotiebi palivo ve
formé deuteria a lithia. V morské vodé je dostatek deuteria (cca 35 mg na 1 1), to znamena, ze
samotna flze s deuteriem by pfi soucasné svétové spotiebé energie zasobovala Zemi nékolik
miliard let. Naopak tritium se v ptirodé nevyskytuje. Je mirné radioaktivni s polo¢asem rozpadu
12,3 let, a proto musi byt vyrabéné uvnitf reaktoru za pomoci jiz zminéného lithia. Porovnani
energetického zisku na jednotku hmotnosti pfi fuzi a pfi Stépeni je na Obr. 2. Reakci mezi
neutronem a jadrem lithia vznikd jadro helia spolu s jddrem tritia, které lze extrahovat a
recirkulovat v reaktoru (Obr. 4) [2; 3; 7].

A D Deuterium
) 3He Helium-3
p@ T ) T Tritium
Li Lithium
i ‘He Helium-4
Energy Fe Iron
released U Uranium

in fusion

( Fission

HeQ-------~

Energy released
in fission

Energy equivalent of the mass defect

Fe

v

Atomic mass

Obr. 2: Porovndni energetického zisku na jednotku hmotnosti pri fuzi a pri Stépeni [7].

Aby vlbec doslo k fuzni reakci, musi se jadra deuteria a tritia dostat na dostatec¢né blizkou
vzdalenost neboli musi pfekonat coulombicky odpor. Toho Ize dosahnou zahtatim D+T plynu na
dostatecné vysokou teplotu (~ 20 keV nebo 200 milion( °C) aby v disledku teploty a pohybu
Castic dochazelo ke srazce iontd a vzniku plazmatu z D+T reakce (Maxwell-Boltzmannovo
rozdéleni). Elektrony tak jiZz nejsou vazany na jadra a cely systém se stava superpozici dvou plynt
zdporné nabitych elektronl a kladné nabitych iontd. Nejvétsi problém ale nastava u energetické
bilance mezi dostatecnym mnoZstvim flznich reakci a energie potrebné k udrzeni
vysokoteplotniho plazmatu. Zakladni energetickou bilanci ve fuznim reaktoru definoval v roce
1955 britsky inZenyr J. D. Lawson, ktery popsal zavislost mezi teplotou, hustotou a minimalni
dobou udrzeni atomovych jader. Po ném pojmenované Lawsonovo kritérium urcuje minimalni
parametry pro dosazZeni kladné energetické bilance fuzni elektrarny a ma obecny tvar (2)

ntg = f(T), (2)

kde n oznacuje hustotu atomovych jader, Ty dobu udrZeni energie atomovymi jadry a T teplotu
jader [2; 3; 7].

11



o
Ustav materidlového inZzenyrstvi

K udrzeni plazmatu pfi takto vysokych teplotach existuji aktualné dvé hlavni metody. Prvni

zpUsob je inercidlni udrZeni. Vtomto prfipadé je Ccastice pevného paliva ozafovana
elektromagnetickymi vinami nebo energetickymi ¢dasticemi. Povrchovd vrstva paliva je
odstranéna a jeji ¢astice jsou vyvrzeny v radidlnim sméru. To zaroven vytvari radidlni kompresi,
kterd, je-li dostatecné velka, mlze spalit velkou cast paliva za Ucelem zisku energie z fuzni
reakce. Jesté perspektivnéjsi zplsob je magnetické udrzeni, pfi kterém se vyuziva nabitych
slozek plazmatu k jejich udrzeni v silnych magnetickych polich. V pfitomnosti magnetického pole
se nabité ¢dstice pohybuji podél silocar a jsou proto omezeny v roviné kolmé k magnetickému
poli. Ve spravné konfiguraci toroidniho a poloidalniho magnetického pole je plazma udrzeno
v dostatec¢né vzddlenosti od fyzickych stén reaktoru (Obr. 3). Za poslednich 60 let vzniklo mnoho
experimentalnich fuznich zafizeni: magnetickd zrcadla, magnetické pasti, pine, a rovnéz
tokamaky a stelaratory [3; 5].

2.1.2 Perspektivni fuzni zarizeni

Tokamak

Tokamak (slovo tokamak pochazi z ruského vyrazu pro ,toroidalni komoru a magnetické
civky”) je v soucasnosti povazovan za nejperspektivnéjsi zafizeni na vyrobu energie z jaderné
fuze. Vyzkum tohoto konceptu dominuje obecné celému fuznimu programu a predstavuje vice
nez 90 % celosvétového Usili o magnetické udrzeni plazmatu. Velké sady civek toroiddlniho a
poloidalniho magnetického pole omezuji plazma v toroidni komore s priifezem ve tvaru D. V této
konfiguraci se rota¢ni transformace (spirdlové magnetické pole), ktera je potfebna k udrZeni
plazmatu, vytvari indukci Cistého proudu plazmatu (Obr. 3). Podminky pro udrZeni plazmatu
mohou byt realizovany externimi zdroji energie (jako ve stavajicich fuznich experimentalnich
zafizenich) nebo pomoci samozahfivani alfa ¢astic produkovanych fuznimi reakcemi, které
v budoucich komerénich elektrarnach budou vytvaret podminky pro udrzeni plazmatu [3; 4].

Inner poloidal field coils
(Primary transformer circuit)

Poloidal magnetic field Outer poloidal field coils
(for plasma positioning and shaping)

Resulting helical magnetic field Toroidal field coils

Plasma electric current Toroidal magnetic field
(secondary transformer circuit)

Obr. 3: Geometrie magnetického udrZeni u tokamaku [3].
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Svétovy rekord v ziskané fuzni/tepelné energii drii stile evropsky experimentalni

tokamak JET. V roce 2022 vyprodukoval JET béhem péti sekund celkem 59 MJ tepelné energie
z jaderné fuze a prekonal tak vice ne# dvojndsobné dosavadni rekord. Spickovy vykon 16 MW
dosazeny nakratko v roce 1997 ovsem nebyl v nynéjSich experimentech prekondn, protoze se
pozornost soustifedila na dobu trvani fuzni reakce. Velky védecky pfinos by mél zajistit tokamak
ITER, ktery je navrien tak, aby produkoval desetinasobek vstupni energie neboli 500 MW fuzni
energie z 50 MW vstupni energie. Projekt ITER je nezbytnym mezikrokem, ktery ma otestovat
fuzni technologii a poskytnout informace dlleZité pro vystavbu a provoz komercni elektrarny.
Prototyp prvni fuzni komeréni elektrarny je az tokamak DEMO, ktery bude produkovat elektricky
vykon s kladnou bilanci a bude rovnéz sobéstacny pro vyrobu tritia [3; 4; 5; 8].

Stelarator

Dosazeni ustaleného provozu v tokamaku je ztizeno vysokou energetickou narocnosti
omezeni vysokoteplotniho plazmatu, kterd muZe vést aZz k nestabilité plazmatu a pfipadnym
komplikacim. Radikalnim FeSenim je opustit linii tokamaku a uvaZovat o osové nesymetrickych
konfiguracich, jako je stelarator. V této konfiguraci se rotacni transformace, ktera je potrebna
k udrzeni plazmatu, nevytvafi indukci Cistého proudu plazmatu, ale prostfednictvim sady
externich civek. Na rozdil od tokamak jsou civky stelardtord nerovinné se zprohybanymi tvary,
které se opakuji v periodickych sériich. Prvni koncept tohoto zafizeni byl sestaven v roce 1951
v Princetonu a vsoucasnosti je nejznaméjSim a nejvétSim predstavitelem stelaratoru
Wendelstein 7-X v némeckém Greifswaldu. Stelarator ma hned po tokamaku nejvétsi potencidl
stat se hlavnim predstavitelem fdzniho reaktoru a fuzni elektrarny [3; 4; 5].

2.1.3 Konstrukce termonukledrniho reaktoru ITER

Nejambiciéznéjsi spolupraci 35 statll v oblasti fuze je Mezinarodni termonuklearni
experimentalni reaktor ITER (latinsky ,cesta”), ktery je v soucasné dobé ve vystavbé na jihu
Francie. Tento nejvétsi experimentdlni tokamak ma za cil vyzkouset a otestovat prvni fuzni
reaktor s kladnou energetickou bilanci a tim pfiblizit lidstvo k vystavbé komercni fuzni elektrarny
(DEMO). S kladnou energetickou bilanci souvisi i celkova velikost reaktoru ITER, kdy celkovy
objem plazmatu v zafizeni bude 837 m® a hmotnost reaktoru se bude pohybovat okolo 23 tisic
tun. Rez fuzniho reaktoru ITER a jeho velikost v porovnani s ¢lovékem je zobrazeno na Obr. 5.
Vystavba zafizeni je v pIném proudu od roku 2010 a prvni zkuSebni spusténi se planuje na konec
roku 2025. Uplné dokonéeni se predpokladd v roce 2035 [2; 3; 5; 9].

Palivo deuteria a tritia se spaluje pfi vysokych teplotach v centralni reakéni komore. Uvnitf
reakéni komory je energie neutronll, produkovana fuzni reakci, absorbovana jako teplo ve
sténach vakuové komory. Vnitfek vakuové komory je oblozen moduly neboli blankety, které
obsahuji lithium. Nabité castice, fuzni neutrony, rentgenové a ultrafialové zateni reaguji
s lithiem a preménuji jej na tritium (palivo). K pfeméné fuzni energie na elektfinu se pouziva
konvencni parni generator jako v kazdé jiné elektrarné. Odpadnim produktem fuzni reakce je
helium. Princip navrhované fuzni elektrarny je zobrazen na Obr. 4 [2; 7].
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Obr. 4: Schéma navrhované fuzni elektrdarny [7].
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Obr. 5: Ndvrh fuzniho reaktoru ITER [9].
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Soucasti Celici vysokoteplotnimu plazmatu ve fuznim reaktoru, tedy divertor a blanket —

first wall, jsou vystaveny prevazné intenzivnimu tepelnému zatizeni a vysokym energetickym
tokim neutronl z fuzni reakce. Tyto procesy, obecné oznaCované jako ,,plasma wall
interaction”, budou mit zaroven silny vliv na vykon plazmatu a maji velky dopad na degradaci a
Zivotnost prvni stény (first wall) a spojovaciho rozhrani mezi krycim materidlem a konstrukéni
Casti slouzici jako vyménik tepla. Na rozdil od jinych experimentdlnich tokamakd musi ITER také
zajistit adekvatné nizkou retenci tritia za pritomnosti velkého mnoZstvi paliva a bude tedy
prvnim tokamakem, u kterého bude Zivotnost komponentl Celicich plazmatu (Plasma Facing
Components — PFC) v dUsledku eroze v ustaleném stavu pravdépodobné problém [10; 11; 12].

Nasledujici ¢ast se vénuje hlavné divertoru a blanketu — first wall, ale i ostatnim zakladnim
konstrukénim PFC komponentdim, jako jsou magnety, vakuova komora a kryostat, které jsou
zobrazeny na Obr. 5.

Blanket

Zakladni funkci blanketu je poskytnout primarni tepelnou a jadernou ochranu externim
souéastim fuzniho reaktoru. Hlavni koncept blanketovych moduld spocivda v modularni
konfiguraci pomoci mechanického uchyceni, pficemz tyto moduly jsou pfipojeny pfimo
k vakuové komore. Na jednom sektoru vakuové komory je dohromady 18 blanketovych moduld.
Jeden modul mizZe vazZit maximalné 4,5t s ohledem na nosnost sektoru vakuové komory a
pfipadné deformace (Obr. 8) [13; 14].

Blanketovy modul je rozdélen na dvé ¢asti: zadni chranici blok a oddélitelna prvni sténa.
Zadni ¢ast je Cisté ocelovy chranici blok s radidlni tloustkou zhruba 37 cm, ktery zaroven ukryva
systém pro chlazeni vodou. Oddélitelnd prvni sténa se sklada z 1 cm silné beryliové vrstvy, 1 cm
vrstvy médi pro vétsi rozptyl tepelné zatéze a asi 10 cm ocelové konstrukce. Rozhrani materialu,
jako je Be — Cu a nerezova ocel, je spojeno pomoci izostatického lisovani za tepla (HIP). Tato
soucast se stane nejvice aktivovanou a nejvice kontaminovanou tritiem v celém zafizeni ITER.
Aby byl umoznén prakticky zpUsob udrzby, je vSech 421 blanketd odmontovatelnych, a navic se
prvni sténa sklada ze Ctyf nebo Sesti samostatnych panell v zavislosti na zvolené varianté pro
upevnéni. Kazdy modul je pfipojen k sektoru vakuové komory pomoci 4 pruznych ¢lanka,
radidlné tuhych, ale poddajnych proti toroidnim nebo poloidalnim pohyblm. Tato flexibilita
modulu je nutnd kvali stfidavé tepelné roztaznosti a efektu ,prohybani“ béhem kazdého
plazmového pulzu. Parametry chrdniciho blanketu jsou shrnuty v Tabulce 1 [13; 14].

Tabulka 1: Parametry blanketu ITER [14].

Parametry Jednotka Hodnota
Celkovy tepelny vykon MW 690

Tepelny tok na prvni sténé (priim./max) MW/m? 0,25/0,5
Neutronové zatizeni na prvni sténu (prdm./max) MW/m? 0,56/0,78
Plocha povrchu prvni stény m? 680
Hmotnostni limit pro modul t/modul 4,5

Typicky rozmér blanketu mm 1415x1095x450
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Divertor

Hlavni funkci divertoru je odcerpat hlavni ¢ast vykonu alfa ¢astic (jddro He) a necistoty z
plazmatu. Obdobné jako blanket spada divertor do kategorie soucasti, které jsou pfimo
vystaveny vysokoteplotnimu plazmatu. NejenZe musi snaset vysoké tepelné zatizeni, ale i
poskytovat ochranu vakuové komore a magnetickym civkdm v blizkosti divertoru proti
neutronovym tokdm. Divertor sdili s blanketem i podobnou modularni filozofii a zplsob udrzby.
Celkem 54 kazet divertoru, z nichz kazda vazi cca 9t, je namontovano na prstencovych
kolejnicich pfipevnénych ke dnu vakuové komory [10; 14; 15].

Geometrie divertoru je zaloZzena na matematickych simulacich Monte Carlo a extrapolaci
z vysledkd jinych experimentalnich tokamakd. Referencni konfigurace divertoru se sklada z téla
kazety, z vnitfniho a vnéjsiho vertikalniho terée/prepazky a kopule uprostied (Obr. 6). Vnitfni a
vnéjsi terée na kazdé kazeté jsou rozdéleny na dvé C&asti, aby se snizilo elektromagnetické
zatizeni. Nosna konstrukce je vyrobena z austenitické oceli, na které je namontovano pole
jednotlivych monoblokd z W opét s mezivrstvou vysokopevnostni médi (pUvodni koncept
obsahoval vertikalni terée z CFC kompozitu). Ocekdvana teplota u povrchu divertoru je cca
1300 K na vnéjsim a cca 800 K na vnitfnim vertikalnim terci. Ocekdava se, Ze standardni reseni
divertoru bude dostatecné pro zvladnuti tepelného neutronového zatizeni ITER. Neni vSak jasné,
zda mUze fungovat i pro mnohem vétsi tepelné zatéze DEMO. To je predmétem probihajicich
vyzkum [10; 13; 14].

