Diftizia materialu v supravodivych kabloch

analyzovana pomocou zariadenia Quanta 3D

Vo vSetkych oblastiach vyskumu a vyroby, ktoré su spojené s tepelnym spracovanim réznych navzajom sa
dotykajticich materialov vystupuje otazka ako sa moZu tieto materialy vzajomne premiesavat pri zvySenej
teplote. V tomto roku sme spustili do uzivania na Slovenskej Akadémii Vied pristroj Quanta 3D, ktory v sebe
zahfia sucasne viac moznosti kontroly a nano-technologickych ukonov. Na priklade sledovania difuzie na
rozhraniach kovovych obalov supravodivych MgB, vodicov chceme ukazat jednu z moznosti vyuZitia tohto na

Slovensku zatial' unikatneho zariadenia.

Dual-beam systém Quanta3D

Zariadenie Quanta 3D v konfiguracii, v ktorej pracuje na SAV, v sebe
obsahuje dva r6zne zdroje monoenergetickych lucov: elektrénové
delo a zdroj géliovych idénov. Pri pouziti zdroja elektrénov pristroj
pracuje ako klasicky odrazovy rastrovaci elektréonovy mikroskop
(REM), pomocou ktorého mozeme sledovat povrchy materidlov pri

300 um ) Obrazok é. 1

velkych zvacseniach, pripadne zvyraznit materidlovy kontrast
detekciou odrazenych elektrénov. Zobrazovanie sekundarnymi
elektronmi vybudenymi idnovym lti¢om dava moznost este lepsie
zvyraznit kontrast medzi r6znymi materialmi a uz tak pozorovat
tvorbu novychfazaich lokalizaciu po tepelnom spracovani.

I6novy zvazok mdze zaroven sluzit ako technologicky nastroj.
Pomocou neho mozno iénovym odprasovanim materidlu vymielat
pripadne akoby,vyleptavat” rozne drazky, jamky alebo odstrariovat
malé objemy materialu. Alebo, napriklad, priamo vo vakuu pocas
analyzy a pozorovania vytvédrat priecne rezy v mieste, kde ich
potrebujeme vidiet.

Daldou technologickou poméckou je systém, ktory umozhuje
nanasat na zvolené miesto tenku vrstvicku platiny - napriklad ako
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vodivy kontakt pri merani elektrickych vlastnosti nanoobjektov.

Zariadenie obsahuje aj sondu, ostry hrot, s extrémne jemnym
ovladanim pohybu. Pomocou nej mozno casti odrezané ibnovym
li¢om prendsata kontaktovat nazvolené miesto.

Dolezitou sucastou pristroje je aj moznost prvkovej analyzy
metddou EDX (energeticky disperznd analyza charakteristického
rontgenového ziarenia vyvolaného elektronmi), ktora vdaka
moznosti rastrovania Uzkeho (nanometrového) zvazku elektrénov
dopadajucich na vzorku poskytuje aj meranie difiznych profilov
tzv. ¢iarovym skenom (na zvolenej Ciare po povrchu sledovanej
vzorky) alebo ziskavanie dvoj- ¢i trojrozmernych mép rozlozZenia
chemickych prvkov. Prave ziskavanie predstavy o difuzii prvkov v
supravodivych kompozitnych vodi¢och pomocou takejto analyzy
jetéma, naktoru savtomto ¢ldnku sustredime.

+Powder-in-tube” technolégia vyroby supravodivych
vodicov

Sucastou postupu,powder-in-tube” vyroby supravodivych vodic¢ov
a kdblov s dobrymi parametrami je aj kone¢né Zihanie pri vyssich
teplotadch. Kompozitny MgB, dr6t méze byt napriklad zloZzeny z
vonkajsieho ocelového obalu (mechanickd vystuz), v ktorej je
medena matrica (tzv. tepelna stabilizacia) a v nej systém titanovych
rarok sluziacich ako difuzna bariéra naplnenych jemnozrnnym
praskom zmesi Mg + B a primesi, napriklad SiC. Uzavrety kompozit
sa mnohonasobne mechanicky tvérni tahanim za studena do
vodi¢a s pozadovanym prierezom. Ten sa potom Ziha v argénovej
atmosfére pri teplote 600-850 °C, aby sa z prasku Mg + B vytvorilo
supravodivé MgB, vlakno. Geometrické usporiadanie takéhoto
kompozinéhovodicajezobrazené naobrazku¢. 1.

