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Inventia se refera la un procedeu de producere a unor straturi nanometrice cu con-
tinut de nanoparticule de diamant sau fullerene prin iradiere cu pulsuri ultrascurte
(picosecunde - ps, femtosecunde - fs) produse de laseri de mare putere
(terawatt-TW/petawatt-PW) si se refera in special la un proces de formare a structurilor
diamantifere/fullerene pe straturi de interes pentru fuziunea nucleara, respectiv- carbon,
beriliu, wolfram.

Productia de energie folosind plasma de fuziune constituie un obiectiv asteptat si un
domeniu de cercetare foarte bine explorat la nivel international. in prezent, cea mai avansata
metoda de a produce reacitii de fuziune nucleara este aceea a plasmei fierbinti, confinata
magnetic intr-un reactor de tip tokamak.

Instalatia de fuziune ITER (Reactorul international termonuclear experimental) care
va fi operat la Cadarache, Franta este probabil cel mai mare proiect stiintific dezvoltat
vreodatd. O problema importanta inca nerezolvata este compozitia primului perete al
camerei principale, materialele trebuie s reziste la fluxuri de energie de 10-100 MW/m?.
Aceste fluxuri de energie apar in timpul instabilitatilor plasmei, cand liniile de cAmp magnetic
Tsi pierd configuratia stabila si particulele de plasma ionizate avand temperaturi mai mari de
10 eV sunt indreptate catre primul perete. Ca exemple de instabilitati pot fi mentionate
modurile localizate la margini (ELMs), eruptii, etc. In acest sens, pentru protectia peretilor a
fost propusa folosirea de placi din W in zona divertorului, cunoscand proprietatile dorite: rata
de pulverizare redusa si temperatura mare de topire. Celelalte materiale sunt: carbon (sub
forma de fibre de carbon compozite - CFC) si beriliu (un element usor cu o temperatura de
topire relativ ridicata - 1551,15 K). Totusi, comportarea W, C, si Be la fluxuri mari de energie
nu este in intregime cunoscuta si este bine studiata in prezent.

In prezent sunt cunoscute metode pentru testarea si modificarea materialelor de
interes pentru fuziune, ca de exemplu sistemul de iradiere cu fascicul de electroni JUDITH
de la Centrul de Cercetare Julich, Germania (Th. Loewenhoff, J. Linke, G. Pintsuk, C.
Thomser, “Tungsten and CFC degradation under combined high cycle transient and
steady state heat loads”, Fusion Engineering and Design, Vol. 87, Issues 7-8, august
2012, pp. 1201-1205; C. Thomser, A. Schmidt, B. Bellin, A. Buerger, J. Linke, M.
Roedig, F. Zacchia, “High heat flux testing of beryllium components with improved
diagnostics”, Fusion Engineering and Design, Vol. 86, Issues 9-11, oct. 2011, pp.
2409-2412). Tensiunea de accelerare in acest sistem este mare (120 kV) si aceasta produce
o penetrare relativ mare in tintele expuse. In materiale usoare fasciculul produce mai
degraba incarcari de putere volumetrice, mai mult decat incarcari pe suprafata.

Prin documentul USH 1924 H, este cunoscut un procedeu de producere a unei
pelicule compozite din carbura nanocristalina/carbon asemanatoare diamantului prin sinteza
in apropierea temperaturii camerei, in care pulverizarea combinata, cu magnetron si ablatie
laser pulsata, produce fluxuri de plasma din ioni de carbon si ai unui metal, in particular-
wolfram, care se intersecteaza pe o suprafata a substratului pentru a forma pelicule com-
pozite de carburi metalice si carbon diamantat de aproximativ 10 pana la 50 nm, cu cristalite
de carbura asemanatoare diamantului, incapsulate intr-o matrice de carbon amorfa, cu o
duritate de aproximativ 32 GPa si o plasticitate ridicata, rezistenta ridicata la incarcarea de
contact si un coeficient de frecare scazut.

