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The A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  a t  t h e  Oak R i d g e  N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  

i s  c o m p r i s e d  o f  some 300 t e c h n i c a l  a n d  s c i e n t i f i c  p e r s o n n e l  e n g a g e d  i n  many 

p h a s e s  o f  r e s e a r c h  d i r e c t e d  t o w a r d  t h e  n u c l e a r  p r o p u l s i o n  o f  a i r c r a f t .  A 
c o n s i d e r a b l e  p o r t i o n  o f  t h i s  r e s e a r c h  1 s  c a r r i e d  o u t  to p r o v i d e  s u p p o r t  €or  

o t h e r  o r g a n i z a t i o n s  p a r t i c i p a t i n g  i n  t h e  n a t i o n a l  ANT e f f o r t .  H o w e v e r ,  t h e  
purpose o f  t h e  b u l k  o f  t h e  ANP r e s e a r c h  a t  O W L  i s  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  a c i r c u -  

l a t i n g - f u e l  t y p e  o f  r e a c t o r .  T h e  n u c l e u s  o f  this e f f o r t  i s  n o w  c e n t e r e d  on  
t h e  A i r c r a f t  R e a c t o r  E x p e r i m e n t  - a 3 - M e v ,  h i g h - t e m p e r a t u r e  p r o t o t y p e  o f  a 

c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  s u i t a b l e  f o r  t h e  p r o p u l s i o n  o f  a i r c r a f t .  

T h i s  q u a r t e r l y  p r o g r e s s  r e p o r t  o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  
a t  ORNL r e c o r d s  t h e  t e c h n i c a l  p r o g r e s s  o f  t h e  r e s e a r c h  on t h e  c i r c u l a t i n g - f u e l  
r e a c t o r  a n d  a l l  o t h e r  ANP r e s e a r c h  o f  t h e  L a b o r a t o r y  u n d e r  i t s  c o n t r a c t ,  

W-7405-eng-26 .  The r e p o r t  i s  d i v i d e d  i n t o  four  p a r t s ;  I .  R e a c t o r  T h e o r y  and 

D e s i g n ;  11. S h i e l d i n g  R e s e a r c h ;  111 .  M a t e r i a l s  R e s e a r c h ;  and  IY. A p p e n d i x e s .  
Each  p a r t  h a s  a s e p a r a t e  "Summary and  P n t r o d u c t i o n . "  
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SUMMARY AND 
A n a l  y s  i s o f t h e  c i  r C U I  a t  i n g -  f u e  1 

a i r c r a f t  r e a c t o r  s y s t e m s  i n c o r p o r a t i n g  
i n t e r m e d i a t e  h e a t  e x c h a n g e r s  h a s  l e d  
t o  t h e  u s e  o f  a s p h e r i c a l - s h e l l  t y p e  
o f  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  s h i e l d  a r -  
r a n g e m e n t .  T h i s  a r r a n g e m e n t  h a s  
r e s u l t e d  i n  a n  e n g i n e e r e d  r e a c t o r -  
s h i e l d  a s s e m b l y  w e i g h i n g  a b o u t  8000 l b  
l e s s  t h a n  t h e  b e s t  a r r a n g e m e n t  p r e v i -  
o u s l y  e x a m i n e d .  A mos t .  p r o m i s i m g  
d e s i g n  s t u d y  h a s  b e e n  u n d e r t a k e n  o f  a 
c i r c u l a t i n g - f l u o r i d e - f u e l  r e a c t o r  
c o r e  i n  w h i c h  R t , h i c k  r e f l e c t o r  
r e p l a c e s  t h e  m o d e r a t o r .  S u c h  a 
d e s i g n ,  wh ich  r e s u l t s  i n  a homogeneous-  
f l u o r i d e  r e a c t o r ,  has b e e n  shown  t o  
have  a low c r i t i c a l  mass  and a n e u t r o n  
l i f e t i m e  more t h a n  a d e q u a t e  t o  p e r m i t  
c o n t r o l .  T h i s  c o m p a c t ,  s p h e r i c a l -  
c o r e  d e s i g n  i s  c o m p a t i b l e  w i t h  t h e  
1 ow- w e i g h t  s p h e r i c  a1  - s h e  11 t.yp e o f  
h e a t  e x c h a n g e r  and  s h i e  Id a r r a n g e m e n t s  
( s e c .  1) .  

?'he A i r c r a f t  R e a c t o r  E x p e r i m e n t  t o  
b e  c o n s t r u c t e d  b y  t h e  O a k  R i d g e  
N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  was d e s c r i b e d  i n  
t h e  l a s t  r e p o r t .  O n l y  m i n o r  m o d i f i -  
c a t i o n s  i n  t h e  d e s i g n  h a v e  o c c u r r e d  
d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r ;  t h e  m o s t  
s i g n i f i c a n t  c h a n g e s  were  t h e  r e d u c t i o n  
i n  number  o f  f u e l  p a s s e s  t h r o u g h  t h e  
c o r e  a n d  t h e  r e v e r s a l  o f  t h e  i n l e t  
and  o u t l e t  f u e l  h e a d e r s .  T h e  d e s i g n  
e f f o r t  i s  c o n c e n t r a t e d  o n  d e t a i l i n g  
d r a w i n g s  o f  c o m p o n e n t s  of  t h e  r e a c t o r  
a n d  t h e  p r o c u r e m e n t  o f  t h e s e  p a r t s .  
The  b u i l d i n g  f o r  t h e  ARE was r e l e a s e d  
on J u n e  6 t o  ORNL by t h e  c o n s t r u c t i o n  
c o n t r a c t o r ,  a n d  i n s t a l l a t i o n  o f  
e q u i p m e n t  i s  p r o c e e d i n g  a s  r a p i d l y  
a s  t h ~  r e c e i p t  o f  p a r t s  p e r m i t s  
( s e c .  2 ) .  

T h e  e m p h a s i s  o f  t h e  r e s e a r c h  a n d  
d e v e l o p m e n t  p r o g r a m  f o r  r e a c t o r  
p l u m b i n g  a n d  a s s o c i a t e d  h a r d w a r e  
c o n t i n u e s  t o  be  p l a c e d  o n  t h e  t e c h -  
n o l o g y  o f  h i g h - t e m p e r a t u r e  f l i i o r i d e  
m i x t u r e s  ( s e c .  3 ) .  B o t h  p u m p s  a n d  
v a l v e s  have  b e e n  o p e r a t e d  s u c c e s s i ' u l l y  

INTRODUCTION 
w i t h  m o l t e n  f l u o r i d e  m i x t u r e s  f o r  
e x t e n d e d  p e r i o d s  o f  t i m e  a t  1 5 0 0 ° F .  
I n  b o t h  i n s t a n c e s  t h e  p r o b l e m  r e d u c e s  
t o  that o f  s e a l i n g  a m o v i n g  s h a f t ;  
t , h i s  h a s  b e e n  s a t i s f a c t o r i l y  e f f e c t e d  
b y  b o t h  f r o z e n  s e a l s  and  s t u f f i n g - b o x  
s e a l s .  N a K - t o - N a K  a n d  N a - t o - a i r  
h e a t  e x c h a n g e r s  have  b e e n o p e r a t e d  - t h e  
f o r m e r  f o r  o v e r  3 0 0 0  h o u r s .  I n  
a d d i t i o n  c o n s i d e r a b l e  e f f o r t  h a s  b e e n  
d e v o t e d  t o  d e v e l o p i n g  i n s t r u m e n t s  f o r  
m e a s u r i n g  f l o w  a n d  p r e s s u r e  a n d  f o r  
l i y u i d  l e v e l  i n d i c a t i o n  and  c o n t r o l  
a s  r e q u i r e d  b o t h  b y  t h e  AWE and t h e  
e x p e r i m e n t a l  h i g h - t e m p e r a t u r e - l i q u i d  
s y s t e m s .  S a t i s f a c t o r y  t e c h n i q u e s  
h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  f o r  t h e  m a n u -  
f a c t u r e ,  t r a n s f e r ,  and  l o a d i n g  o f  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  w i t h o u t  i n t r o d u c i n g  
c o n t  arnin a t  i o n .  

S t u d i e s  o f  t h e  k i n e t i c s  o f  t h e  
c i r c u l a t i n g -  f u e l  a i r c r a f t  r e a c t o r  
h a v e  l e d  t o  t h e  c o n c l u s i o n  t h a t  i n  
s p i t e  o f  t h e  l o s s  o f  s o m e  d e l a y e d  
n e u t r o n s  p o w e r  o s c i l l a t i o n s  i n  s u c h  
r e a c t , o r s  w i l l  b e  s t r o n g l y  d a m p e d  b y  
a mechanism a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  a c t u a l  
c i r c u l a t i o n  of '  t h e  f u e l  ( s e c .  4). 
P h y s i c s  r e s e a r c h  f o r  t h e  a i r c r a f t  
r e a c t o r  e x p e r i m e n t  h a s  i n v o l v e d  
n u m e r o u s  s t a t i c  c a l c u l a t i o n s  c o n s e -  
q u e n t  t o  s i g n i f i c a n t ,  b u t  m o r e  o r  
l e s s  m i n o r ,  d e s i g n  c h a n g e s .  

b 

A c r i t i c a l  a s s e m b l y  o f  t h e  box- t y p e ,  
d i r e c t - c y c l e  r e a c  tar  was  i n v e s t i g a t e d  
f o r  t h e  GE-ANF' p rog ram.  F i s s i o n  r a t e ,  
f l u x  m e a s u r e m e n t s ,  r e f l e c t o r  e f f e c t s ,  
a n d  t e m p e r a t u r e  r e s p o n s e  were  d e -  
t e r m i n e d .  Upon c o m p l e t i o n  o f  t h e s e  
m e a s u r e m e n t s ,  a mockup o f  t h e  c i r c u -  
l a t i n g - f u e l  a i r c r a f t  r e a c t o r  w i l l  be 
a s s e m b l e d  - t h e  c o m p o n e n t s  a r e  now 
on  hand .  The b e r y l l i u m  o x i d e  mach ined  
f o r  t h e  A R E  w i l l  h e  u s e d  i n  t h e  
c r i t i c a l  a s s e m b l y ,  t o g e t h e r  w i t h  a 
s i m u l a t e d  f l u o r i d e  m i x t u r e .  A r e sume  
o f  t h e  r e s u l t s  f rom an e a r l i e r  s e r i e s  
o f  e x p e r i m e n t s  w i t h  a g r a p h i t e -  
m o d e r a t e d  r e a c t o r  i s  a l s o  p r e s e n t e d  
( s e c .  5 ) .  
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1 .  CIRCULATING-FUEL AIRCRAFT REACTORS 
A .  P .  F ' r a a s ,  AN€' D i v i s i o n  

S e v e r a l  c i r c u l  a t i n g - f u e l  a i r c r a f t  
r e a c t o r  s y s t e m s  e i i i p l o y i n g  c l o s e l y  
c o u p  l e d  i n t e rme d i a t e  h e  a t  e x  c h a n g e  r s  
were d e s c r i b e d  i n  t h e  l a s t  r e p o r t . ( ' )  
T h e  e x t e n s i o n  o f  t h e s e  d e s i g n  s t u d i e s  
l e d  t o  c o n s i d e r a t i o n  o f  a s p h e r i c a l -  
s h e l l  t y p e  o f  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  
s h i e l d  a r r a n g e m e n t  t h a t  r e s u l t e d  i n  a 
s a v i n g  o f  a b o u t  8000 l b  i n  e n g i n e e r e d  
s h i e l d  w e i g h t  o v e r  t h e  b e s t  a r r a n g e m e n t s  
p r e v i o u s l y  e x a m i n e d . ( * )  I n  a d d i t i o n ,  
a m o d i f i e d  c o r e  d e s i g n  h a v i n g  a l l  o f  
t h e  m o d e r a t o r  r e m o v e d  f r o m  t h e  c o r e  
and  added  t o  t h e  r e f l e c t o r  now a p p e a r s  
t o  b e  a n  a t t r a c t i v e  p o s s i b i l i t y .  
h i t h  t h e  m o d i f i e d  d e s i g n ,  t h e  c r i t i c a l  
m a s s  woiild n o t  b e  l a r g e ,  t h e  n e u t r o n  
l i f e t i m e  w o u l d  b e  l o n g e r  t h a n  w i t h  
p r e v i o u s  d e s i g n s  ( w h i c h  w o u l d  e a s e  
t h e  c o n t r o l  p r o b l e m ) ,  and t h e  s t r u c t u r e  
i n  t h e  c o r e  would b e  e l i m i n a t e d .  

REFLECTOR-MODERATED CIRCULATING-FUEL 
REACTOR 

C a l c u l a t i o n s  made o n  t h e  b a s i s  o f  
r e l a t i o n s  d e r i v e d  f o r  t h e r m a l  r e a c t o r s  
h a d  i n d i c a t e d  t h a t  c i r c u l a t i n g -  f u e l  
r e a c t o r s  e m p l o y i n g  a m i x t u r e  o f  
f l u o r i d e  s a l t s  a s  a h o m o g e n e o u s  
w o r k i n g  f l u i d  w o u l d  r e q u i r e  a v e r y  
h i g h  c r i t i c a l  m a s s  a n d  w o u l d  b e  
d i f f i c u l t  t o  c o n t r o l .  M u l t i g r o u p  
t w o - r e g i o n  IBM m a c h i n e  c a l c u l a t i o n s  
made  d u r i n g  t h e  p a s t ,  q u a r t e r  h a v e  
s h o w n  t h a t  t h i s  i s  n o t  t h e  c a s e .  
R e m o v a l  o f  t h e  m o d e r a t o r  f r o m  t h e  
c o r e  o f  a c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  
d o e s  n o t  r e s u l t  i n  e x c e s s i v e  f u e l  
r e q u i r e m e n t s  ~f a t h i c k  r e f l e r t o r  
i s  e m p l o y e d .  I n  a l a r g e  m e a s u r e  
t h i s  comes a b o u t  b e c a u s e  t h e  r e m o v a l  
o f  t h e  m o d e r a t o r  a l s o  m e a n s  t h e  
r e m o v a l  o f  t h e  p o i s o n i n g  e f f e c t  o f  a 

s u b s t , a n t i a l  amount o f  s t a i n l e s s  s t e e l .  
C r i t i c a l  mass c a l c u l a t i o n s  h a v e  b e e n  
made o n  t h e  IBM m a c h i n e s  f o r  two c o r e  
d i a m e t e r s .  W i t h  a 1 2 - i n . - t h i c k  
b e r y l l i u m  o x i d e  r e f l e c t o r ,  c r i t i c a l  
m a s s e s  o f  2 3  a n d  19 l b  were  o b t a i n e d  
f o r  1 6 -  a n d  3 2 - i n . - d i a  s p h e r i c a l  
r e a c t o r  c o r e s .  T h e  s t r u c t u r a l  s i m -  
p l i c i t y  a n d  a t t e n d a n t  a d v a n t a g e s  
o f  t h i s  t y p e  o f  r e a c t o r  a r e  o b v i o u s .  

