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Corrosion of Copper in oxygen free water
bt Experimental set-up
cC O Vacuum system for measurements of hydrogen
% % production during copper corrosion.
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Corrosion of Copper in O, free water
Referencel only H,O + Cusealing

Tryck / Torr

dP/dt [Torr/n]

L

Noos
UPPSALA

UNIVERSITET

n
a

uapams ‘Alsianiun ejesdd
Ansiway) sfeuaiey Jo-da

Kopparkorrosion i O,-fritt vatten
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Corrosion of Copper in oxygen free water
Flow of H, trough Pd during pumping

Vacuum system for measurements of hydrogen
production during copper corrosion.
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Vad fanns i 6vre kammaren i Main1?
Masspektrometer
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G Vad fanns i 6vre kammaren?
R Alla tre forsoken.
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Corrosion of Copper in oxygen free water
Pressure Mainlafter pumping down
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Corrosion of Copper in oxygen free water
bl Pressure Referencel (only copper sealing)
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Corrosion of Copper in oxygen free water
Pressure Reference2 (silver sealing no copper)
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Sammanfattning - tryckexperimenten

Trycket okar i 6vre kammaren vilket beror pa att H, diffunderar
in.

Trycket sjonk under de forsta timmarna for att sedan 6ka
exponetiellt. Efter ca 350 h avtog 6kningstakten och efter ca
2200 timmar s& erholls ett maximalt tryck p& 0.067 Torr.
Trycket 6kade &ven i den 6vre kammaren nér enbart vatten
fanns i den undre kammaren. Okningstakten var lagre och ett
maximalt tryck pa 0.047 Torr erhdlls efter ca 2200 timmar.
Né&r kopparpackningen i vacuumforseglingen byttes ut mot en
silverplaterad packning erhdlls ett maximalt tryck p& 0.023
Torr efter ca 800 timmar.

Enbart O,-fritt (<1 ppb) H,O fanns i nedre kammaren efter
kontrollméatning.

Efter urpumpning av 6vre kammaren i 5-6 dagar sa tkade
trycket igen, dvs vatgas har strommat in via/fran
palladiummembranet. Forsok pagar.
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Koppars korrosion i molekylart syrefritt vatten
Varifran kommer vatgas och korrosionsprodukter?

Gasfasen _—Tryck(tid) = Kinetik

T Masspektrometer = Gasfasens sammansattning

__— ICP-MS => Vattnets halt av katjoner

Vatskefasen H,0

Cu RDA = Foéroreningar inkluderande H

Fast fas gs XPS < Ytans sammanséttning

glas=—~ICP-MS => Féroreningar pa glas och i Cu
RD =» Fassammanséattning om kristallint
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Corrosion of Copper in oxygen (O,) free
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ICP-MS joner i vattnet

1300

Sy

&
UPPSALA
UNIVERSITET

n
a

A2: 1 man Conc, ppb
00 -

350

300 |

250

uapams ‘Alsianiun ejesdd
Ansiway) sfeuaiey Jo-da

200 |
150

100

i S -ll ________ e e e

Li B NaMgAl S P O K CasScTi VMnFeCo Ni CuZnGaGeAsRb St ¥ CdSb | Ba W Pb




BILAGA A

Corrosion of copper in oxygen free water - Mats Boman
Referensgrupp kopparkorrosion 6 november 2012
Sidan 8 av 13

e

UPPSALA
UNIVERSITET

n
a

uapams ‘Alsianiun ejesdd
Ansiway) speuaie Jo-da

ICP-MS av vatten efter 3 manaders exponering av koppar
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Corrosion of Copper in oxygen free water
Summary ICP-MS

[Cu™]i H,O ar efter en manad lag, ~ 1.5 ppb

Efter 3 manader &r concentrationen ~ 1.5 — 4 ppb
Overgangsmetallernas koncentration &r 1ag, 1-2 ppb

Utom [Zn2*] =7 — 12 ppb.

Vattnet innehaller mest Si (1300 ppb) och andra
glasinnedllande element (K, Na, Ca, Cl, B) i koncentrationer
under 200 ppb.

Pd kunde inte detekteras.
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*Analysis of impurities in Cu-Foils
(SKB)
*Presentation of applied methods
Summary of obtained results
*Tandemlaboratoriet — Uppsala Universitet
*Goran Possnert & Daniel Primetzhofer
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lon Beam Analytical techniques
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Influence of hydrogen contamination from sample surface
makes quantification very difficult — only weak evidence —
but confirmation that there is not a lot of hydrogen...
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Corrosion of Copper in oxygen free water
Sammanfattning ERDA NRA

* Ytkoncentrationen av H i Cu blir lagre efter vatgasreduktion
och varmebehandling under UHV.

» Ytkoncentrationen av H i Cu okar efter en eller tre manader i
rent O,-fritt vatten.
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Corrosion of Copper in oxygen free water
XPS resultat
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Experiment 4, ej i handskbox
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Tryckokning bara vatten (urpumpad)
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