Vertical Targets/
Baffles (W-part),

Vertical Targets
(CFC-Part)

Cassete Body

Transparent Liner

for Pumping Pump channel

Obr. 6: Plvodni koncept kazety divertoru z CFCa W [14].

Magneticky systém

Plazma je omezeno a tvarovano kombinaci magnetickych poli ze tfi hlavnich zdroju: civky
toroidniho pole, civky poloidalniho pole a samotnou rotacni transformaci v disledku indukce
Cistého proudu plazmatu. S ohledem na cileny ustaleny provoz ITERu jsou vsechny civky
supravodivé: médéné civky by vyZzadovaly pfilis velky elektricky vykon, nez by bylo pfijatelné pro
budouci reaktory. Civky z Nb3Sn proto musi byt chlazené heliem na teplotu zhruba 4,5 K, které
bude dosaZeno v kryostatu. Osmnact supravodivych korekénich civek vioZzenych mezi toroidni a
poloidalni civky bude kompenzovat geometrické chyby magnetického pole [14; 16].
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Vakuova komora

Primarni funkci vakuové komory je vytvaret a udrzovat vysoké vakuum, nezbytné pro
omezeni pritoku necistot do plazmatu a zdroven byt mechanickou podporou soucasti uvnitf
komory reaktoru. Kromé ochrany proti proudu neutronli musi vakuova komora snaset vysoké
tepelné namahani, protoze zatimco uvnitf reaktoru bude probihat fuzni reakce pfti teplotach
nékolika milion0 stupnd, na druhé strané komory se musi teplota kvili supravodivym civkam
blizit absolutni nule. Poskytuje téZ prvni bariéru pro omezeni tritia a aktivovaného prachu [14;
17].

Vakuova komora je torusovitd konstrukce s dvojitou ochranou sténou, ktera je, stejné jako
cely magneticky systém, umisténa uvnitf kryostatu. Uvnitf téchto plastl z nerezové austenitické
oceli bude chladici voda cirkulovat, aby odvadéla teplo generované fuznimi reakcemi. Tato
konstrukce musi poskytovat veskery pristup k plazmatu pres porty pro diagnostiku, topné
systémy, Cerpaci soustavu, vodovodni potrubi atd. [14; 17].

Kryostat

Kryostat ITERu je nejvétsi vysokovakuova tlakova komora z nerezové oceli, jaka kdy byla
vyrobena (16 000 m3). Poskytuje vakuové prostiedi k omezeni konvek&niho pfenosu tepla do
supravodivych magnetl a tvofi sekundarni bariéru pro fuzni reakci uvnitf vakuové komory.
Celkova velikost kryostatu je definovana velikosti nejvétsich komponent, které obklopuje, tedy
dvou nejvétSich poloiddlnich civek. Aby byl zajistén pfistup pro udrzbu vsech komponent,
dosahuje velikost kryostatu v priméru 28 m a na vysSku 30 m. Hlavni zatiZeni, kterému musi
kryostat odolavat béhem normalniho provozu, bude vnéjsi pretlak 0,1 MPa. Kvili bezpecnosti je
pak kolem celého kryostatu postaven kryt z boritanového betonu, ktery omezuje radioaktivni
kontaminaci pfi pfipadné havarii [14; 17].

2.1.4 Pouzivané materidly

Technologické vyzvy fuzni energie jsou Uzce spojeny s dostupnosti vhodnych materialQ
schopnych spolehlivé odolat extrémné narocnym provoznim podminkam faznich reaktord.
Ackoli materialy pro jaderny a termonuklearni reaktor vykazuji spolecné rysy, vyzkum ,,faznich”
materidll je co do rozmanitosti SirSi. TvrdSi monoenergetické spektrum spojené s fuznimi
neutrony z D+T reakce (14 MeV ve srovnani s <2 MeV v primeéru pro $tépné neutrony) uvoliiuje
znacné mnozstvi vodiku a hélia jako transmutacnich produktd, které by mohly vést ke strukturni
degradaci a aktivaci konstrukénich materiald po nékolika letech provozu. Jedna se hlavné o
radiacni zkfehnuti, nardstani objemu kovu radiaci (swelling) a radia¢ni creep. Tato degradace je
vétSinou lokalizovdana v prvnich nékolika desitkach centimetrd od povrchu u soucasti
vystavenych plazmatu. Vakuova komora je tedy vystavena velmi nizké drovni ozarovani
neutrony a zachovava si své strukturalni vlastnosti po celou dobu Zivotnosti reaktoru. Naopak
komponenty Celici plazmatu bude nutné vymeénit kazdé 3-4 roky [3; 18].
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Radiacni poskozeni Ize kvantifikovat pomoci poctu vyrazenych atomu za 1 s (dpa). Atom

v krystalografické mfizce, ktery absorboval energii neutrond, je vyrazen z uzlové polohy mfizky
a svoji energii uvolriuje ve formé premisténi okolnich atom( za vzniku bodovych poruch a
dislokaci (PKA - primary knock-on atom). Primérné radiacni poskozeni u PFM (Plasma Facing
Materials) se odhaduje cca 2 dpa v ITERu a az 100-150 dpa ve fuznim reaktoru DEMO. Vyzkum
v tomhle ohledu rozhodné neni u konce a je potfeba stale objevovat a zdokonalovat materidly,
které by v budoucnu odolavaly vyrazné vétsimu radiaénimu poskozeni (Obr. 7) [3; 18].
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Obr. 7: Schematické zndzornéni radiacniho poskozeni [18].

DalSim kritickym problémem je vysoky tepelny tok, ktery b&éhem normalniho provozu
ITERuU bude dosahovat hodnoty 0,5 MW/m? u blanketu a 10 MW/m? u divertoru, nicméné tato
hodnota miZe kratkodobé vy3plhat aZ k tisicim MW/m?. PFM tedy musi mit vysokou tepelnou
odolnost (vysoka teplota tani), ktera zabrani/minimalizuje taveni a odpafeni materidlu pfi
rychlém ohrevu. Zaroven by mél mit vysokou tepelnou vodivost, kterd umozni rychlé odvedeni
tepla do chladicich kanalkl [11; 19].

Dulezity parametr PFM je také atomové Cislo pouZitého materidlu. U materiadlu s vysokym
atomovym cislem (napf. W) je eroze za normdlnich podminek podstatné nizsi nez eroze
(sputtering) vyvolana plazmatem u materiald s nizkym atomovym cislem (C, Be). Na druhou
stranu atomy materidlu s vysokym atomovym cislem se pfi ionizaci stavaji intenzivnim zdrojem
rentgenového zareni a zpUsobuji tak vysoké energetické ztraty. Soucasné provedeni uzavieného
evakuovaného divertoru ovSsem zabranuje zpétnému prlniku ionizovanych atomd wolframu
z divertoru do plazmatu, které by snizovaly vykon plazmatu [11; 19; 20].
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2.1.5 Konstrukéni materialy

Pro vakuovou komoru a hlavni komponenty uvnitf vakuové komory ITERu je pouzita jako
konstrukéni material austeniticka nerezova ocel typu AISI SS 316L(N)-IG (nejblizsi ekvivalent DIN
EN X2CrNiMo17-12-2, EN 1.4404). Navrhovana jakost oceli ma optimalni kombinaci hlavnich
legujicich prvkd (C, N, Ni, Cr, Mn a Mo) s pfesnou specifikaci jejich pfipustného rozsahu slozZeni.
Uzka specifikace zaji$tuje optimalni mikrostrukturu (austeniticka faze s obsahem &-feritu < 1 %)
a predvidatelné mechanické vlastnosti pfi zménach teplot. Pfisna kontrola obsahu uhliku a
dusiku zajistuje uspokojivou odolnost proti koroznimu praskani zakladniho kovu a svar( a také
poZadovanou pevnost materidlu (Tabulka 2). Mechanické vlastnosti navrhované tridy jsou lepsi
nez u oceli 316L a 316LN. Vyssi pevnost je kombinovana s dobrou taznosti (Tabulka 3). Dovolené
napéti je vyssi neZ u ostatnich tfid SS. Navrhovana jakost je méné nachylna k praskani pfi
opétovném zahtati nez oceli stabilizované Ti nebo Nb. Ocel 316L(N) je méné citliva na radia¢ni
kfehkost nez ocel 304 [14; 21].

Pro ITER jsou nutné pouze drobné Upravy chemického slozeni, aby bylo mozné splnit limity
radiacni bezpecnosti a poZadavek na opétovné svarovani. Jednd se predevsim o sniZeni obsahu
Co a Nb. SniZzenim obsahu Co z 0,25 % na 0,05 % se zaroven snizuje rozpadové teplo ve vakuové
komofre o cca -20 % a pomaha snizit aktivaci sloZzek. Nb zase produkuje radioizotopy s dlouhym
poloCasem rozpadu a tim padem znemoZfuje pripadnou recyklaci materidlu v novém
reaktoru. Proto je nizky obsah téchto prvkl v konstrukénich materidlech prioritou [14; 21].

Tabulka 2: Chemické sloZeni oceli AISI SS 316L(N)-IG [21].

C Ni Co Cr Mo Nb B Ta
<0,03 12,3 <0,05 17,5 2,5 <01 <0,001 <0,01
Cu Ti Mn Si P S N
0,3 <01 1,8 <0,5 <0,025 <0,01 0,07

Tabulka 3: Zdkladni mechanické vlastnosti oceli AlISI SS 316L(N)-IG [21].

Teplota (°C) R (MPa) R,0,2 (MPa) Taznost (%)
20 525-700 2220 245
250 > 415 2135 -

U budoucich faznich reaktori (DEMO), u kterych hrozi vyrazné vétsi radiacni poskozeni,
neni mozné ocel typu AISI SS 316L(N)-IG poutzit, ale je potfeba pouZit materiadl s nizSimi
aktivacnimi vlastnostmi a lepsi odolnosti vici radiacnimu poskozeni. Vzhledem k tomu, Ze pfi
fuzni reakci nevznikaji radioaktivni materidly (primarni zdroj odpadu u Stépeni), je otazka
aktivace omezena na konstrukéni materidly a PFM. Mezi konstrukénimi materidly, které byly
dosud zkoumadny, se jako nejlepsi feseni jevi feriticko-martenzitické oceli se snizenou aktivaci
RAFM (napf. EUROFER). Oceli RAFM se lisi od austenitickych oceli tim, Zze Mo, Ni a Nb jsou
nahrazeny W, Ta, V anebo Ti, které maiji lepsi chovani pfi ozafovani neutrony. Tyto slitiny
dosahuji dostateéné nizké drovné radioaktivity v dostatecné kratké dobé takovym zplisobem, Ze
vSechny materidly reaktoru Ize snadno recyklovat v novém reaktoru [3; 22].
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2.1.6 Materialy Celici plazmatu (PFM)

Mezi obecné pozadavky pro PFC predevsim patfi vysoka tepelna vodivost, nizka aktivace
neutrony a pfijatelnd cena. Komponenty Celici plazmatu se dale rozdéluji na chladi¢ a vrstvy
materialu Celici plazmatu (PFM). Chladi¢/tepelny vyménik je z vyroben z jiz zminéné konstrukéni
oceli a musi zabezpecit kompatibilitu s chladici kapalinou, dostateéné mechanické vlastnosti a
soudrznost rozhrani s PFM (napf. pomoci technologie HIP). Nejvice namdhana ¢ast ve fuznim
reaktoru je PFM. Takovyto materidl musi odoldvat radiacnimu poskozeni (radiacni zkfehnuti,
radiacni creep, narlstani objemu kovu vlivem radiace — swelling atd.), poskytovat kompatibilitu
s plazmatem (nizké atomové cislo), mit vysokou teplotu tani a zaroven také zajistit dobrou
odolnost proti tepelnym 3Sokdm (Obr. 8). V této kapitole jsou uvedeni nejperspektivnéjsi
kandidati na materialy Celici plazmatu [11; 18].

\

plasma facing material

(PFM) >

plasma facing component
J (PFC)

heat sink

Obr. 8: Schéma PFC [11].

Wolfram

Wolfram je spole¢né s CFC kompozity jednim z hlavnich kandidatd na material divertoru
ITERuU a povaZuje se za nejperspektivnéjsi materidl u reaktoru DEMO. Jedna se o stfibrnoSedy
prvek s BCC krystalovou mtizkou, ktery ma nejvyssi teplotu tani ze vSech kova (3410 °C),
tepelnou vodivost 140 W-m™-K! a tepelnou roztaznost 4,5-10° K. Z termofyzikdIniho hlediska
se tedy jedna o idedlni PFC materidl. Vynikd ovsem i v mechanickych vlastnostech. Ze vSech kov
ma nejvyssi Younglv modul pruznosti v tahu (411 GPa) a nejmensi stlacitelnost. Na druhou
stranu je W tvarny a snadno obrobitelny pouze nad prechodovou teplotu (DBTT), ktera je u
tohoto materidlu zhruba 400 °C. Pod touto teplotou je W velmi kiehky. Kfehkost negativné
ovliviiuje i ozareni neutrony (ocekdvané radiacni poskozeni v oblasti chladice je 0,1-0,5 dpa).
Aby se predeslo poskozeni a mozné delaminaci tohoto kifehkého materidlu, je doporuceno
vyhnout se pouziti W v geometriich s iniciatory trhlin. Nad teplotou 550 °C zacina byt nachylny
na oxidaci. Dale W vykazuje silnou tendenci k rekrystalizaci pfi vysokych teplotach hluboko pod
bodem tani a s tim souvisejici vyrazné zhorseni mechanickych vlastnosti. Nevyhodou je i jeho
obtizné svafovani. Kromé tepelného zbytkového napéti mezi W a oceli vedou ke Spatnému
spojeni i dalsi faktory, jako je tvorba tvrdych intermetalickych castic nebo karbidd kov, které
jsou souvisle rozloZeny na hranici spoje [11; 14; 23].
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V porovnani s ostatnimi PFM materidly (Be nebo C) je W béhem ozarovani neutrony

vyznamné aktivovan. Atomové Cislo W (74) je mnohem vyssi nez atomova ¢isla zminénych prvkd,
coz z W ¢ini nezddouci material z pohledu energetickych ztrat plazmatu. Kvlli sou¢asnému
provedeni divertoru ovsem lze vyuzit vSechny kladné vlastnosti W, mezi kterymi je i napf. vysoka
prahova energie pro naprasovani, stejné jako vytéZznost naprasovani, predevsim kvili vysokému
atomovému Cislu. Jako referenéni material pro soucasti divertoru ITER bude pouZit Cisty slinuty
W. Kromé slinutého W se u novéjsich fuznich reaktor(i uvaZzuje i o povrchovych vrstvach. Mezi
potencidlné vhodné technologie Zarového nanaseni povrchovych vrstev pro jadernou fuzi patfi
technologie RF-ICP, kterd mimo jiné poskytuje vyhody jako napf. rychlejsi pfiprava velkych ploch
¢i moZnost oprav [11; 14; 23].