A t  f i r s t  i t  a l s o  s e e m e d  t h a t  t h e s e  
unmode r a t e d  c i r c u  1 a t  i n g -  Sue 1 r e  a c t o r s  
w o u l d  h a v e  a h i g h  m e d i a n  e n e r g y  f o r  
f i s s i o n  a n d  h e n c e  m i g h t  p r e s e n t  a 
s e r i o i i s  c o n t r o l  p r o b l e m .  H o w e v e r ,  
a b o u t  o n e - t h i r d  o f  t h e  f i s s i o n s  a r e  
c a u s e d  b y  t h e r m a l  o r  n e a r  t h e r m a l  
n e u t r o n s  t h a t  h a v e  s p e n t  a l a r g e  
f r a c t i o n  o f  t h e i r  l i f e t i m e s  i n  t h e  
r e 1  a t i v e  l y  p o i s o n -  f r e e  r e f l e c t o r .  
T h u s  t h e  e f f e c t i v e  n e u t r o n  l i f e t i m e  
f r o m  t h e  c o n t r o l  s t a n d p o i n t  m a y  
a c t u a l l y  b e  g r e a t e r  t h a n  i n  b e r y l l i u m  
o x  i d e -mo d e r a t e 3 n g -  f u e  1 
r e a c t o r s  t h a t  h a v e  o f  n e c e s s i t y  a 
s u b s t a n t i a l  amount o f  s t a i n l e s s  s t e e l  
i n  t h e  c o r e .  

c i  r c u l  a t  

I t  was a l s o  f e a r e d  t h a t  t h e  p o w e r  
d e n s i t y  a t  t h e  c o r e -  re E l e c t o r  i n t e r f a c e  
would  b e  many t imes  t h e  a v e r a g e  p o w e r  
d e n s i t y .  H o w e v e r ,  t h e  a t t e n u a t i o n  
l e n g t h  f o r  t h e  f i s s i o n - p r o d u c i n g  
n e u t r o n s  f r o m  t h e  r e f l e c t o r  was a b o u t  
1 0  c m ,  s o  t h e  h i g h  p o w e r  d e n s i t y  
r e g i o n  w a s  f o u n d  t o  b e  q u i t e  t h i c k .  
S i n c e  a p p r o x i m a t e l y  two- t h i r d s  o f  t h e  
v o l u m e  o f  a s p h e r e  l i e s  b e t w e e n  i t s  
s u r f a c e  a n d  t h e  s u r f a c e  o f  a s m a l l e r  
c o n c e n t r i c  s p h e r e ,  o r  " i s l a n d , "  h a v i n g  
a r a d i i i s  t w o - t h i r d s  t h a t  o f  t h e  
l a r g e r  s p h e r e ,  m u c h  o f  t h e  v o l u m e  
o f  t h e  c o r e  f a l l s  i n  t h e  h i g h  p o w e r -  
d e n s i t y  r e g i o i l .  A s  a r e s u l t ,  t h e  

ORNL-1227, p .  7 .  w a s  a b o u t  2 f o r  b o t h  o f  t h e  r e a c t o r s  
( l ) A c r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o l e c t  Q u a r t e r l y  

P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r r o d  E n d r n g  M a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  r a t i o  O f  p e a k - t o - a v e r a g e  power dens i ty  

. 

("Ib id . ,  p .  1 2 .  s t u d i e  d .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

t 

F u r t h e r  c a l c u l a t i o n s  a r e  b e i n g  
m a d G ' t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t s  o f  a 
s p h e r i c a l  i s l a n d  o f  m o d e r a t o r  i n  t h e  
c e n t e r .  S i n c e  t h e  e x t r a  s t r u c t u r a l  
c o m p l i c a t i o n  s h o u l d  n o t  p r o v e  t o  b e  
t o o  g r e a t ,  t h i s  m a y  b e  v e r y  w o r t h  
w h i l e  f r o m  t h e  s t , a n d p o i n t  o f  b o t h  
u r a n i u m  i n v e s t m e n t  a n d  p o w e r  d e n s i t y  
c o n s  i d e r  a ti o n s  . 

S P H E R I C A L  IlEAT EXCHANGER AND S H I E L D  
D E S I G N  

The l a s t  r e p o r t ( ' )  showed t h e  l a r g e  
s a v i n g  i n  s h i e l d  w e i g h t  e f f e c t e d  b y  
g o i n g  f r o m  t h e  t a n d e m  t o  t h e  a n n u l a r  
h e a t  e x c h a n g e r  a r r a n g e m e n t .  T h i s  
s u g g e s t e d  t h a t ,  a f u r t h e r  r e d u c t i o n  i n  
w e i g h t  m i g h t  b e  r e a l i z e d  b y  g o i n g  t o  
a more n e a r l y  s p h e r i c a l  c o n f i g u r a t i o n .  
A h e a L  e x c h a r t g e r  i n  w h i c h  t h e  t u b e  
m a t . r i x  i s  l a i d  o u t  i n  t h e  f o r m  o f  a 
s p h e r i c a l  s h e l l  was t h e r e f o r e  d e v i s e d  
t o  f o r m  a b a s i s  f o r  f u r t h e r  d e s i g n s .  
The b a s i c  c o n f  i g u r a i  i o n  e n v i s i o n e d  i s  
s h o w n  i n  F i g .  1;  n o t e  t h a t  I L  ~ n -  
c o r  p o r a t e s r e f 1 e c t o r  - m o d P r a t e d 
r e a c t o r  d i s c u s s e d  a b o v e .  T h i s  s p h e r i -  
c a l  h e a t  e x c h a n g e r  d e s i g n  r e d u c e d  t h e  
o v e r - a l l  w e i g h t  o f  t h e  r e a c t o r ,  h e a t  
e x c h a n g e r ,  and s h i e l d  c o m b i n a t i o n  f o r  
t h e  d e s i g n  c o n d i t i o n s (  ' 1  t o  o n l y  
9 0 , 0 0 0  l b  f o r  t h e  d i v i d e d  s h i e l d  arid 
1 2 0 , 0 0 0  l b  f o r  t h e  n e a r  u n i t  s h i e l d  
( a  s h i e l d  p e r m i t t i n g  3 r / h r  50 f t  
f r o m  c e n t e r  o f  r e a c t o r ) ,  a s a v i n g  o f  
r o u g h l y  8 0 0 0  l b  o v e r  t h e  a n n u l a r  h e a t  
e x c h a n g e r  a r r a n g e m e n t .  ( ' 1  B o t h  s h i e l d s  
a r e  d e s i g n e d  f o r  1 r / h r  i n  t,he c r e w  
comp a r  t m e  n t . 

t h e  

The h e a t  e x c h a n g e r  t u b e s  a r e  g r o u p e d  
i n  b u n d l e s  a n d  e a c h  b u n d l e  h a s  a 
r e c t a n g u l a r  c r o s s  s e c t i o n  e x c e p t  where  
t h e  b u n d l e s  t e r m i n a t e  i n  c i r c u l a r - d i s k  
h e a d e r s .  I f  t h e  t w o  pumps a r e  a t  t h e  
N o r t , h  a n d  S o u t h  p o l e s  r e s p e c t i v e l y ,  
e a c h  t u b e  h u n d l e  w i l l  l i e  o n  a v d r L -  
a b l e - p i t c h  h e l i x  r u n n i n g  f r o m  a p -  
p r o x i m a t e l y  t h e  " A r c t i c "  t o  t h e  

" A n t a r c t i c  C i r c - l e .  ' I  The a n g l e  b e t w e e n  
t u b e  c e n t e r l i n e s  a n d  t h e  " e q u a t o r "  
w i l l  b e  a b o u t  40  d e g ,  w h e r e a s  t h e  
c o r r e s p o n d i n g  a n g l e  a t  t h e  A r c t i c  
C i r c l e  w i l l  b e  a b o u t  9 0  d e g r e e s .  
T h i s  w i l l  make  i t  p o s s i b l e  t o  k e e p  
t h e  c e n t e r - t o - c e n t c r  s p a c i n g  o f  t h r  
t u b e s  i n d e p e n d e n t  o f  " l a t 3  t u d e .  I' 
A l t h o u g h  t h e  t u b e  b r i n d l e  s h a p e  i s  
q u i t e  u n u s u a l ,  f a b r i c - e t  i o n  o f  t h e  
h e a t  e x c h a n g e r  s h o u l d  n o t  b e  t o o  
d i f f i c u l t .  A f t e r  j i g s  h , i v e  b e e n  
p r e p a r e d  f o r  b u i  l d i n g  u p  a t ube b u n d l e ,  
o n e  t u b e  b u n d l e  a f t e r  a n o t h e r  ( a n  b e  
a s s e m b l e d ,  b r a z e d  a n d / o r  w e l t i r d  i n t o  
i t s  h e a d e r  d i s k s ,  p r e s s u r t l  t e s t e d ,  
i n s p e c t e d ,  and a s s e m b l e d  111 1 h r  S ~ J h e r i -  
c a l ,  s t e e l  s h e l l .  A s i m p l e  f i l l e t  
w e l d  h c t w e e n  t h e  h e a d e r  d i s k  arid t h e  
p r e s s u r e  s h e l l  s h o u l d  s u f f i c e  t o  
c o m p l e t e  t h e  I n b  t a1 1 a t i o n .  

I n  o t h e r  r e s p e c t s  i h r  h r a t  e x -  
c h a n g e r  and  s h i e l d  d e s i g n  of '  F i g .  1 
i s  e s s e n t i a l l y  sirnil a r  t o  t h v  t aridertl 
a n d  a n n u l a r  a r r a n g e m p n t s  d e s ( . r i b r d  
i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t . ( ' )  The 1 1 -  
i n . - t h i c k  r e f l e c t o r  o f  1 h e  a n n u l a r  
h e a t  e x c h a n g e r  d e s i g n  w a s  u s c d  a g a l n  
a s  w a s  t h e  s a m e  t y p e  o f  s h i e l d  c o n -  
s t r u c t i o n  e m p l o y e d  i n  b o t h  o f  t h e  
o t h e r  d e s i g n s .  O n e  d i f f e r e n c e  I S  

t h e  u s e  o f  b o r o n  c a r b i d e  3 ri t h e  b a f f l e s  
b e t w e e n  t ,ubr  b u n d l e s  i n s t e a d  o f  i n  
"dead" t u b e s .  

e ,  f h i s  r e a c t o r  d e s i g n  i s  s u g g e s t i v e  
o f  a h o m o g e n e o u s  r e a c t o r ,  w h i c h  i t  
r e a l l y  a p p r o a c h e s  q u i t e  c l o s e l y .  
T h e  t h i c k  b e r y l l i u m  o x i d e  r e f l e c t o r  
c o u l d  b e  c o o l e d  b y  e i t h e r  n r e t a l l i c  
sodium o r  a n o n u r a n i  r im-bearirig f l u o r i d e  
s a l t .  I t  s h o u l d  b e  p o s s i b l e  t h r o u g h  
c a r e f u l  d e s i g n  o f  t h e  m o d e r a t o r  c o o l i n g  
p a s s a g e s  a n d  t h e  c o n i c a l  d i f f u s i n g  
v a n e s  a t  t h e  r e a c t o r  c o r e  i n l e t  t o  
k e e p  t h e  m e t a l  t e m p e r a t u r e  a t  a l l  
p o i n t s  b e l o w  t h e  a v e r a g e  ~ e m p e r a t u r e  
o f  t h e  f u e l  l e a v i n g  t h e  r e a c t o r .  T h u s  
t h e  h o t t e s t  m e t a l  a n y w h e r e  i n  t h e  
s y s t e r n  w o u l d  b e  t h e  h e a t  e x c h d n g e r  
t u b e  w a l l s  a t  t h e  €ne1 i n l e t  e n d .  
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Fig .  1. Sp1ierica.l Heat Exchanger - S h i e l d  Arrangement f o r  a C i r c u l a t i n g -  
Be ac t o r .  
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2 .  C I R C U L A T I N G -  FUEI, A I R C R A F T  REACTOR EXI’ER PMEBT 
R .  \V. S c h r o e r l e r ,  ANI’ D i v i s i o n  

T h e  r e a c t o r  s y s t e m  d e s c r i p t i o n .  
g i v e n  i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t ( ’ )  i s  
a p p l i c a b l e  t o  t h e  c u r r e n t  s y s t e m  a n d  
w i l l  n o t  b e  r e p e a t e d .  F u r t h e r m o r e ,  
d e t a i l e d  d e s c  I i p  t i o n s  and i 11 us  t r a  t i o n s  
o f  t h i s  r e a c t o r  s y s t e m  a n d  i t s  com- 
p o n e n t s  a r e  t h e  t o p i L  o f  a s e p a r a t e  
r e p o r t .  ( ’ )  ~ ~ i e  s e v e r a l  c h a n g e s  made 
d u r i n g  t h e  l a s t  q u a r t e r  and t h P  p r o g r e s s  
m a d e  i n  d e t a i l i n g  t h e  s y s t e r t i  a n d  
p r o c u r i n g  o u t s i d e  manu f a c t  u r e d  com- 
p o n e n t s  w i l l  b e  d i s c u s s e d ,  a s  w e l l  a s  
a p r o c e d i i r e  t h a t  h a s  b e e n  o u t 1  i n e d  
f o r  t h e  o p e r a t i o n  o f  t h e  r e a c t o r .  

CORE A N D  PRESSURE SHELL 

T h e  c o r e  d e s i g n  h a s  b e c n  r e v i s e d  
t o  p r o v i d e  1 1  t u b e s  p e r  s e r p e n t i n e  
p a s s  i n s t e a d  o f  13. T h i s  c h a n g e  was 
d i c t a t e d  b y  t h e  n u m b e r  o f  b e r y l l i u m  
o x i d e - m o d e r a t o r  b l o c k s  a v a i l a b l e  and  
h a d  n o  m a j o r  e f f e c t  on  t h e  functional 
p e r f o r m a n c e  o f  t h e  c o r e .  C a l c u l a t i o n s  
i n d i c a t e d  a f u e l -  f i l m  t e m p t ’ r a t u r e  
g r a d i e n t  o f  a p p r o x i n t a t e l y  4C”F d u p  t o  
m o d e r n t o r  h e a t  i n f l o w .  T h i s  maximum 
g r a d i e n t  o c c u r r e d  n e a r  t h e  c-ore c e n t e r  
a n d ,  a s  t h e  f u e l  e x i t e d  f r o m  t h i s  
r e g i o n ,  w a 5  a d d i t i v e  t o  a 1j0Oo1.’ 
d a t u m ,  w h i c h  c a u s e t i  a f u p l - t u b e  w a l l  
t e m p e r a t - u r e  o f  1540 O F .  A c c o r d i n g l y ,  
t h e  f u e l  f l o w  d i r e c t i o n  was r e v e r s e d  
s o  t h a t  t h e  40°F  g r a d i e n t  I S  a d d i t i v e  
t,o a 1150°F’ d a t u m  ( f u e l  i n l e t  t e m p e r -  
a t u r c ) .  The  m o d e r a t o r  heat,  i n f l o w  i s  
v e r y  s m a l l  a t  t h e  f u e l  o u t l e t  e n d  
( c o r e  p e r i p h e r y ) ,  s o  t h e  m a x i m u m  
w a l l  t e m p e r a t u x e  i s  e x p e c t e d  1 0  b e  i n  
t h e  rc.giori o f  1500  t o  1510°F,  

?‘he c o r e  a n d  p r e s s u r e  s h e l l  a s -  
s emb 1 y h tis b c e n  r nmp 1 e t c l y d e  t a i  1 e d  . 
T h e  e l e v a t i o n  s c c t i o n  o f  t h e  c o r e  
s h o w n  i n  t h e  l a s t  r e p o r t ( 3 )  i s  a p -  
p L i c  a b l e  e t (  e p t  f o r  t h e  d e s c r i b e d  
c h a n g e s  i n  f u r l  i n l e t  a n d  o u t l e t  
h e a d e r s  a n d  t h e  number ol. f u r l  p d s s e s .  

t i o n  o f  t h e  r e a r t i ~ r  s h o w i n g  
t h e  r e v i s e d  c o ~ e  i s  p r e s e n t e d  i n  
F I E .  2 .  A h e t L e r  c o t i c e p t  o f  t h e  c o r e  
i t s c , l f  m a y  h t ~  o h t a i n e d  f r o m  a p h o t o -  
g r a p h  o f  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  b l o c k s  
t h d t  h a v e  b e e n  s i z p d  a n d  s t a c k e d  
( F i g .  3 ) .  In t h e  n e a r  f u t u r e  t h e s e  
b l o c k s  will be u s e d  f o r  a ~ r i t i c a l i t y  
t e s t  p r i o r  t o  t h y i r  u 5 e  i n  t h e  e x -  
p e r i i n e r i t a l  r e a c t o r .  T h e  p r e s s u r e  
s h e l l  will b e  w e l d e d  b y  T u k e n w e l d ,  
arid Its shiptrieri t  w i t h i n  s e v e r a l  weeks  
I S  a n t l ( , I p a t P ( i .  ? h e  Eurl t u b e s ,  a 5  
W P L ~  a s  a l l  o t t i ~ r  c o r e  m a t e r t a l ,  h a v e  
b e e n  o r d e r e d ,  a n d  d e l i v e r y  o f  a l l  
o u t  s t a n l l i r i g  i i i d t e r i d l  i s  s c - h e d u l e d  f o r  
.June, J u l y ,  , i i i d  Arigus t 1952.  