Un alt document: US 6370165 B1, prezinta un procedeu de realizare a unui strat de
diamant cubic format pe un substrat WC-Co preparat printr-un proces care include utilizarea
unei plasme si a unor interactiuni laser cu raza multipla, acoperirea pe substratul WC-Co
avand o grosime cuprinsa intre 25 si 40 um si o dimensiune medie a cristalului intre 10 si
20 um, analiza aratand atomi de tungsten si cobalt incorporati in film si cu un strat epuizat
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in cobalt lainterfata diamant-WC-Co, carbonul fiind confirmat ca fiind componenta principala
a stratului de suprafata, iar documentul EP 0549186 A1 prezinta un aparat si o metoda de
realizare a unor pelicule de diamant cu suprafata mare utilizdnd un reactor cu plasma la tem-
peratura ridicata cu un regulator de flux de flux al reactorului cu plasma utilizand o tehnica
de depunere cu arc electric si construit dintr-un material refractar precum grafit sau tungsten.

De asemenea, documentul WO 9833742 A1 prezinta o metode de sinteza industriala,
rafinare si fractionare a fulerenelor, productia industriala de fulerene constand in incalzirea
prin intermediul unui rezistor, magnetron, laser sau orice alt mijloc, a unui preparat solid
continénd carbon, sub vid sau intr-un mediu cu argon, cu formarea de agregate de carbon
convergente sau de trecere si indepartare simultana a stratului de grafit izoterm de pe
suprafata preparatului, in particular- prin incalzirea locala a suprafetei preparatului carbonic
cu un arc electric.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in producerea unui strat compozit
nanometric din carbon si wolfram sau si beriliu cu continut de nanoparticule de diamant sau
de fulerene pe un substrat din grafit, folosind o combinatie intre 0 metoda de depunere din
stare de plasma si radiatie laser pulsata de putere, astfel incat stratul compozit format sa
aiba o buna aderenta la substrat si o rezistenta mecanica adecvata.

Procedeul utilizeaza pentru interactia cu materiale pure sau mixate a pulsurilor laser
de durata ultra-scurta produsa cu laserul de putere in domeniul terawatt.

Acesta este un laser ce poate produce o densitate de putere de pana la 10" W/cm?
prin focalizarea fasciculului laser pe un spot cu un diametru de zeci de microni. Studiul
comportarii straturilor depuse cu grosimi de 0,1 pana la 10 microni in regim de puls unic sau
pulsuri multiple se poate realiza rapid folosind laserul TEWALAS. Pulsurile pot fi programate
pentru a avea durate de nanosecunde sau picosecunde la frecvente de cativa Hz sau kHz
astfel incat cumulate sa se obtina durate si densitati de putere comparabile cu cele ale
instabilitatilor din plasmele de fuziune.

Inventia propusa se refera la un procedeu de formare a structurilor nanometrice de
diamant pe anumite substraturi realizate din material de interes pentru fuziunea nucleara
folosind laseri pulsati. Prezenta inventie utilizeaza pulsuri laser de durata foarte scurta
(fs, ps) produse cu o rata de repetitie de 1-10 Hz, avand lungimea de unda de la aproximativ
750 nm pana la aproximativ 850 nm, cel mai frecvent la 800 nm in vid, sau atmosfera
gazoasa (aer sau deuteriu). O foarte mica parte de material, mai putin decat 10 nm poate
fi inlaturata pentru un puls laser cu un foarte mic transfer de energie prin socuri sau prin con-
ductie termica in afara volumului de interes. Zona adiacenta zonei iradiate nu este afectata
de pulsul laser care induce transformarile dorite numai in zona de interes.