Beryllium

Predevsim diky svému nizkému atomovému Cislu (4), které je nizsi nez u uhliku a vyrazné
nizsi nez u wolframu, je hlavnim materidlem blanketu zvoleno beryllium. Diky své afinité ke
kysliku je to vynikajici material, ktery zarucuje stabilni vykon plazmatu s nizkou Urovni necistot
a zdroven ve srovnani s uhlikem také vykazuje lepsi odolnost proti erozi. Kromé toho se Be
vyznacuje pomérné dobrou tepelnou vodivosti (190 W-m™*-K?). Mezi nevyhody pat¥i nizka
teplota tani (1285 °C), vysoka stlacitelnost a degradace mechanickych vlastnosti béhem
ozafovani neutrony. Pfi teploté mensi nez 300 °C a radiacnimu poskozeni 1,7 dpa se odhaduje,
Ze taznost Be bude cca 1 % [11; 14; 23].

V ITERuU budou pouzity moduly blanketu z Be vyrobené izostatickym lisovanim za tepla.
Dals$im mozZnym zpusobem vyroby téchto modulll je plazmatem stfikané Be. Nejvétsi vyhoda
této technologie spociva v mozné rychloopravé poskozeného modulu a snizeni radioaktivniho
materidlu pfi pfipadné vymeéné. Ve srovnani s technologii HIP ma plazmové stfikané Be nizsi
odolnost proti tepelnym Sokdm, nizsi mechanické vlastnosti a vyssi poréznost. Vzhledem k jeho
toxicité a obtizné manipulaci je pocet laboratofi schopnych stfikat Be velmi omezeny [14; 23].

CFC kompozity

Kompozity z uhlikovych vlaken byly vybrany jako referencéni material v urcitych ¢astech
divertoru kvili absenci taveni, jejich vysoké odolnosti proti tepelnym Soklm, nizké tepelné
Unavé (pomalé Sifeni trhlin) a jejich vysoké tepelné vodivosti ve srovndni s konvencénimi
materidly. S ohledem na funkci a umisténi v reaktoru jsou CFC kompozity vybirdny s raznymi
parametry, napr.: vysoka tepelna vodivost (¢im vyssi je tepelna vodivost, tim vyssi je Zivotnost
proti erozi), 3D struktura (ve srovnanis 1D a 2D materidly ma 3D struktura izotropnéjsi vlastnosti
a vyssi odolnost proti tepelnym Sokdm) a hustota a pérovitost (vyssi hustota a nizsi porovitost
jsou vhodnéjsi, aby se minimalizovala absorpce a odplynovani plynt). Vlastnosti CFC silné zavisi
na typu vldkna, jeho strukture (velikost, objem), zplsobu vyroby a tepelném zpracovani [14].

Po radiac¢nim poskozeni0,1-0,3 dpa pfiteploté 150-1200 °C se neocekdvaji zadné zasadni
zmény mechanickych vlastnosti s vyjimkou tepelné vodivosti. Nad teplotou 300 °C si CFC
kompozit po ozareni zachovava vysokou tepelnou vodivost, ale pfi nizkych teplotach (pod
300 °C) by po ozareni tepelna vodivost mohla byt 3 az 5krat nizsi nez u neozareného CFC
kompozitu [14].
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Chrom

Chrom je prvek s atomovym Cislem 24, krystalovou mfizkou BCC a teplotou tani 1907 °C.
Patfi mezi zakladni legujici prvky, které zajistuji zaruvzdornost a zarupevnost a pfi obsahu 10-
13 % Cr zajistuje korozni odolnost oceli. Kromé konvencniho poutziti slitin Cr (proudové motory,
nastrojové oceli) se v posledni dobé zacdind uvaZovat i o jeho vyuziti v PFC komponentech.
Z termofyzikalniho hlediska se sice nejedna o ideadlni PFM material, protoZe tepelna vodivost Cr
je 94 W-m1-K? a teplotni roztaZznost 8-:10° K, ale s ohledem na jeho mechanické a korozni
vlastnosti mlzZe dobre splnovat funkci matrice [24; 25; 26].

Jednou ze slitin s nejvétSim potencidlem PFM materidlu pro reaktor DEMO se jevi slitina
W-Cr. Vysoka prechodova teplota a radiacni poskozeni negativné ovliviuji kifehkost ¢istého W a
ohroZuji strukturdlni integritu PFC komponent. Pouziti slitiny W-Cr je v sou¢asnosti povazovano
za nejslibnéjsi reseni tohoto problému. Hlavni potiz ale nastava uz pfi samotné vyrobé vysoce
Cistého prasku Cr, protoZe i nizkad Uroven kontaminace kyslikem a dusikem zpUsobuje sniZeni
kujnosti pfi pokojové teploté. To ma ndsledné vliv na zpracovatelnost, tvéfitelnost a svafovani,
pajeni ¢i plazmové strikani této slitiny. S tim samoziejmé souvisi i vliv 14 MeV neutronld na
prechodovou teplotu a potencialni plastickou nestabilitu [24; 25; 26].

Ochranna vrstva vyrobena praskovou metalurgii ma vyrazné odliSnou mikrostrukturu od
vrstev W-Cr pfipravenych technologii plazmového stfikani ¢i LMD (Laser Metal Deposition). Ve
vrstvé W-Cr pfipravenou technologii RF-ICP nebo LMD jsou jednotlivé Castice W obaleny
vrstvami bohatymi na Cr. Tato jedine¢na mikrostruktura by mohla pfispét ke spolehlivému
chodu jak pfi provozu reaktoru, tak pti havarii LOCA (Loss of Coolant Accidents) se soucasnym
vnikanim vzduchu do vakuové komory. Béhem provozu bude malé mnozZstvi Cr a Fe v matrici
rozprasovano ionty plazmatu a zanecha za sebou ochuzeny povrch, na kterém zlstane pouze W,
coz potlaci dalsi erozi (Obr. 9). V pfipadé havarie LOCA bude W v povrchu reagovat s uniklou
vodou nebo vzduchem za vzniku WOs. Po uvolnéni vzniklého WOs3 zlstane na povrchu matrice
obohacend o Cr. Poté se mohou vytvofit husté stabilni vrstvy oxidu CrcOy, které chrani ¢astice W
pod nimi [24; 25; 26].
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Obr. 9: Schéma ochranné vrstvy W-Cr pred provozem, béhem provozu a pri havdrii LOCA [24].
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2.2 Technologie Zarového nanaseni

Technologie Zarového nandSeni (Thermal spray) je obecny termin pro skupinu
povlakovacich procest pouZivanych k nanaseni kovovych nebo nekovovych nastfik(l. Na
pfipraveny povrch se nanaseji roztavené, poloroztavené nebo pevné castice podle zvolené
technologie. Funkéni nastriky lze vytvaret za predpokladu, Ze se ¢astice pfi narazu na substrat
plasticky deformuji. Toho se docili bud roztavenim, anebo dostate¢nym urychlenim pevnych
Castic (Obr. 10). Po narazu se vytvofi vazba s povrchem (mechanicka, chemicka a Van der
Waalsova vazba), pficemz nasledné ¢astice zpUsobi nardst nastfiku do jeho koneéné tloustky,
ktera se typicky pohybuje od 50 um do nékolika mm (Obr. 11) [27; 28; 29].

Podstata spociva ve vytvoreni proudu procesniho plynu pomoci vhodného hofdku nebo
pistole v fizené & nefizené atmosféfe. Zarové nanadeci hofaky jsou zafizeni pro ptivadéni,
urychlovani, zahtivani a usmérfovani proudu plynu. Vstupni materidl je ve formé prasku, dratu
nebo tyce. Draty a tyce jsou plynule posouvany do stfikaci pistole, kde se postupné natavuiji.
Smérem k substratu jsou pak plynem urychlovany pouze roztavené castice. Jinak je tomu ovsem
v pripadé, kdy se jako vstupni material pouzivaji prasky. Prasky jsou zavadény do proudu horkych
plynt, jsou urychlovany, ale nemusi byt nutné roztaveny pred dopadem na substrat (v zavislosti
na jejich velikosti a trajektorii) [27; 28; 29].

i{ Oxidized
{ L~ particle

Molten particles

Powder injection

- Unmglted
particie

\ Jet/spray pattern
Material feed

()
-0 pyi:/ '7|#— Substrate
O‘ [ }Z\

Obr. 10: Proces tepelného ndstriku [28].

Vétsina procesll Zarového nanaseni probihd v okolni atmosfére, coZz vede k oxidaci
nandsené vrstvy, ktera se rapidné zvysSuje s pouZitou teplotou nastfiku. Tuto oxidaci Ize potlacit
nebo alespon vyrazné omezit, pokud je nastfik provadén v fizené atmosfére, nizkém vakuu
anebo je nastfiku dosazeno pomoci ,,studeného” procesu. Pokud byl pred procesem substrat
oCistén od oxidové vrstvy, tak u plazmové stfikanych povlakl kovl nebo slitin navic nizké
vakuum podporuje dobrou pfilnavost difuznim spojenim. Naklady na zafizeni s fizenou
atmosférou nebo nizkym vakuem jsou vSak témér o rad vyssi, ve srovnani se zafizenim uréenym
pro stfikani v atmosfére [27].

23



Ustav materialového inZenyrstvi
ProtoZe technologie Zarového nanaseni vyuzZiva vysokou entalpii proudu pracovniho

plynu, vyznacuji se tyto procesy vysokou rychlosti nanaseni povlak( ve srovnani s jinymi procesy
(CVD, PVD ¢i galvanické pokovovani). Jedinou podminkou u technologie Zarového nanaseni je,
Ze u stfikaného materidlu nedochazi k jeho rozpadu pod bodem tani. U povlakd nanasenych
tepelnym nastfikem také ¢asto dochazi k difuzi a povrchovému legovani, avsak reakéni zéna je
velmi tenka kvuli extrémné rychlému ochlazovani jednotlivych roztavenych kapek dopadajicich
na podklad. Obecné mezi nevyhody Zarového nanaseni patfi omezeny pracovni dosah nastrik(.
Nasttik musi byt v pfimé linii s hofakem/pistoli a také neni mozné deponovat nastfik na malé,
hluboké dutiny, do kterych se hotdk nebo pistole nevejdou [27; 28; 29].

2.2.1 Mikrostruktura

Vysoké teploty a dosaZené rychlosti ¢astic pfi tvorbé povlaku Zarovym nandsenim maji za
nasledek vyraznou deformaci ,kapek” materialu pfi dopadu na povrch, ¢imz vznikaji tenké
lamely, nazyvané ,splaty”, které pfilnou k povrchu substratu. Jednotlivé splaty se ochlazuji
vysokou rychlosti (> 10°K/s u kova) a tim se vytvafeji nehomogenni a jemnozrnné polykrystalické
nastfiky. S proménnou rychlosti ochlazovani souvisi i tvorba rozdilnych fazi od amorfnich po
metastabilni. Nasttiky obvykle obsahuji urcitou miru pérovitosti (zhruba 0-10 %), roztavené
nebo ¢astecné natavené Castice, plné roztavené a deformované splaty a také zoxidované inkluze
po reakci s atmosférou (Obr. 11) [27; 28; 30].

Obecné plati, Ze vyssi rychlosti castic vedou k jejich vétsi deformaci, a tim k lepSimu
uzavirani dutin v nastfiku a lepsi soudrZnosti mezi Casticemi (kvali kinetické energii, nikoli
tepelné energii). Vysoké rychlosti a vyssi energie narazu také rozbijeji oxidové inkluze, coZ opét
vede k lepSim mechanickym vlastnostem nastfiku. Kvalitu nastfiku také ovliviiuje vzddlenost
mezi hordkem/pistoli a substratem a Ghel dopadu ¢astic [27; 28; 30].

Substrate

Obr. 11: Typickd mikrostruktura Zdrového ndstriku [30].
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2.2.2 Rozdéleni metod zarového strikani

Metody Zarového nandseni se obvykle déli do t¥i hlavnich kategorii: spalovaci technologie,
elektrické technologie a kinetické technologie, pficemz do kazdé kategorie spadd rada
podskupin (Obr. 12). Vybér vhodné metody Zarového sttikani vétSinou zalezi na pozadovaném
materialu nastfiku, vlastnostech nastfiku, velikosti a presnosti vyrabénych dili a v neposledni
fadé i na ekonomickém faktoru. Dale je uveden struény prehled nékterych komercné
vyznamnéjsich procesll Zarového stiikani [27; 28; 30].

THERMAL SPRAY

COMBUSTION ELECTRIC
- High Velocity Oxy Fuel Arc Wire Spraying Cold Gas Spray
- Detonation Gun Plasma Spray

= Flame Spraying Atmosphere Plasma Spray

Powder Flame Spraying Vacuum Plasma Spray

Wire Flame Spraying

Obr. 12: Zdkladni rozdéleni metod Zdrového strikani [30].

Spalovaci technologie Zzarového nanaseni

Nastfik plamenem je historicky nejstarSim spalovacim procesem Zarového nanaseni. U
této metody se pro nataveni materidlu nejcastéji pouziva kysliko-acetylenovy plamen, ktery
dosahuje teploty pfiblizné 3000 °C. Vstupni materidl je ve formé prasku, dratu nebo tyce a zavadi
se prevazné axialné. Pro tento proces je typicka rychlost ¢astic nizsi nez 100 m/s. Jedna se o
pomérné jednoduchou a levnou metodu Zarového nanaseni s vyssi porovitosti a nizsi kohezni
pevnosti. Nevyhodou miize byt i znacné tepelné ovlivnéni substratu [27; 28].

HVOF neboli High Velocity Oxygen Fuel, vyuZiva ke spalovani plynné palivo (napt. vodik,
propan, propylen) a kyslik. Spalovani probiha uvnitf vysokotlaké komory (0,24-0,82 MPa) pfi
teplotach mezi 2500-3100 °C. Za komorou ndasleduje konvergentné-divergentni de Lavalova
tryska, ktera zajistuje vysoké vystupni rychlosti proudu pracovniho plynu (az 2000 m/s) a
vysokou rychlost ¢astic. Jako vstupni materidl se vétsinou pouzivaji prasky, které se v zavislosti
na konstrukci pistole zavadi axialné nebo radialné. Nastfiky zhotovené timto procesem se
vyznacuji vysokou hustotou a dobrou houZevnatosti [27; 28].
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Detonacni nastiik je proces Zarového nanaseni pomoci fizené exploze. Detonace se
vytvari prevainé pomoci smési acetylenu nebo vodiku a kysliku (s pfidavkem dusiku pro Upravu
detonacnich parametri), kterd je privedena do z jedné strany uzaviené trubky. Razova vina
vznikla hofenim vysoce stlaceného vybusného média ma za nasledek vznik vysokotlaké viny
(cca 2 MPa), ktera vytlaCuje castice, jez jsou zahfivany spalinami. Dosahuje se rychlosti
pracovnich plynt pfes 2000 m/s. Na rozdil od dvou pfedchozich metod, kde jsou hoflavé plyny
a vstupni materialy privadény kontinualné, jsou hoflavé plyny a prasky do detonacni zbrané
privadény v opakujicich se cyklech s frekvenci 3—6 Hz. Timto procesem lze dosahnout vysoké
hustoty nastfiku, kohezni pevnosti a nizkého obsahu zoxidovanych inkluzi [27; 28].