G L r e s s  A n a l y s i s  o f  t h e  P r e s s u r e  
S h e l l  ( R .  L. Maxwel l  and J .  W. W a l k e r ,  
C o n s u l . t a n t s ,  A N P  D i v i s i o r i ) .  T h e  
a n a l y s i s  o f  the  s t r e s s e s  i n  t h e  p r e s -  
s u r e  s h e l l .  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  
i n t e r n a l  p r e s s u r e  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  
)it a p r e s s u r e  o f  3 0  psi  t h e  maximum 
b e n c i i n g  s t r e s s  0 1 1  t h e  h e a d s  o f  t h e  
s h e 1 1  i s  2 5 6 0  p i .  T h i s  i s  a p p r o x i -  
m a t e l y  o n e - t i t i l f  t h e  s t r e s s  f o r  
c r e e ~ .  r a t , e  o f  0.10% i n  1 0 , 0 0 0  h r  
f o r  I n c o n e l  a t  t h e  o p e r a t i n g  t e t r ipe r -  
a t u r e  o f  1 1 5 0 ° F .  T h e r e  w i l l  b e  s t r e s s  
( : o n c e n t r n t , i o n s  d u e  t o  h o 1 . e ~  i n  t h e  
h e a d ,  b u t  i n  a l l  c a s e s  w h e r e  t h e s e  
h o l e s  o c c u r  i n  a r e a s  o f  h i g h  s t r e s s  
t.he h o l e s  h a v e  h e e n  r e i n f o r c e d .  With-  
o u t  r c : i n f o r c e m c r i t  t h e  s t r e s s  c o n -  
c e n t r a t i . o n  fact ,ctr  would n o t  be g r e a t e r  
__ l---i..-.l__.._...__ll___l 

( 3 ) O p .  c l t . ,  O H N L - 1 2 2 7 .  11. 1 4 .  
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Fig. 2. P l a n  S e c t i o n  of  

t h a n  2 ,  s o  t h e  c r e e p  r a t e  w o u l d  n o t  
e x c e e d  0 . 1 0 %  i n  1 0 , 0 0 0  h o u r s .  A l s o ,  
t h e  s t r e s s  c o n c e n t r a t i o n  w o u l d  b e  
r e l i e v e d  a t  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e s .  

T h e  s t r e s s e s  o n  t h e  s i d e w a l l s  o f  
t h e  s h e l l  a s  a f u n c t i o n  o f  i n t e r n a l  
p r e s s u r e  h a v e  a l s o  b e e n  a n a l y z e d .  
A t  a p r e s s u r e  o f  3 0  p s i  t h e  maxiiniim 
a x i a l  s t r e s s  i n  t h e  c y l i n d e r  i s  
2 2 3 0  p s i .  T h i s  i s  solnewhat l e s s  t h a n  
t h e  maximurn b e n d i n g  s t r e s s  i n  t h e  
h e a d .  The  c r e e p  r a t e  i s  l e s s  t h a n  
o n e - h a l f  t h e  c r e e p  r a t e  o f  0 . 1 0 %  i n  
1 0 , 0 0 0  h o u r s .  

t h e  Experimental  Reactor .  

FLUID CIRCUIT 

T h e  f l u i d  c i r c u i t  r e m a i n s  a s  
d e s c r i b e d  a n d  i l l u s t r a t e d  i n  t h e  
p r e v i o u s  r e p o r t  a n d  r e c e n t  e f f o r t s  
h a v e  b e e n  d e v o t e d  t o  d e t a i l i n g  a n d  
o r d e r i n g  o u t s i d e  m a n u f a c t u r e d  c o m -  
p o n e n t s .  Many d e t a i l e d  d r a w i n g s  h a v e  
b e e n  r e l e a s e d  f o r  m a n u f a c t u r e ,  i n -  
c l u d i n g  t h e  h e l i u m  d u c t s  f o r  t h e  main 
h e a t  d i s p o s a l  l o o p ,  t h e  r a d i o a c t i v e -  
f u e l  dump t a n k ,  e t c .  O f  o u t s i d e -  
m a n u f a c t u r e d  c o m p o n e n t s ,  t h e  V i c k c r s  
h y d r a u l i c  d r i v e  s y s t e m 5  f o r  t h e  m a i n  
h e a t  d i s p o s a l  c i r c u i t s  h a v e  b e e n  

1 0  
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F i g .  3. B e r y l l i u m  Oxide Moderator B l o c k s  Machined and Stacked .  
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r e c e i v e d ,  a n d  m o s t  o f  t h e  o t h e r  com- 
p o n e n t s ,  i n c l u d i n g  h e a t  e x c h a n g e r s  , 
b l o w e r s  , h e a t e r s  , e t c .  , a r e  s c h e d u l e d  
f o r  d e l i v e r y  i n  J u n e ,  J u l y ,  a n d  
A u g u s t  1 9 5 2 .  D e l i v e r y  o f  s e v e r a l  
c omp one  n t s , i nc  1 ud i n g  h e  a t  e xc  han g e  r s 
a n d  v a l v e s ,  h a s  b e e n  j e o p a r d i z e d  b y  
t h e  m a n u f a c t u r e r ' s  i n a b i l i t y  t o  
p r o c u r e  s t a i n l e s s  s t e e l ,  a n d  i t  h a s  
b e e n  n e c e s s a r y  t o  s u p p l y  m a t e r i a l  
f rom l o c a l  s t o c k .  

CONTROL 

The  i n t e r l o c k  c i r c u i t  f o r  t h e  ARE 
h a s  b e e n  c o m p l e t e d  i n  i t s  e l e m e n t a r y  
f o r m  and  i n t e g r a t e d  w i t h  t h e  p r o c e s s  
i n s t r u m e n t a t i o n  and o p e r a t i o n a l  p l a n  
s o  t h a t  i t  w i l l  b e  p o s s i b l e  t o  b e g i n  
t h e  i n t e r c o n n e c t i o n  w i r i n g  d i a g r a m s  
f o r  t h e  v a r i o u s  c o n t r o l  c o m p o n e n t s .  
D e t a i l i n g  o f  t h e  c o n t r o l  r o d s  a n d  
c o n t r o l  rod  a c t u a t o r s  i s  90% c o m p l e t e .  
F a b r i c a t i o n  o f  t h e  s h i m - r o d  a b s o r b e r  
e l e m e n t s  f o r  o n e  r o d  t o  b e  u s e d  i n  
t h e  c r i t i c a l  a s s e m b l y  h a s  b e e n  com- 
p l e t e d  by t h e  X- 10 M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  
( c f . ,  s e c .  1 2 ) .  

O P E R A T I O N  

An o p e r a t i o n a l  p r o c e d u r e  h a s  b e e n  
o u t l i n e d  i n  d e t a i l c 2 )  a n d  w i l l  b e  
o n l y  b r i e f l y  r e v i e w e d  h e r e .  T h e  
o p e r a t i o n  o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r  
may b e  d i v i d e d  i n t o  f o u r  s e p a r a t e  
s t a g e s ;  p r e  t e  s t i n g ,  c r i t i c  a 1  l o a d i n g ,  
power o p e r a t i o n  , and shutdown.  

P r e t e s t i n g .  A f t e r  t h e  r e a c t o r  
p l u m b i n g  h a s  b e e n  i n s t a l l e d  and  t h e  
s y s t e m  i s  r e a d y  f o r  c h e c k i n g ,  b o t h  
t h e  p r i m a r y  a n d  s e c o n d a r y  c i r c u i t s  
w i l l  b e  g i v e n  a p n e u m a t i c  t e s t .  I n  
a d d i t i o n  t o  e l i m i n a t i n g  a n y  l e a k s  t o  
a t m o s p h e r e ,  i t  i s  a l s o  i m p o r t a n t  t h a t  
a n y  c r o s s - t a l k  b e t w e e n  t h e  p r i m a r y  
a n d  t h e  s e c o n d a r y  c i r c u i t s  be  e l i m i -  
n a t e d .  W i t h  h e l i u m  i n  t h e  p r i m a r y  
c i r c u i t  and  vacuum i n  t h e  s e c o n d a r y  

c i r c u i t ,  i t  w i l l  b e  p o s s i b l e  t o  
d e t e r m i n e  b o t h  t h e  p r e s e n c e  and e x t e n t  
o f  t h e  c r o s s - t a l k  b e t w e e n  t h e  t w o .  
A f t e r  b o t h  c i r c u i t s  h a v e  b e e n  m a d e  
t i g h t  s o  f a r  a s  t h e  a b o v e  t e s t s  a r e  
a b l e  t o  r e v e a l ,  t h e y  w i l l  b e  f i l l e d  
w i t h  NaK, w h i c h  w i l l  b e  c i r c u l a t e d  a t  
n e a r  d e s i g n  f l o w  r a t e s .  I n  a d d i t i o n  
t o  g i v i n g  a f u r t h e r  l e a k  t e s t ,  t h e  
c i r c u l a t i o n  o f  t h e  NaK w i l l  p e r m i t  
c h e c k i n g  o f  p u m p s ,  t a n k s ,  and  l e v e l  
c o n t r o l s  u n d e r  a m b i e n t  t e m p e r a t u r e  
c o n d i t i o n s .  The NaK w i l l  a l s o  f u r t h e r  
c l e a n  t h e  s y s t e m  a n d  p e r m i t  e a s y  
r e p a i r ,  a n d  up t o  t e m p e r a t u r e s  o f  
a b o u t  1 2 0 0 ° F  i t  w i l l  n o t  d e t e r i o r a t e  
t h e  p i p i n g .  Upon c o m p l e t i o n  o f  t h i s  
p h a s e  o f  t h e  p r e t e s t ,  t h e  h o t  NaK 
w i l l  b e  r e m o v e d  f r o m  t h e  s y s t e m  b y  
e v a c u a t i n g  t h e  s y s t e m  and  t h e n  e v a p o -  
r a t i n g  t h e  r e s i d u a l  NaK u n d e r  vacuum. 
T h e n ,  w i t h  t h e  vacuum m a i n t a i n e d ,  t h e  
f u e l  c a r r i e r  ( f l u o r i d e  m e l t  w i t h o u t  
UF,) w i l l  be  r e l e a s e d  i n t o  t h e  e v a c u -  
a t e d  f u e l  s y s t e m .  

C r i t i c a l  Loading.  For  t h e  c r i t i c a l  
l o a d i n g  o f  t h e  r e a c t o r ,  a f u e l  i n -  
j e c t i o n  s y s t e m ,  w h i c h  w i l l  be  f i l l e d  
w i t h  h i g h l y  c o n c e n t r a t e d  UF, i n  t h e  
i n  t h e  f u e l  c a r r i e r ,  w i l l  be employed  
t o  i n j e c t  t h e  c r i t i c a l  m a s s  i n t o  t h e  
f u e l  c i r c u i t .  T h e  i n j e c t i o n  s y s t e m  
i s  s o  a r r a n g e d  t h a t  s a m p l e s  o f  known 
w e i g h t  c a n  b e  i n t r o d u c e d  i n t o  t h e  
f u e l  s y s t e m  a t  a c o n t r o l l e d  r a t e .  
T h e  i n j e c t i o n  s y s t e m  i s  a l s o  e q u i p p e d  
w i t h  t w o  w e i g h i n g  d e v i c e s  a n d  a 
t e l e v i s i o n  p i c k u p  t o  m o n i t o r  t h e  
i n j e c t i o n  o f  f u e l  i n t o  t h e  r e a c t o r  
f u e l  c i r c u i t .  The  U F 4 - r i c h  f u e l  w i l l  
b e  c h a r g e d  t o  t h e  r e a c t o r  i n  d i s t i n c t  
f u e l  q u a n t a  and i n  s u c h  a manner  as t o  
be  e q u a l l y  d i s t r i b u t e d  t h r o u g h o u t  t h e  
r e a c t o r  f u e l  c i r c u i t .  A s  a s a f e t y  
p r e c a u t i o n  a t t e m p t s  w i l l  b e  made t o  
m e a s u r e  t h e  t e m p e r a t u r e  c o e f f i c i e n t  
o f  r e a c t i v i t y  when t h e  r e a c t o r  h a s  
r e a c h e d  t h e  v a l u e  o f  k = -0 .98 .  To 
d o  t h i s  t h e  f u e l  t e m p e r a t u r e  w i l l  be  
l o w e r e d  f r o m  t h e  e q u i l i b r i u m  v a l u e  o f  
1200 "F t o  a p p r o x i m a t e l y  1 1 7 5 ° F .  I f  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

t h e  r e a c t i v i t y  i n c r e a s e s  w i t , h  t h i s  
l o w e r i n g  o f  t h e  t e m p e r a t u r e ,  i t  w i l l  
show t h a t  t h e  t e m p e r a t u r e  c oe f f i c i e n  t 
i s  n e g a t i v e  and  t h a t  t h e  l o a d i n g  t o  
c r i t i c a l i t y  may s a f e l y  c o n t i n u e .  A t  
t h i s  t i m e  an  a t t e m p t  w i l l  a l s o  b e  
made t o  o b t a i n  a r o u g h  c a l i b r a t i o n  o f  
t h e  r e g u l a t o r  r o d .  