Filmele mixate contindnd Be, C si W au fost obtinute utilizdnd metoda arcului TVA,
metoda prezentata in detaliu in brevetul RO 128030 B1. Aceste filme au grosimi de
0.1-10 um si interactioneaza direct cu pulsuri laser singulare sau multiple, ca si cu plasma
produsa de iradierea indirecta cu fascicul laser in gaze ambientale precum aer sau deuteriu.
Pulsurile laser produc nanostructuri diamantifere sau fulerene la suprafata materialelor
mixate iradiate.

Structurile formate in substraturile tratate (cristale nanometrice de diamante) consti-
tuie elemente utile in imbunatatirea caracteristicilor materialelor precum proprietatile meca-
nice (micsorarea coeficientilor de frecare in regim uscat, cresterea duritatii), in scopul redu-
cerii retentiei de combustibil nuclear in cazul materialelor folosite la primul perete al insta-
latiilor de fuziune de tip tokamak.
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Prin aceasta metoda, materialul iradiat este procesat printr-un mecanism netermic.
O combinatie de interactii multi-fotonice si ionizari colizionale creeaza plasme in zonele de
impact intr-un interval de timp mult mai scurt decit cel necesar transferului energiei cinetice
a electronilor afectati catre zonele adiacente. Plasma produsa nu se afla in echilibru termic,
materialul iradiat fiind transformat din starea sa initiala de corp solid in plasma ionizata total
intr-un timp atat de scurt, incat echilibrul termic nu poate fi atins. Ca rezultat, se produce un
transfer de caldura neglijabil catre straturile din afara zonei de interactie. Tranzitia acestui
regim netermic catre regimul de transfer termic depinde de materialul iradiat si este in
domeniul 1 pana la 20 ps. Deoarece este neglijabila incalzirea zonei neexpuse, compozitia
materialului adiacent este in mod substantial neafectata de procesul de iradiere propus in
inventia propusa.

Inventia este prezentata in continuare prin niste exemple de realizare in legatura si
cu fig.1...18 care reprezinta:

- fig. 1, reprezinta o vedere schematica a procesului de iradiere directa;

- fig. 2, reprezinta o schema detaliata de iradiere a straturilor din C/W depuse pe
grafit, inclusiv profilul densitatii de energie n planul perpendicular pe directia de iradiere;

- fig. 3, reprezinta distributia densitatii de energie (mJ/cm?) pe zona iradiata a tintei;

- fig. 4, reprezintd imaginea craterului produs de fasciculul laser obiinuta prin
microscopie electronica de baleiaj (SEM);

- fig. 5, reprezinta imaginea obtinuta prin metoda difractiei de raze X pe zone
selectate (SAED) obtinuta prin microscopie de tranmisie electronica (TEM);

- fig. 6, deconvolutia liniei spectrale XPS Cls corespunzand zonei din afara ariei de
iradiere;

- fig. 7, spectre Raman obf{inute folosind lungimea de unda laser de excitare de
633 nm: pentru zona din interiorul craterului (a), Tn vecinatatea craterului (b) si sunt com-
parate cu spectrul Raman al unui varf din diamant (c) si al substratului din grafit (d);

- fig. 8, schema experimentala pentru iradiere indirecta;

- fig. 9, schema de detaliu la iradiere indirecta;

- fig. 10, distributia probelor deasupra evaporatoarelor cu W, C, Be si imaginile SEM
ale urmelor de interactie in gaz ambiental aer;

- fig. 11, distributia probelor deasupra evaporatoarelor cu W, C, Be si imaginile SEM
ale urmelor de interactie in gaz ambiental deuteriu;

- fig. 12, forma zonei de interactie dintre plasma produsa cu laser si proba in gaz
ambiental aer, in zona bogata in W,

- fig. 13, forma zonei de interactie dintre plasma produsa cu laser si proba in gaz
ambiental deuteriu;

- fig. 14, forma zonei de interactie dintre plasma produsa cu laser si proba in gaz
ambiental aer;

- fig. 15, forma zonei de interactie dintre plasma produsa cu laser si proba in gaz
ambiental deuteriu;

- fig. 16, spectre Raman ale probelor in zonele ne-expuse;

- fig. 17, spectre Raman ale probelor in zonele expuse la plasma produsa cu laser
in gaz ambiental deuteriu;

- fig. 18, spectru FTIR masurat in zona de ablatie.

