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Introduction Journées LIBS 18-19 mai

Manipulation de matériaux radioactifs
Materiaux manipulés dans des enceintes confinées

Boites a gants pour protéger des
eémissions o > 4

€ Cellule blindée pour la protection (@ &
des rayonnements (3,y)

Les analyses complémentaires impliguent des délais souvent longs (transport
vers un laboratoire ad-hoc)

Analyses en réacteur

Prélevement de matiere sur un composant pas toujours
possible (intégrité, accessibilité) + besoin d'un retour rapide
de I'information / contraintes d’exploitation

H Intérét trés fort pour la LIBS, technique d’analyse in-situ, en temps réel “
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Introduction Journées LIBS 18-19 mai

Etudes LIBS et cycle du combustible des reacteurs REPs

eS®

Analyse de Yellowcake : ; _- u Carac'Férisations
(CEA) i L pastilles MOX
(microsonde LIBS CEA)
e
s Analyses en réacteur
— - ./ N S Whitehouse (Applied
5l photonics)

-------

Etudes matériaux en laboratoire
Ex matériaux irradiés (CEA)

Stockage nitif
3% des ustibles uséds
0,5 % ¢gé Turanium naturel exirait

Etude migration des Aide au pilotage Analyse solutions de

éléments vitrification (IVEA-CEA) traitement
(microsonde LIBS CEA) du combustible
(CEA)
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Introduction Journées LIBS 18-19 mai

- Analyse de contamination

- Analyse de cuves (voir
présentation IVEA)

- Besoins en
instrumentation ——
innovante

- Etude de procédé

!S'upemrliim“l ‘arer Reracior
Very High Tewperature Reacror

Molten Salf Reactor

Etudes sur « réacteurs » de fusion .instrumentation JET

SERVICE DE CHIMIE PHYSIQUE DEPARTEMENT DE PHYSICO-CHIMIE - CEA/ DEN / SACLAY 4




Introduction Journées LIBS 18-19 mai

eS®

——— Principaux concepts d’instrument
e Mesures directes (focalisation et collectes a distance)
» Systemes fibrés (téte optique, mesure au contact)

 Microsonde LIBS
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Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

€=9 Etude des procédés pyrochimiques : installation d’'un dispositif
LIBS dans Atalante (CEA Marcoule)

Spectrometre

P

Fenetre

Four
Creuset

v Vv

Boite a gants

Analyse in-situ du sel fondu - gain de temps considérable / méthode classique
nécessitant le prélevement, le transport d’échantillon radioactif - laboratoire ad-hoc >

dissolution puis analyse ICP-AES.
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Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

€=9 Analyse d’échantillons irradiés (CEA Saclay)

Laboratoire Zone controlée A
. Miroir
ICCD camera Fenetre en quartz
= I
L & Lentille de facdlisation
g 8
Spectrometre T I L _:
5 Miroir
s |||
]
I B Platines motorisées XYZ
Laser Nd:YAG / Boite a gants

Avantages de la LIBS : Dose recue par I'opérateur limitée - Analyse directe sur solides
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Mesures directes

Journées LIBS 18-19 mai

Analyses de déepoét sur des paniers de l'usine de

retraitement de Sellafield (Applied photonics)

Ex de Cellule blindée
(Atalante CEA—MarcouIe)

Mo Mo
=
| wr o
Zr | M bt
| Mo

{ Basket Handling Cave

b rWu ern -mw Mw \

l hot cell

1 Dissolvar
'| basket

Schematic showing the deployment of the telescopic LIBS instrument at the THORP plant

Analyse directe (500-800nm) au travers des vitres plombées ! ”
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Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

Analyse de solutions de retraitement

L'analyse est realisée en focalisant le laser sur un jet de liquide gainé par un gaz
(brevet CEA-Areva)

Limites de détection Comparaison des résultats d’analyse
N L05 (mall) d’une solution multiélémentaire par LIBS et
ICP-AES
Ag 4 §e]
Al 0.7 e _ 14
Ba 0.3 £33 12
Cd 0.9 S 5
Ce 18 2w 10
Cr 0.7 = O
Fe 4 838
2
Na 0.6 59 6
Nd 10 § >
Ni 1 S 4
Pd 1 O 2
Pr 3
2? Oj 2 4 6 8 10 12 14 16
Mo > Concentration determined by LIBS (g/l)
Zr 3
P 40
=b = Trés bonne corrélation avec
” LDD ~ quelgues ppm 'ICP-AES
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Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

e Expérimentations sur Tokamaks (JET)
Divertor LIDAR i -

detection system

Digitizers (a-getector Polychromator) %
5 O -
Eleonn:s _—

Calibration
= box

Syl f= Input/output shield
= F I

Divertor
== LIDAR laser

penetrations

Core LIDAR =

detection system
[6-detector Polychromator)