P o w e r  O p e r a t i o n .  O p e r a t i o n  a t  
p o w e r  w i l l  c o m m e n c e  a s  q u i c k l y  a s  
p o s s i b l e  c o m m e n s u r a t e  w i t h  s a f e t , y .  
A f t e r  t h e  c o n t r o l  r o d  h a s  b e e n  c a l i -  
b r a t e d ,  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  r e a c t o r  
w i l l  b e  r a i s e d  t o  1 3 0 0 ° F  a n d  t h e  
r e g u l a t i n g  r o d  w i t h d r a w n  siif f i c i e n t l y  
t o  p u t ,  t h e  r e a c t o r  o n  a p o s i t i v e  
p e r i o d  o f  a b o u t  20 t o  3 0  s e c o n d s .  
The r e a c t o r  w i l l  t h e n  b e  a t  R p o w e r  
l e v e l  o f  a b o u t  10 kw. A t  t h i s  p o i r i t  
t h e  h e l i u m  b l o w e r s  w i l l  b e  s t a r t e d  
and h e a t  e x t r a c t i o n  w i l l  h a v e  b e e n  
i n i t i a t e d .  The mean f u e l  t e m p e r a t u r e  
of'  1300°F w i l l  b e  m a i n t a i n e d  c l o s e l y ,  
b u t  t h e  f u e l  i n l e t  t e m p e r a t u r e  w i l l  
d r o p  and t h e  r e a c l o r  o u t l e t  t e m p e r a t u r e  
w i l l  r i s e  u n t i l  a t  f u l l  p o w e r  t h e r e  
w i l l  b e  a t e m p e r a t u r e  d r o p  a c r o s s  t h e  
r e a c t o r  o f  a b o u t  3 5 0 ° F .  T h e  s e r v o  
r e g u l a t i n g  s y s t e m  w i l l  n o t  be  employed  
u n l e s s  i t  i s  f o u n d  t o  b e  n e c e s s a r y  
b e c a u s e  o f  a n  i n s u f f i c i e n t l y  1 a r g e  
ne  g a t  i v e t empe r a t u r e  c oe f f ic i e  n t I 

Shutdown. A f t e r  t h e  power  r u n  h a s  
b e e n  made t h e  r e a c t o r  w i l l  b e  scrammed. 
When t e m p e r a t u r e s  h a v e  r e a c h e d  e q u i -  
l i b r i u m  and a f t e r  i o d i n e  h a s  h a d  t , i m e  
( 6  t o  8 h r )  t o  d e c a y  i n t o  x e n o n ,  an  
a t t e m p t  w i l l  b e  made  t o  g o  c r i t i c a l  
a g a i n .  If x e n o n  h a s  e v o l v e d  as a g a s  
f r o m  t h e  f u e l ,  t h e  r e a c t o r  s h o u l d  g o  
c r i t i c a l  a t  e s s e n t i a l l y  t h e  same r o d  
c o n d i t i o n s ,  s i n c e  t h e  x e n o n  p o i s o n  
w i l l  n o t  b e  p r e s e n t .  I f ,  h o w e v e r ,  
the: r e a c t o r  w i l l  n o t  go c r i t i c a l  w i t h  
s h i m  r o d  a d j u s t m e n t ,  i n s t e a d  o f  a d d i n g  
f u e l ,  f u r t h e r  t i m e  w i l l  b e  a l l o w e d  t o  
e l a p s e  a n d  a n o t h e r  a t t e m p t  t o  g o  
c r i r , i c a l  w i l l  b e  made. If t h i s  a t t e m p t  
i s  S U C C ~ S S E U ~ ,  i t  may be  assumed t h a t  
t h e  x e n o n  h a s  h a d  t i m e  t o  d e c a y  a n d  

t h a t  t h e  p o i s o n  p r e v e n t i n g  c r i t i c a l i t y  
i n  t h e  f i r s t  a t t e m p t  w a s  t h e  x e n o n  
t h a t  w a s  n o t  e v o l v e d  f r o m  t h e  f u e l .  
N o n u r  a n i u m - b e  a r i n g  f l u o r i d e  s w i  11 
t h e n  be i n c r o d u c e d  i n t o  
f l u s h  t h e  f u e l  i n t o  t h e  
f u e  1 dump t an k s .  

BUILDXNG 

T h e  b u i l d i n g  f u r  
r e l e a s e d  o n  J u n e  6 tan 
c o n s  t r u c t i on c o n t r a r t o r  , 
Company.  F i g u r e  4 i l l  
b u i l d i n g  ~ x t e r i o r ,  .ind 
i n t e r i o r  v3 e w  s h o w i n g  

t h e  s y s t e m  t o  
r a d i o  a c t i v e -  

t , h e  A R E  w a s  
OX.INL by  t h e  
t h e  N i c h o l s o n  

u s t r a t e s  t h e  
F i g .  5 i s  a n  
t h e  r e a c t o r  

t e s t  p i t , ,  dump t a n h  p i t ,  a n d  h e a t  
e x c h a n g e r  rooms. 

E l e c t r i c a l  p o w e r .  T h e  b u i l d i n g  
e l e c t r i c a l  s y s t e m  h a s  b e e n  o u t l i n e d .  
D e t a i l e d  d r a w i n g s  o f  t h e  h e a t e r  
c i r c u i t s ,  m a i n  c o n d u i t : ; ,  e t c .  a r e  
b e i n g  p r e p a r e d .  R e q u i s i t i o n s  h a v e  
b e e n  r e l e a s e d  f o r  m o s t  o f  t h e  m a j o r  
c o m p o n e n t s  s u c h  a s  m o t o r - g e n e r a t o r  
s e t s ,  m o t o r s ,  a n d  m o t o r  c o n t r o l s ,  
b u t  f ew o r d e r s  h a v e  b e e n  p l a c e d .  T h r  
d e l i v e r y  o f  t h e s e  i t e m s  w i l l  t e n d  t o  
b e  c r i t i c a l  and s p e c i a l  f o l l o w - u p  w i l l  
be  r e q u i r e d .  

S h l e l d i J l g  by Concrete  P i t s  (11. L. F. 
E n l u n d ,  P h y s i c s  D i v i s i o n ) .  The s o u r c e s  
o f  r a d i a t , i o n  f r o m  t h e  a i r c r a f t  r e -  
a c t o r  e x p e r i m e n t  may b e  d i v i d e d  i n L o  
two  c a t e g o r i e s :  t h e  r e a c t o r  i t s e l f  
a n d  t h e  c o m p o n e n t s  o f  t h e  s y s t e m  
e x t e r n a l  t o  t h e  r e a c t o r .  F u r t h e r ,  
t h e  s o u r c e s  m u s t  b e  c o n s i d e r e d  f rom a 
f u l l - p o w e r  a s  w e l l  a s  a s h u t d o w n  
c o n d i t i o n .  ?'he shu tdown  c o n d i t i o n  i s  
i m p o r t a n t  b P c a u s e  o f  t h e  n e c e s s i t y  
f o r  s e r v i c i n g .  S i n r e  t h e  r e a c t o r  
c o r e  i s  t h r  o r i g i n a t n n g  [ J o i n t ,  e i t h e r  
d i r e c t l y  o r  i n d i r e c t l y ,  o f  a l l  t h e  
r a d i a t i o n  i n  t h P  f o r m  o f  a c t i v e  
€1 a r t  i L 1 P s , p a r t  i c u 1 a r at t e n t  i on  ~i a s  
g i v e n  t o  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  gamma- 
r a d i ' 3 t i o n  s o u r c e s ,  n e u t r o n  l e a k a g e ,  
and , j c t i v i t y  i n  t h e  c i r c u l a ~ i n g  f u e l .  
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Fig. 4. Exterior View of the ARE Building. 

7 

Fig. 5. Interior View of the ARE Building. 
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T h e  r e a c t o r  p h y s i c s  g r o u p  f u r n i s h e d  
c o r e -  a n d  r e f l e c t o r - c o m p o s i t i o n  a n d  
n e u t r o n - e s c a p e  d a t a  b a s e d  on  m u l t i g r o u p  
c a l c u l a t i o n s  f o r  t h e  e x p e r i m e n t a l  
r e  ac t o r .  

The  s h i e l d i n g  e f f e c t i v e n e s s  o f  t h e  
w a l l s o f  t h e  r e a c t o r  p i t  was c a l c u l a t e d  
on t h e  b a s i s  o f  t h e  l e a k a g e  d a t a .  I t  
was  r e c o m m e n d e d  t h a t  t h e  7 1/3  f t  o f  
w a l l  s h i e l d i n g  b e  c o n s t r u c t e d  o f  4 t o  
5 f t  o f  b a r y t e s - c o n c r e t e  b l o c k s  a t  t h e  
c o n t r o l  p i t  w a l l  and 6 f t  a t  t h e  s i d e  
w a l l  a d j a c e n t  t o  t h e  c o n t r o l  i n s t r u m e n t  
b a y  i n s t e a d  o f  b e i n g  e n t i r e l y  o f  
o r d i n a r y  c o n c r e t e  b l o c k s .  T h i s  w i l l  
g i v e  f a c t o r s  o f  s a f e t y  o f  a b o u t  8 
b a s e d  o n  a t o l e r a n c e  o f  7 . 5  m r / h r .  
T h e  r o o f  o v e r  t h e  r e a c t o r  p i t  w a s  
f o u n d  t o  g i v e  a t t e n u a t i o n  s u f f i c i e n t  
t o  r e d u c e  t h e  d o s a g e  t o  b e l o w  l a b o -  
r a t o r y  t o l e r a n c e .  T h e  e n d  l e a k a g e  
f r o m  t h e  r e a c t o r  was  l e s s  t h a n  f r o m  
t h e  s i d e s  b e c a u s e  o f  t h e  g r e a t e r  
t h i c k n e s s  o f  t h e  I n c o n e l  s h e l l .  

I n  t h e  v i c i n i t y  o f  t h e  p r o p o s e d  
r e a c t o r  c o n t r o l  i n s t r u m e n t s  t h e  

s h i e l d i n g  p r o v i d e d  b y  t h e  I n c o n e l  
s h e l l ,  a n d  t o  a much l e s s e r  d e g r e e  
b y  t h e  t h e r m a l  i n s u l a t i o n  b l a n k e t ,  
r e d u c e s  t h e  r a d i a t i o n  l e a k a g e  t o  t h e  
f o l l o w i n g  a t  a d i s t a n c e  o f  30 c m  f rom 
t h e  b o u n d a r y  o f  t h e  s i d e  r e f l e c t o r  
o f  t h e  r e a c t o r :  

Gammas 

2 . 5  Mev = 9 x 10'0/cm2 ' s e c  

7 . 0  Mev = 4 . 7  X 

Neutrons 

Thermal = 4 . 7  x 
2 5 0 - k v  thermal = 

0' O/cm2 .set 

0 ' O / c  m2 * s  e c 

8 . 6  X 10"/cm2.sec 

Fast  (above 2 5 0  k v )  = 4 . 5  X 1010 /cm2. sec .  

T h e  s i d e  w a l l  o f  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  
r o o m  i s  s u f f i c i e n t  t o  r e d u c e  t h e  
a c t i v i t y  f r o m  t h e  e q u i p m e n t  t o  b e l o w  
t o l e r a n c e  l e v e l s ,  t h a t  i s ,  a b o u t  0 .  1 
m r / h r .  C a l c u l a t i o n s  a r e  b e i n g  m a d e  
f o r  d e t e r m i n i n g  a c t i v i t y  w i t h i n  t h e  
h e a t  e x c h a n g e r  s p a c e  s o  t h a t  w o r k i n g  
t o l e r a n c e s  c a n  b e  p r e d i c t e d  f o r  
pe  rs onne 1 s e  r v i c  i n g  e quipmen t . 

3. EXPERIMENTAL REACTOR ENGINEERING 

H. W, S a v a g e ,  

T h e  p r i m a r y  e f f o r t  o f  t h e  E x p e r i -  
m e n t a l  E n g i n e e r i n g  G r o u p  i s  t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  m a j o r  c o m p o n e n t s  f o r  
s y s t e m s  c i r c u l a t i n g  h i g h - t e m p e r a t u r e  
f l u i d s  ( 1 5 0 0  t o  1 8 0 0 ' F )  t h a t  w i l l  
o p e r a t e  r e l i a b l y  o v e r e x t e n d e d  p e r i o d s .  
T h e s e  c o m p o n e n t s  c o n s i s t  o f  p u m p s ,  
v a l v e s ,  l i q u i d - l e v e l  i n d i c a t i n g  a n d  
c o n t r o l  i n s t r u m e n t s ,  p r e s s u r e  s e n s i n g  
i n s t r u m e n t s ,  a n d  f l o w  m e a s u r i n g  
d e v i c e s .  O t h e r  t h a n  c e r t a i n  d e s i g n  
c o n s i d e r a t i o n s  t o  c o m p e n s a t e  f o r  
t h e r m a l  d i s t o r t i o n  a n d  t h e r m a l  e x -  
p a n s i o n ,  t h e  pump a n d  v a l v e  p r o b l e m s  

ANP D i v i s i o n  

r e s o l v e  t h e m s e l v e s  i n t o  t h e  s i n g l e  
p r o b l e m  o f  d e v e l o p i n g  a z e r o - l e a k a g e  
s e a l  f o r  t h e  pump s h a f t  or v a l v e  stem. 
C o n s i d e r a b l e  p r o g r e s s  h a s  b e e n  made  
a n d  i t  i s  now p o s s i b l e  t o  r e p o r t  t h a t  
s a t i s f a c t o r y  means  o f  s e a l i n g  a g a i n s t  
m o l t e n  f l u o r i d e  m i x t u r e s  a t  t e m p e r a -  
t u r e s  up t o  1500'F a r e  a v a i l a b l e .  B o t h  
pumps  a n d  v a l v e s  h a v e  b e e n  o p e r a t e d  
s u c c e s s f u l l y  a t  1500'F and  e x p e r i e n c e  
i n  t h e  d e s i g n ,  c o n s t r u c t i o n ,  a n d  
o p e r a t i o n  o f  h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e  
and l i q u i d  m e t a l  s y s t e m s  i s  c o n t i n u i n g  
t o  a c c u m u l a t e .  I n v e s t i g a t i o n s  a r e  
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u n d e r  way t o  e v a l u a t e  t h e  s e v e r a l  
s e a l i n g  a r r a n g e m e n t s  t h a t  h a v e  b e e n  
d e v e l o p e d ,  and  new d e s i g n s  a r e  b e i n g  
w o r k e d  o u t ,  c o n s t r u c t e d ,  a n d  t e s t e d  
i n  o r d e r  t o  improve  on  p r e s e n t  s e a l i n g  
methods .  

I n c r e a s e d  e m p h a s i s  h a s  b e e n  p l a c e d  
o n  i n s t r u m e n t a t i o n  f o r  f l o w  a n d  
p r e s s u r e  m e a s u r e m e n t  a n d  l i q u i d - l e v e l  
i n d i c a t i o n  a n d  c o n t r o l  i n  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  s y s t e m s .  T h i s  w o r k  h a s  
r e s u l t e d i n  i n s t r u m e n t s  t h a t  a c c o m p l i s h  
t h e s e  f u n c t i o n s  w i t h  r e a s o n a b l e  r e -  
l i a b i l i t y ;  h o w e v e r ,  c o n t i n u e d  e f f o r t  
i s  b e i n g  made t o  improve  b o t h  a c c u r a c y  
and  r e l i a b i l i t y .  

T e s t s  a r e  b e i n g  c o n t i n u e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  o v e r - a l l  h e a t  t r a n s f e r  
f r o m  f l u o r i d e s  t o  l i q u i d  m e t a l s  a n d  
l i q u i d  m e t a l s  t o  a i r .  T h i n - w a l l e d  
t u b e - f i n n e d  r a d i a t o r s  a r e  b e i n g  
i n v e s t i g a t e d  i n  s o d i u m - t o - a i r  h e a t  
t r a n s f e r  e x p e r i m e n t s  t o  e v a l u a t e  t h e  
s e v e r  a 1 d e s  i gn p a r  ame t e  r s . 