Exemplul 1

Este prezentata formarea de stucturi nanodiamantifere intr-un bi-strat din carbon si
wolfram depus pe un substrat din grafit.
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Tn legatura cu fig. 1, un sistem, conform inventjei este format dintr-un laser de putere
1 care este un sistem laser de amplificare de mai mulii terawatt cu durata pulsului de 25 fs
pana la 360 ps, avand energia pe puls de pana la 400 mJ si 10 Hz rata maxima de repetitie.
Laserul livreaza fascicule laser cu lungimea de unda in domeniul 750-850 nm, in special
800 nm. O densitate de putere de 10'2-10" W/cm? per puls poate fi obtinut, densitate de
putere similara aceleia din instalatiile de fuziune.

Sistemul laser iradiaza perpendicular substratul asa cum se prezinta in fig. 1.
Fasciculul 2 produs de un laser 1 este focalizat pe o tinta 5 folosind o lentila 3 cu distanta
focala de 60 cm, trecand printr-o fereastra 4. Tinta 5 este sustinutd de un suport mobil 10
care ajuta la stabilirea ariei de interactie a fasciculului laser cu tinta. Pentru reglarea spotului
laser se foloseste si un suport mobil 9 al lentilei de focalizare 3. Tinta 5 se afla in interiorul
unei incinte, vidata prin o pompa de vid 8, pana la un vid limiti de 10 mbar. Incinta de lucru
poate fi umpluta cu aer la presiune atmosferica sau cu deuteriu la presiunea de 170 mbar
cu ajutorul unei valve 7.

Filmele formate dintr-un bi-strat de W si C depuse pe substraturi din grafit prin
metoda arcului termoionic in vid au fost iradiate cu pulsuri laser de 100-150 mJ de durata de
360-ps si 100-fs in conditii de vid inaintat (presiune < 10®° mbar). Iradieri combinate de
pulsuri de durata lunga, urmate de pulsuri de durata scurta au fost de asemenea utilizate.

O schema detaliata de iradiere a straturilor C/W/grafit este prezentata in fig. 2, astfel
laserul 11 este colimat prin lentila 12 catre {inta 13. Forma fasciculului laser in zona de
impact este de maxim 2 mm in directie orizontala 14 si de maxim 0,5 mm in directie verticala
15. Tinta este formata de un substrat de 1 mm x 12 mm x 15 mm din grafit 16 pe care este
depus un strat de 200 nm de wolfram 17 urmat de un strat de carbon de 2000-2500 nm 18.
Distributia densitatii de putere a fasciculului laser este prezentata in fig. 3.

Depunerea filmelor de carbon (aproximativ 200 nm) si wolfram (aproximativ 2000 nm)
s-arealizat prin metoda arcului termoionic in vid, metoda prezentata in articolul C. P. Lungu,
I. Mustata, V. Zaroschi, A. M. Lungu, A. Anghel, P. Chiru, M. Rubel, P. Coad G. F.
Matthews and JET-EFDA contributors, Beryllium Coatings on Metals: Development of
Process and Characterizations of Layers, Phys. Ser. T128 (March 2007) 157-161 si in
brevetul RO 128030 B1.

Parametrii pentru depunerea de W sunt: U, =1,8kV, |,.=1.8 A,P=1,3 10" Pa,
timp de 5 min, grosimea totala fiind de 200 nm in timp ce parmetrii pentru depunerea C sunt:
U,.=09kV, | . =25A,P=210"°Pa, timp de 28 min, grosimea totala fiind de 2000 nm.

