Zachyt pozitronu v precipitatech

koherentni precipitat
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Zachyt pozitronu v precipitatech

dva materidly A a B v kontaktu

koherentni precipitat .
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Zachyt pozitronu v precipitatech

koherentni precipitat
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dva materidly A a B v kontaktu
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* minimalni polomér precipitatu
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Zachyt pozitronu v precipitatech

koherentni precipitat s defekty

koherentni precipitat
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koherentni precipitat nekoherentni precipitat

Zachyt pozitronu v precipitatech
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Koinciden¢ni méteni Dopplerovskeho rozsireni (CDB)

Doppler shift

AE = PL

5 HPGe detector
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Ey — By = 2AFE = cpy.



Koinciden¢ni méteni Dopplerovskeho rozsireni (CDB)

Canberra GC3519
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DigitalniCDB spektrometr
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Digitalni CDB spektrometr — analyza dat

* modelova funkce(jednoduchy ptipad “Cistého pulsu*)
f(t) — fmain(t R tO )+ bcg

* hlavni puls

2

1 4
fmain(t)_ ﬂzmeXp — 232

* parametery

* [ﬂoHs (t — 1 )eXp(_ 8 (t — 1 ))]

,8 o - amplituda pulsu (pfimo imérna energii detekovan¢ho y-zafeni)
[, -polohapulsu

,B |- rozpadova konstanta pulsu

,B » - standardni odchylka Gaussianu, ktery zapocitava vliv kone¢ného energetick€ho
rozliSeni HPGe detektoru



Digitalni CDB spektrometr — analyza dat

puls bez pile-upu

120 140
100 120

100

80

60

40

20

t (um)



Digitalni CDB spektrometr — analyza dat

vvvvvv

f(t): fmain(t _tO)_I_fpile—up(t _tl)_l_fprec(t)_'_bcg\

/ l \ konstantni pozadi

hlavni puls pile-up (nalozeny puls) exponencidlné
klesajici pozadi kvili
predchazejicimu pulsu

* pile-up (naloZeny puls)

1 t’
fpile—up(t) — ,32\/% CXp| — 2,822 * [183Hs (t —tl)exp(— :Bl (t —1 ))]

* dalsi parametry (popisujici nalozeny puls)
,B 3 - amplituda naloZen¢ho pulsu

[, - poloha naloZeného pulsu



Digitalni CDB spektrometr — analyza dat

vvvvvv

f(t): fmain(t _tO)_I_fpile—up(t _tl)_l_fprec(t)_'_bcg\

/ l \ konstantni pozadi

hlavni puls pile-up (nalozeny puls) exponencidlné
klesajici pozadi kvili
predchazejicimu pulsu

* exponenciadlng klesajici pozadi

foreet)= By exp(— Bit)

* dalsi parametr (popisujici exponencialné klesajici pozadi)

,B 4 " amplituda piedchoziho pulsu



Digitalni CDB spektrometr — analyza dat
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Digitalni CDB spektrometr

e dva HPGe detektory
e energeticke rozliseni:
1.05 keV (FWHM, E = 511 keV)
e Cetnost koincidenci 550 s
e 108 udalosti ve spektru




CDB spektrum

vzorek

E,+E,-2x511 (keV)

Fe 99.999%

E-E, (keV)

det 1
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CDB spektrum

vzorek mimo osu det 1 det 2

E,+E,-2x511 (keV)

E-E, (keV)




CDB spektrum

E,+E,-2x511 (keV)

Fe 99.999%

E-E, (keV)

A

B 1e+0
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CDB spektra

* 2D CDB energeticka spektra: £, + £, vs. £, — E,
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CDB spektra — 1D fezy
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CDB spektra — Dopplerovsky rozsiteny profil

E, + E, - 2m,c? (keV)

normalizované Dopplerovsky rozsirené anihila¢ni profily
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CDB spektra — Dopplerovsky rozsiteny profil

core elektrony: 1s2? 2s22pf

* A1(99.9999 %
( 0) valenéni elektrony: 3s2 3p'

» normalizovany Dopplerovsky rozsiteny profil

* ab-inito teoreticke vypocty rozdéleni hybnosti (GGA schéma)
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CDB spektra — Dopplerovsky rozsiteny profil

* Fe (99.99 %)

» normalizovany Dopplerovsky rozsiteny profil

core elektrony: 1s2 2s22p® 3s2 3p® 3d°
valencéni elektrony: 4s2

* ab-inito teoreticke vypocty rozdéleni hybnosti (GGA schéma)
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CDB spektra — podilove kiivky

Experimentalni CDB podilové krivky (reference Fe)

84 0} onel
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Ocel tlakove nadoby reaktoru | P
* Cr-Mo-V ocel (15Kh2MFA) i
* VVER 400 vodou chlazeny reaktor Eé rosel o
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Ocel tlakové nadoby reaktoru

* Cr-Mo-V ocel (15Kh2MFA)

* VVER 400 vodou chlazeny reaktor

Chemickeé slozeni (wt.%)

Cr Mo V Mn Si C Ni Cu S P

290 |0.66 |0.31 (046 |0.17 |0.16 |0.07 |0.07 [0.02 |0.01

* Ocel byla ozarena neutrony v jaderné elektrarné po dobu 1 - 10 let
* podminky ozéfeni:

- VVER-440 reaktor

-T=275°C

- tok (E> 0.5 MeV): ¢~ (1-5) x 1010 m2 s°!
- fluence: F' ~ (1-10) x 10%* m™



Mikrostruktura
* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, neozatfeny material

TEM

* zachyt pozitronil v dislokacich

= 64(5)ps, I =141()%

volné pozitrony

T, =151.6(8) ps, I, = 85.9(6) % “— dislokace

* hustota dislokaci pp = (2.3 £ 0.4) x 10'* m™2



Radiac¢ni zkfehnuti

Charpyho V-test

Cr-Mo-V ocel
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KCV (J cm?)