Mockups o f  t h e  ARE c o r e  a n d  f l u i d  
c i r c u i t s  a r e  b e i n g  made f o r  s t u d y i n g  
t h e  f l u i d  d y n a m i c s  o f  t h e  c i r c u i t  a n d  
f o r  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  t e c h n i q u e s  f o r  
f i l l i n g  a n d  e m p t y i n g  h i g h - t e m p e r a t u r e  
f l u i d  s y s t e m s  s u c h  a s  t h e  p r o p o s e d  A R E .  

P r o g r e s s  h a s  b e e n  m a d e  i n  t h e  
t e c h n o l o g y  o f  f l u o r i d e  h a n d l i n g  t o  t h e  
p o i n t  w h e r e  t h e  m a n u f a c t u r i n g  a n d  
h a n d l i n g  o f  m o s t  f l u o r i d e  f u e l s ,  
i n c l u d i n g  t h e  f i l l i n g  o f  s y s t e m s ,  h a s  
b e c o m e  r o u t i n e .  F u e l s  c o m p o s e d  o f  
s o d i u m ,  p o t a s s i u m ,  l i t h i u m ,  a n d  
u r a n i u m  f l u o r i d e s  a r e  b e i n g  p r o d u c e d  
i n  s u f f i c i e n t  q u a n t i t i e s  t o  mee t  t h e  
e x p e r i m e n t a l  e n g i n e e r i n g  r e q u i r e m e n t s ,  
a n d  e q u i p m e n t  i s  a l m o s t  r e a d y  f o r  
p r o d u c i n g  t h e  z i r c o n i u m - b e a r i n g  f l u o -  
r i d e s  i n  l i k e  q u a n t i t i e s .  

SEALS AND CLOSURES 

S e v e r a l  s a t i s f a c t o r y  s e a l i n g  a r -  
r a n g e m e n t s  h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  f o r  
s e a l i n g  r o t a t i n g  s h a f t s  a n d  v a l v e  
s t e m s  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s .  F r o z e n  
s e a l s  h a v e  p r o v e d  r e l i a b l e  f o r  b o t h  
s o d i u m  a n d  f l u o r i d e s  a t  t e m p e r a t u r e s  
a p p r o a c h i n g  1 5 0 0 ' F .  S t u f f i n g - b o x  
s e a l s  p a c k e d  w i t h  I n c o n e l  b r a i d  a n d  
n i c k e l  a n d  g r a p h i t e  p o w d e r  h a v e  
s u c c e s s f u l l y  s e a l e d  a g a i n s t  1 5 0 0 ° F  
f l u o r i d e s  i n  b o t h  v a l v e s  a n d  pumps .  
A p r o g r a m  i s  u n d e r  way t o  t e s t  t h e  
e f f e c t i v e n e s s  o f  b e l l o w s  a s  a v a l v e -  
s t e m  s e a l  i n  i n t i m a t e  c o n t a c t  w i t h  
1500 "F f l u o r i d e s .  

S e a l  Tester ( P .  G .  S m i t h ,  A N P  
D i v i s i o n ) .  A s e a l - t e s t i n g  d e v i c e  h a s  
b e e n  d e s i g n e d  a n d  i s  p r e s e n t l y  b e i n g  
c o n s t r u c t e d  t h a t  m a y  b e  u s e d  f o r  
t e s t i n g  e i t h e r  p a c k e d ,  s t u f f i n g - b o x  
s e a l s  o r  f r o z e n  s e a l s  f o r  1 5 0 0 ' F  
f l u o r i d e  s y s t e m s .  T h e  e q u i p m e n t  
i n c l u d e s  a b e a r i n g  h o u s i n g  a n d  pump 
v o l u t e  m o u n t i n g  f r o m  a CG-1 W o r t h i t e  
pump t h a t  c a n  be  e a s i l y  c o n v e r t e d  t o  
pumping  s e r v i c e  when no  l o n g e r  n e e d e d  
f o r  s e a l i n g  t e s t s .  The  s e a l i n g  s e c t i o n  
h a s  b e e n  d e s i g n e d  t o  i n c o r p o r a t e  a 
C a l r o d  h e a t e r ,  w h i c h  h a s  p r o v e d  
e s s e n t i a l  i n  s t o p p i n g  a n d  r e s t a r t i n g  
f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l s .  S h a f t s  h a r d -  
f a c e d  w i t h  S t e l l i t e  N o ,  3 ,  S t e l l i t e  
N o .  6 ,  a n d  c h r o m i u m  p l a t i n g  w i l l  b e  
t e s t e d .  

S t u f f i n g - B o x  S e a l s  (H. R. J o h n s o n ,  
A N P  D i v i s i o n ) .  S t u f f i n g - b o x  s e a l s  
w i t h  b o t h  r o t a t i n g  a n d  r e c i p r o c a t i n g  
s h a f t s  h a v e  been  o p e r a t i n g  f o r  s e v e r a l  
h u n d r e d  h o u r s .  T h e  s h a f t s  a r e  made  
o f  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  w i t h  
c h r o m i u m - p l a t e d  s u r f a c e s .  The  s t u f f i n g  
b o x e s  a r e  p a c k e d  w i t h  I n c o n e l  b r a i d  
a n d  n i c k e l  a n d  g r a p h i t e  p o w d e r ,  a n d  
l i q u i d  t r i c r e s y l  p h o s p h a t e  i s  a d d e d  
a s  a l u b r i c a n t .  T h i s  t y p e  o f  s e a l  
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o p e r a t e s  s a t i s f a c t o r i l y  f o r  l o n g  
p e r i o d s  a g a i n s t  1 5 0 0 ° F  f l u o r i d e s  s o  
l o n g  a s  f r e q u e n t  a d d i t i o n s  o f  t r i c r e s y l  
p h o s p h a t e  a r e  made. However ,  b o t h  t h e  
r o t a r y  a n d  t h e  r e c i p r o c a t i n g  s h a f t s  
s h o w  t e n d e n c i e s  t o  s e i z e  i f  n o t  
f r e q u e n t l y  l u b r i c a t e d .  T h i s  c o n d i t i o n  
i s  b e i n g  c o r r e c t e d  i n  a c t u a l  pump 
a p p l i c a t i o n s  by  t h e  a d d i t i o n  o f  a 
f a  r c e d - 1 u b r i c a t i o n  s y s t e m  t, h a  t, w i 1 1 
c o n t i n u o u s l y  a d d  t , r i c r e s y l  p h o s p h a t e  
t o  t h e  p a c k i n g  m a t e r i a l s  a t  a l o w  
r a t e .  

B e l l o w s  Tests ( P .  W .  T a y l o r ,  ANI' 
D i v i s i o n ) .  T h i n - w a l l e d  b e l l o w s  made 
o f  t y p e - 3 4 7  s t a i n l e s s  s t e e l  h a v e  b e e n  
t e s t e d  i n  1300°F  f l u o r i d e s  f o r  p o s s i b l e  
u s e  a s  a v a l v e - s t e m  s e a l .  I n i t i a l  
t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  t y p e  o f  
b e l l o w s  w i l l  n o t  be  s a t i s f a c t o r y  when 
e x p o s e d  t o  h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s .  
T h e  b e l l o w s  t e s t e d  r u p t u r e d  a t  t h e  
c o n v o l u t i o n s  w i t h i n  1 0 0  c y c l e s  a t  
1 / 4 - i n .  d e f l e c t i o n .  

I n c o n e l  b e l l o w s  w i t h  t h i c k e r  w a l l s  
w i l l  be  t e s t e d  a s  s o o n  a s  s u c h  b e l l o w s  
c a n  b e  o b t a i n e d .  A b e l l o w s  t e s t e r  i s  
p r e s e n t l y  b e i n g  d e s i g n e d  i n  wh ich  t h e  
b e l l o w s  w i l l  o p e r a t e  i n  a c o o l e d ,  
t r a p p e d - g a s  v o l u m e  t o  e l i m i n a t e  e x -  
p o s u r e  o f  t h e  b e l l o w s  m a t e r i a l  t o  
h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s .  

O v a l - R i n g  S e a l  ( W .  G .  C o b b ,  A N P  
D i v i s i o n ) .  A g a s k e t e d  j o i n t  f o r  
s e a l i n g  f l u o r i d e  s a l t s  a t  1500'F h a s  
shown e x c e l l e n t  r e s u l t s  i n  o p e r a t i o n .  
T h i s  j o i n t  w a s  m a d e  w i t h  a G o e t z  
o v a l - r i n g  g a s k e t ,  s i z e  R - 4 9  ( 6  3 / 4 - i n .  
p i t c h  d i a m e t e r ,  5 /16  i n .  w i d e ) ,  made 
o f  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l .  T h e  
7 / 8 - i n . - t h i c k  f l a n g e  c o n t a i n e d  t w e l v e  
5 / 8  N.C. b o l t s ,  on  a n  8 - i n .  d i a m e t e r ,  
t h a t  w e r e  t i g h t e n e d  t o  1 0 0  f t - l b  
t o r q u e  ( i n  20 f t - l b  s t e p s )  w i t h  l u h r i -  
c a t e d  t h r e a d s .  

T h e  j o i n t  was o p e r a t e d  a t  t e m p e r a -  
t u r e s  o f  1 2 0 0  t o  1500 'F  € o r  a p p r o x i -  
m a t e l y  9 6 0  h r  a n d  t h e n  c o o l e d  t o  

room t e m p e r a t u r e  and  r e h e a t e d  s e v e r a l  
t i m e s  t o  f u r t h e r  i n c r e a s e  t h e  s e v e r i t y  
o f  t h e  t e s t .  

PUMPS 

M e c h a n i c a l  p u m p s  t h a t  h a v e  b e e n  
s u c c e s s f u l l y  o p e r a t e d  f o r  p u m p i n g  
1500'F f l u o r i d e s  h a v e  d e m o n s t r a t e d  a 
h i g h  d e g r e e  o f  r e l i a b i l i t y .  P u m p s  
w i t h  a v a r i e t y  o f  s h a f t  s e a l i n g  
a r r a n g e m e n t s  h a v e  been  o p e r a t e d  i n  t h e  
r a n g e  o f  1200 t o  1500°F,  a n d  s u f f i c i e n t  
e x p e r i e n c e  h a s  b e e n  o b t a i n e d  t o  
i n d i c a t e  t h a t  pumping  at, t h e s e  t e m p e r a -  
t u r e s  i s  n o t  e x t r e m e l y  d i f f i c u l t  when 
t h e  pumps a r e  c a r e f u l l y  c o n s t r u c t e d  
from sound  e n g i n e e r i n g  d e s i g n s .  

ARE C e n t r i f u g a l  Pump ( A .  G. G r i n d e l l ,  
E n g i n e e r i n g  and  M a i n t e n a n c e  D i v i s i o n  1. 
Most  o f  t h e  c o m p o n e n t s  € o r  t h e  f i r s t  
A R E  c e n t r i f u g a l  p u m p  ( g a s - s e a l e d  
Model DA) h a v e  been  f a b r i c a t e d  and  t h e  
pump i s  n e a r l y  r e a d y  f o r  a s s e m b l y .  The  
s e c o n d  pump, Model  E ,  i n c o r p o r a t i n g  a 
f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l  w i t h  a c l o s e d  
c o o l i n g  c i r c u i t ,  h a s  b e e n  c o m p l e t e l y  
d e s i g n e d  a n d  i s  b e i n g  f a b r i c a t e d .  I t  
i s  e x p e c t e d  t h a t  pump c o m p o n e n t s  f o r  
t h e  a s s e m b l y  o f  t h r e e  A R E  pumps w i l l  
b e  a v a i l a b l e  t o  b e g i n  pump t e s t s  by 
e a r l y  s u m m e r .  T h e  c o m p o n e n t s  f o r  
a s s o c i a t e d  f l u i d  c i r c u i t s  a r e  p r e s e n t l y  
b e i n g  f a b r i c a t e d .  

T h e  f i r s t  o f  t h e s e  plumps w i l l  b e  
f a b r i c a t e d  f o r  i n i t i a l  t e s t s  f r o m  
t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  a s  a m a t t e r  
o f  e x p e d i e n c y  b e c a u s e  o f  l o n g  d e l i v e r y  
d a t e s  f o r  I n c o n e l .  T h e  c o m p o n e n t s  
e x p o s e d  t o  h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s  
i n  t h e  f i n a l  A R E  pump w i l l  b e  c o n -  
s t r u c t e d  o f  I n c o n e l .  

La bora  t o r y  - S i z e  Ma i n  t a  i n e d  - L e v  e l  
G a s - S e a l e d  P u m p  ( W .  G .  C o h b ,  A N P  
D i v i s i o n ) .  T h e  g a s - s e a l e d  p u m p  
p r e v i o n s l y  r e p o r t e d (  a s  o p e r a t i n g  

... 

( '  ' A r r c r a f  t N u c  l e a r  P r o p u  1 s t o n  P r o ]  e c  t Q u a r t e r  ly 
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  M a r c h  1 0 ,  1952. 
OWL-1.227,  p .  2 7 .  
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i n  a n  i s o t h e r m a l  c i r c u l a t i n g  l o o p  w a s  
r e s t a r t e d  a f t e r  r e p a i r s  t o t h e  l o o p  and  
i n s t a l l a t i o n  o f  a new t y p e  o f  t h r o t t l i n g  
v a l v e .  O p e r a t i o n  w a s  c o n t i n u o u s  a t  
t e m p e r a t u r e s  o f  a t  l e a s t  1 2 0 0 ' F  f o r  
a p e r i o d  o f  314 .5  h o u r s .  T e r m i n a t i o n  
was c a u s e d  by a l e a k  i n  t h e  l o o p  n e a r  
t h e  v a l v e .  The  e x a c t  c a u s e  o f  f a i l u r e  
i s  y e t  t o  b e  d e t e r m i n e d .  T h e  f i n a l  
1 0 0  h r  o f  o p e r a t i o n  w a s  a t  l 5 0 0 ' F .  
S o m e  l e a k a g e  f r o m  t h e  p u m p  b o d y  
o c c u r r e d  d u r i n g  t h e  l a t t e r  s t a g e s  o f  
o p e r a t i o n  b u t  t h e  l e a k  was e s s e n t i a l l y  
" s e l f - h e a l i n g "  a n d  pump o p e r a t i o n  w a s  
n o t  a f f e c t e d .  The t o t a l  o p e r a t i n g  t i m e  
f o r  t h e  pump w a s  9 6 4 . 5  h o u r s .  

T h e  pump h a s  b e e n  r e d e s i g n e d  t o  
s u b s t i t u t e  a r o t a r y  m e c h a n i c a l  s e a l  
f o r  t h e  s t u f f i n g - b o x  s e a l  a n d  t o  
r e l o c a t e  t h e  p a r t i n g  f a c e s  o f  t h e  pimp 
t o  a v o i d  e x p o s u r e  t o  h i g h - t e m p e r a t u r e  
f l u i d s .  M o s t  o f  t h e  p a r t s  f o r  t w o  
pumps o f  t h i s  model h a v e  been  r e c e i v e d  
and one  pump i s  a s s e m b l e d  and  a w a i t i n g  
t e s t .  