Datorita iradierii cu pulsuri laser, stratul de carbon este inlaturat (ablatie laser) in
partea centrala a zonei iradiate dupa primele cateva pulsuri; in timpul urmatoarelor pulsuri
stratul de W este indepartat si apoi pulsul laser interactioneaza cu substratul din grafit.
Totusi, datorita profilului Gaussian al energiei fasciculului laser, rezulta interactii mai slabe
in zonele laterale.

Iradierea laser produce zone uniforme sub forma de picaturi in vecinatatea craterului
produs in zona centrala de impact a fasciculului laser (fig. 4). Picaturile formate prezinta
semnele unei nucleatii si recristalizari datorita procesului de re-solidificare.

In zona procesatd sunt identificate structuri romboidale cu parametrii de retea
a =0.25221 nm, c = 4.3245nm (Fig. 5) corespunzand diamantului. Distantele interplanare
au fost calculate folosind spatiul reciproc identificat prin difractie de electroni in arii selectate
(SAED) obtinute prin microscopie de transmisie cu electroni (TEM).
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Fractiunea sp® corespunzatoare legaturilor diamantifere a fost dedusa din fitarea
spectrelor XPS pentru liniile spectrale Cls ale carbonului, (fig. 8). In afara zonei de iradiere,
liniile spectrale corespunzand contaminarii cu CO (290,4 eV, O = C-O si 288,2 eV,
C = O/O-C-0) si grafit (284.8 eV, C-C sp?) au o mai mare contributie decéat aceea a liniilor
corespunzatoare legaturilor diamantifere (285.7 eV, C-C sp®).

Continutul de legaturi sp® este estimat din aria corespunzatoare diamantului i suma
ariilor liniilor suprapuse ale grafitului si fazelor CO. O estimare a continutului de legaturi sp®
in interiorul suprafetei expuse a fost de 39,4%, in comparatie cu un procent de 30,8% in
zona ne-iradiata.

Deoarece XPS este o metoda sensibila de analiza a suprafetelor se poate subestima
valoarea fractiunii sp® daca grosimea filmului analizat este mai mare decat drumul mediu
liber al electronilor. Pentru confirmarea continutului de nanocristale de diamant s-a utilizat
tehnica de analizd Raman. in fig.7 spectrele Raman obtinute prin analiza cu radiatie laser
de lungime de unda de excitare de 633 nm sunt prezentate pentru zona din interiorul
craterului a, Tn vecintatea craterului b si sunt comparate cu spectrul Raman al unui varf din
diamant c si al substratului din grafit d. In acest fel este evidentiata prezenta nanocristalelor
de diamant in acord cu rezultatele prezentate de Niske et al [Nliske R., Jurgilaitis A.,
Enquist H., Harb M., Fang Y., Hakanson U., Larsson J., Transforming graphite to
nanoscale diamonds by femtosecond laser puise, Applied Physics Letters 100,043102
(2012) Niiske R., Jurgilaitis A., Enquist H., Harb M, Fang Y., Hakanson U., Larsson J.,
Transforming graphite to nanoscale diamonds by femtosecond laser puise, Applied
Physics Letters 100, 043102 (2012)].

Spectrele din fig. 7 prezinta in principal benzile spectrale D si G ale carbonului,
corespunzatoare legaturilor sp®. O banda larga la aproximativ 1120 cm™ este de asemenea
vizibila. Consideram ca aceasta provine de la contributia cristalelor de diamant nanometrice.
Acest fapt este confirmat si de masuratorile noastre XPS si SAED, impreuna cu interpretarile
din alte lucrari din moment ce filmele in discutie, obtinute prin metoda TVA sunt fara continut
de hidrogen. Spectrele Raman confirma existenta unui amestec de nanocristalite de diamant
si de grafit inglobate intr-o matrice de carbon amorf.

Banda G este un mod fonon Raman-activ al cristalului de grafit. in consecinta, acesta
nu se disperseaza in grafit, in timp ce in carbonul dezordonat dispersia sa este proportionala
cu gradul de dezordine provenind de la configuratiile cu diferite nivele de energie locale si
diferite moduri fononice.

