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LAKNING AV Al20 3 I DUBBELDESTILLERAT VATTEN 
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Denna rapport utgör redovisning av ett arbete 

som utförts på uppdrag av KBS. Slutsatser och 

värderingar i rapporten är författarens och 

behöver inte nödvändigtvis sammanfalla med 

uppdragsgivarens. 

I slutet av rapporten har bifogats en för­

teckning över av KBS hittills publicerade 

tekniska rapporter i denna serie. 
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Britt-Marie Svensson 
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LAKNING AV Al 2o3 I DUBBELDESTILLERAT VATTEN 

HUVUD INNEHÅLL 

På uppdrag av KBS har Al 2o3-material lakats vid 
90° i dubbeldestillerat vatten dels rent och dels 
karbonatbuffrat till pH 9.3. 

Korrosionshastigheten för Al 2o3 har bestämts ge­
nom Al-analys av laklösningarna. 

Korrosionshastigheten var efter 

i dubbeldestillerat vatten 10 • 
i dito pH 9.3 11 · 
i dito pH 9.3 safirer 47 

60 dygns lakning: 

10-6 0 -1 
10-6 mm. ~r-1 

6 mm. ~r-1 
10- mm• ar 



SUMMARY 

Al 2o3 material has been leached at 9 □ 0c in pure 

double-distilled water and in double-distilled 

water buffered to pH 9.3 with sodium carbrnate. 

The corrosion rate of Al 2o3 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 

-1 
mm•year all through the investigation, 184 days 

hitherto. 

The corrosion rate in the solution at pH 9.3 was 

~230·1 □- 6 mm·year-l during the first days and then 
-6 -1 

steadily decreasing to 10-12·10 mm·year after 

120 days and stabilising there during the leaching 

period 120 to 184 days. 

The leached material has been sent to other labora­

tories for further investigations. 
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l. INLEDNING 

På uppdrag av KBS inom delprojekt "Inkapsling" 

har Al 2o3-material lakats i dubbeldestillerat 

vatten vid två olika pH, i stillastående vatten 

vid 90°c. Lakningarna har omfattat fyrkantiga 

plattor och safirer. (Samtliga prov har jonirn-
75 planterats med As före lakning. 5 fyrkants-

prov var delvis avmaskade under jonirnplante­

ringen.) Laklösningarna har analyserats med av­

seende på Al för att bestämma korrosionshastig­

heten för Al 2o3 vid de olika försöksbetingel­

serna. 
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Lakkärl 

Förrådskärl för 
laklösning 

Kärl för prov­
lösningar 

Destillations­
apparat 

Uppvärmning 

2.1.2 ____ Provmiljö 

Laklösning 

Temperatur 

STUDSVIK/MS-78/214 2 

1.978---05~29 

Teflon med täta svarvade lock 
2 st a 200 ml 
1 st a 100 ml 

Teflonbägare med lock av tef­
lonfolie 

10 ml polyetenkapslar 

2-stegsdestillation, helt i 
kvarts 

Radiometer PHM 63 med kombina­
tionselektrod Radiometer GK 2311 C 

Vattenbad med kvartsdoppvärmare, 
kontakttermometer och tempera­
turregulator samt nivåregulator 

Di.destillerat dejonat pH ~6 

Di.destillerat 
till pH 9.3 ± 

karbonat r:co 
3 

90 ± 1°c 

dejonat buffrat 
0.1 med natrium­
= 120 mg. 1-l 

L kl .. ' 1· / _c:J 1··11]_ Clll- 2 a· osningsvo ym 
provyta 

Vattenbyte 

Al-analys av 
laklösning 

-1 
1 gång vecka 

-·l 
1 gång vecka 
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2.1.3 Provmaterial -------------------
Material 

Dimensioner 

Ytfinhet 

Al. 2o,,, 
7 5 As :,i 

jonimplanterade med 

Plattor 10 x 10 mm tj O"l-1 mm 
Safirer 0 8 mm tj 0.2 mm 

Slipade/polerade. Proven leve­
reras och förutsätts vara 
karakteriserade av KBS 

2.l.4 ____ Provbehandling 

Rengöring, före Proven ultraljudtvättas 
10 min i aceton 
10 min i alkohol 
Sk6ljning med didestillerat H2o 

Torkning Lufttorkning på teflonfolie 

Rengöring, efter Sköljning med didestillerat H2o 

Torkning Lufttorkning på filterpapper 
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Allt matertal l konta.l<.t: med pcov och laklösning 

före, under och efter lakning var av teflon eller 

polyeten som diskades i varm 30 %-ig HNOJ p a, .., 

sköljdes noga i dejonat och ljdes slutligen 

flera gånger med didestillerat dejonat. Därefter 

lufttorkning på och under teflonfolie för att 

förhindra luftburen kontamination mt~d Al. 