W o r t h l  t e  F r o z e n -  S o d i u m -  S e a l e d  
Pump. T h e  f r o z e n - s o d i u m - s e a l e d  pump 
p r e v i o u s l y  r e p o r t e d ( ' )  h a s  now l o g g e d  
o v e r  3000 h r  o f  o p e r a t i o n i n a  f i g u r e - 8  
l o o p .  The c o o l i n g  a r r a n g e m e n t  f o r  t h e  
s e a l  h a s  been  a l t e r e d  s o  t h a t  t h e  s e a l  
i s  now c o o l e d  b y  w a t e r  i n s t e a d  o f  
r e f r i g e r a t e d  k e r o s e n e ,  and  a s  a r e s u l t  
t h e  pump c a n  b e  o p e r a t e d  a t  h i g h e r  
t e m p e r  a t u  r e s  . The s o d i u m  t e m p e r a  t u  r e  
a t  t h e  pump h a s  b e e n  i n c r e a s e d  f r o m  
a p p r o x i m a t e l y  8 0 0  t o  1 2 0 0 ° F .  I t  i s  
e x p e c t e d  t h a t  t h e  pump w i l l  o p e r a t e  
w i t h  t h e  f l u i d  t e m p e r a t u r e  n e a r  
1 5 0 0 ' F ;  h o w e v e r ,  w i t h  t h e  p r e s e n t  
h e a t e r  a n d  i n s u l a t i o n  l i m i t a t i o n s  on 
t h e  f i g u r e - 8  l o o p ,  t h i s  is  n o t  p o s s i b l e  
w i t h o u t  a shi.itdown f o r  a m a j o r  h e a t e r  
o v e r h a u l ,  w h i c h  w i l l  b e  e f f e c t e d  i n  
t h e  n e a r  f u t u r e .  

The  s e a l i n g  a n n u l u s  on t h e  pump vias 
r e m a c h i n e d  t o  g i v e  a p p r o x i m a t e l y  
0 . 0 3 5  i n .  o f  r a d i a l  c l e a r a n c e  be tween  
s h a f t  a n d  s l e e v e ,  a n d  a s o l i d  s h a f t  

w a s  s u b s t i t u t e d  f o r  t h e  o r i g i n a l  
h o l l o w  s h a f t .  N e i t h e r  o f  t h e s e  c h a n g e s  
seems t o  a f f e c t  t h e  a b i l i t y  t o  fo rm a 
f r o z e n  s c a l  a r o u n d  t h e  s h a f t ,  a n d  a s  
a r e s u l t  t h e  s h a f t  c l e a r a n c e  o v e r  a 
f a i r l y  wide  r a n g e  i s  n o t  t h o u g h t  t o  b e  
a c r i t i c a l  p a r a m e t e r  i n  t h e  d e s i g n  o f  
s u c h  a s e a l .  H e a t  removed from t h e  s e a l  
w i t h  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  s t r e a m  a t  
1200 'F  i s  a p p r o x i m a t e l y  2500  B t u / h r .  

u r c o  C o n v e c t i o n - C o o l e d  F r o z e n -  
Sodium-Sealed Punlip (W. €3. H u n t l e y ,  ANP 
D i v i s i o n ) .  A D u r c o  pump ( M o d e l  H 2 4  
MBR654) h a s  been  d e s i g n e d  t o  i n c o r p o r a t e  
a f r o z e n - s o d i u m  s e a l  t h a t  i s  c o n v e c t i o n  
c o o l e d .  The pump and  a s s o c i a t e d  f l u i d  
c i r c u i t  e q u i p m e n t  a r e  b e i n g  f a b r i -  
c a t e d  b y  t h e  Y - 1 2  s h o p s .  T h e  s e a l  
c o n s i s t s  o f  a c o p p e r - f i n n e d  s l e e v e  
a p p r o x i m a t e l y  5 1 / 4  i n .  l o n g  w i t h  
3 5 / 8 - i n . - d i a  f i n s .  H e a t  t r a n s f e r  
c a l c u l a t i o n s  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  s e a l  
w i l l  o p e r a t e  e f f e c t i v e l y  a g a i n s t  
1 5 0 0 ° F  s o d i u m .  T h e  pump w i l l  d e l i v e r  
a p p r o x i m a t e l y  2 0  gpm a g a i n s t  a 2 0 - f ~  
head .  

Darco F r o z e n - F l u 0  r i d e - S e a l e d  Pump 
( P .  G .  S m i t h ,  A N P  D i v i s i o n ) .  T h e  
D u r c o  c e n t r i  f u g a 1  puinp ( M o d e l  H34 
MDVX-80) p r e v i o u s l y  r e p o r t e d ( ' )  w a s  
o p e r a t e d  f o r  m o r e  t h a n  5 0 0  h r  i n  a n  
i s o t h e r m a l  l o o p  t o  pump 1 1 0 0 ° F  f l u o -  
r i d e s .  I t  w a s  t h e n  m o d i f i e d  t o  i n -  
c o r p o r a t e  a f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l  t h . a t  
was  c o o l e d  by  b l o w i n g  a i r  a c r o s s  a 
f i n n e d  s l e e v e  c o n s t r u c t e d  o f  t y p e - 3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l .  D i a m e t r i c a l  C l e a r a n c e  
be tween s h a f t  and s l e e v e w a s  0 . 0 6 0 i n c h .  
T h e  p a r t i n g  f a c e s  o f  t h e  pump were  
s e a l e d  w i t h  a n i c k e l  r i n g  g a s k e t .  

T h e  o p e r a t i o n  o f  t h i s  pump w a s  
l i m i t e d  t o  llOO'F b e c a u s e  o f  d i f f e r -  
e n t i a l  t h e r m a l  e x p a n s i o n  b e t w e e n  t h e  
s h a f t  a n d  pump h o u s i n g  t h a t  c a u s e d  
i n t e r f e r e  n c e be  tween  t h e  i mp e 1 1 e r and  
t h e  h o u s i n g  when a t t e m p t s  were made t o  
o p e r a t e  a t  h i g h e r  t e m p e r a t u r e s .  
A l t h o u g h  t h e  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d  
b e c a t i s e  o f  a s l o w  l e a k  a t  t h e  p a r t i n g  
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' 
f a c e  o f  t h e  pump,  t h e  s e a l  w a s  con- t e s t  w a s  r u n  f o r  a b o u t  3 0 0  h r  b e f o r e  
p l e t e l y  s u c c e s s f u l  d u r i n g  t h e  m o r e  f a i l u r e ,  i t  i s  s i g n i f i c a n t  i n  t h a t  i t  
t h a n  500 h r  o f  o p e r a t i o n .  d e m o n s t r a t e s  t h e  f e a s i b i l i t y  o f  u s i n g  

c o m m e r i c a l  p u m p s  w i t h o u t  e x t e n s i v e  
m o d i f i c a t i o n  f o r  pumping h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  f l u i d s .  

Upon e x a m i n a t i o n  o f  t h e  pump s h a f t  
a n d  t h e  i n t e r n a l  s u r f a c e s  o f  t h e  
f i n n e d  s l e e v e  i t  was  f o u n d  t h a t  t h e r e  
w a s  o n l y  a v e r y  s l i g h t  a m o u n t  o f  
s c o r i n g  o f  t h e  s h a f t .  T h e  s c o r i n g  
was n o t  c o n s i d e r e d  t o  b e  d e t r i m e n t a l  
t o  t h e  o p e r a t i o n  o f  t h e  pump, a n d  i t  
p r o b a b l y  c a n  be e l i m i n a t e d  c o m p l e t e l y  
by c o a t i n g  t h e  s h a f t  w i t h  a h a r d e r  
g r a d e  o f  S t e l l i t e  t h a n  was  u s e d .  No 
d i f f i c u l t y  w a s  e n c o u n t e r e d  w i t h  t h e  
o u t b o a r d  pump b e a r i n g s  t h a t  were c o o l e d  
b y  c o n t i n u o u s l y  c i r c u l a t i n g  t h e  
l u b r i c a t i n g  o i l  t h r o u g h  a n  a i r - c o o l e d  
r a d i a t o r .  

A n e w  pump i s  b e i n g  f a b r i c a t e d  
t h a t  i n c o r p o r a t e s  a n  i m p r o v e d  d e s i g n  
o f  t h e  f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l .  T h i s  
d e s i g n  e m p l o y s  a C a l r o d  h e a t e r  f o r  
h e a t i n g  t h e  p o r t i o n  o f  t h e  s e a l  i n  
w h i c h  t h e  f l u o r i d e s  a r e  n o r m a l l y  
f r o z e n .  T h e  f r o z e n  s e a l  i s  b a c k e d  
u p  by a s t u f f i n g - b o x  s e a l  s o  t h a t  t h e  
pump c a n  b e  o p e r a t e d  w i t h  e i t h e r  t h e  
f r o z e n  s e a l  o r  t h e  p a c k e d  s e a l .  
A d d i t i o n a l  c l e a r a n c e  h a s  b e e n  p r o v i d e d  
b e t w e e n  t h e  i m p e l l e r  a n d  t h e  pump 
h o u s i n g  a n d  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h i s  
pump w i l l  o p e r a t e  t o  pump f l u o r i d e s  
a t  t e m p e r a t u r e s  a p p r o a c h i n g  1500 'F .  

F l u o r i d e  Pumps w i t h  S t u f f i n g - B o x  
S e a l s  (W. R .  H u n t l e y ,  H. R .  J o h n s o n ,  
AMP D i v i s i o n ) .  A s m a l l  c o o l a n t  pump 
( manu f a c t u  r e d by E a s  t e r n  I n d u s  t r i e s , 
I n c .  1,  d r i v e n  by  a l / l S - h p  m o t o r ,  w a s  
o p e r a t e d  f o r  a p p r o x i m a t e l y  300  h r  t o  
pump 1 5 0 0 ° F  f l u o r i d e s .  The s h a f t  h a d  
a d i a m e t e r  o f  1/8 i n .  t h r o u g h  t h e  s e a l ,  
w h i c h  w a s  t h e  c o n v e n t i o n a l  s t u f f i n g -  
Lox t y p e  p a c k e d  w i t h  I n c o n e l  b r a i d  and  
n i c k e l  and g r a p h i t e  powder .  The  s h a f t  
o p e r a t e d  a t  a p p r o x i m a t e l y  5 0 0 0  rpm,  
a n d  t h e  pumping r a t e  was a p p r o x i m a t e l y  
5 gpm. T h e  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d  when 
t h e  1 / 8 - i n .  s h a f ~  b r o k e  a t  t h e  o u t s i d e  
e n d  o f  t h e  p a c k i n g  g l a n d .  S i n c e  t h e  

A l a r g e r  pump ( D u r c o  M o d e l  H-24 
MBR-654)  t h a t  h a s  b e e n  m o d i f i e d  t o  
i n c o r p o r a t e  s i m i l a r  p a c k i n g  w i l l  b e  
p l a c e d  i n  o p e r a t i o n  a t  a n  e a r l y  d a t e .  
The m o d i f i c a t i o n  c o n s i s t s  o f  m a c h i n i n g  
a s u c t i o n  p l a t e  o f  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  
s t e e l  t o  i m p r o v e  t h e  s e a l i n g  a r r a n g e -  
t r i e n t o f t h e  p a r t i n g  f a c e s  and  i n c r e a s i n g  
t h e  d e p t h  o f  t h e  p a c k i n g  g l a n d  t o  
2 1 / 2  i n c h e s .  M e a n s  f o r  c o n s t a n t -  
p r e s s u r e  l u b r i c a t i o n  o f  t h e  s e a l  w i t h  
t r i c r e s y l  p h o s p h a t e  h a v e  b e e n  a d d e d .  
I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h i s  pump w i l l  
o p e r a t e  w i t h  f l u o r i d e s  a t  t e m p e r a t u r e s  
a p p r o a c h i n g  1500'F.  

VALVES 
D. R .  Ward P. G .  S m i t h  

ANP D i v i s i o n  

T h r e e  t y p e s  o f  v a l v e s  t h a t  may be  
n e e d e d  f o r  h a n d l i n g  m o l t e n  f l u o r i d e s  
a t  1 2 0 0  t o  1.80O0F i n  ARE-type r e a c t o r s  
a r e  t h e  w i d e - o p e n  v a l v e  ( o p e n  e x c e p t  
f o r  o c c a s i o n a l  c l o s i n g )  , t h e  c l o s e d  
v a l v e  ( c l o s e d  e x c e p t  for o c c a s i o n a l  
o p e n i n g ) ,  a n d  t h e  t h r o t t l i n g  v a l v e  
( r e q u i r i n g  f r e q u e n  t a d j  u s  tmen t ) . E x t r a  
v a l v e - s t e m  s e a l s  may b e  d e s i r a b l e  a s  
a p r e c a u t i o n  a g a i n s t  l o s s  o f  f l u i d  i n  
c a s e  t h e  pKimary s e a l s  f a i l .  L e a k a g e  
o f  m o l t e n  f l u o r i d e s  i n t o  t h e  c o o l  
r e g i o n  o f  t h e  b o n n e t  w o u l d  f o r m  a 

f r o z e n  s e a l "  b e t w e e n  t h e  s t e m  a n d  t h e  
b o n n e t .  S u c h  l e a k a g e  must  be  a v o i d e d  
b e c a u s e  t h e  f r o z e n  s e a l  t h u s  f o r m e d  
w o u l d  i m m o b i l i z e  t h e  v a l v e  s t e m  a n d  
p r o b a h l y m a k e t h e  v a l v e  i n o p e r a b l e .  

1 )  

C e r t a i n  v a l v e  f e a t u r e s  and  components  
c a n  b e s t  b e  s t u d i e d  on a n  i n d i v i d u a l  
b a s i s  r a t h e r  t h a n  a s  a g r o u p  i n -  
c o r p o r a t e d  i n  t h e  satlie v a l v e .  S u c h  
s t u d i e s  i n c l u d e  (1)  s e l e c t i o n  o f  s t e m  
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p a c k i n g  and  l u b r i c a n t s ,  ( 2 )  s e l e c t i o n  
o f  a n t i - g a l l i n g  l u b r i c a n t s  f o r  t h r e a d e d  
members i n  t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  r e g i o n ,  
a n d  ( 3 )  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  e f f e c t s  
o f  d i f f e r e n t i a l  e x p a n s i o n  b e t w e e n  
s t em a n d  b o n n e t  d u r i n g  h e a t i n g  a n d  
c o o l i n g .  T e s t s  a r e  u n d e r  w a y  t o  
a s s i s t  i n  t h e s e  s t u d i e s .  

Wide-Open V a l v e .  One d e s i g n  o f  
a w i d e - o p e n v a l v e  u t i l i z e s  b a c k - s e a t i n g  
o f  t h e  v a l v e  i n  t h e  o p e n  p o s i t i o n  a s  
t h e  p r i m a r y  s t e m  s e a l ,  w h i c h  i s  
f o l l o w e d  by a s t u f f i n g - b o x  s e a l .  W i t h  
t h i s  a r r a n g e m e n t  t h e  p a c k i n g  w i l l  n o t  
be  e x p o s e d t o t h e  f l u i d  u n t i l  t h e  v a l v e  
i s  c l o s e d  a n d  t h e n  o n l y  f o r  a s h o r t  
t i m e  . 

C l o s e d  Va lve .  A c l o s e d  v a l v e  may 
b e  o b t a i n e d  by m o d i f y i n g  t h e  d e s i g n  
o f  t h e  w i d e - o p e n  v a l v e  d e s c r i b e d  
a b o v e .  I f  t h e  d i r e c t i o n  o f  f l o w  
t h r o u g h  t h e  v a l v e  i s  c h o s e n  p r o p e r l y ,  
t h e  f l u i d  w i l l  n o t  c o n t a c t  t h e  p a c k i n g  
u n t i l  t h e  v a l v e  i s  opened .  

