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Denna rapport utgdr redovisning av ett arbete
som utférts pd uppdrag av KBS. Slutsatser och
virderingar i rapporten &r forfattarens och
behdver inte nédvéndigtvis sammanfalla med

uppdragsgivarens.

I slutet av rapporten har bifogats en for-
teckning Over av KBS hittills publicerade

tekniska rapporter i denna serie.
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LAKNING AV A1203 I DUBBELDESTILLERAT VATTEN

HUVUDINNEHALL

Pa uppdrag av KBS har Al,03-material lakats vid
90° i dubbeldestillerat vatten dels rent och dels
karbonatbuffrat till pH 9.3.

Korrosionshastigheten f&r Al O3 har bestdmts ge-
nom Al-analys av lakldsningafrna.

Korrosionshastigheten var efter 60 dygns lakning:

i dubbeldestillerat vatten 10 - 10:2 mm ér:i
i dito pH 9.3 11 - 10_, mm - ar_j
i dito pH 9.3 safirer 47 - 10 mm - ar
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SUMMARY

A1203 material has been leached at 90°C in pure
double-distilled water and in double-distilled
water buffered to pH 2.3 with sodium carbonate.
The corrosion rate of Al2o3 has been calculated
after determination of the Al-content of the
leaching solution by atomic absorption spectro-

metry.

The corrosion rate in the pure water was 10-10_6

mmvyear_l all through the investigation, 184 days
hitherto.

The corrosion rate in the solution at pH 9.3 was
~230-107°
steadily decreasing to 10-12-10"
120 days and stabilising there during the leaching

mm-year~l during the first days and then

6 mm'year_l after

period 120 to 184 days.

The leached material has been sent to other labora-

tories for further investigations.
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1. INLEDNING

Pa uppdrag av KBS inom delprojekt "Inkapsling
har A1203xmaterial lakats 1 dubbeldestillerat
vatten vid tva olika pH, i stillastdende wvatten
vid 90°c. Lakningarna har omfattat fyrkantiga
plattor och safirer. (Samtliiga prov har jonim-
planterats med 75 As fdre lakning. 5 fyrkants-
prov var delvis avmaskade under jonimplante-
ringen.) Lakl&sningarna har analyserats med av-
seende pa Al fdr att bestdmma korrosionshastig-
heten £&6xr A1203 vid de olika forsdksbetingel-
serna.,
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EXPERIMENTELLT

L o

2.1 Utrustning
2.%.1 __ Apparatur
Lakk&drl

Fdrradskdrl for
lakldsning

Rirl £fdr prov-
18sningar

Destillations-
apparat

pH-mé&tning

Uppvarmning

Laklbsning

Temperatur

Lakl&sningsvolym/
provyta

Vattenbyte

Al-analys av
lak1dsning

Provmilij&

Teflon med tdta svarvade lock
200 mi
100 ml

2 st &
1 st 3

Teflonbdgare med lock av tef-
lonfolie

10 ml polyetenkapslar

2-stegsdestillation, helt i
kvarts

Radiometer PHM 63 med kombina-

tiongelektrod Radiometer GK 2311 C

Vattenbad med kvartsdoppvdrmare,
kontakttermometer och tempera-
turregulator samt nivaregulator

Didestillerat dejonat pH ~6

Didestillerat dejonat buffrat

till oH 9.3 = 0.1 med natrium-

karbonat Z_ = 120 mg - 1-1
CQB

90 = 19

5 ml cm ©

1 gang Veckaui

1 gang vecka !
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Z.k.3 __ Erovmaterial

Material Al.0., jonimplanterade med
754s”

Dimensioner Plattor 10 x 10 mm t3j 0.1-1 mm

Safirer ¢ 8 mm t3 0.2 mm

Ytfinhet Slipade/polerade. Proven leve-
reras och f£6rutsdtts vara
karakteriserade av KBS

2.1.4 Provbehandling

Rengdring, fdre Proven ultraljudtvdttas

10 min 1 aceton

10 min i alkohol

Sk&ljning med didestillerat Hzo
Torkning Lufttorkning pé& teflonfolie
Rengdring, efter Skdljning med didestillerat H2O

Torkning Lufttorkning pd filterpapper
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laklidsning
fére, under och efter lakning var av tetlon eller
polveten som diskades 1 varm 20 %-ig HNO3 o a,
skdlides noga i dejonat och skdljdes slutligen
flera ginger mad didestillerat dejonat. Darefter
lufttorkning pid och under teflonfolie for att

f8rhindra luftburen kontamination med Al.