För lakning i didestillerat vatten användes ny­

destillerat vatten från förrådskärl varifrån 

prov för bestämning av bakgrundsnivå för Al ut­

togs samtidigt med vattnet till lakningen. 

För lakning i didestillerat vatten vid pH 9.3 

buffrades nydestillerat vatten med natriumkar­

bonat. En staml6sning innehållande (165 g 
-1 

NaHCO 3 + 0. 60 g NaOH) • l _,, pH 9. 3, späddes 1 till 

1 000 med nydestillerat vatten till laklösning. 

pH kontrollerades och prov fbr bestämning av bak­

grundsnivå för Al uttogs samtidigt med vattnet 

till lakningen. 

Kontrollakning av utrustningen utfördes före 

start av provlakningen. 

2.2.2 Laknina av prov --- - -------~- ------
Totalt har lakats 25 st fyrkanter och 7 st sa­

firer enligt lakningsschema tabell 1. Laknings­

tiderna har varit 21, 54 och 76 dygn. Lakningen 

har omfattat 3 parallella serier, kärl I, II och 

IV. På 9 fyrkantsprov och 5 safirer pågår lak­

ning fortfarande. 
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på botcen 

av la./ninqskär ld, •i ;:ef l:c,r 1 aklc~sningen dose-­

rades genom vägning. Locken påsattes och lak­

kärleu pia.ceradcf, i. termosta.terat vattc~nbad vid 

90 ± 1°c, 

Vid vattenbyte lyft0s l.akkärlen ur vattenbadet 

h t-'ck -·1 - ~• 1 ·L· ,·,a, ,10°e U"'Y' ft . k" l·· oc i . SVcLnct ."LL c.,.~ • ._ .,a~e er ar en 

öppnades, prov till Al-analys och till pH-mätning 

uttogs och resterande lösning sögs av med hjälp 

av vattensug. Ny lakl6sning doserades genom väg­

ning. 

Efter avslutad lakning sköljdes proven med dides­

tillerat H2o, fick lufttorka, packades i mjukt 

papper och skickades till olika laboratorier för 

vidare undersökningar enligt överenskommelse med 

KBS. 

Lakning i kärl I (didestillerat dejonat) och kärl 

II (buffrat didestillerat dejonat pH 9.3) starta­

des samtidig·t och råkade båda ut för temperatur­

avbrott efter 5 dygn. Lakl6sningarna rördes ej 

och proven stod i rumstemperatur 5 dygn, varefter 

lakningen fortsatte vid 90°c. Prov till Al-analys 

uttogs efter 12 och 19 dygn, första vattenbyte 

gjordes efter 21 dygns lakning, därefter vatten­

byte och Al-analys varje vecka (allt enligt öns­

kemål från Lennart Hyd€n KBS). Lakning i kärl IV 

(pH 9.3) har gjorts med vattenbyte varje vecka 

redan från lakningens början. 

2.2.3 ___ Al-anaJys av_laklösning 

Al-analyserna har gjorts med flamlös atomabsorp­

tion, Perkin Elmer 403. Som Al-standard har an­

vänts Al-metall, Merck 99.99 ~ Al, löst i HCl. 
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Laklösningarna har analyserats dels direkt dels 

efter indrivning med syra följd av uppspädning 

till ursprunglig volym med didestillerat H2o. 

Uppskattat analysfel: 

-1 ± 10 % vid halter> 10 µg Al· 1 

-1 -1 ± l µg Al · 1 vid halter< 10 µg Al•l 

Detekteringsgräns! 

