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Metallographische Zelle fiir Untersuchungen an bestrahlten Kernbrennstoffelementen
Metallographic cell for investigations on irradiated fuel elements

Von H.-L. Krautwedel Aus der Abteiiung Reaktorbetrieb 1m Kernforschungszentrum Karlsruhe

—

1. Einleitung

Von der Arbeitsgruppe fur Werkstoffuberwachung der Ab-
tellung Reaktorbetrieb im Kernforschungszentrum Karlsruhe
wurde eine gasdichte, bleiabgeschirmte Zelle errichtet, die
mit geeigneten Fernbedienungseinrichtungen zur Unter-
suchung von Proben aus bestrahlten Kernbrennstoffen und
Strukturmaterialien ausgeristet ist. Die Zelle 1st hauptsach-
lich fir metallographische Untersuchungen an Brennelemen-
ten des Forschungsreaktors FR 2 bestimmt und enthélt daher
die fir diese Arbeiten erforderlichen Apparaturen. Zusatz-
lich wurden Einrichtungen zur Hértemessung, zur Dichtemes-
sung, zur Bestmmung der elektrischen Leitfahigkert sowie
zur Langenmessung aufgestellt.

Da mit einer derartigen Anordnung in Deutschland bisher
nur wenig Erfahrungen vorliegen, soll sie im folgenden
naher beschrieben werden.

2. Aufbau der Zelle, Strahlenabschirmung und Fernbedie-
nungseinrichtungen

Die metallographische Zelie besteht — entsprechend den

Anforderungen beim Umgang mit Kernbrennstoffen — aus

einer gasdichten Box aus V2A-Blech, die auf einem Beton-

tisch von 4700 mm Lange und 1130 mm Breite aufgebout e
und deren Vorderwand durch zwei Plexiglasscheiben ge-
pildet wird. Auch in die Decke dieses Stahlblechkastens
wurden zwer Plexiglasscheiben eingelassen, Uber denen sich
Leuchtstoffrohren zur Beleuchtung der Anlage befinden Die
Box ist von einer 100 mm dicken Abschirmwand aus Blei-
steinen umgeben. Die Decke wird durch Betonformsteine
abgeschirmt.

Die Abschirmwand umschliefit zusatzlich einen Schleusen-
raum von 600 mm Breite, wie Abb 1 erkennen lafit. Der
Schieusenraum ist vorn durch emne mit Bleischrot gefullte
Abschirmschiebetur verschlossen. In thn werden die Behalter
fur den Probentransport mit einem Kran hineingehoben und
dann be- oder entladen. AuBBerdem wird Hilfsmaterial tber
diesen Raum ein- und ausgeschleust. Abb 2 zeigt unterhalb
der Rundschleuse, durch die die Proben in die Stahibox
gelangen, eine kleinere Schlauchschleuse, die zum Ausschleu-
sen von Abfdllen {z.B. verbrauchter Schleifpapiere) dient

Die Zuluft der Zelle wird durch ein Vorfilter gereimnigt. Die
Abluft wird nach Passieren emnes Absolutfilters dem Ge-
bavdeabluftsystem zugefohrt Das beim NaBschleifen und
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Spilen der Proben verbrauchte Wasser kann wahlweise tber
ein Filter in Tanks oder in bleiabgeschirmte Transportbehdl-
ter geleitet werden.

Bei der Wahl der Fernbedienungseinrichtungen mu3te wegen
der geringen Bauhdhe des zur Verfigung stehenden Raumes
auf Manipulatoren verzichtet werden. Es konnten lediglich
Ferngreifer eingebaut werden. Hierbei machte sich der Um-
stand, daf3 die Zelle wegen der begrenzten Bodenbelastbar-
keit in eine Ecke des Raumes gelegt werden muf3te und dafi
dadurch nur die Vorderwand und die linke Seitenwand
zugdnglich sind, besonders erschwerend bemerkbar. Ins-
gesamt wurden sechs Ferngreifer in die Bleiwand eingebaut,
von denen sich einer an der linken Seitenwand (Abb 2) be-
findet, der zum Offnen der Rundschleuse und zum Einschleu-
sen der Proben und des Hilfsmaterials verwendet wird. Die
Ubrigen wurden an der Bedrenungsseite der Zelle angeord-
net, an der zusaizlich ein Schraubgreifer zum Offnen des

Abb 2 Blick in den
geoffneten Schleusen-
raum  Man erkennt
die Schiene des Trans-
portkranes anderDecke
der Schleuse

inneren Deckels der Rundschleuse angebracht wurde. Funf
Bleiglasfenster ermoglichen eine gute Beobachtung der ver-
schiedenen Arbeitsgange (Abb.3) Ein weiteres Fenster zur
Beobachtung des Schleusenraumes wurde in die linke Blei-
wand eingesetzt Mit Hilfe von drei an der Vorderfornt be-
findlichen Handschuhdffnungen kénnen eventuell erforder-
hche Reparaturen durchgefihrt werden.