F5r lakning 1 didestillerat vatten anvdndes ny-
destillerat vatten fran forrddskirl varifran
prov £O0r bestidmning av bakgrundsniva £6r Al ut-

togs samtidigt med vattnet till lakningen.

P&y lakning i didestillerat vatten vid pH 9.3
buffrades nydestillerat vatten med natriumkar-
bonat. En stamlésning innehidllande (165 g

NaHCO3 !
1 000 med nydestillerat vatten till lakldsning.

+ 0.60 g NaOH) - 1%, pH 9.3, spaddes 1 till

pH kontrollerades och prov f£or bestdmning av biak~
grundsniva f£&r Al uttogs samtidigt med vattnet

till lakningen.

RKontrollakning av utrustningen utfdrdes £fore

start av proviakningen.

Totalt har lakats 25 st fyrkanter och 7 st sa-
firer enligt lakningsschema tabell 1. Laknings-
tiderna hav varit 21, 54 och 76 dygn. Lakningen
har omfattat 3 parallella serier, kdri I, II och
IV. P& 9 fyrkantsprov och 5 safirer pagdr lak-

ning fFortfarande.
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De rengjorda AL,O.-proven placerades pd botten

caklésningen dose-

f—

av larningskirlen varveftar

rades genom vdgning. Locken pasattes och lak-
kidrlen placerades 1 termositaterat vattenbad vid

90 + 1°C.

lakkdrlen ur vattenbadet

Vid vattenbyte
och fick svalna till ca 40°C varefter kérlen
Oppnades, prov till Al-analys och till pH-m8tning
uttogs och resterande 1dsning s&gs av med hjilp
av vattensug., Ny lakldsning doserades genom vdg-

ning.

Efter avslutad lakning sk&ljdes proven med dides-
tillerat H,0, fick lufttorka, packades i mjukt

papper ochuskickades 111 olika laboratorier for
vidare undersdkningar enligt Overenskommelse med

KBS.

Lakning i ké&rl I (didestillerat dejonat) och kirl
IT (buffrat didestillerat dejonat pH 9.3) starta-
des samtidigt och rakade b&da ut f&r temperatur-
avbrott efter 5 dygn. Lakldsningarna rérdes ej
och proven stod i rumstemperatur 5 dygn, varefter
0Y¢. prov till Al-analys

lakningen fortsatte vid 9
uttogs efter 12 och 19 dvgn, fdrsta vattenbyte
gjordes efter 21 dygne lakning, direfter vatten-
byte och Al-analys varje vecka (allt enligt Ons-~
kemal frin Lennart Hydén EBS). Lakning i kdrl IV
(pH 9.3) har gjorts med vattenbyte varje vecka

redan fran lakningens b&rjan,

2.2.3 Al-analyvs av lakldsning

Al-analyserna har gjorts mad flamlibds atomabsorp-
tion, Perkin EBEimer 403. Som Al-gtandard har an-

vants Al-metall, Merck 29,99 % Al, 186st i1 HCL,
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Lakldsningarna har analyserats dels direkt dels
efter indrivning med syra £31jd av uppspiddning

till ursprunglig volym med didestillerat Hzo.

Uppskattat analysfel:

+ 10 % vid halter > 10 ug Al - l_l

1 1

£ 1 ug Al - 17 ° vid halter < 10 ug Al-1"

Detekteringsgréns:
1 pyg Al - 17

Det bOr observeras att inverkan av analysfelet
i bakgrunden gbr att osidkerheten i beridkningarna
av de utlakade mingderna inom det 1l8ga koncen-
trationsomradet kan vara ndgot stdrre &n ovan

angivna fel.
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3. RESULTAT

Analysresultaten fran lakningen av fyrkanter i
didestillerat H,0 (lakkdrl I) redovisas i
Tabell A.2. Ackamuierad utlakad mdngd

Al O, - c:mm2 som funktion av laktid visas i

273
Figur B.1.

Analysresultaten fran lakningen av fyrkanter +
safirer vid pH 9.3 (lakkdrl II) redovisas pd mot-

svarande sdtt i Tabell A.3 och Figur B.2.