-1 1 µg Al · 1 

Det bör observeras att inverkan av analysfelet 

i bakgrunden gör att osäkerheten i beräkningarna 

av de utlakade mängderna inom det låga koncen­

trationsområdet kan vara något större än ovan 

angivna fel. 
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Analysresultaten från lakningen av fyrkanter i 

didestillerat H2o (lakkärl I) redovisas i 

Tabell A.2. Ackumulerad utlakad mängd 
-? 

Al 2o3 · cm - som funktion av laktid visas i 

Figur B.l. 

Analysresultaten från lakningen av fyrkanter+ 

safirer vid pH 9.3 {lakkärl II) redovisas på mot­

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

Analysresultaten från lakningen av safirer vid 

pH 9.3 (lakkärl IV) redovisas i Tabell A.4 och 

Figur B.3. 

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

hastigheten framräknats och ritats upp i Figur 

B.4. 

Korrosionshastigheten vid lakning av fyrkanter 

vid pH 9.3 minskar med tiden, först snabbt sedan 

långsammare, från 230 • 10-6 mm• år-l vid start 

till 11 • 10- 6 mm• år-l efter 60 dygn. Kurvans 

förlopp antyder att korrosionshastigheten fort­

sätter att minska. 

Korrosionshastigheten vid lakning av safirer vid 
-6 -1 pH 9.3 minskar från 170 • 10 mm• år vid 

start till 47 • 10- 6 mm• år-l efter 60 dygn. 

Även här tycks korrosionshastigheten fortsätta 

att minska. 

Vid lakning av fyrkanter i didestillerat H2o är 

de utlakade kvantiteterna Al väsentligt lägre än 

vid försöken vid pH 9.1, åtminstone under den 

första delen av lakningsperioden. Vid dessa läg­

re halter ökar analysosäkerheten. De hittills 
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erhållna resultaten antyder en ökning av korro­

sionshastigheten från 6 • 10- 6 mm. år-l vid 

start till 10 · 10-6 mm. år-l efter 60 dygn. 

ökningen tycks fortsätta, men vidare experiment 

under längre tid är nödvändiga, för att fast­

ställa om ökningen är statistiskt signifikant. 



Tabell A.l 

Lakningsschema Al 2o3 . Didestillerat H2o 

Miljö pH 9.3 

~ p 21 54 76 21 54 

Fyrkant - - - - - 2 2 

Fyrkant 2 2 2 - -
Fyrkant, avmask 1 2 1 - -

Safir 1 1 - -
Safir - -

' 
H2o 

76 

2 

- - -

- - -

- - -

- - -

Antal 
prov 

10 

' 10 

5 

4 
' 

3 

Lakkärl 
nr 

I 

II 

IV 

tX1 
I-'· 
I-' 
PJ 

I.Q 
PJ 

:i:, . 
f-' 



Bi cm A.2 

I 
A1 2o3 ~·1 

l 

~I10 
l t:tl<_ t d ml g 

:grund 

12 2 0 

19 2 n 8 ·J . 
21 6 100 20 12 . 4 

~~=-
29 8 0 1 r: 4 8 l 2 _Lb . . 

6 11 80 16 7 ' 7 2 . 9 

42 7 7 80 1 3 . . 7 

1 4 7 8 80 16 3 C' . _) 

----,--..,~ 
54 5 16 80 1 12 . 5 . ----
62 7 60 12 -, 4 ' .:) . . i 

:g .nd 3 

6 11 0 12 7 . 7 57 . 4 

. 7 8 11 
"~"'~~~-~-=----=•",,.,,,,_ =~~ ··-····~·-------~i------4---- ~--·-· --

J\l 76 ,yraindrivn. 15 ·1 ~ .,.,L 11 • 5 68 • 9 

"-~~=~- >=-

N 
'¾/!I ~--••-•"••·-·•···•·o.-~-~----··--·--------1--------•--4---
""" 

m 



d 

3 

1 0 

7 

5 6 40 

7 14 

Bil 

Ut1 
·cm 

240 

0 

'Cotal 

8 

35 

391 

2 
~--··· ·····-··········-··---:-'"•'--•-····-·-·---··-l----·---~-•-,s··t·-·~----··-··-•·--+--------1-·-··-•-·---+-------·~~--------l 

4 140 434 

140 8 5 

5 ;y ,,. 