Kinetické technologie Zarového nanaseni

Cold Spray je metoda nanaseni materidlu, pfi které se nastfiky deponuji urychlenim
vstupniho tvarného materidlu ve formé prasku na rychlost 300 az 1200 m/s pomoci
konvergentné-divergentni trysky a stlaceného plynu, nej¢astéji dusiku nebo helia. Tento proces
se béZné oznacuje jako Cold Gas Dynamic Spraying (CGDS) kvdli relativné nizkym teplotam (O-
1200 °C) expandovaného proudu pracovniho plynu a ¢astic vychazejicich z trysky. Po narazu na
povrch substratu se nenatavené cCastice plasticky deformuji a postupné tak vytvari nastfik
s prevazné metalurgickymi vazbami (pfi narazu se oxidické vrstvy na c¢asticich i substratu rozbiji
a spoj ma difuzni charakter). Mezi hlavni vyhody tohoto procesu patfi absence nezadoucich
procesu v kapalné fazi (napf. nedochazi k oxidaci), vysoka rychlost nanaseni, levny provoz a
prakticky neomezend velikost a rozméry nastriku. Velky potencidl ma Cold Spray (CS) i jako
aditivni technologie [27; 28].

Elektrické technologie zarového nanaseni

Elektricky oblouk hofi mezi dvéma draty, které zaroven plni funkci spotfebnich elektrod.
Jeden drat je zapojen jako katoda a druhy jako anoda, které jsou pfipojené k vysokonapétovému
stejnosmérnému zdroji energie. Vstupni material u této metody je pouze ve formé dratu
namotaném na civce, stejné jako u procesu svafovani elektrickym obloukem. Natavené castice
o velikosti nékolika desitek um jsou z oblasti oblouku urychlovany rozprasovacim plynem
vhanénym mezi elektrody smérem k substratu. Draty musi byt vyrobeny z tvarného materidlu
nebo z tvarného materidlu vyplnéného netvarnym materidlem (napf. keramickym praskem).
Tyto draty se bézné nazyvaiji ,,Cored Wires” [27; 28].

Jedna se o energeticky ucinny proces, protoZze veskera vstupni energie se spotfebovava
na roztaveni kovu v elektrickém oblouku. Rychlost natavenych c¢astic zdavisi predevSim na
provoznim proudu a teploté tani a vodivosti stfikaného materialu. Jednou z hlavnich vyhod této
metody je to, Ze na substrat nesméruje zadny horky proud plynu a nehrozi tak vznik tepelné
pevného skupenstvi (tzv. quench stress). Elektricky obloukovy nastfik Ize provadét také
s pouzitim inertnich plynd nebo v komore s fizenou atmosférou [27; 28].
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Atmosféricky plazmovy nastfik (APS), ostatné jako vSechny ostatni metody plazmového

nandseni, se vyznacuje vysokou provozni teplotu. Teploty plazmatu v oblasti ohfevu vstupniho
materidlu se pohybuji v rozmezi cca 6000—-25000 °C, coz je vyrazné nad bodem tani jakéhokoli
znamého materidlu. Vstupni material je nejcastéji ve formé prasku, ale v posledni dobé se
pouZivaji i roztoky a suspenze prekurzord. Plazma vznikd kontinualné proudicim inertnim
plynem (obvykle argon nebo rGzné smési argonu, vodiku, helia a dusiku) zahfivanym
stejnosmérnym obloukem. Vstupni material se pfivadi prostfednictvim inertniho nosného plynu
a je urychlovan smérem k substratu proudem plazmatu. Rychlost ¢astic se pohybuje mezi 500 a
2800 m/s. Na rozdil od nanaseni elektrickym obloukem, kde je vstupni material nataven pfimo
v samotném oblouku, dochazi u néstfiku plazmatem k nataveni vstupniho materidlu v proudu
plazmatu. Schéma stejnosmérného plazmového nasttiku je zobrazeno na levé strané Obr. 13.
Pfi atmosférickém plazmovém sttikdni se teplota substratu pohybuje v rozmezi 100 az 400 °C,
tudiz je kromé plazmové pistole také zapotiebi zatizeni pro chlazeni nebo regulaci rychlosti
stfikani. Komercni plazmové sttikaci pistole pracuji v rozsahu 20 az 200 kW. Rychlost nastfiku
proto znacné zavisi na konstrukci pistole, plazmotvornych plynech a vstupniho materialu, at uz
z hlediska teploty tani, jeho morfologie ¢i hustoty [27; 28].

Vakuovy plazmovy nastfik neboli Vakuum Plasma Spraying (VPS) ¢i Low Pressure Plasma
Spraying (LPPS), je modifikovana metoda atmosférického plazmového nastriku. Stfikaci zafizeni
se sklada z konvencni plazmové strikaci pistole vybavené upravenou tryskou pro vyssi tlakové
expanzni poméry a reakéni komory. Téchto vysokych expanznich pomér( se dosahuje tak, ze
plazmovy paprsek urychlovany inertnim plynem pod tlakem 10 aZ 50 kPa vstupuje do vakuové
komory, ktera je cerpacim systémem pred zacatkem procesu odcerpana pod 0,1 kPa. Kvili tomu
ma proud plazmatu vétsi primér a délku a diky pouZiti konvergentné-divergentni trysky i vyssi
rychlost. Soucasné je odcerpdn veskery zbytkovy kyslik nebo vlhkost ve stfikaci komofre.
Nepritomnost kysliku a schopnost pracovat pfi vyssich teplotach substratu v komore vytvafi
hustsi a prilnavéjsi nastfiky s mnohem nizSim obsahem inkluzi oxidd. Nevyhodou je vyssi
pofizovaci cena [27; 28].

Specidlnim typem vakuového plazmového nastfiku je technologie Vacuum Induction
Plasma Spraying (VIPS), ktera se také béiné vyskytuje pod pojmem RF-ICP neboli
radiofrekvenc¢né fizené indukéné vdzané plazma [27; 28].

2.2.3 Radiofrekvencné rizené indukéné vazané plazma (RF-ICP)

Radio-frequency inductively coupled plasma (RF-ICP) nachazi uplatnéni zejména tam, kde
je rozhodujici vysoka Cistota a hustota deponované vrstvy. Jedna se o bezelektrodovou povahu
vyboje, kterd umoznuje dosahnout vysoké Cistoty nastrikll (bez zoxidovanych inkluzi) s vétsi
flexibilitou plazmotvornych plyn a snadnym axialnim davkovanim vstupniho materiadlu ve
formé prasku. ProtoZe nelze pohybovat plazmovym hofdkem vzhledem k substratu, je RF-ICP
omezeno na aplikace, u kterych Ize sttrikané dilce uloZit pod hotrak do reakéni komory. V této
souvislosti je jednou z nejpouzivanéjSich aplikaci Induction Plasma Spraying oblast Upravy
prask(, at uz se jednd o jejich zhutriovani, Cisténi anebo sferoidizaci. Mezi nej¢asté;jsi vyuziti
indukéné vazaného plazmatu také patii metody pro stanoveni chemického slozZeni, jako napfr.:
opticka emisni spektrometrie ICP-OES, hmotnostni spektrometrie ICP-MS atd. [6; 27].
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Obr. 13: Porovndni metod plazmového strikani elektrickym obloukem a RF-ICP [27].

Zdroje radiofrekvencné fizeného plazmatu se obecné déli do tfi hlavnich kategorii
z hlediska vazby prenosu energie: Capacitively Coupled Plasma (CPP), Inductively Coupled
Plasma (ICP) a Helicon Wave Plasma (HWP). NejpouZivanéjsim vysokofrekvencnim generatorem,
ktery dodava potifebnou energii kvyboji, je Inductively Coupled Plasma. Rozdil mezi
stejnosmérnym plazmovym ndsttikem a RF-ICP je zobrazen na Obr. 13 [27; 31].

Radiofrekvencni horaky vyuzivaji médénou indukéni civku kvytvoreni oscilujiciho
radiofrekvencniho pole (450 kHz az 4 MHz) v hlavici, kterou protéka plazmotvorny plyn. Tato
plazmova hlavice predstavuje nevodivou valcovou trubici z kiemene ¢&i keramiky. Kolem
plazmové hlavice je navinutd vodou chlazena indukéni civka o 4 az 6 otackach. Plazmova hlavice
tedy musi izolovat plazma od indukéni civky a usmériiovat tok vnéjsiho plazmového plynu.
Zdrojem vysokofrekvencéniho proudu protékajiciho civkou je vysokofrekvenéni generator a tento
proud pak generuje elektromagnetické pole. V proudicim plazmovém plynu se po zapdleni
vytvofi volné elektrony, pficemz pro udrzeni plazmového vyboje je zapotiebi elektronim
dodavat energii. U indukéné vazaného plazmatu je energie generovana interakci volnych
elektrond a atoma plynd, zatimco vznikaji dalsi nabité ¢astice. Atomy plazmového plynu se tak
zahfivaji na ionizac¢ni teplotu a vznika retézova reakce generujici indukéné vazané plazma [27;
28; 31; 32].

Vzhledem k absenci elektrod lze u Induction Plasma Spraying pouzivat Sirokou skalu
plazmotvornych plyn(, véetné inertnich, oxidac¢nich nebo redukcnich. Teplota plazmatu se
pohybuje mezi 5000 a 10000 °C a rychlost proudu plazmatu na vystupu z trysky horaku je Fadové
10 az 30 m/s. Mezi hlavni parametry ovlivriujici kvalitu vysledného nasttiku patfi sloZzeni a
mnozstvi plazmového plynu, vykon plazmatu, kvalita vstupniho materidlu ve formé prasku a
rychlost jeho podavani. Moznych proménnych na vyslednou kvalitu nastfiku je ale vice. J.R. Davis
et al. to v knize ,Handbook of Thermal Spray Technology” vystihuji souvétim: ,, The only absolute
in thermal spray is that there are no absolutes. The information given here is offered as
generalities, for the most part. In the end, the skill and education of the practitioner will
determine what can be accomplished with this versatile and powerful technology.“ [28; 31; 32].
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3 Experimentalni ¢ast

Experimentdlni ¢ast diplomové prace navazuje na problematiku PFM (Plasma Facing
Materials) v termonuklearnich reaktorech, kterd je popsana v Casti teoretické. Na zakladé
provedené reserse byla cilem optimalizace depozi¢nich parametr( zvolenych prask( Cr a posléze
smési W-Cr, naneseni odpovidajicich vrstev pomoci RF-ICP a provedeni mikrostrukturni a
chemické analyzy deponovanych nastfikl, jejichz vysledky jsou dale popsany v kapitole
4 Vysledky.

3.1 Materialy

Pro experiment byl pouzit chromovy prasek Cr 99,7 od firmy Exotech a wolframovy prasek
MP65S od firmy GTP. Jako substrat byly pro depozici pouzity desticky z korozivzdorné oceli AlSI
304 od spolecnosti Italinox s. r. o.

3.1.1 Chromovy prasek

Jako hlavni vstupni material pro deponovani vrstev byl zvolen chromovy prasek Cr 99,7 od
americké firmy Exotech. Jedna se o prasek vyrobeny mechanickym mletim v ndrazovém mlynu
(impact mill). Zplisobem vyroby je tak dana i vysledna morfologie tohoto prasku, kdy jednotlivé
Castice maji tvar nepravidelnych mnohohranl, jak lze vidét na snimku ze
skenovaciho elektronového mikroskopu (Obr. 14) [33].

f
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Obr. 14: Morfologie pouzitého chromového prdasku Cr 99,7.

29



E
Ustav materialového inZenyrstvi

V Tabulce 4 je uvedeno chemické sloZeni chromového prasku Cr 99,7 dle specifikaci
vyrobce (méfeno metodou ICP-OES). Vyrobce zaru€uje minimdlni ¢istotu pouzitého chromového
prasku na 99,7 % Cr, pricemz ve vlastnim katalogovém listu u této Sarze uddva Cistotu
99,912 % Cr. Ostatni prvky jsou, kvdli jejich malému mnoiZstvi, uvedeny v ppm (parts per
million) [33].

Tabulka 4: Chemické sloZeni pouZitého chromového prasku [33].

Cr () Al Bi Co Fe
99,912 % 1550 ppm 17 ppm 4 ppm 2 ppm 675 ppm
Ni Si W Zn C N
3 ppm 67 ppm 2 ppm 2 ppm 49 ppm 77 ppm

Velikost ¢astic prasku byla mérena na zafizeni Mastersizer 3000 od firmy Malvern, pficemz
vysledna velikost se pohybovala mezi Dip=51,2 um a Dgo = 102 um a priimérna velikost byla
vyhodnocena jako Dsp = 70,5 um. Tyto velikosti koresponduji s velikostmi pozorovanymi v SEM
(Obr. 14).

Velikost ¢dstic prasku v zavislosti na objemové Cetnosti je zobrazena v grafu distribuce
velikosti ¢astic pouZitych praskd (Obr. 15). PFi porovnani modré spojnice trendu, kterd v tomto
grafu ndlezi prasku Cr 99,7, a oranzové spojnice trendu, ktera ndlezi dalSimu pouzitému prasku
MPG65S, je dobre vidét, Ze chromovy prasek byl vyroben a dodan v daleko mensim rozpéti hodnot
velikosti ¢astic. Soudasné je zde taktéz graficky znazornén znacny rozdil priimérné velikosti ¢astic
(pro Cr 99,7 je Dso=70,5 um a pro MP65S je Dso = 20,0 um). Tento rozdil byl zvolen zdmérné
z dlivodu kompenzace velmi rozdilnych teplot taveni W a Cr.

Distribuce velikosti ¢astic pouzitych praska
20

15

10

Objemova Cetnost (%)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Velikost (um)

—Cr 99,7 MP65S

Obr. 15: Distribuce velikosti ¢dstic pouZitych praska Cra W.
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3.1.2 Wolframovy prasek
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Vzhledem k pfedchozim studiim, ve kterych se jiz povedlo optimalizovat procesni
parametry RF-ICP pro kvalitni depozici nastfiku samotného wolframu, bylo moiné
v experimentu rovnou pokracovat depozici smési W-Cr. Z téchto studii se také vychazelo pfri
definovani vhodnych parametrd pro W-Cr a Cr (Tabulka 7) [23; 34; 35; 36].