Analysresultaten fré&n lakningen av safirer vid
pH 9.3 (lakk&rl 1IV) redovisas i Tabell A.4 och
Figur B.3.

Ur kurvorna i Figur B.1l - B.3 har korrosions-—
hastigheten framrdknats och ritats upp i Figur

B.4.

Korrosionshastigheten vid lakning av fyrkanter

vid pH 9.3 minskar med tiden, f8rst snabbt sedan

l&ngsammare, fran 230 - 10°° mm - &r ! vid start

till 11 - 10“6 mm - ér“l efter 60 dygn. Kurvans

férlopp antyder att korrosionshastigheten fort-

sdtter att minska.

Korrosionshastigheten vid lakning av safirer vid
pH 9.3 minskar fr&n 170 - 10“6 mm - 5r—l
start till 47 - 10“6 wm . érml efter 60 dygn.

Aven hdr tycks korrosionshastigheten fortsé&tta

vid

att minska.

vVid lakning av fyrkanter i didestillerat HEO ar
de utlakade kvantiteterna Al vdsentligt l&gre &n
vid forsdken vid pH 9.3, dtminstone under den

férsta delen av lakningsperioden. Vid dessa ldg-

re halter &kar analysosikerheten. De hittills
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erh&llna resultaten antyder en 8kning av korro-
sionshastigheten fr&n 6 - 107 mm . ar™l via
start till 10 - 10m6 mm - 5r—l efter 60 dygn.
Okningen tycks forts&dtta, men vidare experiment
under lidngre tid &dr nddvédndiga, f6r att fast-

stdlla om dkningen &dr statistiskt signifikant.



Tabell A.1

Lakningsschema A1203g Didestillerat HZO
Miljo pH 9.3 H2
aktid d

Provtyp 21 54 76 21 54 76 Antal | Lakkdrl
prov nr

Fyrkant - - - - - 2 2 2 10 T

Fyrkant 2 2 2 - - - 10

Fyrkant, avmask | 1 2 1 - - - 5 IT

Safir 1 1 - - - 4

Safir - - - 3 v

T1°VY ebe11d

(%)
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AB ATOMENERGI

Bilaga A.2

Lakkdrl I AleB—lakning. Didest. HZO Tabell A.2
Fyrkanter.
Provnr |Total Lakpe- |ug Al.1"Y provvol Provgta Utla&gd A%203
laktid dl riod d ml cm gecm “-10
Totalt

Al:l Bakgrund - 3 - - - -

Al:2 12 12 12 100 20 8.6 8.6
Al:5 19 19 12 100 20 8.6 8.6
Al:9 21 21 16 100 20 12.4 12.4
Al:12 29 8 8 80 16 4.8 17.2
Al:15 35 6 11 80 16 7.7 24.9
Al:18 42 7 80 16 3.8 28.7
Al:21 49 7 80 16 4.8 33.5
Al:26 54 5 16 80 16 12.4 45.9
Al:30 62 8 60 12 3.8 49.7
Al:33 | Bakgrund - - - - -

Al:36 68 6 11 60 12 7.7 57.4
Al:40 76 8 11 - - - -

Al:43 76 Syrpindrivn. 15 60 12 11.5 68.9
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AB ATOMENERGI

Bilaga A.3

Lakkarl IT

AlEOE

-lakning.

Didest. H

2

Fyrkanter + safirer

O pH 9.3

Tabell 2.3

Provnr |Total Lakpe=- g A1~1&l Provvol Provgta Utlak?d A%zoB
laktid d| riod d ml cm g-cm~4-10
Totalt
Al:3 Bakgrund - 3 - - - -
Al 4 12 12 250 170 34 240 240
Al:7 19 19 300 170 34 288 288
Al:10 21 21 222 72 170 34 - -
Al:13 29 8 76 140 28 70 358
Al:16 35 6 38 140 28 33 391
Al:19 42 7 36 140 28 32 423
Al:22 49 7 14 140 28 11 434
Al:24 49 Syraindrivnj. 12 - - - -
Al:27 54 5 140 28 5 439
Al:29 54 Syraindrivnl. - - - -
Al:31 62 8 11 100 20 8 447
Al:35 62 Syraindrivni 11 - - - -
Al:34 Bakgrund - 3 - - - -
Al:37 68 6 22 100 20 18 465
Al:39 68 Sypaindrivnl. 25 - - - -
Al:41 76 8 11 100 20 8 473
Al:44 76 Syraindrivnl. 10 - - - -




Bilaga A.4
AB ATOMENERG!