Spectrele Raman confirma prezenta unui amestec de nanocristale de diamant-grafit
impregnate intr-o matrice de carbon amorf. Din rapoartele ariilor benzilor D si G diametrul
particulelor de diamant este estimat intre 1,5 si 2,3 nm. Masuratorile micro-Raman din zona
procesata cu radiatie laser comparate cu spectrul varfului de diamant arata ca linia Raman
de la 1330 cm™ este destul de mult largitd pentru a ne conduce la concluzia c& este o
structura diamantifera discontinua. Imaginile SEM (fig. 4) asociate cu analizele EDS
evidentiaza prezenta particulelor de W in structura de diamant-grafit in zona iradiata.

Exemplul 2

In al doilea exemplu, acoperirile mixate continand Be, C, W au fost expuse la o
plasma formata in aer (conditii normale) si deuteriu (~ 20 mbar) prin focalizarea pulsurilor
laser de mare putere in apropierea suprafetei {intei folosind laserul TEWALAS, (,Ti: Saphire
laser system"), -100 fs durata pulsului in mod pulsat singular sau puls multiplu la lungimea
de unda de 800 nm. Energia pe puls a fost de aproximativ 4 mJ, in timp ce numarul de
pulsuri a fost intre 1 si 1000 de pulsuri la o rata de repetitie 10 Hz. Datorita intensitaii ridicate
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obtinuta in punctul focal, a avut loc strapungerea gazului la o distanta de aproximativ 0.3 mm
fata de tinta generand plasma de aer si respectiv de deuteriu. Plasma produsa in focarul aflat
la aproximativ 0.3 mm fata de suprafata probei are caracteristici similare cu plasma de
fuziune nucleara, (fluxuri de energie de 10-100 MW/m? si particule ionizate cu temperaturi
mai mari de 10 eV). Din montajul generic din fig. 8 se poate observa ca laserul 19 emite un
fascicul 20 care este colimat de lentila 21 si este orientat catre {inta 22 care se afla la un
unghi de aproximativ 5° fatd de directia fasciculului laser incident.

in detaliu, in fig. 9 se arata raza laser 23 care este focalizata in punctul focal 25
deasupra tintei la aproximativ 0.3 mm 26 la un unghi de aproximativ 5° 24 fata de directia
fascicululuilaser. In figura sunt reprezentate filmul mixat iradiat 27 si substratul 28. Diametrul
25 al punctului focal unde se realizeaza strapungerea (filamentarea) gazului ambient (aer
sau deuteriu) este estimat la aproximativ 0.2 mm.

Filmele mixate din Be, C si W au fost depuse prin evaporare simultana din trei
evaporatoare utilizate Tn tehnologia arcului termoionic n vid. Probele au fost asezate in asa
fel pe suportul de depunere, incat sa se obtina concentratii mai mari in zonele din apropierea
evaporatoarelor. Astfel probele notate cu 2_11 aveau concentratii mai mari de W, probele
notate cu 14_11 aveau concentratii mai mari de C, iar probele notate cu 7_3 aveau
concentratii mai mari de Be. n fig. 10 si 11 este prezentata distributia probelor pe suportul
de depunere, precum si imaginile zonelor afectate de interactia cu plasma produsa de laser,
in gaz ambiental aer si respectiv deuteriu. Imaginile au fost obtinute la microscopul cu baleiaj
(SEM).