Na zakladé predchozich experimenti byl zvolen wolframovy prasek MP65S od spole¢nosti
Global Tungsten & Powders, ktery se vyznacuje, mimo jiné, idedlnimi vlastnostmi z pohledu
davkovani a taveni v plazmatu. Prasek byl vyroben vodikovou redukci wolframovych rud a po
nasledném proseti vyrobcem se velikost ¢astic prasku pouzitého v experimentu pohybovala mezi
D10 =10,8 um a Dgp = 35,5 pm, pficemz primérna velikost byla vyhodnocena jako Dso = 20,0 um.
Tato velikost ¢astic byla ovérena na zafizeni Mastersizer 3000 od firmy Malvern a je opét
zobrazena v zavislosti na objemové cetnosti na Obr. 15. V tomto grafu je dobfe patrny znacny
rozsah hodnot velikosti ¢astic. Tuto proménlivost je mozné pozorovat i na snimku ze SEM, kde
je zobrazena morfologie prasku MP65S (Obr. 16) [37].

WD =8.26 mm Photo No.=21070  Time :15:28:26

20 um - 3 = ]
M Mag= 1.00K X EHT =20.00kV  Signal A=NTS BSD Date :5 Feb 2020 W

Obr. 16: Morfologie pouZitého wolframového prasku MP65S.

Vyrobce wolframového prasku (GTP) v katalogovém listu udava cistotu 99,95 % W.
MnoiZstvi ostatnich detekovanych prvk( v pouzitém wolframovém prasku MP65S jsou
v Tabulce 5 opét uvedena v jednotce ppm (méreno metodou ICP-OES). Uvedené vysledky
chemické analyzy se vztahuji pouze na tuto konkrétni sarzi pouzitého wolframového prasku [37].

Tabulka 5: Chemické sloZeni pouZitého wolframového prdsku [37].

W (o) Al Ca Cr Fe
99,95 % 80 ppm <10 ppm 2 ppm 5 ppm 3 ppm
K Mn Mo Na Ni Pb
3 ppm 2 ppm 10 ppm 3 ppm 6 ppm <5 ppm
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3.1.3 Substrat AlSI 304

Substrat pro depozici nastrik( byl zhotoven z chromniklové korozivzdorné péasové oceli
AISI 304 (ekvivalent EN X5CrNi18-10, 1.4301 a CSN 17241) od spole¢nosti Italinox s. r. o.
Chemické sloZeni této oceli je v Tabulce 6 [38].

Tabulka 6: Chemické sloZeni oceli AlSI 304 (hm. %) [38].

<0015

17,00 aZ 19,50 8,00 aZ 10,00

Ocel byla nafezdna na pdasky o velikosti 60 x 20 x 3 mm, které byly pfed samotnym
procesem Zarového nandseni z obou stran otryskany ¢asticemi korundu z dvodu hrubého
ocisténi, rozbiti oxidické vrstvy a zvySeni drsnosti povrchu pro zajisténi lepsi pfilnavost nastriku
(otryskani z obou stran se provadi kvuli redukci zbytkovych napéti, ktera by méla za nasledek
prohnuti ocelového substratu). Otryskané substraty byly nasledné vloZeny do kadinky naplnéné
acetonem a kadinka byla na cca 10 minut umisténa do ultrazvukové Cisticky. Tento postup slouzi
ke snizeni vyskytu zbytkovych ¢&astic korundu po tryskdni, protoZe tyto Castice by mohly
negativné ovlivnit vyslednou pfrilnavost nastfiku. Pfipravené substraty byly nasledné umistény
do specidlniho vnitfné vodou chlazeného drzaku, ktery je zobrazen na Obr. 17 [39].

Obr. 17: Uchyceni desticek substrdtu na vodou chlazeném drzdku [39].
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3.2 Depozice nastfrikl

Samotna depozice nasttikl probihala na zafizeni Tekna TekSpray 15, které se nachazi na
Ustavu fyziky plazmatu AV CR. Zde byly vzorky takté? metalograficky pfipraveny pro nasledné
vyhodnoceni. Zvolené procesni parametry nastfikd byly vybrany sohledem na prabéh
experimentu této prace a také na dosavadni vyzkum a odbornou literaturu.

3.2.1 Zarizeni Tekna TekSpray 15

Nastfik technologii RF-ICP byl proveden na zafizeni TekSpray 15 od kanadské spole¢nosti
Tekna. Cislovka 15 odkazuje na maximalni vykon tohoto zafizeni, tedy 15 kW. Pouzity vykon
zasadné ovliviiuje vyslednou kvalitu deponované vrstvy a vtomto experimentu je prvnim
z proménnych parametrd, jejichz vliv byl v rdmci optimalizace nastfikll zkouman [40; 41].

Jednd se o zafizeni uréené prevainé pro laboratorni Géely a pro vyvoj novych typl
nastfik(, pricemz vstupni material je ve formé prasku. K depozici lze pouzit témér vsechny
materialy praska s vyjimkou samozapalnych, jako napf. Al, Mg, B a Zr. Celkové provedeni zafizeni
a umisténi komory, fidiciho panelu a plynovych pritokomérl je zobrazeno na Obr. 18.

Obr. 18: Zarizeni Tekna TekSpray 15 [40].

Ridici panel (od spole¢nosti Siemens) monitoruje viechny ddleZité systémové a provozni
parametry, jako jsou prltoky plynu, pritoky vody, teplotu a tlak. Odsud se ovladaji jednotlivé
PLC automaty, které zajistuji chod celého zafizeni. UZivatelské rozhrani fidiciho panelu je
obsluhovano pomoci dotykové obrazovky, kterd se nachazi ve stfedni ¢asti zafizeni (Obr. 18).
S fidicim panelem spolupracuje i externi vakuova pumpa, ktera se nachazi mimo experimentalni
zafizeni a zajistuje pozadovany tlak vreakéni komorfe (druhy proménny parametr v
experimentu).
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Vlevé (asti fidiciho panelu se nachazi sada plynovych pratokomérd. VSechny plyny

pouzivané v zafizeni jsou kontrolovany sadou pratokomérd, které jsou kalibrovany
v milimetrech. Tato obecna kalibrace se pouziva proto, aby byla zajisténa maximalni flexibilita
s ohledem na typy pouzivanych plynl. Kvili snadnému odeditani hodnot jsou tyto indikatory
opatfeny magnetickymi prouzky, na kterych je vytisténa kalibrace pro kaidy typ plynu pfi
urcitém tlaku. Hlavnim pouZivanym plynem je argon, ktery je rovnéZz pouZivan pro cisténi
vnitfnich ¢asti systému, slouzi jako chladici plyn a v neposledni fadé je pouzivan jako
ochranny/centralni/nosny plyn v priibéhu depozice. V zafizeni Ize pouzit i jiné typy a rlzné
kombinace téchto plyn(, jako napf.: argon, vodik, dusik, helium. Typ a objemovy pratok
plazmotvorného plynu znacné ovliviiuje vyslednou kvalitu nastfiku a v tomto experimentu se
jedna o treti proménny parametr v ramci optimalizace nastfikd.

V pravé Casti experimentalniho zafizeni (Obr. 18) se nachazi vnitini komora. S ohledem na
samotnou podstatu RF-ICP, kterd je popsana v kapitole 2.2.3, musi kvili bezpeénosti byt komora
navrzena jako Faradayova klec (Obr. 19). Tim je zajisténo odstinéni elektromagnetického zareni
a vysokofrekvenéni radiace. Pfi nedovieni této klece a vika reakéni komory nedovoli
bezpecnostni systém zahdjit proces depozice. Kromé toho dohlizi bezpecnostni systém i na
celkovy stav zatizeni, funkénost ventild atd. Soucasti komory je i primyslova filtra¢ni jednotka,
jenz filtruje mensi ¢astice, které se pri procesu depozice v reakéni komore nenanesly (ventilator
filtracni jednotky bézi nepretrzité).

Powder
feeder
(unused)

Displacement
system

Control
system

Plasma
torch

Filter
Deposit

Cyclone reactor

Obr. 19: Schéma vnitini komory zarizeni TekSpray 15 [41].

Na Obr. 19 je zobrazeno usporadani vnitini komory zafizeni Tekna TekSpray 15. Protoze
je technologie radiofrekvencné fizeného plazmatu vhodna jak pro depozici nastfikl, tak i
sferoidizaci vétsich ¢i syntézu nano praska, vyrobce dodava do tohoto zafizeni tfi mozné varianty
reaktord. Ty jsou vzajemné zaménitelné a lze je vyménit pouze s velmi malymi Gpravami
v ostatnich ¢astech procesu. Jedna se o tzv. deposit, sphero a nano reaktor. Pfi experimentu
pouzity depoziéni reaktor je dimenzovan pro vyvoj nastfikd v pilotnim méfitku a sklada se
z dvojité stény z korozivzdorné oceli chlazené vodou. Pfistup do reaktoru zajistuje odklopné viko
na kloubovém ramenu.
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Na pouZity depozi¢ni reaktor je pfipojen posuvny systém (displacement system), ktery
umoZiiuje automatizovany pohyb drzaku vzorkd pod statickym plazmovym hofdkem. Plvodni a
béziné dodavand konstrukce drzdku je uréena pouze pro grafitové substraty ve tvaru disku o
prdméru 60 mm a vySce 10 mm. Aby bylo mozZné pouzit materidl substratu s nizsi teplotou taveni
(napf. ocel), musel byt vyvinut novy typ drzaku (Obr. 17). Ackoliv tento vylepseny drzék na vodou
chlazeném htideli pojme aZ Sest vzork(, pfi nasich experimentech byla depozice provadéna
pouze na jednom substratu. To znamena, Ze nebyla vyuZita moZnost rotace drzaku kolem své
osy (Cerna Sipka na Obr. 17) a htidel vykonaval pouze linedrni pohyb pod horakem (Cervena Sipka
na Obr. 17). Do zbylych péti pozic byly umistény kryci desticky z grafitu kvili ochrané vnitini ¢asti
drzaku. Tento postup byl zvolen s ohledem na pfipadné priimyslové vyuZiti ochrannych vrstev
napf. u PFC. Pfi vyrobé ¢i opravé takto velkych komponent nebude mozné depozici nastfikl
provadét pfi rotaci substratu, tudiz se pro experiment zvolil jiz zminény linearni pohyb substratu

viéi plazmovému hotréaku.

Zatizeni TekSpray 15 je dodavano s indukénim plazmovym hordkem Tekna PN-35M, ktery
je zobrazen na Obr. 20 (nebo na Obr. 19 pod nazvem plasma torch). Kromé vodou chlazené
keramické plazmové trubice a indukéni civky je na Obr. 20 zndzornéna distribuce plazmovych
plynt. Ochranny plyn je veden v tésné blizkosti keramické trubice a slouzi ke snizeni tepelného
toku z plazmatu do trubice. Za stabilitu plazmatu je zodpovédny centralni plyn zavedeny
tangencialné do dutiny. A konecné nosny plyn, ktery se pouZiva k davkovani prasku do stredu
vyboje plazmatu.
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Obr. 20: Plazmovy hordk PN-35M [41].
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Plavodni vibrac¢ni podava¢ dodavany se zafizenim (powder feeder na Obr. 19) byl ze

zafizeni vymontovan a kvili presnéjsSimu davkovani byl pouZit externi praskovy podavac Twin-
system 10-2 od spolecnosti Plasma Technik. Tento typ praskového podavade zajistuje davkovani
pomoci rotace disku, na ktery je pres dodélanou 3 mm clonku sypan prasek, jenzZ je nasledné
odvadén do plazmového horaku. Pfevod systémem udavanych otdcek nosného disku za minutu
na univerzalnéjsi davkovani prasku v g/min byl zajistén dodateénym experimentem, protoze
neexistuje Zadnd obecna zavislost mezi témito hodnotami a také proto, Ze kazdy prasek ma jiné
sypné vlastnosti. Davkovani praskl je Cétvrty a posledni proménny parametr v nasem
experimentu.

Jak jiz bylo zminéno, naprosta vétSina ¢astic prasku, ktery se béhem procesu depozice
nenanesl, zUstava v reakéni komore (Obr. 19). Pfebytecny plyn ovSsem s sebou nékteré Castice
(necistoty) odnasi a tyto castice pak zachytava filtracni jednotka, ktera se sklada ze dvou ¢asti,
cyklonu a nanofiltru. Primdrnim ucelem cyklonového filtru je filtrace vétsich ¢astic. Sekundarné
slouzi tento cykldn jako vymeénik tepla, aby se ochladil prebytecny plyn odtahovany z reakéni
komory (chlazeni recirkulaci vody). Ve druhé ¢asti filtracni jednotky pak plyn prochazi pres
nanofiltr, ktery zachycuje i nejjemnéjsi Castice na porézni sténé valce uvniti této nadoby.
Soucasti tohoto valce je i kartac, jenz slouzi k ocisténi a moznému znovupoufziti nanofiltru.

3.2.2 Optimalizace nastrikU

Celkem bylo v rdmci prace provedeno 11 nastfik(, které jsou pojmenované RF1 — RF11 a
jejichz jednotlivé parametry jsou uvedeny v Tabulce 7. Jak Ize vidét, v rdmci experimentalni ¢asti
této prace byl zkouman vliv ¢tyf parametri depoziéniho zafizeni na vlastnosti vyslednych
nastrikd Cr a W-Cr ve hmotnostnim poméru 9:1. Jedna se konkrétné o vykon horaku, davkovani
prask(, tlak v komofte a typ nosného plynu. Z diivodu velkého mnoZstvi moznych konfiguraci pfi
testovani vSech kombinaci byl zvolen jiny postup. Testovaci matice byla nelplnd, oviem se
snahou pokryt kombinace téchto Ctyf parametrl s nejvétsi vypovidajici hodnotou. Kvuli tomu
byl cely proces deponovani nastikl rozdélen do tfi pomysinych etap.

Tabulka 7: Procesni parametry jednotlivych ndstrikd.