Radiac¢ni zkfehnuti
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Radia¢n¢€ indukované defekty

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material

TEM 10 let
Fluence (£ > 0.5 MeV):

F=9.96 x 10**m™

'_, = A
. L e’ 4

-4 -
f+ 00
w 3t

F

‘:;v"
it &

| P-4
i A i »

» 3

» Radia¢né-indukované precipitaty

e struktura a chemické slozeni??



Radia¢né indukované defekty - PAS

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozateny material

[sd] swnay)

doby Zivota

300

- 14 — radia¢né-indukované klastry vakanci
ﬁ T
wl HE + 4

200

- dislokace
150 | %—i—ii ® L] ®
100 T4 — volné pozitrony

1202

50:— § §

0 2 4 6 8
Fluence [10 ** m™?]

* radia¢né-indukované klastry vakanci

12

[ %] Aususjuj

100

80

60

20

intenzity

I

1

1 1 | I | | | | ‘ | 1

Fluence [10 #

m'z]

10

12



Radia¢né indukované defekty - PAS

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozateny material

vypocitana zavislost doby Zivota e* na velikosti klastru vakanci pro Fe
400 —————T T T T

350

300

(sd) 2

lexperiment

250

200

150 ............................. | S S T R R [ SRR T T |
0 2 4 6 8 10 12 14 16

number of vacancies

* radiacné-indukované¢ klastry vakanci — velikost = 4 vakance (d = 0.5 nm)



Radia¢né indukované defekty - PAS

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material
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Radia¢né indukované defekty - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozateny material

ratio to non-irradiated

podilova kiivka vzhledem k neozarené oceli

1 Cista Cu



Radia¢né indukované defekty - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material

ratio to non-irradiated

podilova kiivka vzhledem k neozarené oceli

0-8-.|.|I.|..I.||.I..|.I|.|.|||||||n|||||||
0 5 10 15 20 25 30 35 40

p_ (10° mc)

* 0zafeni neutrony — narlst concentrace Cu v okoli defekti

radiaéné-indukované precipitaty

1 Cista Cu

{1 Cr-Mo-V ocel

ozarena 5 let



Radia¢né indukované defekty - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material

podilova kiivka vzhledem k neozarené oceli

ratio to non-irradiated

p_ (10° mc)

Cista Cu

Cr-Mo-V ocel
ozarena 5 let

Cr-Mo-V ocel
ozafena 5 years
a vyzihana 475°C/165h

* regeneracni Zihani — pokles koncentrace Cu v okoli defektli — rozpusSténi Cu precipitati



Radia¢né indukované¢ defekty - TEM

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material

Ocel ozaiena 5 let
Fluence (E>0.5 MeV): 4.78x10%* m

po vyzihani 475°C / 165h

* regeneracni Zihani na 475°C — rozpusténi radiacné-indukovanych precipitati



Vliv regeneracniho zihani na mechanicke vlastnosti

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozateny material

300

Neozareny vzorek

250
5 let ozareny

a vyzihany 475°C / 165h

200 +
5 let ozareny

150 +

KCV (J cm?)

100 +

50 +

-200 -100 0 100 200 300 400 500

Temperature (°C)

* rozpusténi radia¢né-indukovanych precipitati
— zotaveni mechanickych vlastnosti



3D atom probe

Needle-shaped specimen Position—sensitive
Tip radius 20-100nm local-electrode detector
Cooled to 20-100K

E-field
~10-50V/nm

evaporated
ion
HV dc
— HV pulse \/ |aser or voltage pulsing to Time-of-flight
initiate field evaporation and position

from the tip surface data



3D atom probe

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, ozafeny material

ozateni neutrony 10 let
Fluence (E > 0.5MeV): 9.96 x 10**m™
T,,=270°C

0.8].”
= | . T A — Fe
o _ )
O —S
K 06- — P'
{ -
L Mn
s N ——Cu
3 0.4
=
<

DISTANCE, nm

M.K. Miller, et al.
J. Nucl. Mater. Vol. 282 (2000), p. 83.
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Cu cluster




Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozatfeny 3 roky

ratio to non-irradiated steel
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozatfeny 3 roky

ratio to non-irradiated steel
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozatfeny 3 roky
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozatfeny 3 roky

ratio to non-irradiated steel
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozatfeny 3 roky
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozateny 3 roky

ratio to non-irradiated steel
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozateny 3 roky

* frakce pozitrond, které anihilovaly s Cu elektrony

fraction annihilated by Cu electrons (%)
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Teplotni vyvoj mikrostruktury - CDB

* 15Kh2MFA Cr-Mo-V ocel, material ozafeny 3 roky

CDB 700
podil: ozafeny/neozafeny
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klastry Cu
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