3. Die Arbeitsgerite

Die Einrichtung der Box besteht (abgesehen vom Metall-
mikroskop) aus konventionellen Geraten, die nach eigenen
Vorstellungen fur Fernbedienung umgebaut wurden. Die

Gerate fur die Probenbearbeitung befinden sich in der

linken Halfte der Zelle (Abb 1). Hierzu gehoren:

1 Die Einbettpresse, deren Armaturen in einem Kasten vorn
an der Zellenwand angeordnet sind In diesem Kasten
wurde auch die Pumpe des hydraulischen Systems der
Presse montiert, mit deren Hilfe der erforderliche Einbett-
druck aufgebracht wird

2. Ein NaBschleifgerat, das mit einem Arm zur Fuhrung der
Proben beim Schleifen ausgerustet wurde

3 Zwei Vibrahionspoliergerate, die unverdndert in die Zelle
eingesetzt wurden. Die Polierticher dieser Gerate wer-
den, wenn ein Austausch erforderlich ist, mit Hilfe der

Abb 3 Die Bedienungsseite der Zelle

Handschuhoffnungen gewechselt. Die Regler der Polier-
gerate wurden in Hohe der Bleiglasfenster an der Zellen-
wand monfiert. Berm Schleifen und Polieren werden die
Proben jeweils mit Gewichten belastet.

4. Ein Gerat zum elektrolytischen Polieren und Atzen, das
ebenfalls nchezu unverandert verwendet werden konnte

5. BEin Ultraschallreinigungsbad, das sich in einem Abzug an
der hinteren Zellenwand befindet.

6. Ein Spulbecken aus Kunsistoff und daneben ein 5chleif-
papierlager, in dem die Schleifpapiere hangend unter
Wasser aufbewahrt werden,

7 Ein Fohn zum Trocknen der Proben

Im rechten Teil der Box stehen die folgenden Gerate fur die
Probenuntersuchung:

1 Das fernbediente Mikroskop, Typ »Telotom« der Firma
Reichert. Es wurde zum Schutz gegen Korrosion mit Plexiglas
allseitig verkleidet (Abb. 4) Die Einstellung des Mikroskops
erfolgt zum Teil durch Elektromotoren, die von einem Schalt-
pult aus gestevert werden, oder Uber Gelenkwellen, die auf
einer Frontplatte zusammengefaBt sind {Abb.5). Das »Tel-
atom« ertaubt die Anwendung aller Untersuchungsverfahren,
die auch bei der Normalausfuhrung des Mikroskops vor-
gesehen sind (z B. Mikroharteprifungen, Untersuchungen im
polarisierten Licht oder im Phasenkontrast) Lediglich Lupen-
vergroflerungen sind nicht mehr moglich, was im Hinblick

Abb 4 Btick durch ein Zellenfenster auf den Kreuztisch des »Telatom« mut
den beiden Motoren fur die Koordinatenbewegung



Abb 5. Steverpult, Beleuchtungseinrichtung, Frontplatte mit Drehdurch-
fuhrungen und Beobachtungste:l des fernbedienten Mikroskops

auf eventuelle Untersuchungen an bestrahlten Kernbrenn-
stoffproben aus UO, einen gewissen Nachteil darstellt, da
dann vorwiegend kleine Vergréflerungen erforderlich sind.

2. An der rechten Zellenwand steht ein Hérteprifer fur
Messungen der Rockwell-, Vickers- und Brinellhdrte. Dieses
Gerdt wurde von der Herstellerfirma mit magnetischen Prif-
kérpern ausgeristet, die mit dem Ferngreifer leicht gewech-
selt werden kénnen. Die Druckschalter des Hdarteprifers fir
die Lastwah! sind in einer Reihe Ubereinander angeordnet.
Die Einschaltung der jeweiligen Priflast erfolgt mit Hilfe
eines senkrecht verschiebbaren Hebels, der mit einem Bow-
denzug in die Héhe des entsprechenden Druckschalters ge-
hoben und dann mit dem Ferngreifer betdtigt wird. Die Last-
freigabe wird Uber eine durch die Bleiwand hindurchgefihrte
Rollenkette mit einem Hebel ausgeldst. Als Probenauflage
dient ein Kreuztisch, der mit Hilfe von Elektromotoren ver-
stellt wird. Der Eindruck des Prifkdrpers auf der Probenober-
flache wird auf einer mit Millimetereinteilung versehenen
Mattscheibe projiziert und durch ein Bleiglasfenster ab-
gelesen.