TABELLBLAD A4

Lakkarl IV A1203—1akningg Didest HZO pH 9.3 Tabell 2.4
Safirer
Provnr |Total Lakpe- |ug Al-1 4 Provvol Provgta Utlaggd Al,04
laktid d| riod d ml cm g-cm -108
Totalt

Al:3 Bakgrund - 3 - - = -

Al:8 4 4 65 15 2.4 60 60
Al:11 6 6 100 14 2.4 93 93
Al:14 14 8 100 15 2.4 93 186
Al:17 20 6 79 15 2.4 73 259
Al:20 27 7 88 15 2.4 82 341
Al:23 34 7 66 15 2.4 60 401
Al:28 39 5 35 15 2.4 31 432
Al:32 47 8 46 15 2.4 41 473
Al:34 Bakgrund - 3 - - - -

Al:38 53 6 55 15 2.4 50 523
Al:42 61 8 38 15 2.4 34 557
Al:45 61 Sygpaindrivn|. 29 - - - -

BL 0142




Figur B.Ll.
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Figur B.2. Utlakad A1203n Didestillerat H?O, PH 9.3. Fyrkanter + safirer.

! f T H f é 1 & ' .
20 40 0 8 lakningstid 4
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Figur B.3. Utlakad A1203. Didestillerat HZO’ pH 9.3. Safirer.

T T ! T T i T T
20 40 60 80 lakningstid d

¢°g ebelrd



Bilaga B.4

Figur B.4. Korrosionshastighet AléO3

. ~1
mme-ar ‘
200-10" 2
100-10"°~
80.107° _
60-10" 6=
- H . irer
4010 6_ PH 9.3 safire
20-1076]
H,0
~=pH 9.3
A=

|
20 40 60 lakningstid d



78-~09-~12 MS-78/250

Lakning av Al 03 i dubbeldestillerat vatten.
Delrapport utgdfande fortsdttning pd rapport STUDSVIK/MS-78/214

Britt-Marie Svensson

”"-_——‘_‘—<

W/ d.iten )%22:3222713 52365

HUVUDINNEHALL

P& uppdrag av KBS har Al,04-material lakats
vid 90° i dubbeldestillerat vatten dels rent
och dels karbonatbuffrat till pH 9.3.

Korrosionshastigheten f4r A1203 har bestimts

genom Al-analys av lakl®sningarna.

Korrosionshastigheten var efter 180 dygns lak-
ning 10-12.10° 1
och har legat stabilt p& denna niva sedan
120 dygns laktid.

mm-3r - i b&da lakmiljderna



STUDSVIK ENERGITEKNIK AR MS-78/250
1978-09-12

INNEHALLSFORTECKNING

1. Inledning
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2.1 Utrustning

2.2 Utf8rande

2.2.1 Lakning av prov
3. Resultat
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Bilaga B. Figurer
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1. INLEDNING

P& uppdrag av KBS inom delprojekt "Inkapsling"

har A1203—material lakats i dubbeldestillerat
vatten vid tv& olika pH, i stillastZende vatten
vid 90°cC. Lakningarna har omfattat fyrkantiga
plattor och safirer. (Samtliga prov har jonim-~
planterats med ’5As f8re lakning. Fem fyrkants-
prov var delvis avmaskade under jonimplanteringen.)
Lakldsningarna har analyserats med avseende pa Al
f8r att bestdmma korrosionshastigheten f&r A1203
vid de olika fOrsbksbetingelserna. Forsdksperioden

har hittills omfattat 184 dygn.

2. EXPERIMENTELLT

2.1 Utrustning

Redovisad i rapport Studsvik/MS-78/214.

2.2 Utforande

Redovisat i rapport Studsvik/MS-78/214.

Totalt har lakats 25 st fyrkanter och 7 st safirer
enligt lakningsschema Tabell A.1l. Lakningstiderna
har varit 21, 54, 76, 107 och 184 dygn. P& fyra
fyrkantsprov och fyra safirer pagdr lakning fort-

farande. Vattenbyte har skett varje vecka.