" Vykon | Dévkovani prasku | Tlak v komoFe Préitok plynu (slpm)
Vzorek Prasek . = — =
(kW) (g/min) (kPa) Ochranny p. | Centrélnip. | Nosny p.
RF1 15
RF2 12 4
103,4

RF3 9 Ar
RF4 (8)

Cr 2
RFS 62 A Ar+H

r r+Hjp
RFé 4 (35) (10 +3,4)
RF7
15

RF8 2 He
RF9 Wee 4,4 103,4 (8)

-Cr
RF10

(9:1) 2,2

RF11 Ar (8)
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V prvni etapé (RF1 — RF3) byl na nastficich ¢istého chromu zkouman vliv pouzitého vykonu

hotaku zatizeni TekSpray 15. Po stanoveni optima byl ve druhé etapé (RF4 — RF8) rovnéz pouzit
jako vstupni materidl chromovy prasek, ovsem s tim rozdilem, Ze pfi zvoleném vykonu 15 kW byl
sledovan vliv zbylych tfi parametrd. Davkovani prasku bylo provedeno za dvou rliznych rychlosti
otacek podavaciho disku za minutu (0,6 rpm a polovic¢ni varianta 0,3 rpm). Experimentalné bylo
zméreno ze, frekvence disku 0,6 rpm u prasku Cr odpovida davkovani 4 g/min a u smési W-Cr
davkovani 4,4 g/min (polovi¢ni hodnota davkovani prasku byla dopocitana). U davkovani prasku
byl testovan jako nosny plyn argon a helium. Helium (plyn s vétsi entalpii nez argon) bylo vybrano
z ddvodu vétsiho ionizaéniho potencidlu a vétsi tepelné vodivosti pfi plazmovém stfikani.
Objemovy prutok byl u téchto dvou plynl stanoven na 8 slpm. PouZita jednotka ,standard liter
per minute” definuje objem toku plynu za cas pfi teploté 0 °C a atmosférickému tlaku
101,325 kPa. Tlak v komore pfi depozici byl stanoven na 103,4 kPa (15 psig), pficemz ve dvou
pripadech byl vyzkousenitlak 62 kPa (9 psig). Predpoklada se, Ze nizsi tlak zplsobuje delsi proud
plazmatu a je tedy moZné lepsi natavovani Castic. V posledni, tfeti etapé (RF9 — RF11), byly
testovany nastriky smési W-Cr s parametry, které predtim mély nejptiznivé;jsi efekt na vyslednou
kvalitu nastfiku u samotného Cr.

Kazdy substrat byl, kvlli lepsi pfilnavosti a mensi porozité, pred samotnym procesem
depozice v reakéni komore predehian proudem plazmatu (s vypnutym ddvkovanim prasku).
Rychlost prejezdu drzaku jak pfi tomto predehievu, tak pfi vlastni depozici byla 0,5 mm/s.
Depozice nastfiku byla provedena pfi jednom linearnim prejezdu drzaku a vzdalenost mezi
tryskou horaku a povrchem substratu byla konstantnich 70 mm. Tato odstupova vzdalenost je
kompromisem mezi tim, kde Castice priimérné velikosti dosahuji maximalni teploty/rychlosti a
vzdalenosti, kde substrat odola vysokému tepelnému toku. Po dokonéeni procesu depozice byly
vzorky ponechdany k ochlazeni v ochranné atmosfére reakéni komory.

3.2.3 Charakterizace vzorku

V metalografické laboratofi byla provedena pfiprava deponovanych vzorkl pro
vyhodnoceni. Vzorky byly nejdfive rozfezany na vysokorychlostni pile Secotom 50 od firmy
Struers a nasledné vakuové zality za studena do pryskytice. Po zafixovani byly vzorky brouseny
SiC papiry a brusnymi disky do zrnitosti FEPA 4000 na automatické brusce/lesti¢ce Tegramin 25
od firmy Struers. Po oplachnuti vodou byly na stejném zafizeni vzorky lestény 20 min pomoci
OP-S suspenze a 30% H,0, v poméru 5:1.

Pro analyzu mikrostruktury byly vzorky nafoceny na skenovacim elektronovém
mikroskopu EVO MA 15 od spolecnosti Carl Zeiss. Pro kazdy vzorek byly pofizeny snimky pfi
priblizenich 100x, 300%, 500x, 1000x a 3000x, pficemz na snimku pfi nejmensim zvétseni (100x)
byla dale stanovena tloustka nasttiku. V ramci statistické spolehlivosti byly tyto série snimkd u
kazdého vzorku nafoceny na dvou odlisnych mistech. Dvoje hodnoty tloustky nastfiku zmérené
na SEM snimku byly zprimérovany a jsou uvedeny pod kazdym nastfikem v kapitole 4 Vysledky.
llustrativni snimek principu méreni tloustky nastfiku je ukdzan na Obr. 21.
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Obr. 21: llustrace principu méreni tloustky ndstriku ze dvou riiznych mist pri pozorovdni v SEM (zde
vzorek RF1).

Celkové to znamena, Ze pro kazdy zjedenacti vzorkd bylo uloZzeno 12 SEM snimkd.
S ohledem na celkovy pocet snimkd budou v kapitole 4 ukdzany pouze snimky pfi zvétSenich
100x a 500x, které maji u téchto nastrik(l nejvétsi vypovidajici hodnotu.

U kazdého vzorku bylo taktéz provedeno méreni porozity. Toto méreni bylo provedeno
na volné dostupném programu Imagel vyvinutém na National Institutes of Health ve
Wisconsinu [42]. Podobné jako u tloustky, i zde byly vyvhodnoceny dva snimky pfi zvétseni 100x
pro kazdy vzorek a tyto dvé hodnoty byly nasledné zprimérovany. Pro zcela presné stanoveni
(absolutnich) hodnot porozity by za normalnich podminek nebylo pouZiti pouze dvou snimku
statisticky dostatecné. V ramci této prace slo vsak zejména o vyhodnoceni relativnich rozdil(
mezi jednotlivymi vzorky za Uc¢elem jejich postupné optimalizace v rdmci tfi popisovanych etap.
Tento postup je podporen i faktem, Ze u vSech nastrikll se obé dvé méreni lisila jen velmi malo.
Ilustrativni méreni porozity nastriku je na Obr. 22. Kvali proménlivé tloustce nastfikd je plocha
pro méfeni porozity u kazdého vzorku jind a byla vypocitand z oblasti konstantni Sitky SEM
snimku 3012 um a vysky volené podle individudlni tloustky jednotlivych nastrik( (vypoditana
plocha je ve vysledcich uvedena v mm?). Stejné jako pfi méfeni tloustky je u vyhodnoceni
nastfiku uvedena pouze primérna hodnota porozity.
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Obr. 22: llustrace postupu méreni porozity ndstfiku analyzou obrazu (zde vzorek RF1).

Na zavér experimentu byla u vzorku, ktery vykazoval nejlepsi vysledky, provedena
chemicka analyza pomoci metody EDX. Analyza byla realizovéna na jiz zminéném elektronovém
mikroskopu EVO MA 15, ktery je zaroven vybaven Quantax EDS systémem a SDD detektorem
XFlash 5010 od firmy Bruker. Po rozboru kvalitativni analyzy spektralnich ¢ar daného vzorku bylo
provedeno mapovani rozlozeni zvolenych prvkd (W, Cr, Fe, O) pro stanoveni chemické
heterogenity ¢i detekci difuznich procesu.
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4 Vysledky

Tato kapitola se zabyva vyhodnocenim jednotlivych vzork( pfipravenych technologii RF-

ICP z hlediska mikrostruktury nastfik(. Vyhodnoceni je realizovano snimkovanim pfi¢ného
vybrusu vzork( pomoci elektronového mikroskopu. Celkem bylo deponovano 11 nastrik(, které
jsou oznacené jako RF1 — RF11. Testovanymi proménnymi parametry pfi depozici byly vykon
hotaku, davkovani prasku, tlak v komofe a typ nosného plynu. Jednotlivé kombinace parametr(
nastrikd jsou uvedeny v Tabulce 7.

Pro lepsi orientaci a pfehlednéjsi usporadani jsou nastriky rozdéleny do tfi pomyslinych
etap. V prvni etapé byl u nastfiku Cr prasku zjistovan vliv vykonu zafizeni TekSpray 15. Ve druhé
etapé byl také pouzit jako vstupni materidl Cr prasek, ovsem s tim rozdilem, Ze pfi zvoleném
vykonu 15 kW z predchozi etapy byl testovan vliv tii zbylych parametri. Ve treti etapé pak byly
deponovany nastriky W-Cr. Podnétem k testovani depozice této smési W-Cr je feseni problémi
s kfehkosti nastriku Cistého wolframu pfi radiacnim poskozeni, ¢i v dlsledku vysoké prechodové
teploty tohoto prvku. U nastfiku RF9, ktery vykazoval nejlepsi vysledky, byla ndsledné provedena
jesté chemickd analyza pomoci metody EDX.

Pro umoznéni vzajemného srovnani a korelaci vysledk( jsou v této sekci vsechny nastriky
posuzovany podle stejnych kritérii. Jedna se o zmérenou tloustku a porozitu, ale napfiklad i o
natavenost ¢astic a tvar splatli, povrchovou drsnost ¢i kvalitu rozhrani se substratem. Vsechny
nastriky jsou diskutovany v kapitole 5 Diskuse, kde je, mimo jiné, objasnén vliv pouzitych
procesnich parametrd na vyslednou kvalitu nastfiku.
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4.1 Nastriky Cr

Depozice vzorku RF1 probéhla pfi maximdlnim vykonu zafizeni, tedy 15 kW. Ostatni
parametry tohoto nanaseni jsou uvedeny v Tabulce 7 a v Tabulce 8. Primérna tloustka nastriku,
ktery je zobrazen na Obr. 23, byla 623 um. Posuzovana byla i priimérna porozita nastriku, ktera
v méfené plose 1,11 mm? dosahovala hodnoty 4,1 %. PFi tomto méFeni bylo také tfeba poditat
s povrchovou drsnosti povrchu, jenz dosahuje nékolika desitek mikrometr(.

Na detailnim snimku jsou u RF1 vidét jednotlivé deformované a natavené splaty zhruba
diskového tvaru, které jsou typické pro procesy plazmového nandseni. Lameldrni splatova
struktura se nachazi ve vétsiné prirezu vzorku, oviem lze pozorovat i méné natavené splaty ve
globuldrnim tvaru. Zvlast tomu tak je na povrchu nasttiku, kde byly pozorovany i zcela
nenatavené Castice. Na nékterych mistech rozhrani nasttiku a ocelového substratu lze pozorovat
difuzni spojeni, ale jedna se spiSe o vyjimku. Delaminace na rozhrani neni patrnda. Celkové se
jednd o pomérné kompaktni nastfik, ktery ma pfi optimalizovani dalSich parametrl dobré

vyhlidky do budoucna.

100 pm EHT=2000KV  Signal A=NTS BSDDate 21 Nov2022 s | I P P
WD =821 mm Photo No. = 32314 Time :15:20:30 ee®

Mag= 100X EHT =2000kv  Signal A = NTS BED Date :21 Nov 2022 K . I P P

20
" m Mag= 500X
WD =8.21 mm Photo No. = 32311 Time :15:16:00 %o

Obr. 23: Mikrostruktura ndstriku RF1.

U nastfiku RF2 byl pouzit snizeny vykon zafizeni 12 kW. Zbylé parametry byly ponechdny
jako u ptredchoziho vzorku. Jak Ize vidét na Obr. 24, nastfik mél proménlivou tloustku dosahujici
pfiblizné 450 um. V pficném fezu nastfiku byla opét mérena porozita, kterd v mérené plose
0,81 mm? dosahovala hodnoty 7,2 %. S pdrovitosti souvisi i povrchova drsnost néstfiku, ktera
byla znatelné vétsi nez u predchoziho nastriku. Nastfik také byl oproti predchozimu vzorku
daleko vice nehomogenni.

Na detailnim snimku lze pozorovat, Ze splaty chromu u nastfiku RF2 uz byly méné slinuté
a jejich hranice a struktura byla daleko zretelnéjsi nez u nastfiku RF1. Ve spodni ¢asti nastriku
byly patrné idealni tenké lamelarni splaty, ovSsem ve vyssich vrstvach se jednalo spise o splaty
globularniho tvaru. Difuzni spojeni se také na rozhrani nastriku a substratu témér nevyskytovalo
a delaminace nebyla patrna.
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Obr. 24: Mikrostruktura ndstriku RF2.

Depozice vzorku RF3 probéhla pfi minimdlnim vykonu zafizeni, tedy 9 kW. Ostatni
parametry zUstaly stejné jako u predchozich vzorkl. Tento nastfik, ktery je zobrazen na Obr. 25,
dopadl zcelé prvni etapy nejhdfe. Nepravidelnd tloustka nastfiku sice nabyvala hodnoty
212 um, ovsem primérnd porozita v extrémné malé méfené plose 0,09 mm? dosahovala hodnot
az 16,5 %. Nekvalitu tohoto nastfiku vystihuje i to, ze témér celou tloustku nastriku by bylo
mozné klasifikovat jako povrchovou drsnost.

Pérovitost koreluje s velkym poctem neroztavenych castic, které jsou patrné na detailnim
snimku. Splaty maji v nastfiku prevazné globularni tvar, idedlni diskovity tvar splatli je vidét
pouze vzacné. Splaty v horni ¢asti nastfiku uz nejsou témeér vlbec slinuté a jejich struktura je
dobre patrna. Difuzni spojeni se substratem je stejné jako u predchoziho vzorku RF2 spiSe
vyjimkou. Delaminace také u tohoto vzorku neni patrna, ovsem doléhdni nastfiku na substrat je

nedostacujici a mohlo by vést k potencialnimu vylamovani nastfiku.

N - .s
100 pm Mag= 100X EHT =2000kv  Signal A = NTS BSD Date :21 Nov 2022 ‘-.. I P P
’_' WD = 8.60 mm Photo No. = 32291 Time :14:24:10 ®ss®

‘Zi""” Mag= 500X °

EHT=20.00kV  Signal A= NTS BSDDate :21 Nov 2022 .-" . I P P
WD =8.60 mm Photo No. = 32288 Time :14:17:27 ®ee®

Obr. 25: Mikrostruktura ndstriku RF3.
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Zasadni vliv na vyslednou kvalitu nastfiku ma pouZity vykon. Proto se v prvni etapé
experimentu testovaly ndstfiky chromu pfi vykonu zafizeni 15 kW, 12 kW a 9 kW. Parametry
nastfikli RF1 — RF3 jsou pro lepsi prehlednost zobrazeny v upravené Tabulce 8.

Tabulka 8: Parametry prvni etapy.

Cr
15 | 12 | 9
4
103,4
Ar (35)

Ar+H,(10 + 3,4)

Ar (8)

Z téchto tti depozic mél nejlepsi vyslednou kvalitu nastfiku vzorek RF1, ktery se nanasel

pfi maximdlnim vykonu zafizeni 15 kW. VSechny nastfiky charakterizuje lamelarni struktura,
ovsem pouze u vzorku RF1 jsou splaty pomérné dobre slinuté po celé tloustce nasttiku. U zbylych
dvou nastrikd se zacaly objevovat nenatavené ¢astice a splaty mély vice globularni tvar. Nastrik
RF1 zaroveri dosahoval nejvétsi tloustky (623 um), nejmensi porozity (4,1 %) a také viditelné
nejmensi povrchové drsnosti. Kvalitativné nejhorsi vysel vzorek RF3, ktery byl stfikan pfi
minimalnim vykonu zafizeni 9 kW a dosahoval tloustky pouhych 212 um s primérnou porozitou
16,5 %. U Zadného z téchto nastrikd nebyla detekovana delaminace a zaroven u nastfikd RF2 a
RF3 nedochdzelo k nataveni substratu. U nastfiku RF1 vyjimecné dochazelo klokalnimu
difuznimu spojeni.

