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1 nucléarisation

DEN/DTEC/SECA/LCC 4



C2a MEB FEG ZEISS SUPRA 55 WDS

* patent WO2013/068321 Al

Dédié aux poudres
radioactives

protectin biologique
BaG adaptée existante (20 mCi)
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Plaque Systeme de
de scellement pompage déporté
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Cea MEB FEG ZEISS SUPRA 55 WDS

EDX | INLENS

Everhart-Thornley
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2 exemples de préparations et d'imagerie
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C2a Préparations

Solutions de ringage

Caisson
blindé

Membrane —>{ |

it N

Adhésif
conducteur

"3

Support MEB ——>

Trongconneuse
> Enrobage
conducteur

- Film de protection pour
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C2a Exemples de clichés

Everhart-Thornley

InLens

Lxiviation UO, en présence de Fe

-"‘ N > : W Colloide de Pu
Melange PuO,/St-Zn Dissolution de PuO, par sonochimie




3 la maintenance
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C2a Maintenance : déconnexion MEB/BaG

Joint gonflable



C2Aa Maintenance : déconnexion MEB/BaG
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Cea le sas vinyle

Confinement
de la
contamination
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ECHERCHE A LINDUSTRIE

C2A les tenues

Tenue active
+ Air respirable

Tenue ventilée

Aduction d’air

Contamination
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ECHERCHE A LINDUSTRIE

C2a SAV par les fournisseurs

Oxford Instruments

VAL

Carl Zeiss
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4 configuration EDX particuliere
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C@@ Configuration du détecteur EDX pénalisante

Fenétre Be
+

Eloignement du détecteur important
+

Collimateur de 0,5 MM 2 mm en standard)

Be window

SDD Xact Vitus 8-12-25

Collimator

1¢" élément mesurable ; Na
+

Tres peu de coups collectés
EHT : 15 kV mini
diaphragme 240 um
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1 2 3 4 5 g 7

*
Pleins Ethells 365 cps Curzeur: 7369 (93 cpsE) ket

Epechy 1

Faible résolution spatiale
Temps de comptage important

Destruction des échantillons sous le faisceau
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o Be:25um
o EDX éloigné
o Puce ayant 4 ans

14 381 coups
résolution 137 ev

'9' 202 04 06 08 1 12 1:4 15 18 2 22 24
17477 cps Curseur : 2451 (331 cps) | 1 keV
122 478 coups . >
o Be:12 I-J-m résolution 127 ev
o EDX moins éloigné

o Puce neuve
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Calibration indispensable !
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MAC55 Standards

Standards maison pour les actinides
nouvel étalon Pu trés bientot !
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5 exemples de spectres/cartographies par EDX
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C2a Exemples d ’analyses EDX sur des précipités

Dissolution du combustible usé -> précipites Mo/Zr se forment
Inhibition de cette croissance !?

Exemple apres 22h (expériences pour 29h et 35h)
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C2a Exemples d ’analyses EDX sur des précipités

Spectre 5

32 34 36 38

2 22 24 286 28 3
Pleine échelle 11474 cps Curseur : 3.970 (468 cps )

Before 29h Zr* Mo* M * u* Pu*
average 29.8 59.8 54 4.3 0.8 18 spectres
SD 1.79 1.59 0.91 1.12 0.23
RSD 6.0% 2.6% 17.7% 24.9% 30.9%
Trough 22h Zr* Mo* M * u* Pu*
average 37.6 55.0 4.5 2.1 0.9 35 spectres §
SD 7.14 7.07 0.91 0.49 0.32 %
RSD 17% 14% 22% 21% 30%

$

Nombre de spectres dépendant de la microstructure
A ajuster en fonction des échantillons ! s



C2a Exemples d ’analyses EDX sur des précipités

B Influence du temps trempe sur la composition des précipités négligeable

Y%at* Zr Mo/(Mo+Zr) | Zr/(Mo+Zr) (Mo+M)/
(Mo+Zr+M)

alafin 61% 39%
au début 58 30 5 66% 34% 68
Sans 70 27 0 12% 28% 72
* (% approximatifs)
80
w 70 — B Substitution de M au Mo ?
Lﬁ 60 / Rayon ionique proche
(T
£ ——Mo/(Mo+Zr) Coordinance octaédrique pour les deux
oy
g >0 —B—7r/(Mo+2r)
= 40 B Analyses compléementaires
1] , .
k: .\\ necessalres (DRX monocristal ?)
o\ 30 —g
20
1 2 3
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DE LA RECHERCHE & LINDUSTRIE

C2a EDS analysys examples

Cartographie X Plutonium / Uranium (rouge/vert)
Mélange de poudre UO, / PuO, Pastille frittee de MOX

Spectre 2

Spectre 2|

100% Pu D

23%at Pu

28 3 32 34 38 38 4 ]

28 25 3 3 4 45 B
Fleing échelle 21418 cpe Curseur : 4.201 (770 cps ) ke Pleine échelle 8472 cps Curseur: 5144 (328 cps ) eV
Spectre 4 3 Spectre 3
u
82%at U
98%at U