Kontrola difGzie pomocou merania obsahu chemickych
prvkovmetédou EDX

Titan ako material chraniaci MgB, vlakno pred neziaducou diftiziou
nie je idedlnou difuznou bariérou, ktord by zabranila akejkolvek
difuzii. Titdn ciasto¢ne reaguje s medenou matricou a vytvara rad
intermetalickych zlU¢enin a faz, pripadne zmesi faz. Je to bariéra,
ktord pre svoju funkénost vyzaduje urcitd hribku. Na obrazku ¢. 2 je
zobrazend mapa rozlozenia vybranych chemickych prvkov - Mg, Ti,
Cu a Si - vo vodi¢i s dostato¢nou hrubkou titdnového obalu.
Ukazuje ako sa titdn amed'do urcitej hibky navzajom premiesali.

Kym mapa prvkov ukazuje skor kvalitativne rozlozenie prvkov po
ploche, ciarovy sken moze ukdzat lepsie zmeny pomerov obsahu
prvkov na rozhraniach jednotlivych prvkov kompozitného drétu
(Obrazok ¢. 3). Biela ¢iara krizujuca prierez vldkna vodica urcuje
miesto, kde sme prvkovu analyzu robili. Vyber zobrazenych prvkov
neodrdza celkové zloZenie materidlu, bol urobeny tak, aby co
najjasnejsieilustroval difuziu vochrannom obale vldkna.

V pripade, ze hrubka titdnovej ochrannej vrstvy je mensia ako
kritickd hodnota (v nasom pripade okolo 10 um), med’ z matrice
vodica prekona difuznu bariéru a vnikne do supravodivého MgB,
vldkna. Na obrazku ¢. 4 je mapa okolia jedného vldkna tenkého
vodica s pociato¢nou hribkou titdnovej vrstvy pred zihanim 9,6 um.
Mapa jasne ukazuje celkové rozdifundovanie titdnu i medi,coma za
nésledok, ze uz Ziaden z tychto materidlov nie je v ¢istom stave.
Titdnova ochrannd vrstva sa rozplynula, zostala len tenka vrstvicka
zastabilizovana kremikom v oblasti okolo vldkna. Kremik sa dostal
do tejto vrstvicky rozlozenim pévodnej SiC prisady v procese
zihania. Uhlik z SiC sa zabudoval do mriezky supravodica, ¢im zvysil
jeho prudovu hustotu a prebytocny Si vygetroval z jadra okolity
titdn. Avsak ani tato tenka vrstvicka uz nebrani prenikaniu zliatiny
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Cu-Ti do supravodivého vldkna, kde vytvéara hubovité vkltceniny a
poméha prenikaniu medi aj do supravodivého vldkna.Tak postupne
zhorsuje jeho supravodivé vlastnosti a méze doéjst az k iplnému
znehodnoteniu.
Napriek tomu, Ze pri tejto technoldgii a pouzitej kombindcii
materidlov nardzame na ohranicenie v podobe kritickej hribky
titanovej ochrannej vrstvy, vysledky dosiahnuté prave touto
metddou su slubné. Aby sme celému mechanizmu rozumeli a mali
ho pod kontrolou, je velmi potrebné okrem iného aj sledovat
difuziu na rozhraniach kompozitu a nastavit optimalne parametre
Zihania.
JTato Studia/publikacia vznikla vdaka podpore v rdmci opera¢ného
programu Vyskum a vyvoj pre projekt: Centrum excelentnosti pre
nové technoldgie v elektrotechnike, ITMS koéd 26240120011,
spolufinancovany zo zdrojov Eurdpskeho fondu regionédlneho
rozvoja.
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