Experimentdlni Cast depozice nastfikd Cr a W-Cr proto déale pokracovala pouze
s maximalnim vykonem zafizeni 15 kW. Ve druhé nasledujici etapé se u depozice nastrikd
¢istého Cr ménilo davkovani prasku, tlak v komore a typ nosného plynu.
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Prvni nastfik z druhé etapy byl deponovan pfi zvoleném vykonu zafizeni 15 kW a s
poloviéni rychlosti ddvkovani prasku, nez ktera byla pouZita v prvni etapé. Zbylé parametry
depozice nastfiku RF4 jsou v Tabulce 7 a v Tabulce 9. Tloustka tohoto nasttiku, jenz je zobrazen
na Obr. 26, byla 311 um a primérna porozita nastfiku v méfené plose 0,69 mm? dosahovala
hodnot 1,7 %. Povrchova drsnost se oproti nastfiku RF1 témér nezmeénila.

Jak lze vidét na detailnim snimku v Obr. 26, splaty se netvofily pouze lokalné, ale v celé
tloustce nastfiku. Zaroven byly splaty z vétsi ¢asti dobfe natavené a po deformaci utvofily
jemnou lamelarni strukturu. Na rozhrani mezi ocelovym substratem a nastfikem bylo vzacné
pozorovano difuzni spojeni a Zadna iniciace delaminace. Nastfik byl pomérné pravidelny a
kompaktni.

- i - .o
)ﬂ)'um Mag= 100X EHT=20.00kV  Signal A =NTS BSD Date :20 Dec 2022 :._ I P P

EHT =2000kV  Signal A = NTS BSDDate :20 Dec 2022 :'.' . I P P
WD =1276 mm  Photo No.=32728 Time :12:33:24 “ee®

20 um
I Mag= 500X
H WD=1276mm  PhotoNo.= 32726 Time :12:00:17  ®ee®

Obr. 26: Mikrostruktura ndstriku RF4.

PFi depozici RF5 byl pouzit tlak v reakéni komore 62 kPa a zbylé procesni parametry zlstaly
zachoviény jako u predchoziho nastfiku. Primérna tloustka nasttiku, ktery je zobrazen na Obr.
27, byla 224 um. Opét byla hodnocena i porozita nastfiku, kterd v méfené plose 0,36 mm?
dosahovala hodnoty 5,9 %. RovnéZ i povrchova drsnost byla vyrazné horsi nez u ndastfiku RF4.

V nastfiku byly pozorovany prevainé natavené a deformované splaty diskového tvaru,

které byly do vzdalenosti 40 um od substratu dobfte slinuty. Splaty globuldrniho tvaru byly stale

spise vyjimkou. Delaminace ani difuzni spojeni nebylo na rozhrani detekovano.

100 pm _ EHT=2000kV  Signal A = NTS BSDDate :20 Dec 2022 o%* 20 pm
Mag= 100X ‘o
WD=1269mm PhotoNo.=32735 Time 1249:28  ®ee® H

EHT=2000kV  Signal A= NTS BSDDate :20 Dec 2022 % | I P P
WD=1269mm Photo No. = 32738 Time :12:54:58 e’

Mag= 500X

Obr. 27: Mikrostruktura ndstriku RF5.
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Na Obr. 28 je zobrazen vysoce porézni nastfik RF6 s proménlivou tloustkou 466 um. U této
depozice se rychlost davkovani prasku vratila na pdvodni hodnotu 4 g/min (jako napf. u RF1),
ovsem nastrik byl proveden pfi tlaku v reakéni komore 62 kPa jako u predchoziho vzorku. Tato
zména méla za nasledek vyrazné zhorseni kvality nastfiku, cemuz odpovida i primérna porozita,
kterd v méfené plo3e 0,66 mm? dosahovala hodnoty 10,5 %. K substratu se zachytila pouze prvni
vrstva splatl a drsnost nastfiku tedy nelze posuzovat.

Na detailnim snimku Obr. 28 Ize vidét, Ze splaty chromu u ndstfiku RF6 byly méné slinuté
a utvarely velice rGznorody a nekompaktni nastfik. Splaty se zde nachazeji prevainé
v globularnim tvaru a ve vétsi mire bylo mozné pozorovat i nenatavené c¢astice. Na rozhrani mezi
nastfikem a substratem nebylo patrné difuzni spojeni ani delaminace. Delaminace byla oviem
pozorovana v samotném nastfiku, coZz by mohlo zplsobit jeho potencidlni vylamovani pfi
pramyslovém vyuZiti.
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Obr. 28: Mikrostruktura ndstriku RF6.

U nasttiku RF7 byl tlak v reakéni komofe navracen na hodnotu 103,4 kPa, ale na rozdil od
vSech predchozich nastfik(l bylo jako nosny plyn pouZito helium. Ostatni procesni parametry
této depozice jsou uvedeny v Tabulce 7 a v Tabulce 9. Tento ndstfik zobrazeny na Obr. 29
dosahoval konstantni tloustky nastfiku 618 um. V kombinaci s velmi nizkou porozitou 2,6 %
v méfené plose 1,48 mm? pfedstavuje perspektivni nastiik pro budouci testovani. S naméfenou
tloustkou a porozitou koreluje i vyhovujici povrchova drsnost.

Natavené a deformované splaty lze pozorovat v celé tloustce nastfiku. Lokdlné se
vyskytovaly i splaty globuldrniho tvaru. V nastfiku se nachazely i nenatavené Castice, které jsou
rovhomérné rozlozené po celé tloustce. Zaroveri byly splaty dobre slinuty a utvarely tak
konzistentni a kompaktni nastfik. Jak v samotném nastfiku, tak na rozhrani neni patrna
delaminace. Difuzni spojeni mezi nastfikem a substratem se pfi této depozici vyskytovalo pouze
vyjimecné.
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Obr. 29: Mikrostruktura ndstriku RF7.

Oproti predchozimu nasttiku byla pti depozici RF8 pouZita snizena rychlost davkovani
prasku 2 g/min. Zbylé parametry byly zanechany jako u prfedchozich vzorkd. Primérna tloustka,
mérenad v pricném fezu nastriku, byla 293 um. Na Obr. 30 je zobrazena mikrostruktura nastfiku
RF8, jehoZ porozita v méfené plose 0,57 mm? odpovidala hodnoté 1,7 %. Povrchové drsnost se
oproti predchozimu nastriku témér nezmeénila.

Ackoliv mél tento nastfik pomérné nizkou porozitu, byl tvoren prevainé splaty
globuldrniho tvaru. Idealni deformované splaty diskového tvaru se v nastfiku nachazely
minoritné. Presto jsou ale splaty vzajemné dobre slinuté a tvori kompaktni nastrik. Difuzni
spojeni se na rozhrani nastriku a substratu témér nevyskytovalo a delaminace nebyla patrna.
Celkové se jednalo o mikrostrukturu podobnou nasttiku RF7.
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Obr. 30: Mikrostruktura ndstriku RF8.
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Ve druhé etapé experimentu se pfi neménném vykonu zafizeni 15 kW testoval vliv

rychlosti davkovani prasku, tlaku v reakéni komore a typ nosného plynu. Parametry nastfikd
RF4 — RF8 jsou pro lepsi prehlednost zobrazeny v upravené Tabulce 9.

Tabulka 9: Parametry druhé etapy.

1034 | 62 | 103,4
Ar (35)
Ar+H2 (10 + 3,4)

Hlavnim nedostatkem depozice RF4 byla mala tloustka nastfiku 311 um. Tento parametr

se po snizeni tlaku v komorte jesté zhorsil na hodnotu 224 um. Kvalitativné nejhorsiho nastriku
z celé druhé etapy bylo dosaZeno pfi depozici RF6. U této depozice byly prevainé globularni
splaty nedostatecné slinuté a tvofily tak rdznorody a nekompaktni nastrik, u kterého by hrozila
delaminace samotné nanesené vrstvy. Toto nedostatecné nataveni splatl se vykompenzovalo
pouzitim helia jako nosného plynu, které ma vyssi entalpii nez doposud vyuZivany argon.
Zaroven se kvili predlozenym vysledkim opustilo od depozice pti snizeném tlaku v reakéni
komore. Po téchto Upravach dosahoval nastfik RF7 nejlepsi kvality z druhé etapy. Konkrétné se
jednalo o nejvétsi tloustku nastfiku (618 um) a nizkou porozitu (2,6 %). PFi pouziti stejnych
procesnich parametrd jako u depozice RF7 a polovi¢éni rychlosti davkovani prasku se u
posledniho nastfiku RF8 dosahlo zmenseni tloustky nastfiku, pfiéemZ mikrostruktura zlstala
podobna. U Zadné depozice z druhé etapy nebyla detekovdana delaminace mezi nastfikem a
substratem. Rovnéz u Zadného nasttiku nedochdazelo k nataveni substratu.

Po porovnani a zhodnoceni viech nastfik( z druhé etapy lze konstatovat, Ze kvalitativné
nejlépe vysel nastrik RF7. V dlsledku toho bylo rozhodnuto, Ze pocatecni procesni parametry
depozice smési prasku W-Cr (9:1) budou vychazet z nastfiku RF7. Nasledné se ve treti etapé u
depozice smési W-Cr testovala rychlost davkovani prasku a typ nosného plynu.
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4.2 Nastriky W-Cr

Prvni depozice smési W-Cr, jejiz mikrostruktura je zobrazena na Obr. 31, probéhla pfti

Ustav materialového inZenyrstvi

stejnych procesnich parametrech jako nastrik RF7. Komplementarni informace o parametrech
nastriku RF9 jsou uvedeny v Tabulce 7 a v Tabulce 10. Konstantni tloustka tohoto nastfiku
dosahovala hodnoty 231 pm a primérna porozita méfena v plose 0,54 mm? nabyvala 1,6 %. Do

vzdalenosti 40 um od substratu je porozita zretelné nizsi. Povrchova drsnost se ve srovndni s jiz
zminénym nastfikem RF7 vyrazné nezménila.

Hranice mezi jednotlivymi splaty je na detailnim snimku Obr. 31 dobte patrna. V celé
tloustce nastfiku lze pozorovat natavené a deformované splaty wolframu (svétlejsi). Vzdalenost
splatl od substratu neméla na jejich tvar vliv. Nenatavené ¢astice se zde vyskytovaly pouze
vyjimecné. Mezi splaty wolframu se nachazely rovhomérné rozlozené castice chromu, pficemz
jejich tvar je prizplsoben struktufe wolframu. V nékolika pripadech dochazelo i k difuzi
wolframu do okrajovych ¢asti chromovych splatl. Ke vzniku difuzniho spoje dochazelo i mezi
substratem a nastfikem, kde bylo mozné také pozorovat ¢astecné nataveni substratu. Ani zde
nebyla patrna delaminace nastfiku.
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Obr. 31: Mikrostruktura ndstriku RF9.

Na rozdil od predchoziho nastfiku byla pfi depozici RF10 pouZita polovicni rychlost
podavani prasku (2,2 g/min). Ostatni parametry zlstaly stejné jako u predchoziho vzorku.
Priimérna tloustka nasttiku, ktery je zobrazen na Obr. 32, byla 103 um. V pfi¢ném fezu néstriku
byla opét méfena porozita, kterda v méfené ploSe 0,15 mm? dosahovala hodnoty 1,7 %.

Povrchova drsnost se oproti predchozimu nastfiku témér nezménila.

Témér stejna podrovitost tohoto vzorku ve srovnani s RF9 koreluje s podobnou
mikrostrukturou. Jak lze vidét na detailnim snimku Obr. 32, lameldrni splatova struktura se
vyskytovala v celé tloustce nastfiku. Opét lze pozorovat splatovou strukturu wolframu, ktera je
vyplnéna ¢asticemi chromu. Na rozhrani mezi substratem a ndstfikem se pravidelné vyskytoval
difuzni spoj a delaminace nebyla detekovana.
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Obr. 32: Mikrostruktura ndstriku RF10.

U posledniho nastfiku RF11 byl jako nosny plyn pouzit argon. Zbylé parametry byly opét
ponechany jako u predchoziho vzorku. Nepravidelna tloustka tohoto nasttiku, jenz je zobrazen
na Obr. 33, se pohybovala okolo 129 um a priimérnd porozita nastfiku v méfené plose 0,21 mm?
dosahovala hodnot 2,9 %. RovnéZ i povrchova drsnost byla horsi nez u predchozich dvou
nastrikd.

Na detailnim snimku Obr. 33 Ize vidét, Ze kromé idedlnich splatd diskovitého tvaru se
v mikrostrukture vyskytovaly i méné deformované a natavené splaty wolframu globularniho
tvaru. Tyto globuldrni splaty byly pozorovany prevdiné v hornich vrstvach ndasttiku.
V mikrostruktufe bylo mozné pozorovat také pravidelny vyskyt dostate¢né natavenych ¢dstic
chromu, které se tvarem pfizplsobily struktufe wolframovych splatd. Dalezitym detekovanym
fenoménem byl pravidelny vyskyt oblasti ve splatech chromu, které byly bohaté na wolfram
(dochazelo k difuzi wolframu do okrajovych ¢asti chromu). Na rozhrani mezi substratem a
nastfikem lze pozorovat nataveni ocelového substratu a také pomérné casty vyskyt difuzniho

spoje. Delaminace nebyla patrna.
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Obr. 33: Mikrostruktura ndstriku RF11.
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V posledni treti etapé byl u depozici smési W-Cr ve hmotnostnim pomeéru 9:1 testovan vliv

rychlosti davkovani prasku a pouzitého nosného plynu. Stejné jako u pfedchozich dvou etap jsou
v Tabulce 10 pro lepsi pfehlednost zobrazeny parametry nastriku RF9 — RF11.

Tabulka 10: Parametry treti etapy.

W-Cr (9:1)
15
4,4 | 2,2
103,4
Ar (35)
Ar+H2 (10 + 3,4)
He (8)

RozloZeni wolframu a chromu u téchto nastfikd Ize dobfe rozlisit diky rozdilnému

atomovému dCislu. Na snimcich z elektronového mikroskopu v mdédu zpétné odrazenych
elektrond je wolfram svétlejsi, protoZe atomové Cislo wolframu (74) je vyrazné vétsi nez chromu
(24). Chrom a Zelezo (26) maji podobné atomové Cislo, tudiz je kontrast mezi témito prvky mensi.