3. Eine Einrichtung zur Dichtebestimmung nach der Auf-
triebsmethode. Hierzu gehdren eine Anclysenwaage mit Ge-
hangedurchfuhrung und eine Vorrichtung zum Heben und
Senken des Bechers mit der Aufiriebsflissigkeit, die mit dem
Ferngreifer bedient wird. Lastschaltung und Nullpunktein-
stellung der Waage erfolgen von aulen bber biegsame
Wellen oder tber Wellen mit Wellengelenken. Die Gewichts-
anzeige der Waage wird ebenso wie die Anzeige des vor
der Waage befindlichen Thermometers durch ein Bleiglas-
fenster beobachtet. Als Auftriebsflissigkeit wird Toluol ver-
wendet.

4 Vor der Waage wurde der MeBkopf eines Gerdtes zur
Bestimmung der elekirischen Leitféhigkeit der Proben mon-
tiert Das eigenthche Mefigerdt befindet sich — zusammen
mit dem Versorgungsgerat fir die elektrolytische Atzung und
dem Ultraschallgenerator — auf einem Wagen auBBerhalb der
Zelle und wird im Bedarfsfall an die Zelle herangefahren
(Abb. 3).

5 Neben dem Arbeitstisch in der Mitte der Zelle sind zwei
Mikrometerschrauben mit digitaler Anzeige (Mefbereich 0
bis 25 mm und 25 bis 50 mm) schwenkbar angeordnet. Sie
werden Uber biegsame Wellen bedient und dienen vor allem
zur Durchmesserbestimmung an Brennelementproben.

Die Platte des Arbeitstisches kann aufgeklappt werden. Dar-
unter befindet sich ein Probenlager, das mit 50 mm Blei zu-
sGtzlich abgeschirmt ist. Ein Sponnfutter findet hauptséchlich
beim Offnen der gasdichten Aluminiumkapseln, in denen die
Proben transportiert und in die Zelle eingeschleust werden,
Verwendung. Die freien Flachen zwischen den Gerdten sind
mit Kunststoffplatten abgedeckt, um das Herunterfallen von
Proben an fir die Ferngreifer unerreichbare Stellen zu
vermeiden.

4. Herstellung von Uranschliffen

Wie bereits erwahnt wurde, ist die Zelle hauptsachlich fir
metallographische Untersuchungen an Brennelementen des
Forschungsreaktors FR 2 bestimmt, die aus Uranstaben be-
stehen. Daher soll abschlieBend auf das Verfohren einge-
gangen werden, nach dem Schliffe aus metallischem Uran
mit Hilfe der zur Verfigung stehenden Gerdie hergestellt
werden: Die Proben werden zundchst in Bakelit warm ein-
gebettet, dem 69 Graphit zugemischt werden, um die Ein-
bettmasse elektrisch leitend zu machen. Es folgt das Naf3-
schleifen mit SiC-Papier der Kérnungen 240, 320, 400 und 600
und das Vorpolieren mit Diamantpaste der Kérnungen 6 um

Abb. 6. Langsschliff eines FR-2-Brennelementstabes aus U + 0,4% Nb, un-
bestrahlt Polarisiertes Licht, 200fach vergroBert
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Abb.7: Langsschliff eines FR-2-Brennelementstabes aus U + 0,4% Nb, nach
einem Abbrand von 1000 MWd/t. Poiansiertes Licht, 200fach vergrofert



und 1 um. AbschlieBend wird der Schliff elektrolytisch poliert
und gegebenenfalls elektrolytisch geatzt. Zur Untersuchung
des Gefiges im polarisierten Licht wird hierbei ein Phos-
phorsdure-Athylenglykol-Athylalkohol-Elektrolyt, fir Betrach-
tungen im Hellfeld eine Chromsdure-Eisessig-Losung verwen-
det. Zwischen den einzelnen Arbeitsgdngen wird die Probe
im Ultraschallbad mit Alkohol gereinigt und mit einem Féhn
getrocknet. Abb. 6 und 7 zeigen das Gefige von nach die-
sem Verfahren hergesteliten Schliffen aus bestrahitem und

unbestrahltem Uran. — Die Aufnahmen, die die Funktions-
fahigkeit der beschriebenen Einrichtung demonstrieren sol-
len, wurden bei der zur Zeit andauvernden Untersuchung
eines bestrahlten FR-2-Kernbrennstoffelementes gemacht,
Uber die nach ihrem Abschlu3 berichtet werden wird.
Der Verfasser dankt Herrn Dr. Woltgang Dienst fur zahlreiche Hinweise
und Anregungen bei der Ausorbeitung dieses Berichtes Am Aufbau der
Zelle und an den konstruktiven Vorarbeiten waren die Herren Fritz Mert-
gen und Winfried Stegmaer maBgeblich befeihigt

{Eingegangen am 17 4 1964}