Plasma produsa in punctul focal a iradiat filmele mixate de Be/C/W si au produs
modificarea morfologica si structurala in zonele iradiate. Dimensiunea zonelor iradiate a fost
influentata de compozitie si gazul ambiental. Urmele de ablatie in zonele in care W sau C
erau majoritare au fost mai largi, dar, de asemenea prezenta deuteriului a largit zonele
ablate, respectiv zonele partial afectate cand iradierea era facuta in aer (fig. 12), fata de
largirea in zona centrald atunci cand gazul ambiental era deuteriu (fig. 13). In toate cazurile,
procesul de ablatie are loc in centrul zonelor iradiate. Prin EDS s-a evidentiat ca in zonele
iradiate, deasupra substratului de siliciu, elemenul dominant este W aratand o ablatie
preferentiala a beriliului i carbonului Tn acele zone.

Pe langa amplificarea procesului de ablatie demonstrat prin largirea zonelor bogate
in W se poate observa o largire a zonelor bogate in C, sugerand faptul ca C este elementul
care este ablat cel mai rapid in prezenta deuteriului.

Este de remarcat ca in aer acest proces este mai putin evident. Pentru ca profilul
fasciculului laser nu este unul uniform si energia sa tinde sa descreasca la periferii,
fnseamna ca pragul de ablatie (pentru o ablatie completa) descreste in prezenta deuteriului
ca gaz ambiental.

Nanostructurile formate in zonele iradiate sunt de forma unor ripluri, a caror perioada
se schimba in functie de gazul ambiental, de la aproximativ 250 nm distanta de la varf la varf,
la aproximativ 500 nm varf la varf in prezenta deuterilului. Fig. 14 prezinta riplurile produse
in zona iradiata in gaz ambiental aer, iarin fig. 15 este prezentata forma riplurilor atunci cand
gazul ambiental a fost deuteriu. Mecanismul acceptat pentru formarea riplurilor este corelat
cu formarea plasmonilor in timpul interactiei laser-material, mediat de electroni. Compozitia
gazului ambiental joaca un rol in acest proces si plasma formata de laser afecteaza pragul
de ablatie In zonele iradiate.

In zonele iradiate cu gaz ambiental deuteriu se produc cresteri ale rugozitatji si for-
marea de picaturi in zonele bogate in beriliu. Acest fapt contribuie la topirea si resolidificarea
beriliului. Aceste formatii nu sunt observate in zonele bogate in C. Carbonul este simplu
inlaturat rapid in prezenta deuteriului fara formarea picaturilor pe suprafata iradiata.
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Masuratorile XPS au cuantificat distributia elementelor Be, C, W in probele preparate
si au evidentiat prezenta oxigenului in zonele bogate in beriliu, confirmand oxidarea beriliului
si formarea BeO in structurile formate in zonele bogate in Be si de asemenea sugereaza o
stricta corelare intre procentele de C si concentratia legaturilor C-C.

Investigatile Raman au aratat anumite diferente intre probele analizate inainte si
dupa expunerea la deuteriu. Investigatile Raman ale probelor in zonele ne-expuse au fost
efectuate si diagrame ale benzilor de grafit inainte si dupa expunere la deuteriu sunt
prezentate in fig. 16 sirespectiv fig. 17. Se evidentiaza o tendin{a generala a benzii grafitului
de la 1580 cm™ sa creasca dupa expunerea la deuteriu. In prezenta deuteriului si in parti-
cular a deuteriuluiionizat se amplifica banda G, demonstrand reducerea prezentei carbonului
amorf.

In continuare, spectrele FTIR au fost masurate in zonele iradiate. Un spectru masurat
in zona de ablatie este prezentat in fig. 18. Spectrele FTIR au cateva linii spectrale largite:
o banda de absorbtie la 1100 cm™ care apare datorita vibratiilor C-O-C. Deoarece in regiu-
nea 2800-2950 cm™ nu au fost observate vibratji C-H sau C-D in regiunea 2100-2200 cm™
concluziondm c& benzile de la 950-1050 cm™ corespund legéaturilor circulare aromatice,
confirmand prezenta structurilor fulerene.

Benzile de la 860 cm™ arata prezenta oxizilor de Si sau W.