T h r o t t l i n g  V a l v e .  The  d e s i g n s  o f  
t h r o t t l i n g  v a l v e s  a r e  b e i n g  e x a m i n e d .  
O n e  d e s i g n ,  w h i c h  i s  e s s e n t i a l l y  
c o m p l e t e ,  c o n s i s t s  o f  a 1 1 / 2  I . P . S .  
g l o b e  v a l v e  m a c h i n e d  f rom I n c o n e l  b a r  
s t o c k .  A stem p a c k i n g  i s  u s e d  i n  t h e  
h i g h - t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e  r e g i o n ,  and  
a f i n n e d  t ernpe r a t u r e -  g r  a d i  en  t sec  t i  on 
o f  t h e  b o n n e t  l e a d s  u p  t o  a b e l l o w s  
s e a l  l o c a t e d  i n  t h e  c o o l  r e g i o n .  

A n o t h e r  t h r o t t l i n g  v a l v e  u n d e r  c o n -  
s i d e r a t i o n  e m p l o y s  a n  I n c o n e l  b r a i d  
and  g r a p h i t e  and  n i c k e l  powder p a c k i n g  
i n  t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  r e g i o n  a n d  a 
c o n v e c t i o n a l  s t e m  p a c k i n g  i n  t h e  c o o l  
r e g i o n ,  w i t h  p r o v i s i o n  f o r  i n t , r o d u c i n g  
i n e r t  g a s  i n t o  t h e  r e g i o n  b e t w e e n  t h e  
two s e a l s .  By c a r e f u l l y  c o n t r o l l i n g  
t h e  g a s  p r e s s u r e  b e t w e e n  t h e  s e a l s ,  
t h e  t e n d e n c y  f o r  t h e  m o l t e n  f l u o r i d e  
t o  e s c a p e  t h r o u g h  t h e  h i g h -  t e m p e r a t u r e  
p a c k i n g  w i l l  b e  b a l a n c e d  b y  t h e  
o p p o s i n g  g a s  p r e s s u r e  a g a i n s t  t h e  
pa c k i  ng . 

A t h i r d  d e s i g n  o f  t h r o t , t l i n g  v a l v e ,  
t h e  p o p p e t  t y p e ,  e m p l o y s  a b e l l o w s  
s e a l  i n  t h e  c o o l  u p p e r  r e g i o n  o f  t h e  
b o n n e t  and  no  a u x i l l i a r y  stem s e a l s  i n  
t h e  l o w e r  v a l v e - b o d y  r e g i o n .  T h i s  
v a l v e  w i l l  r e l y  on  a c o n e  o f  t r a p p e d  
g a s  t o  p r e v e r i t  t h e  m o l t e n  f l u o r i d e s  
f r o m  l e a v i n g  t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  
r e g i o n  a n d  r e a c h i n g  t h e  b e l l o w s .  
O b v i o u s l y ,  t h i s  v a l v e  w i l l  n o t  b e  
s u i t a b l e  f o r  u s e  i n  s y s t e m s  r e q u i r i n g  
wide  v a r i a t i o n s  i n  p r e s s u r e  o r  f i l l i n g  
w h i l e  e v a c u a t e d ,  a n d  i t  will o p e r a t e  
i n  o n l y  o n e  p o s i t i o n  w i t h  r e s p e c t  t o  
t h e  d i r e c t i o n  o f  g r a v i t y .  

C a n n e d - R o t o r - D r i v e n  V a l v e  ( W .  B. 
McDonald, A .  L. S o u t h e r n ,  ANP D i v i s i o n ) .  
T e s t s  a r e  u n d e r  way t o  d e t e r m i n e  t h e  
f e a s i b i l i t , ~  o f  u s i n g  a c a n n e d - r o t o r  
d r i v e  f o r  v a l v e s  i n  h i g h - t e m p e r a t u r e -  
f l u i d  c i r c u i t s .  The  p r o p o s e d  d e s i g n  
i s  shown i n  F ig .  6 .  P r e l i m i n a r y  t e s t s  
i n d i c a t e  t h a t  a r o t o r  c o n s t r u c t e d  o f  
a p e r m a n e n t  magne t  c a n  be  o p e r a t e d  i n  
a c o o l e d ,  t r a p p e d - g a s  s p a c e  w i t h  t h e  
a c t u a t i n g - f i e l d  c o i l  s e p a r a t e d  f r o m  
t h e  r o t o r  b y  a s t a i n l e s s  s t e e l  o r  
I n c o n e l  c a n  u p  t o  1 / 1 6  i n .  t h i c k .  
C o m p l e t e  c o n t r o l  o f  t h e  a c t u a t i o n  
o f  s u c h  a v a l v e  may b e  o b t a i n e d  b y  
u s i n g a m u l t i p l e - p o s i t i o n  r o t a r y  s w i t c h  
t o  r o t a t e  t h e  p o l e s  o f  a t h r e e - p h a s e  
i n d u c t i o n - w o u n d  m o t o r .  One c o m p l e t e  
r o t a t i o n  o f  t h e  s w i t c h  c a u s e s  t h e  
r o t o r  t o  f o l l o w  a t  t h e  same  s p e e d  i n  
t h e  d i r e c t i o n  t h e  s w i t c h  i s  r o t a t i n g .  
B e a r i n g s  c o u l d  p o s s i b l y  be  e l i m i n a t e d  
by m o u n t i n g  t h e  r o t o r  o n  a s h a f t  
h a v i n g  s c r e w  t h r e a d s  on o n e  s i d e  o f  
t h e  r o t o r  a n d  a g u i d e  s l e e v e  on  t h e  
o t h e r  a n d  t h u s  p e r m i t t i n g  t h e  r o t o r  
t o  t r a v e l  a x i a l l y  i n  t h e  m a g n e t i c  
f i e l d .  

HEAT EXCHANGERS 

A h e a t  e x c h a n g e r  w i t h  N a K  i n  b o t h  
t h e  p r i m a r y  a n d  s e c o n d a r y  c i r c u i t s  
o p e r a t e d  a t  i n l e t  t e m p e r a t u r e s  u p  t o  
1500'F f o r  o v e r  3000 h r ;  t h e  t e s t  w a s  
v o l u n t a r i l y  t e r m i n a t e d .  The  a g r e e m e n t  
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between t h e  e x p e r i m e n t a l  h e a t  t r a n s f e r  
da t a ,x r r t& ' those  c a l c u l a t e d  f r o m  L y o n ' s  
e q u a t i o n  w a s  p o o r  a t  l o w  f l o w s  b u t  
good a t  h i g h  f l o w s .  The  h e a t  t r a n s f e r  
c o e f f i c i e n t  showed l i t t l e  c h a n g e  f o r  
2 0 0 0  h r  a n d  a t  c o m p l e t i o n  o f  t h e  
e n d u r a n c e  r u n  was  w i t h i n  1 2 %  o f  t h e  
i n i t i a l  v a l u e .  P r e s s u r e  d r o p s ,  b o t h  
t h r o u g h  a n d  a r o u n d  t h e  t u b e s ,  showed 
no  p a r t i c u l a r  t r e n d  w i t h  t i m e .  

T e s t s  on a v a r i e t y  o f  h e a t - e x c h a n g e r  
t u b e - m a t r i x  s p a c e r s  s h o w e d  t h a t  a 
s p a c e r  f r i c t i o n  f a c t o r ,  d e f i n e d  a s  t h e  
r a t i o  o f  t h e  s p a c e r  h e a d  l o s s  t o  t h e  
i n c i d e n t - v e l o c i t y  h e a d ,  was  a u n i q u e  
f u n c t i o n  o f  t h e  R e y n o l d s  number i n  t h e  
t u b e  b u n d l e .  D a t a  f o r  t h e  s e v e r a l  
s e t s  o f  s p a c e r s  were  c o r r e l a t e d  w i t h  
mode l  p a r a m e t e r s  t o  o b t a i n  a s i n g l e  
c u r v e  o f  f r i c t i o n  f a c t o r  a g a i n s t  
Reyno lds  number.  

The s o d i u m - t o - a i r  r a d i a t o r  o p e r a t e d  
f o r  330 h r  a t  sod ium i n l e t  t e m p e r a t u r e s  
u p  t o  1 6 0 0 ' F .  T h e  o v e r - a l l  h e a t  
t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  were  b e t w e e n  
6 and 1 2  B t u / h r * f t 2 * ' F ,  t h a t  i s ,  a b o u t  
20% below p r e d i c t e d  v a l u e s .  

NaK-to-NaK Heat Exchanger (M. E. 
LaVerne and  A. P .  F r a a s ,  ANP D i v i s i o n ) .  
The  NaK- to-NaK h e a t  e x c h a n g e r  p r e v i -  
o u s l y  r e p o r t e d c 2 )  h a s  c o m p l e t e d  h e a t  
t r a n s f e r  t e s t s  a t  i n l e t  t e m p e r a t u r e s  
f rom 800 t o  1200'F a n d  f l o w s  f rom 3.5 
t o  1 7  gpm a n d  a n  e n d u r a n c e  r u n  o f  
2 8 3 5  h r  a t  a n  i n l e t  t e m p e r a t u r e  o f  
1 5 0 0 ' F  a n d  a f l o w  o f  5 . 2  gpm. T h e  
t o t a l  o p e r a t i n g  t i m e  w a s  3 0 0 6  h r  a n d  
t h e  t e s t  was v o l u n t a r i l y  t e r m i n a t e d .  

R e s u l t s  o f  t h e  h e a t  t r a n s f e r  t e s t s  
a r e  shown i n  F i g .  7 .  I t  i s  a p p a r e n t  
f r o m  t h e  f i g u r e  t h a t  a c o n s i d e r a b l e  
d i s c r e p a n c y  e x i s t s  be tween  t h e  r e s u l t s  
r e p o r t e d  h e r e  a n d  t h e  h e a t  t r a n s f e r  
d a t a  computed  f rom Lyon'  s e q u a t i o n ,  ( 3  ) 

( " I b i d . ,  p.  3 2 .  
( 3 ) R .  N. Lynn. F o r c e d  C o n v e c t i o n  H e a t  T r a n s f e r  

T h e o r y  a n d l x p e r i r e n t s  ~ ~ i t h L i q u i d  M e t a l s ,  OFINL-361, 
p .  21 (Aug. 19, 1 9 4 9 ) .  

p a r t i c u l a r l y  a t  l o w  f l o w s .  However ,  
t h e  c o n v e r g e n c e  o f  t h e  p r e d i c t e d  a n d  
e x p e r i m e n t a l  c u r v e s  i s  s u c h  a s  t o  
i n d i c a t e  g o o d  a g r e e m e n t  ( w i t h i n  1 0 % )  
f o r  f l o w s  i n  e x c e s s  o f  a b o u t  1 5  gpm. 

An i t e m  o f  some c o n c e r n  a t  t h e  t i m e  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r  t e s t s  w e r e  b e g u n  
was  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  s e r i o u s  p e r -  
f o r m a n c e  d e t e r i o r a t i o n  w i t h  o p e r a t i n g  
t i m e .  I t  w a s  n o t i c e d  t h a t  c h a n g e s  
i n  t h e  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t  were  
n e g l i g i b l e  f o r  t h e  f i r s t  2000 h r  - t h e  
mean c u r v e  d i d  n o t  f a l l  o u t s i d e  t h e  
p r o b a b l e  s c a t t e r  b a n d u n t i l  2200 h o u r s .  
T h e  c o e f f i c i e n t  a t  c o m p l e t i o n  o f  t h e  
r u n  w a s  w i t h i n  1 2 %  o f  t h a t  a t  t h e  
b e g i n n i n g .  P r e s s u r e - d r o p  m e a s u r e m e n t s  
t a k e n  b o t h  t h r o u g h  and a r o u n d  t h e  t u b e s  
d u r i n g  t h e  e n d u r a n c e  r u n  d i s p l a y e d  a 
s i n g u l a r  i n d e p e n d e n c e  o f  o p e r a t i n g  
t i m e .  The o b s e r v e d  s c a t t e r  was o f  t h e  
s i z e  e x p e c t e d  w i t h  c a r e f u l  g a g e  
r e a d i n g s  a n d  was  a s  p r o n e  t o  be  down 
a s  up ,  w i t h  t h e  r e s u l t ,  t h a t  t h e r e  was 
no  d i s c e r n i b l e  t r e n d  i n  p r e s s u r e  d r o p  
w i t h  t ime.  

A v i e w  o f  t h e  i n l e t s  a n d  e x i t s  o f  
t h e  c u t - u p  h e a t  e x c h a n g e r  i s  shown i n  
F i g .  8 ;  n o t e  t h e  c l e a n n e s s  o f  t h e  h o t  
e n d  ( o p e r a t i n g  a t  1 5 0 0 ' F )  a n d  t h e  
e x t r e m e l y  d i r t y  a p p e a r a n c e  o f  t h e  
" c o o l "  e n d  ( o p e r a t i n g  a t  a b o u t  900 'F) .  
T h e s e  p i e c e s  a r e  b e i n g  e x a m i n e d  
m e  t a1  1 o g r  ap h i  c a 1 1 y . 

T u b e - M a t r i x  S p a c e r  T e s t s  (M. E. 
LaVerne and A. P.  F r a a s ,  A N P D i v i s i o n ) .  
I n f o r m a t i o n  on t h e  f l o w  c h a r a c t e r i s t i c s  
o f  s p a c e r s  i s  o f  c o n s i d e r a b l e  i n t e r e s t  
b e c a u s e  t h e  l o s s e s  a c r o s s  s p a c e r s  
o f  t h e  t y p e  u s e d  i n  t h e  N a K - t o - N a K  
h e a t  e x c h a n g e r  may c o n s t i t u t e  a n  
a p p r e c i a b l e  p o r t i o n  o f  t h e  t o t a l  
l o s s e s .  S i n c e  t h i s  i n f o r m a t i o n  d o e s  
n o t  a p p e a r  t o  e x i s t  i n  t h e  l i t e r a t u r e ,  
t e s t s  were r u n  on a v a r i e t y  o f  s p a c e r s  
w i t h  t h e  e x p e c t a t i o n  o f  o b t a i n i n g  a 
g e n e r a l  s e t  o f  c h a r a c t e r i s t i c s .  

A model o f  t h e  t u b e  m a t r i x  c o m p r i s i n g  
a 10 b y  1 0  b u n d l e  o f  1 / 8 - i n . - d i a  
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F i g .  8. I n l e t  and Outlet Headers of 
t h e  NaK-to-NaK Heat E x c h a n g e r .  

s t a i n l e s s  s t e e l  r o d s  w a s  b u i l t  f o r  
t e s t i n g  w i t h  a i r .  T h e  m a t r i x  w a s  
c l a m p e d  b e t w e e n  t o p  and  b o t t o m  p i e c e s  
and  s i d e s  made o f  wood. P r e s s u r e  t a p s  
a l o n g  t h e  t o p  a l l o w e d  d e t e r m i n a t i o n  o f  
p r e s s u r e  g r a d i e n t s  a l o n g  t h e  m o d e l .  
The h e a d  l o s s  c h a r g e a b l e  t o  t h e  s p a c e r s  
w a s  t a k e n  a s  t h e  d i f f e r e n c e  i n  h e a d  
l o s s  b e t w e e n  a s e c t i o n  c o n t a i n i n g  a 
s e t  o f  s p a c e r s  and  a s e c t i o n  o f  e q u a l  
l e n g t h  c o n t a i n i n g  n o  s p a c e r s .  T h e  
s p a c e r  f r i c t i o n  f a c t o r  was t h e n  d e f i n e d  
a s  t h e  r a t i o  o f  t h e  s p a c e r  h e a d  l o s s  
t o  t h e  i n c i d e n t - v e l o c i t y  h e a d .  Fo r  a 
g i v e n  s e t  o f  s p a c e r s ,  t h e  f r i c t i o n  
f a c t o r  s o  d e f i n e d  w a s  f o u n d  t o  b e  a 

u n i q u e  f u n c t i o n  o f  t h e  R e y n o l d s  number 
i n  t h e  t u b e  b u n d l e .  