Safety shutter

Biological shield
(concrete, 3m thick sides,
2.5m thick ceiling)

Scattered light

Main & divertor

Collection mirrors
7 LIDAR light paths

Laser
input mirror

" Projection

mirrors :O-CHIMIE - CEA/ DEN / SACLAY 10

Figure 1
JET's LIDAR-Thomson Scattering
Diagnostic



Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

Expérimentations sur Tokamaks (JET
cen B (JET)

Exemple de spectre
C+
2500
I‘;II f
E Hy
o
II‘:II:II ::::
SI_:I |:_| i Cr Cr
N
I I ] T T T T I ) T T T T | ) T T T T | i T T T T
410 420 430 440
Wavelength nm
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Mesures directes Journées LIBS 18-19 mai

Expérimentations sur Tokamaks (JET)

eS®

Evolution des spectres LIBS avec le nombre de tirs (creusement dans la tuile)

Couche co-déposee

Liner en W

L —shat nb 46
2500 + —shat nb 56

Brique

Représentation schématique
du tore

Wavelength {(nm)

Mise en évidence de la diminution de la raie d’'H (couche co-déposée), apparition des
raies du W (liner)
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Systeme LIBS fibré Journées LIBS 18-19 mai

Analyses réalisées lors du démantelement des installations
nucléaires
Développement d’un dispositif fibré (collaboration CEA-IVEA)

eS®

Fibres optiques

PC Y Spectrometre
+ electronique

%
Alim Laser |’
10 m

NONN N NN

A
N

Téte trés robuste, peu onéreuse, peut
étre éventuellement sacrifiée
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Systéme LIBS fibré Journées LIBS 18-19 mai

eS®

Analyses realisées lors du démantelement des installations

;.
nucléaires
100000
Fe Ti
80000 |- Fe
. Ti
Ti
60000 |-
40000 | Fe U Ti
Fe Fe Fe
| U U Z
20000 &%MMUNmevbJWWMJ ! LMJ r U
U
0 Il Il Il Il
0.356 0.357 0.358 0.359 0.360 0.361

wavelength (um)

400 tirs laser intégrés al5 Hz (~ 30 s)

Eléments détectés : Ti ( charge de la peinture), U, Na, K, Mg, Ca,
Sr, Ba, Zr, Cr, Fe, Al, Si, Cu, Pb, Li, Mn

Analyse par LIBS de contamination
d’'uranium — installation ATUE CEA-CAD
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Systeme LIBS fibré Journées LIBS 18-19 mai

Analyses realisées lors du démantelement des installations
nucléaires
Comparaison résultats LIBS / sonde COMO

eS®

400 tirs laser (surface analysée 0.13 cm?) sur une surface de ~10*10 cm?

U 356.674 nm / Ti 361.031 nm

0,3
025 | Error bars
+/- 1 SD "spectrum to
0.2 | spectrum"
g 0,15 |
Mesures LIBS 01 | R2 =0.98
Limite de détection : 6 c¢/s

0,05

0 5 10 15 20 25

» Radioactivity (c/s)

e Capacité de détection similaire a celle de la sonde COMO,
malgré une surface sondée 1000 fois plus petite.
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Systeme LIBS fibré

Journées LIBS 18-19 mai
~ ldentification de coudes de surchauffeur susceptibles de
défaillance (identification de l'alliages utilisé) — applied photonics

I “

neumatic clamping mechanism
L
] I.

R

Reinforced flexible
umbilical (75 m)

——

Bifurcation
tubing

._M._
-k I:t .':

Ly SRR TRV NY
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Microsonde LIBS Journées LIBS 18-19 mai

Cartographies multi-élémentaires de matériaux nucléaires

Un instrument de microanalyse, qui possede d’excellentes performances ,
facilement nucléarisable.

eS®

Pastille de MOX simulé
Avant frittage Apres frittage

. B, S eo P el
[Ce] [Cel]
Surface : 480 x 600 um

Taux de répeétition : 20 tirs par seconde

) [31 V.Detalle, Phd thesis, 1999
Etude en cours pour implantation en cellule blindée
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Journées LIBS 18-19 mai

Merci de votre attention
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