Al-analys av lakldsningarna har gjorts varje vecka
under de f&rsta 80 dygnen ddrefter analys varannan

vecka.

F6ljande kompletterande lakningar har gjorts vid

pH 9.3.
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fvrkantsprov, 45 dygns laktid, vatten-
varje vecka, 1inga Al-analyser

O o

ot w

1
by
- 2 st fyvrkantsprov, 1 dygns laktid,

- 2 st fyrkantsprov, 3 dygns laktid, vatten-
byte efter 1 dygn. Dessa fyra prov har ej
jonimplanterats med 752s fére lakning. '

3. RESULTAT

Analysresultaten fran lakningen av fyrkanter i di-
destillerat H20 (lakkdrl I) redovisas i Tabell A.2.
Ackumulerad utlakad méngd A1203 . cm-2 som funktion

av laktid visas i Figur B.l.

Analysresultaten fré&n lakningen av fyrkanter + sa-
firer vid pH 9.3 (lakkdrl II) redovisas pa motsvar-

ande sdtt i Tabell A.3 och Figur B.2.

Analysresultaten fré&n lakningen av safirer vid

pH 9.3 (lakkdrl IV) redovisas i Tabell A.4 och
Figur B.3.

Ur kurvorna i Figur B.l - B.3 har korrosionshastig-

heten framr#iknats och ritats upp i Figur B.4.

De streckade partierna i kurvorna B3 och B4
(safirlakning vid pH 9.3) representerar en
period i provningen ddr onormal avdunstning
till 30% skedde f&r prov Al58 (se tabell A4).
Provet har spédtts till ursprunglig volym f&re

analys.

Som framgdr av denna har korrosionshastigheten

stabiliserats under perioden 120-180 dygns laktid

pd en nivad av 10-12-10"° mm-&r~ ! i pada lakmiljSerna.

Uppskattat analysfel: +20% 1 detta koncentrations-

omrdde.

/ELli



Tabell A.1l

Lakningsschema Al

0,.

Didestillerat H..O

273 2
Miljo pH 9.3 H,
aktid d
Provtyp 21 54 76 107 184 21 54 76 107 1g4| Antal | Lakkidrl
prov nr

Fyrkant - - - - - 2 2 2 - 2 10 I
Fyrkant 2z 2 2 - 2 - - - - - 10

Fyrkant, avmask | 1 2 1 1 - - - - - - 5 II
Safir 1 1 1 - - - - - 4

Safir - - - - - 3 v

T°¥ ebeltd

(¥
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Lakkdrl I A1203—lakning. Didest. H,0 Tabell A.2
Fyrkanter.
Provnr |Total Lakpe- |ug al.-1"Y provvol Provgta UtlaEgd A§203
laktid djriod d ml cr gecm “-10
Totalt
Al:1l Bakgrund - 3 - - - -
Al:2 12 12 12 100 20 8.6 8.6
Al:5 19 19 12 100 20 \ 8.6 8.6
Al:9 21 21 16 100 20 12.4 12.4
Al:12 29 8 8 80 16 I 4.8 17.2
Al:15 35 6 11 80 16 7.7 24.9
Al:18 42 7 7 80 16 3.8 28.7
Al:21 49 7 80 16 4.8 33.5
Al:26 54 5 16 80 16 12.4 45.9
Al:30 62 8 60 12 3.8 49.7
Al:33 | Bakgrund - 3 - - - -
Al:36 68 6 11 60 12 7.7 57.4
Al:40 76 8 11 - - - -
Al:43 76 Syraindrivn. 15 60 12 11.5 68.9
Vattenb 83 7 11%* 40 8 7.7 76.6
Al:47 89 6 7 40 8 3.8 80.4
Al:50 103 14 12 40 8 8.6 89.0
Al:53 107 4 4 40 8 1 90.0
Vattenb 112 5 7* 40 8 3.8 93.8
Al:56 138 26 13 40 8 10.6 104.4
Vattenb 145 7 11* 40 8 8.6 113.0
Al:59 152 7 12 40 8 9.6 122.6
Al:61 159 7 11 40 8 8.6 131.2
Al:64 | Bakgrund - 1 - - - -
Vattenb 166 7 11%* 40 8 . 139.8
Al:65 173 7 11 40 8 8.6 148.4
Al:68 | Bakgrund - 2 - - - -
Vattenb 180 7 11%* 40 8 8.6 157.0
Vattenb 183 3 5% 40 8 2.9 159.9
Al:69 187 4 10 20 4 7.7 167.6
* Berdknad Al-mdngd