Microcristalitele de Be sunt evidentiate prin prezenta benzii de la 458 cm™.

in toate probele benzile de la 900-910 cm™ arat& prezenta oxizilor de W.

Dimensiunea grauntilor de grafit/fullerene a fost de aproximativ 3 nm.

Prezenta berilului este demonstrata de banda de la 1460 cm™.

Benzile de la 810, 850 si 900 cm™ arata prezenta SiC si au tendinta de a fi prezente
in toate spectrele. Acestea sugereaza o reactie intre stratul de carbon si substrat. Benzile
din domeniul 1000-1200 cm™' si din domeniul 680-720 cm™ confirma prezenta BeO in zona
de ablatje.
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Revendicari

1. Procedeu de producere a unui strat nanometric din carbon si wolfram cu continut
de nanoparticule de diamant prin utilizarea radiatiei laser de putere, prin generare de ioni de
wolfram si carbon in atmosfera protectoare prin descarcare electrica combinata cu radiatie
laser pulsata, la parametri de formare a unor nanocristale de diamant, caracterizat prin
aceea ca, substratul de formare a stratului compozit nanometric diamantat este din grafit,
metoda de generare de ioni de wolfram si carbon utilizata este metoda arcului termoionic in
vid, prin care se produce un bi-strat din carbon si wolfram cu grosime a stratului de
2000-2500 nm pentru cel din W si 180-200 nm pentru cel din C, iar pentru producerea prin
absorbtie multifotonica de nanocristale de diamant inglobate intr-o matrice de carbon amorf
sunt utilizate fascicule laser de durata scurta (100 fs - 360 ps) Th monopuls sau multi-puls cu
putere de varf de ordinul terawatt-ilor (10" watt) pana la puteri de petawatt (10" watt), cu
energii pe puls de micro-Joule pana la mili-dJoule, prin intermediul unei lentile, intr-un punct
focal de dimensiune de aproximativ 20 mm x 2 mm.

2. Procedeu de producere a unui strat nanometric din carbon, beriliu si wolfram cu
continut de fulerene prin utilizarea radiatiei laser de putere, prin generare de ioni de wolfram
si carbon in atmosfera protectoare prin descarcare electrica combinata cu radiatie laser
pulsata, pentru formarea fulerenelor, caracterizat prin aceea ca, substratul de formare a
stratului nanometric cu structuri carbonice este din grafit, metoda de generare de ioni de
wolfram si carbon utilizata este metoda arcului termoionic in vid, prin care se produce un film
mixat care contine carbon, beriliu si wolfram, depus pe un substrat din siliciu, iar
nanostructurile carbonice ale stratului nanometric sunt obtinute prin dirijarea unor fascicule
laser de durata scurta (100 fs - 360 ps) in monopuls, sau multi-puls de putere de varf de
ordinul terawatt-ilor (10" watt) pana la puteri de petawatt (10" watt), cu energii pe puls de
micro-Joule pana la mili-Joule, prin intermediul unei lentile de condensare intr-un punct focal
aflatla distanta de aproximativ 0,3 mm fata de suprafata filmului, cu formarea in punctul focal
a unei plasme in mediu ambiental aer de presiune normala sau deuteriu la presiunea de
aproximativ 20 mbar, nanostructurile carbonice astfel obtinute fiind fulerene continute in
stratul nanometric in amestec cu oxid de beriliu si/sau oxid de wolfram.

3. Procedeu de producere a unui strat nanometric din carbon, beriliu si wolfram cu
continut de fulerene, conform revendicarii 2, caracterizat prin aceea ca, nanostructurile
formate in zonele de iradiere sunt de forma unor striatii a caror perioada se schimba in
functie de gazul ambiental, de la aproximativ 250 nm distanta de la varf la varf la aproximativ
500 nm intre varfuri, in prezenta deuteriului, iar dimensiunea grauntilor de grafit cu fulerene
formate Tn zonele iradiate este de aproximativ 3 nm.
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