18%at Pu 2%at Pu

25 28 3 a2 34 £l a8 4 4]
Pleine échelle 21415 cps Curseur 4,201 (911 cps ) ke

25 3 35 4 45 5
Pleine échelle 10590 cps Curseur : 5129 (340 cps ) keV

Spectres sur une pastille d’'UO, lixiviee 1 ar
dans I'eau de Bure en présence de fer

Fo Spectie 1
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6 apport du WDX sur les matéeriaux radioactifs pulvérulents
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Ce2 Séparation des actinides (Am par exemple)

Spectre 1

Trrrrrrrr I T 7 aTTTrTTT TTrrrrrro TTrrrrrrr
2 25 3 4 3% 4 45 5
Pleing échelle 12744 cps Curseur: 5 02587(303 cps ) ket

R Pul /,,/' Pu WO Data 1

. Spectre 4
Py :' "_ .
i . Combustible U-Am-O
i |- LI
? Pu
. A
“ Am
Am
32 34 36 38 4 42 4.4
Fleine échelle 154 cps Curseur : 5059 (0 cps)
rr~1 1. rrr 1 r&+ D+ &+ &+ T &+ &[T Tt
DEN/DTEC/SECA/LCC _ 3;1 3.2 3.3 _ 3.*} 3.4 36 3.7 3.8 34
Fleine echelle ED 21596 cps Pleine echelle WD 525592 (100xcpsrss) Curseur © 3.9 ke




Exemples sur des residus de dissolution de

combustibles irradiés

Spectre B

EDX

— Tt —T—T —T T ~ — T —T T —T T
1 1 5 2 2 5 * 3 34 4 4.3
Fleine échelle 7288 cps Curseur ; 4 524 (230 n::ps 1 ket
WD Dt 1 s’ 1 Y WD Dt 1
Ru >
A
Ru :
" WDX
LN ->
" Rh
i Fe P
cu Pd Rh \ N
y Fu \ .
‘hull‘ I Fr ‘ Mo Mo
............................................. o gl Hoseilctacll issomigll st ot
15 2 25 3 H 4 4.1 4.2 4.3 4.4 4.5 45 4.7 45 449 a a1 5.2 2.3 54
Pleine échele 100 cps Curgeur : 0.000 SEEERREEEREEREAREEssEmaRss T&Eﬁs‘tr‘o'm's Fleine échelle 399 cps Curgeur | 5493 (3 cps ) Angstroms
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cea Cartographie d’eéléements legers par EDX/WDX

Détection de traces

Pf historiques dissous puis calcinés a 450°C sous air

i, IJ.m - g,’z é
! é’f 9«?&”»-. ’:!‘

o~

N ’é
Pd (EDS)

C (WDS)

Ru (EDS)

it4

Grand.= 500KX EHT=200KV . 3%, . : Grand = 250KX  EHT=2000KV &,
Wo=85mm SignalA=BSO b \ - - AT =< WO = 85mm Signal A = SE2 s

Pd ~ 92%
Ru ~ 5%
Fe ~ 3%
Al (EDS) Ru (EDS) Pd (EDS)
P Spectre somme (\Zlgnl?l nS)
Pd ~85%
| Ru~12% EDS
Fe ~3%

T
1 13 Z 25 3 i3 4 45 ] 21 22 23 24 25 a5
Pleine échelle 359756 cps Curseur: 5,255 (5833 cps ) ey Pleine échele ED 26132 ops Pleine échelle WD 455502 (100xc / i) Curseur 3519 - [




7 perspectives pour le LCC
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LCC : laboratoire L26 (fin 2017)

Preparations

L26 ~ 130 m?

12 agents
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Merci de votre attention

Commissariat a I'énergie atomique et aux énergies alternatives Gauthier JOUAN
Centre de Marcoule | 30207 Bagnols-sur-Céze cedex
T. +33 (0)4 66 79 40 68 DTEC/SECA/LCC

Etablissement public a caractére industriel et commercial | RCS Paris B 775
685 019




C2Aa métallisation

Métalliseur Polaron SC7640 a l'or

\ 4

Limites en imagerie (surtout en InLens)

Recouvrements de raies caractéristiques
avec celles de l'or fréquents en EDX'!

Spectre 1
. b )
- . _ > ]
u
u
s

R E s b o o o o ALEZms mn s s o
1.3 2 23 3 33 4 4.
Fleine échelle 9231 cps Curseur : 4.502 (294 cp= ) ket

absorption importante des raies X
d'énergie faible avec Au

\ 4

Métallisation limitante pourdes=apalyses WDX



C2a Maintenance : quelques exemples

Remplacement du bloc diodes BSE

Réglage du frein Remplacement
magneétique du Vitus

nt du multitrous

-

me
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C2a Exemples d ’analyses EDX sur des précipités

Dissolution du combustible usé -> précipités Mo/Zr se forment

Exemple apres 22h (expériences pour 29h et 35h)

rough dissolution
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