BL 0142
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Lakkdrl IT A1203~lakning. Didest. H20 pH 9.3 Tabell A3
Fyrkanter + safirer
Provnr |[Total Lakpe= g Al-lml Provvol Provgta Utlakad A%ZOB
laktid dj riod 4 ' ml cm gecm™2-10
Totalt

Al:3 Bakgrund - 3 - - - -
Al:4 12 12 250 170 34 240 240
Al:7 19 19 300 170 34 288 288
Al:10 21 21 222 ? 170 34 - -
Al:13 29 8 76 140 28 70 358
Al:16 35 6 38 140 28 33 391
Al:19 42 7 36 140 28 32 423
Al:22 49 7 14 140 28 11 434
Al:24 49 Syraindrivn| 12 - - - -
Al:27 54 5 8 140 28 5 439
Al:29 54 Syraindrivn|. 8 - - - -
Al:31 62 8 11 100 20 8 447
Al:35 62 Syraindrivn. 11 - - - -
Al:34 Bakgrund - 3 - - - -
Al:37 68 6 22 100 20 18 465
Al:39 68 Sylraindrivnj. 25 - - - -
Al:41 76 8 11 100 20 8 473
Al:44 76 Sykaindrivnl. 10 - - - -
Vattenb 83 7 17%* 60 12 13 486
Al:48 89 6 20 60 12 16 502
Al:51 103 14 20 60 12 16 518
Al:54 107 9 60 12 524
Vattenb 112 5 7% 50 10 529
Al:57 138 26 20 50 10 17 546
Vattenb 145 7 12%* 50 10 10 556
Al:60 152 7 11 50 10 9 565
Al:62 159 7 17 50 10 14 579
Al:64 Bakgrund - 1 - - - =
Vattenb 166 7 12% 50 10 10 589
Al:66 173 7 6 50 10 4 593
Vattenb 180 7 11%* 50 10 9 602
Vattenb 183 3 5% 50 10 3 605
Al:70 187 4 10 25 5 8 613
* Berdknad Al-mdngd
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Lakkédrl IV A1203-lakningc Didest HZO pH 9.3 Tabell A.4.
Safirerx
Provnr | Total Lakpe- |ug Al-l-l Provvol | Provyta| Utlakad Al,04
laktid d| riod 4 ml cm g-cm™2.108
Totalt
Al:3 Bakgrund - 3 - - - -
Al:8 4 4 65 15 . 60 60
Al:11 6 6 100 14 93 93
Al:14 14 8 100 15 93 186
Al:17 20 6 79 15 . 73 259
A1:20 27 7 88 15 82 341
Al:23 34 7 66 15 . 60 401
Al:28 39 5 35 15 . 31 432
Al:32 47 8 46 15 . 41 473
Al:34 Bakgrund - 3 - - - -
Al:38 53 6 55 15 2.4 50 523
Al:42 61 8 38 15 . 34 557
Al:45 61 Syfaindrivn|. 29 - - - -
Vattenb 68 7 47%* 15 42 599
Al:49 74 6 39 15 34 633
Al:52 88 14 97 15 90 723
Al:55 92 4 26 15 . 22 745
Vattenb 97 5 33% 15 .4 29 774
Al:58 123 26 367 15 4 33 807
Vattenb 130 7 12%* 15 . 10 817
Vattenb 137 7 12%* 15 10 827
Al:63 144 7 12 15 . 10 837
Al:64 Bakgrund - 1 - - - -
Vattenb 151 7 10%* 15 8 845
Al:67 158 7 10 15 8 853
Vattenb 165 7 10%* 15 8 861
Al:71 172 7 9 15 . 7 868
* Berdknhad Al-mdhgd




Figur Bl. Utlakad Al203. Didestillierat H,0. Fyrkanter.
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Figur B2. Utlakad A1203. Didestillerat H,0, pH 9.3. Fyrkanter + safirer.
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Figur B3.
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Figur B4. Korrosionshastighet Al;03.
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