11 100 0 

y lt' vn. 1 

.d 

.1 3 

:yr- .vn. 25 

6 11 1 0 0 8 473 

7 :y 1r indr vn. 10 
-~,!..---·--......,----



. 4 

I 
9.3 

Tabel lL 4 

t 

60 60 

6 6 1 0 • 4 
'-----· ,,_,_,.,,, ... ,, __ +-·---·----··"·r------ ---+----,-----+·----------------+-----·---4"""--·----------'1------1 

4 8 100 1 2. 4 9 18 
""'"'"'''''"'~"---·--- ·+------·-------·------..---------- ----+-----+------+-----"'! 

0 79 73 2 (C"Q ,.:)j 

7 7 J 82 341 

34 l 2.4 60 40 

9 35 1 • 4 ? 43 J 

47 8 4 15 2.4 41 473 

I ·-
---

50 t523 ~----·-
61 8 38 15 • 4 4 557 

9 



Fi.gur B.l. Otlakad Al 2o3 . Didestillerat H20. Fyrkanter. 

-2 g cm 

+ 

+ 

+ 

I 
I 

+/ 
/ 

--·--- --T- ---- -- . -·--·--- -·r. ---·-----------
40 EO 80 lakningstid d 

CD 



Figur B.2. Utlakad Al 2o3 . Didestillerat H2o, pH 9.3. Fyrkanter+ safirer. 

-2 
g • cm 

+ 

I 
20 

: 
40 sb lakningstid d 

ttJ 
f-'· 
t-' 
PJ 

LO 
PJ 

ttJ . 



Figur B.3. Utlakad Al 2o3 . Didestillerat H2O, pH 9.3. Safirer. 

-2 
g · cm 

+ 

+ 

20 40 60 80 lakningstid d 

to 
f-'· 
f-' 
il! 

LQ 
PJ 

to 

w 



Figur B.4. Korrosionshastighet Al 2o3 

0 -1 nun•ar 

60•10- 6 ·· 

20 40 60 

Bilaga B.4 

pH 9.3 safirer 

H2o 

-·-···pH 9.j 

lakningstid d 



78-09-12 MS-78/250 

Lakning av Al 2o~ i dubbeldestillerat vatten. 
Delrapport utgöiande fortsättning på rapport STUDSVIK/MS-78/214 

Britt-Marie Svensson 

l;()tltht ~ 52365 

HUVUD INNEHÅLL 

På uppdrag av KBS har Al 2o3-material lakats 

vid 90° i dubbeldestillerat vatten dels rent 

och dels karbonatbuffrat till pH 9.3. 

Korrosionshastigheten för Al 2o3 har bestämts 

genom Al-analys av laklösningarna. 

Korrosionshastigheten var efter 180 dygns lak-

. 10 12 10-6 0 -l . ba0 da l k · 1 · .. ning - • mm•ar i a mi Joerna 

och har legat stabilt på denna nivå sedan 

120 dygns laktid. 
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INNEHÅLLSFÖRTECKNING 

1. 

') ,_. 

3 . 

Inledning 

Experimentellt 

2.1 

2.2 

Utrustning 

Utförande 

2.2.l Lakning av prov 

Resultat 

Bilaga A. Tabeller 

Bilaga B. Figurer 

2 

3 

3 

3 

3 

3 

4 
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1. INLEDNING 

MS-78/250 
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På uppdrag av KBS inom delprojekt "Inkapsling" 

3 

har Al 2o3-material lakats i dubbeldestillerat 

vatten vid två olika pH, i stillastående vatten 

vid 90°c. Lakningarna har omfattat fyrkantiga 

plattor och safirer. (Samtliga prov har jonim­

planterats med 75As före lakning. Fem fyrkants­

prov var delvis avmaskade under jonimplanteringen.) 

Laklösningarna har analyserats med avseende på Al 

för att bestämma korrosionshastigheten för Al 2o3 

vid de olika försöksbetingelserna. Försöksperioden 

har hittills omfattat 184 dygn. 

2 . 

2.1 

EXPERIMENTELLT 

Utrustning 

Redovisad i rapport Studsvik/MS-78/214. 

2.2 Utförande 

Redovisat i rapport Studsvik/MS-78/214. 

