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Caratterizzazione dei materiali
Sommario

Oggetto di questo task ¢ il proseguimento dello sviluppo e della caratterizzazione di rivestimenti di alluminal
(Al203), prodotti mediante ablazione laser e destinati a svolgere la funzione di barriera anticorrosiva nei sistemi
nucleari a fissione di quarta generazione che utilizzano come termovettore metalli liquidi pesanti, in particolare Pb
o I’eutettico Pb-Bi. Dopo le diverse prove di corrosione, condotte, con esiti positivi, nell’ambito dei precedenti
PAR in piombo stagnante, fino a 4000 ore a 550 °C in condizioni “dissolutive”, sono state condotte prove in
piombo fluente, presso I’impianto LECOR di ENEA-Brasimone. Queste prove sono state condotte per 200 ore, in
condizioni di temperatura e di flusso simili a quelle previste per i reattori (520 °C e 1.3 m/s), e in condizioni
“ossidative”.

Campioni di geometria piana (lastrina), sono stati irraggiati con ioni, fino a dosi relativamente modeste. Gli
irraggiamenti condotti, nell’ambito dei precedenti PAR, fino a dosi anche molto elevate, avevano permesso di
comprendere 1’evoluzione della microstruttura dei rivestimenti di allumina.

I rivestimenti di allumina prodotti mediante ablazione laser possono anche essere utilizzati come barriere contro la
permeazione. Il contrasto alla permeazione da parte di idrogeno e deuterio ¢ di interesse primario per la ricerca
fusionistica, ma ¢ di interesse anche per i reattori a fissione. Sono state effettuate misure, che mostrano che il
rivestimento di allumina porta ad una sostanziale riduzione del flusso di idrogeno che puo diffondere attraverso|
una barriera di acciaio non ricoperta.
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indotta dall’irraggiamento. Al fine di valutarla, alcuni degli irraggiamenti condotti a dosi piu
moderate sono stati condotti a temperature piu basse. Tutti gli irraggiamenti utilizzano ioni
Au®* di 12 MeV. Gli spettri XRD dei campioni irraggiati, per due livelli di dose, sono
presentati in Fig: 10.
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Fig. 10. Spettri XRD dei campioni irraggiati a diverse temperature. Sono evidenziati i picchi
dovuti al substrato di acciaio, all’allumina fase a, e all’allumina fase y.

Come si puo osservare, alla temperatura di 400 °C sono osservabili solo i picchi dovuti
all’acciaio: la cristallizzazione, a questa temperatura e quindi a tutte le temperature inferiori,
non avviene. Alla temperatura di 500 °C sono osservabili anche i picchi dovuti all’allumina
fase y, che diventano piu intensi al procedere dell’'irraggiamento. Alla temperatura di 600 °C
sono osservabili sia i picchi dovuti all’allumina fase v, piu intensi rispetto a quelli osservati
alla temperatura di 500 °C, sia quelli dovuti all’allumina fase a.

Risulta quindi che la cristallizzazione viene indotta dall’irraggiamento (non avviene senza
irraggiamento, anche alla temperatura di 600 °C), ma e coadiuvata alla temperatura. Non
avviene a temperature di 400 °C o inferiori, e avviene con rapidita cresecente alle
temeperature superiori. Pertanto la temperatura di 600 °C, che & stata adottata come
temperatura di riferimento per gli irrggiamenti fin dai precedenti PAR, e che era stata scelta
perché prossima alle condizioni previste in reattore, & anche prossima a una tempratura di
transizione, al di sotto della quale la cristallizzazione non avviene. Ci si puo quindi aspettare
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che a queste temperature piu basse anche I'evoluzione, indotta dall'irraggiamento, delle
proprieta dei rivestimenti, sia diversa.

5. Permeazione di idrogeno

Il contrasto alla permeazione da parte dell'idrogeno e dei suoi isotopi € di interesse primario
per la ricerca fusionistica, in cui la massima attenzione e al trizio, ma e di interesse anche
per i reattori a fissione. Diversi tipi di rivestimenti ceramici hanno efficacia nel ridurre la
diffusione di idrogeno, che generalmente avviene abbastanza facilmente nelle matrici
metalliche. | rivestimenti di allumina prodotti mediante ablazione laser sono stati valutati
anche come barriere contro la permeazione.

A questo scopo sono stati ricoperti diversi campioni (dischi e lastrine rettangolari)
dell’acciaio EUROFER 97, l'acciaio ferritico-martensitico a ridotta attivazione (reduced
activation ferritic martensitic steel, RAFM) che, in campo fusionistico, e attualmente il
materiale di riferimento per i moduli destinati al breeding del trizio (tritium breeding blanket
modules, TBMs).

Le misure di permeazione di idrogeno sono state condotte con l'apparato sperimentale
‘PERI II', sviluppato da ENEA [11, 12], utilizzato con il metodo del flusso continuo
(continuous flow method, CFM). Il campione funge da diaframma di separazione tra due
sezioni, mantenute a una temperatura prefissata. Una sezione e mantenuta a bassissima
pressione, nell’altra, dopo una preventiva evacuazione, viene iniettato idrogeno. Il flusso di
idrogeno che permea nella sezione a bassa pressione viene misurato con uno spettrometro
di massa a quadrupolo [13]. La figura di merito per la prestazione del rivestimento e il
cosiddetto permeation reduction factor (PRF), il rapporto tra il flusso di permeazione di
idrogeno attraverso il campione non ricoperto, e il flusso attraverso il campione ricoperto.

| ricoprimenti sono stati realizzati mediante ablazione laser, tutti con spessore di 5 um. In un
primo gruppo di misure sono state utilizzate diverse pressioni di ossigeno nella camera di
deposizione: 0.1 Pa, 1 Pa e 2 Pa. Appurato che il PRF piu elevato viene raggiunto dai
campioni depositati alla pressione piu bassa, che sono quelli che presentano la maggiore
compattezza (Fig. 11), il loro comportamento viene misurato in funzione della temperatura
(Fig. 12), sia per campioni ‘as deposited’, sia per campioni che sono stati sottoposti a un
ripetuto ciclaggio termico. Il ciclaggio termico tende a introdurre alcune microcricche, che
tendono a peggiorare la prestazione [14], ma in modo contenuto. | valori ottenuti per il PRF
arrivano fino a 10% si tratta di valori significativi, che superano I'obiettivo di 10°, indicato
dalla comunita fusionistica [15].
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Figura 11. Flusso di idrogeno che permea attraverso la barriera di acciaio EUROFER, nuda
(‘bare’), o protetta con un rivestimento di allumina deposto mediante PLD, con pressione di
ossigeno in camera di deposizione di 0.1, 1 e 2 Pa. (a) flusso che permea, in funzione della
temperatura; (b) flusso che permea, a diverse temperarture, in funzione della pressione di
ossigeno in camera di deposizione. A 550 °C il PRF, per il campione a 0.1 Pa, supera 3000

(vedi testo).
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Figura 12. Permeabilita in funzione della temperatura per campioni di acciaio nudi (‘bare’),
ricoperti di allumina (‘pristine’) e con il ricoprimento e dopo un ripetuto ciclaggio termico

(‘cycled’).
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