Pfi volbé procesnich parametrll se vychazelo z kvalitativné nejlepsi depozice v druhé
etapé (RF7). Takto deponovany nastfik RF9 mél ze vSech vzorkl z této prace nejblize vysledkim,
které by byly pfijatelné pro aplikace ve fuznich reaktorech. Kvalitu nastfiku nejlépe
charakterizuje tloustka 231 um, porozita 1,6 % a kvalitni spojeni wolframovych a chromovych
splatd. Stejné jako u dalsiho nastfiku (RF10) bylo moZzné u RF9 pozorovat lokalni vypliiovani péri
wolframové struktury casticemi chromu. U nastfiku RF10 bylo zkoumano, jestli se kvalita
nasttiku nezlepsi's polovicni rychlosti davkovani prasku. Dosahlo se ovsem stejné mikrostruktury
jako u RF9 s tim rozdilem, Ze tloustka nastfiku se (ofekdvané) zmensila na 103 um. Na zavér
experimentu se testoval vliv argonu jako pouzitého nosného plynu. Nasledkem toho byl ve
strukture nastfiku RF11 detekovan pravidelny vyskyt wolframu, ktery difundoval do okrajovych
Casti chromovych splatl. Tato jemna chromova matrice se ovsem vyskytovala pouze lokalné. Na
rozhrani mezi nastfikem a substratem nedochazelo u Zadného nastfiku ze treti etapy
k delaminaci. U vSech téchto depozic bylo naopak detekovdano mirné nataveni substratu.

ProtoZe depozice RF9 vykazovala nejlepsi atributy z ptipravenych W-Cr nastrikd, byla u
tohoto vzorku také provedena chemicka analyza pomoci energiové-disperzni spektroskopie
(EDX).
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4.3 Chemicka analyza

Na Obr. 34 je zobrazen SEM snimek vzorku RF9 (pfi zvétSeni 500x), celkové prekryvajici
zobrazeni a odpovidajici EDX mapy pro wolfram, chrom, Zelezo a kyslik. Chemickda mapa pro
Zelezo naznacuje, Ze béhem depozice RF9 nedoslo ke vzlindni ocelového substratu do nastfiku.
ProtozZe je substrat vyroben z korozivzdorné oceli (AISI 304), jejiz hlavnim legujicim prvkem je
chrom, nachdzi v EDX mapé chrom zastoupeni i v substratu. Na chemické mapé kysliku je vidét,
Ze se tento prvek vyskytuje prevainé ve splatech chromu a také v pérech na rozhrani mezi
substratem a nastfikem. Vyskyt kysliku ve splatech chromu prevainé zplsobuje samotny
chromovy prdsek Cr 99,7, ktery dle vyrobce obsahuje okolo 0,16 % kysliku. Také je z téchto map

zfejmé, Ze béhem nanaseni nedoslo k oxidaci wolframu (vyrobce wolframového prasku udava
obsah kysliku v MP65S okolo 0,008 %).

Obr. 34: EDX mapy mikrostruktury ndstfiku RF9.
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5 Diskuse

Nejkvalitnéjsi nastfik z prvni etapy byl deponovan pfi procesnich parametrech nanaseni

vzorku RF1. Ostatni nastfiky, které byly deponované pfi snizeném vykonu horaku 12 kW a 9 kW,
vykazovaly vyssi porozitu, mensi tloustku a nedostate¢né nataveni a slinuti splatd. Jediné pfi
maximalnim vykonu horaku 15 kW nastfiky dosahovaly pfijatelnych vysledkd spocivajicich ve
tvorbé splatd diskovitého tvaru. Pfi nizsich vykonech nemélo plazma energii na dostatecné
nataveni Cr castic. Skutecnost, Ze nedostatecny vykon hofaku md za nasledek nedostatecné
protaveni Castic, ostatné potvrzuje i odborna literatura [43]. ProtoZe se i v nastfiku RF1 lokalné
nachdzely pouze ¢astecné natavené Castice, byl ve druhé etapé testovan vliv polovi¢ni rychlosti
podavani prasku, snizeného tlaku v reakéni komore a zméné nosného plynu na vice entalpicky.

Predpoklad byl, Ze pti polovicnim davkovani prasku bude energie plazmatu, distribuovana
na mensi mnoZstvi materidlu, stacit na vyhovujici nataveni chromového prasku. Takto
deponovany nastfik (RF4) skute¢né mél jemnou lamelarni mikrostrukturu po celé tloustce
nastfiku, ovSem vyrazné se také (ocCekavané) zmensila tloustka nastfiku a benefity tak
neprevazily nevyhody. Pfi pouZiti argonu jako nosného plynu tedy lze pozorovat korelaci mezi
vyssi tloustkou nastfiku a vy$sim poétem nenatavenych €astic a také vyssi porozitou. PFi dalsim
experimentu byla snaha tento negativni trend vyresit snizenim tlaku v reakéni komore na 62 kPa,
ovsem bezuspésné. Ocekavalo se, Ze snizeni tlaku zpUsobi vznik delsiho proudu plazmatu, coz
obecné u plazmového nanaseni vede klepSimu nataveni pradsku [44]. Protoze vsak byla
v experimentu pouZita velmi kratka odstupova vzdalenost mezi substratem a hordkem (70 mm),
tento vliv se neprojevil. Kvili neuspokojivym vysledklim mikrostruktur nastrikd RF5 a RF6 bylo
od dalsiho testovani vlivu tlaku v reakéni komofe upusténo a pokracovalo se ddle s tlakem
103,4 kPa.

Pfi poutziti argonu jako nosného plynu lze pozorovat velké mnozstvi nedostatecné
natavenych Castic chromu, coz bylo pravdépodobné zplsobeno nizsi letovou teplotou ¢astic.
Proto se u dalSich nastfikd pristoupilo k pouziti helia. Helium je vysokoentalpicky, monoatomarni
plyn, ktery zvySuje tepelnou vodivost plazmatu a tim zvySuje schopnost ohfevu plazmatu [45].
Kompromisem za zvySenou entalpii pouzitého nosného plynu je vyssi cena helia. Pfi porovnani
nastrikd, u kterych byl rozdil pouze v pouZitém typu nosného plynu (RF1 a RF7), Ize vidét, Ze
pouzité helium jako nosny plyn v mikrostrukture zajistuje vétsi slinuti splatd, vice uniformni
tloustku a vyrazny Ubytek porozity. Nasledné byla u dal$iho nastfiku RF8 potvrzena hypotéza, ze
polovi¢ni rychlost davkovani prasku ma vliv prevainé na tloustku nasttiku, aniz by doslo k
markantnimu zlepseni mikrostruktury, kvili ¢emuz se snizené davkovani testovalo. U téchto
nastfikl je patrné, Ze pfi pouZiti helia jako nosného plynu nema vzdalenost splatll od substratu
vliv na jejich tvar. Protoze byly vSechny nastfiky deponované béhem jednoho prejezdu,
nedochazelo ke zhorseni hornich vrstev nastfiku v dlsledku hlire odvadéného tepla. U téchto
nastfiki dale nedochazelo kvyraznému nataveni substratu, tudiz lze fFici, Ze odstupova
vzdalenost mezi tryskou horaku a povrchem substratu byla vhodné zvolena.

Referencnim nastfikem pro depozici smési W-Cr byl ndstfik RF7. Nastfik RF7 byl
konzistentni, kompaktni a vyznacoval se i dostate¢nou tloustkou, ktera byla zhruba 4x az 6x
vétsi, nez je tomu bézné u nastfik(l chromu deponovanych metodou APS [46; 47]. ProtozZe tento
nastfik ¢istého chromu dopadl nejlépe, byl pfedpoklad, Ze s wolframem, ktery se jiZz povedlo
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kvalitné deponovat (napfiklad v publikaci [36]), bude chrom pfi téchto procesnich parametrech
tvofit kvalitni nastfik pro fuzni aplikace.

Obecné dochazelo v nastficich W-Cr k ¢astecnému vyplnéni por wolframové struktury
chromem vlivem rozdilné teploty taveni (ndstfiky W-Cr mély mensi porozitu nez nastriky
Cistého Cr). Jak je popsano v teoretické €asti, rovnomérnéjsi jemna chromovd matrice daleko
vice vyhovuje poZadavkim kladenych na materidly ve fuznich reaktorech. Nejblize témto
poZadovanym parametrdm byla mikrostruktura nasttfiku RF9. Tento nejperspektivnéjsi nastrik,
ktery vychazel pravé zdepozice RF7, mél dostatecnou tloustku, nizkou porozitu a byl
charakterizovan pravidelnym slinutim wolframovych a chromovych splat. Kvalitu tohoto
nastfiku W-Cr demonstruje pfi komparaci i odborna literatura, ve které se metodou VPS
deponovaly nastriky kompozitl na bazi wolframu, napfiklad W-346L [48] ¢i W-Cu [49]. U nastfiku
RF9 byla rovnéz provedena chemicka analyza EDS, ktera potvrdila, Zze pfi depozici dochdazelo
pouze k lokalnimu nataveni substratu, ale nikoliv ke vzlindni Zeleza (substratu) do nastfiku. Na
chemické mapé je dale vidét, Ze se kyslik vyskytoval pouze ve splatech chromu, coz bylo nejspise

vrve

vrve

vakuu v reakéni komore a bezelektrodové genezi plazmatu vytvafi nastfiky s mnohem nizsim
obsahem inkluzi oxidu, nez tomu je u depozic stfikanych na vzduchu. To ostatné potvrzuje i
odborna literatura, ve které se nasttiky technologii VPS béZné vyznacuji o 70 — 100 % mensi
porozitou a mensim obsahem kysliku neZ nastfiky deponované pomoci APS (napfiklad studie z
Ciny z roku 2021 uvadi porozitu nastfiku wolframu 7,6 % pomoci technologie VPS a pFi depozici
wolframu technologii APS uvadi porozitu nasttiku 12,9 % [50]). Pro konkrétni porovnani nasich
vysledk(l s odbornou literaturou Ize uvést dalsi studii z Ciny z roku 2021, ktera pojednava o
depozici smési W-Cr (9:1) pomoci aditivni technologie laser metal deposition (LMD) [24]. Touto
metodou se sice podafilo deponovat vrstvu W-Cr, kterd dosahuje tloustky cca 2 mm, ovsem za
cenu nehomogenni struktury, vyskytu trhlin a také vyssi porozity nez u nasSeho nastfiku RF9.

U poslednich dvou nastfik(l byla snaha o zlepsSeni nastfiku RF9. Podobné jako u nastrikd
samotného Cr, i u smési W-Cr vSak méla polovi¢ni rychlost davkovani prasku opét vliv pouze na
(snizenou) tloustku nastfiku, pficemz k vyraznému zlep$eni mikrostrukturu nedoslo. | v nastriku
RF10 se stejné jako u RF9 nachazely nenatavené castice. Na vysledné mikrostrukture je vidét, ze
se na hranicich chromovych splatli lokalné vyskytovaly c¢astice bohaté na wolfram, ovsem u
nastfiku RF11 dochazelo k difuzi wolframu do okrajovych ¢asti splatl chromu daleko ¢astéji. Lze
tedy konstatovat, Ze s argonem jako nosnym plynem se lépe vytvarela tenké spojitd chromova
matrice. Na druhou stranu mél nastfik RF11 vyssi porozitu a vétsi povrchovou drsnost. TéZ je u
této mikrostruktury patrné, Ze diky argonu se letové teploty ¢astic pohybuji na hrané teploty
tani wolframu a je proto mozné pozorovat i nedostate¢né natavené splaty globularniho tvaru.
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6 Zaveéer

Cilem diplomové prace bylo optimalizovat depozi¢ni parametry zvoleného prasku Cr a
dale smési W-Cr a naneseni odpovidajicich vrstev pomoci technologie RF-ICP, které by bylo
mozné uplatnit ve flznich reaktorech.

Béhem experimentalni ¢asti bylo vytvofeno osm variant ndastfik( chromu, u kterych byl
s ohledem na vyslednou kvalitu nastfiku testovan vliv pouzitého vykonu hordku, rychlosti
davkovani prasku, tlaku v reakéni komofre a pouzitého nosného plynu. U deponovanych nastrikl
byla provedena mikrostrukturni analyza. Hodnocena byla tloustka nastfiku a porozita, a rovnéz
natavenost Castic a tvar splatll, povrchova drsnost ¢i kvalita rozhrani se substratem. S témito
poznatky byly dale testovany tfi nastfiky smési W-Cr, u kterych jiz byla optimalizovana pouze
rychlost davkovani prasku a typ nosného plynu.

S ohledem na vyuZiti téchto nastfik( v termonuklearnich reaktorech byl jako nejlepsi
shledan nastfik W-Cr deponovany pfi vykonu hofaku 15 kW, davkovani prasku 4,4 g/min, tlaku
v komore 103,4 kPa a s heliem jako nosnym plynem. Za téchto parametr( dochazelo k tvorbé
kvalitnich, hutnych vrstev s vysokou kvalitou rozrani se substratem, a dale k poZzadovanému
slinuti splatd chromu a wolframu a také k tvorbé chromové matrice, kterd by poskytovala
jedine¢nou mikrostrukturu, jenz by ptispivala ke spolehlivému chodu jak pfi provozu reaktoru,
tak pfi havarii LOCA.

V dalsim vyzkumu téchto nasttik(l by bylo vhodné otestovat vstupni prasky s jinymi
chemickymi i geometrickymi parametry a také napriklad vyzkouset jiné rychlosti prejezdu drzéku
pfi depozici v kombinaci s mensim davkovanim prasku. Tyto zmény by mohly zajistit tvorbu
rovnomeérnéjsi chromové matrice, ktera bude zaroven vypliovat péry mezi wolframovymi
splaty. Proto je pro dalsi experimenty naplanovano prositi prasku W do rozmezi 10 — 20 um a
zcela novym smérem pak bude sferodizace castic W-Cr pfipravenych vysokoenergetickym
mletim. Tato sferoidizace bude provedena v novém reaktoru, ktery bude na Ustavu fyziky
plazmatu AV CR uveden do provozu v |été 2023.
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Seznam pouzitych zkratek

RF-ICP
VIPS
APS
VPS
LPPS
HVOF
CS
CGDS
HIP
CVvD
PVD
LOCA
ITER
DEMO
PWI
PFC
PFM
CFC
DBTT
LMD
EDX
ICP-MS
ICP-AES
SEM

f

fo

Te

Radiofrequency inductively coupled plasma
Vacuum induction plasma spraying
Atmospheric plasma spraying

Vakuum plasma spraying

Low pressure plasma spraying

High velocity oxygen fuel

Cold spray

Cold gas dynamic spraying

Hot isostatic pressing

Chemical vapor deposition

Physical vapor deposition

Loss of coolant accidents

International thermonuclear experimental reactor
Demonstration power plant

Plasma wall interaction

Plasma facing components

Plasma facing materials

Carbon fiber composites

Ductile-to-brittle transition temperature

Laser metal deposition

Energy dispersive X-ray spectroscopy
Inductively coupled plasma - mass spektrometry
Inductively coupled plasma - atom emission spectrometry

Scanning electron microscope

Frekvence (Hz)

Otéacky za minutu (ot/min, rpm)
Energie (1ev=1,6-10"))
Tlak (Pa)

Stupen ionizace (eV)

lonizac¢ni potencial (eV)
Termodynamicka teplota (K)

Boltzmannova konstanta (3K

Hustota atomového jadra (kg'm?3)

Doba udrzZeni energie (s)
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Pocet vyrazenych atomi
Vykon

Tepelny tok

Neutronové zatizeni
Tepelna vodivost

Tepelna roztaznost

Younglv modul pruznosti v tahu

Objemovy pruatok
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