2.2.l _____ Lakning_av_prov 

Totalt har lakats 25 st fyrkanter och 7 st safirer 

enligt lakningsschema Tabell A,l. Lakningstiderna 

har varit 21, 54, 76, 107 och 184 dygn. På fyra 

fyrkantsprov och fyra safirer pågår lakning fort­

farande. Vattenbyte har skett varje vecka. 

Al-analys av laklösningarna har gjorts varje vecka 

under de första 80 dygnen därefter analys varannan 

vecka. 

Följande kompletterande lakningar har gjorts vid 

pH 9.3. 
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1 st fyrkantsprov, 45 dygns laktid, vatten­
byte varje vecka, inga Al-analyser 

3 . 

2 st fyrkantsprov, l dygns laktid, 

2 st fyrkantsprov, 3 dygns laktid, vatten­
byte efter l dygn. Dessa fyra prov har ej 
jonimplanterats med 75As före lakning. 

RESULTAT 

Analysresultaten från lakningen av fyrkanter i di­

destillerat H2o (lakkärl I) redovisas i Tabell A.2. 

Ackumulerad utlakad mängd Al 2o 3 · cm- 2 som funktion 

av laktid visas i Figur B.l. 

Analysresultaten från lakningen av fyrkanter+ sa­

firer vid pH 9.3 (lakkärl II) redovisas på motsvar­

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

Analysresultaten från lakningen av safirer vid 

pH 9.3 (lakkärl IV) redovisas i Tabell A.4 och 

Figur B.3. 

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

heten framräknats 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 där onormal avdunstning 

till 30% skedde för prov Al58 (se tabell A4). 

Provet har spätts till ursprunglig volym före 

analys. 

Som framgår av denna har korrosionshastigheten 

stabiliserats under perioden 120-180 dygns laktid 

på en nivå av 10-12·10-6 mm•år-l i båda lakmiljöerna. 

Uppskattat analysfel: ±20% i detta koncentrations­

område. 

/Eli 



Tabell A.l 

Lakningsschema Al2o3 . Didestillerat H2o 

Miljö pH 9.3 H2o 

~ 21 54 76 107 184 21 54 76 107 184 Antal Lakkärl p 
prov nr 

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

Fyrkant 2 2 2 2 10 1 - - - - - -
Fyrkant, avmask 1 2 1 1 - - - - - - 5 II 

Safir 1 1 1 - - - - - 4 
' 

Safir - - - - - 3 IV 

1-1 
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"'"'·- .. 
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-
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' 
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.. 
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·----«- l 
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------~--+ . 

I - _________ i__ ! 

~--'-

---
-----

Tabell 1\* 2 --
--- --

J?rovuta Utlak~d Ag·>o_ .-.... !2 
\. .. ·.L~ g ·cm·-.:: 0 10 "' 3 

.. 

- Totalt_ 
... ~ _, 

. . -· 
20 8:l=i:~---~ 

20 EL6 8.6 
- - . --= 'I. 

20 12~4 12cil~1 

16 4 .8 17.2 -- --
16 7.7 24.9 

--
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. 
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I • I 57.4 
·-- ~ -· 

12 11.5 68.9 
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8 8.6 89.0 

8 l 90 .0 

8 3,8 93.8 
..... ~-

8 10 . 6 104 • 4 
,,-~ 

>< V 8.6 113 • 0 .. 
8 9 • 6 122.6 

8 8.6 131,2 ,, __ 
- - -

C ~P---__, 

8 1L6 139.8 ! 
8 8.6 148.4 

- - -
8 8.6 157.0 

8 2.9 1 ,. 0 9 
-~..::-· ___ J 

4 7. 7 167 .6 
j 
I 
I 
I 

l 
-----1 

··-•-------r-
i 
~ 

- ---
~-~''''"''''''"'·""=-~---
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Figur Bl. Utlakad Al 2o3 . Didestillierat H2o. Fyrkanter. 
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Figur B2. Utlakad Al 2o3 . Didestillerat H2O, pH 9.3. Fyrkanter+ safirer. 
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Figur B3. Utlakad Al 0 2 3· Didestill erat H 2O, pH 9.3. Safirer. 

20 40 60 80 100 120 140 160 dyqn 

tJj 
f-'· 
i-' 
Pi 

cQ 
Pi 

tJj 
w 



Figur B4. Korrosionshastighet Al2O3. 
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