T h e  d a t a  f o r  t h e  s e v e r a l  s e t s  o f  
s p a c e r s  w e r e  c o r r e l a t e d  w i t h  t h e  
s p a c e r -  t h i c k n e s s - t o - w i d t h  a n d  s p a c e r -  
t h i c k n e s s - t o - t u b e - d i a m e t e r  r a t i o s  a s  
p a r a m e t e r s .  F i g u r e  9 g i v e s  t h e  f i n a l  
r e s u l t ;  n o t e  t h a t  t h e  two s e c t i o n s  o f  
t h e  c u r v e  h a v e  t h e  same s l o p e s  (-1 and  
- 1 / 4  f o r  t h e  l a m i n a r  a n d  t u r b u l e n t  
r e g i o n s ,  r e s p e c t i v e l y )  a s  t h e  c o r r e -  
s p o n d i n g  c u r v e  f o r  smoo th  p i p e .  

S o d i u m - t o - A i r  R a d i a t o r  (G. D. 
Whi tman,  ANP D i v i s i o n ) .  T h e  s o d i u m -  
t o - a i r  r a d i a t o r  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d ( '  ) 

o p e r a t e d  f o r  330 hr b e f o r e  d e v e l o p i n g  
a l e a k .  D u r i n g  t h i s  t i m e  t h e  a v e r a g e  
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  sod ium e n t e r i n g  t h e  
r a d i a t o r  was 1200"F, i n c l u d i n g  1 4 0  h r  
d u r i n g  wh ich  t h e  i n l e t  t e m p e r a t u r e  was 
b e t w e e n  1500 and 1600'F. 

T h e  o v e r - a l l  h e a t  t r a n s f e r  c o e f -  
f i c i e n t s  o b t a i n e d  were b e t w e e n  6 a n d  
1 2  B t u / h r - f t 2  - O F .  T h e  maximum c o e f -  
f i c i e n t  was  a b o u t  20% l o w e r  t h a n  t h e  
p r e d i c t e d  v a l u e .  T h e r e  was n o  m a r k e d  
c h a n g e  i n  c o e f f i c i e n t  w i t h  i n c r e a s e  
i n  f l u i d  t e m p e r a t u r e ,  a n d  t h e r e  w a s  
a s l i g h t  d e c r e a s e  i n  t h e  c o e f f i c i e n t  
w i t h  r e s p e c t  t o  t i m e .  V a r y i n g  t h e  
s o d i u m  f l o w  b e t w e e n  1 a n d  3 .5  gpm d i d  
n o t  a f f e c t  t h e  o v e r - a l l  c o e f f i c i e n t  
s i n c e  t h e  l o c a l  s o d i u m  f i l m  i s  n o t  
c o n t r o l l i n g .  T h e  maximum r a t e  o f  
o v e r -  a l l  h e a t  t r a n s f e r  was  a p p r o x i -  
m a t e l y  1 0 0 , 0 0 0  B t u / h r .  T h e  a i r -  
p r e s s u r e  d r o p  a c r o s s  t h e  r a d i a t o r  a t  
t h e  maximum h e a t  t r a n s f e r  r a t e  w a s  
11.8 i n .  o f  w a t e r .  

The  e x a c t  c a u s e  o f  t h e  f a i l u r e  i s  
n o t  y e t  k n o w n ,  b u t  t h e  r a d i a t o r  
s e c t i o n  i s  now b e i n g  e x a m i n e d  m e t a l -  
l o g r a p h i c a l l y .  O n e  p l a u s i b l e  e x -  

p l a n a t i o n  o f  t h e  f a i l u r e  i s  t h a t  e x c e s s  
N i c r o b r a z  a t  t h e  j o i n t  b e t w e e n  f i n  
a n d  t u b e  may h a v e  c a u s e d  u n d e r c u t t i n g  
o r  l o c a l  r e d u c t i o n  o f  t u b e  w a l l  
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Fig. 9. Modified Spacer Friction Factor  vs. Modified Reynolds Number. 

t h i c k n e s s  d u r i n g t h e b r a z i n g  o p e r a t i o n .  
T h e  f a i l u r e  r e s u l t e d  i n  a s m a l l  
s o d i u m  f i r e  i n  a t u b e  a t  a p o i n t  
b e t w e e n  t h e  t o p  f i n  a n d  a h e a d e r  
drum. T h i s  s e c t i o n  o f  t h e  t u b e  was  
on  t h e  s o d i u m  i n l e t  s i d e  o f  t h e  h e a t  
e x c h a n g e r  a n d  w a s  n o t  e x p o s e d  t o  t h e  
a i r  s t r e a m .  A s i d e  f r o m  t h i s  f a i l u r e  
t h e  r a d i a t o r  a p p e a r e d  t o  be i n  e x c e l l e n t  
c o n d i t i o n .  T h e r e  i s  e v i d e n c e  t h a t  t h e  
l e a k  s t a r t e d  40 h r  b e f o r e  shu tdown  was 
n e c e s s a r y .  D u r i n g  t h i s  p e r i o d  t h e  
s y s t e m  p r e s s u r e  a t  t h e  pump d i s c h a r g e  
w a s  o b s e r v e d  t o  f a l l  f r o m  1 5 . 9  t o  
1 4 . 9  p s i .  

T h e  c o r e  s e c t i o n  t e s t e d  w a s  a 
c o n t i n u o u s  f i n -  a n d -  t u b e  t w o - p a s s  
c o u n t e r f l o w  e x c h a n g e r  w i t h  3 / 1 6 - i n . -  
OD t u b e s  s p a c e d  2 / 3  i n .  o n  a s q u a r e  

p i t c h .  The  O . O l O - i n . - t h i c k  f i n s  were 
s p a c e d  s o  t h a t  t h e r e  were  1 0 . 5  p e r  
i n c h  o f  t u b e .  The  a i r  i n l e t  f a c e  was 
2 by 3 3 / 8  i n .  a n d  t h e  l e n g t h  i n  t h e  
d i r e c t i o n  o f  a i r  f l o w  was 1 2  i n c h e s .  
The  a i r - s i d e  s u r f a c e  h a d  a t o t a l  a r e a  
o f  1 2 . 7 8  f t 2 .  H e a t  t r a n s f e r  d a t a  were 
t a k e n  a t  s o d i u m  i n l e t  t e m p e r a t u r e s  
b e t w e e n  700 a n d  1600'F and  f l o w  r a t e s  
b e t w e e n  1 a n d  3 . 5  gpm. T h e  a i r  f l o w  
was v a r i e d b e t w e e n  0 . 0 6  a n d 0 . 1 6  l b / s e c ,  
w h i c h  g a v e  a maximum R e y n o l d s  number  
o f  1 2 , 0 0 0 .  T h e  maximum a i r  t e m p e r a -  
t u r e  r i s e  w a s  f rom 80 t o  1100°F.  

A d d i t i o n a l  t e s t s  a r e  p l a n n e d  i n  
wh ich  t h e  core  e l e m e n t  t o  be  u s e d  w i l l  
h a v e  1 6  t o  18 f i n s  p e r  i n c h  a n d  w i l l  
be  c o a t e d  w i t h  a t h i n  l a y e r  o f  ce ramic  
t o  r e d u c e  o x i d a t i o n .  
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.&4%.o&ide-  t o - L i q u i d - M e t a l  Heat 
T r a n s f e r  S y s t e m .  A h e a t  t r a n s f e r  
s y s t e m  h a s  b e e n  d e s i g n e d  and  i s  u n d e r  
c o n s t r u c t i o n  t h a t  w i l l  t r a n s f e r  h e a t  
f r o m  a f l u o r i d e  t o  a l i q u i d  m e t a l  t o  
a i r .  T h i s  s y s t e m  w i l l  b e  t e s t e d  t o  
d e  t e r m  i n e  e n d u r a n c e ,  h e  a t  t r a n  s f e r 
c o e f f i c i e n t s  o f  f l u o r i d e s ,  a n d  t h e  
e f f e c t  o f  c o r r o s i o n ,  i f  a n y ,  o n  h e a t  
t r a n s f e r  p e r f o r m a n c e  a n d  p r e s s u r e  
d rop .  

The  s y s t e m ,  w h i c h  i s  b e i n g  f a b r i -  
c a t e d  f r o m  I n c o n e l  p i p e  o r  t u b i n g ,  
h a s  e l e c t r i c  t u b e - f u r n a c e  e l e m e n t s  
f o r  u s e  a s  h e a t e r s  a n d  a d o u b l e - p i p e  
i n t e r m e d i a t e  h e a t  e x c h a n g e r .  A 
c e n t r i f u g a l  g a s -  s e a l e d  pump w i l l  b e  
u s e d  f o r  c i r c u l a t i n g  t h e  f l u o r i d e s ,  
a n d  a n  e l e c t r o m a g n e t i c  p u m p  w i l l  
c i r c u l a t e  t h e  l i q u i d  m e t a l .  F a b r i -  
c a t i o n  o f  t h e  s y s t e m  i s  a p p r o x i m a t e l y  
50% c o m p l e t e .  T e s t i n g  i s  p l a n n e d  o v e r  
a r a n g e  o f  R e y n o l d s  n u m b e r s  f r o m  
l a m i n a r  t o  a p p r o x i m a t e l y  8 0 , 0 0 0  a t  a 
maximum f l u o r i d e  t e m p e r a t u r e  o f  1500°F.  

INSTRUMENTATION 

P r e s s u r e  Measurement (P. W .  T a y l o r ,  
ANP D i v i s i o n ) .  S e v e r a l  t e c h n i q u e s  
a r e  b e i n g  t e s t e d  i n  o r d e r  t o  d e v e l o p  
a r e l i a b l e m e t h o d o f m e a s u r i n g  p r e s s u r e s  
o f  h i g h -  t e m p e r a t u r e  ( 1 5 0 0 ° F )  f l u o r i d e  
s y s t e m s .  T h e s e  t e c h n i q u e s  i n c l u d e  a 
p r e s s u r e - s e n s i  t i v e  d i a p h r a g m ,  t w o  
n u l l - b a l a n c e  s y s t e m s  a n d  t h e  u s e  o f  
t h e  Bourdon t u b e  g a g e .  

B o u r d o n  T u b e  G a g e .  T h e  E o u r d o n  
t u b e  g a g e  c o n s i s t s  o f  a p r e s s u r e - p o t  
f a c s i m i l e  t o  w h i c h  g a g e s  a r e  a t t a c h e d  
t h r o u g h  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  c o p p e r  
t u b i n g .  E x p e r i m e n t s  w i t h  t h i s  t y p e  
o f  g a g e  s h o u l d  d e t e r m i n e  t h e  c a u s e  o f  
g a s - l i n e  p l u g g i n g  a n d  a l s o  t h e  r e -  
l i a b i l i t y  o f  t h i s  t y p e  o f  p r e s s u r e  
i n d i c a t o r .  T h e  f l u i d  w i l l  b e  pumped 
t o  t h e  p r e s s u r e  p o t  a t  1500"F,  b u t  t h e  
g a g e  w i l l  b e  a t  s u c h  a d i s t a n c e  f r o m  

t h e  p o t  t h a t  i t  c a n  b e  m a i n t a i n e d  a t  
room t e m p e r a t u r e .  

P r e s s u r e - S e n s i  t iue D i a p h r a g m .  A 
p r e s s u  re -  m e  a s  u r  i n  g i n s  t r u m e n  t c o n -  
s i s t i n g  o f  a p r e s s u r e - s e n s i t i v e .  
I n c o n e l  d i a p h r a g m ,  1 3  b y  1 / 1 6  i n . ,  
i s  b e i n g  t e s t e d .  T h e  d e f l e c t i o n  o f  
t h e  d i a p h r a g m  i s  a l i n e a r  f u n c t i o n  o f  
t h e  p r e s s u r e  e x e r t e d  u p o n  i t .  A t  
60 p s i  and lOOO'F t h e  d i a p h r a g m  s h o u l d  
d e f l e c t  a p p r o x i m a t e l y  1 0  m i l s .  T h e  
d e f l e c t i o n  i s  s e n s e d  by a m i c r o f o r m e r  
t r a n s f o r m e r  t h a t  o p e r a t e s  a s e r v o  dia.1- 
i n d i c a t i n g  d e v i c e .  T h e  a c c u r a c y  o f  
t h i s  t y p e  o f  i n s t r u m e n t  i s  l i m i t e d  
b y  t h e  t e m p e r a t u r e  v a r i a t i o n  o f  t h e  
s e n s i n g  e l e m e n t ;  t h e r e f o r e ,  t h e  
i n s t r u m e n t  m u s t  b e  m a i n t a i n e d  a t  t h e  
t e m p e r a t u r e  a t  which  i t  i s  c a l i b r a t e d .  

Nullmatic. A commerc ia l  i n s t r u m e n t ,  
t h e  M o o r e  N u l l m a t i c  1:1 p r e s s u r e  
t r a n s m i t t e r  i s  b e i n g  t e s t e d .  T h i s  
p n e u m a t i c  i n s t r u m e n t  c o n t a i n s  a s t a i n -  
l e s s  s t e e l  b e l l o w s  a n d  u t i l i z e s  a 
n u l l - b a l a n c e  p r i n c i p l e  t h a t  s h o u l d  
e l i m i n a t e  a l l  t e m p e r a t u r e  e f f e c t s .  
H o w e v e r ,  s i n c e  t h i s  d e v i c e  i s  n o t  
r a t e d  f o r  h i g h - t e m p e r a t u r e  s e r v i c e ,  
t h e  p u r p o s e  o f  t h e  c u r r e n t  t e s t  i s  t o  
d e t e r m i n e  i t s  p e r f o r m a n c e  a t  h i g h  
t e m p e r a t u r e s  when s u b j e c t e d t o  c o r r o s i v e  
v a p o r s .  

G-E Null-Balance Device. A n u l l -  
b a l a n c e  t r a n s m i t t e r  w i t h  a c o r r u g a t e d  
d i a p h r a g m  a s  t h e  p r e s s u r e -  s e n s i t i v e  
e l e m e n t  h a s  b e e n  b u i l t  a n d  t e s t e d  by  
t h e  G e n e r a l  E l e c t r i c  Company a t  1000°F 
w i t h  g o o d  r e s u l t s .  T h i s  i n s t r u m e n t  
i s  now b e i n g  t e s t e d  t o  d e t e r m i n e  i t s  
p e r f o r m a n c e  i n  t h e  1500°F r a n g e .  

L i q u i d - L e v e l  I n d i c a t o r s  ( A .  L .  
S o u t h e r n ,  A N P  D i v i s i o n ) .  S e v e r a l  
d i  f f e r e n t  t y p e s  o f  1 i q u i d -  l e v e l  
i n d i c a t o r s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d  f o r  
u s e  i n  h i g h - t e m p e r a t u r e  l i q u i d  s y s -  
t e m s .  I n  a d d i t i o n  t o  l e v e l  i n d i c a t i o n ,  
t h e  i n d i c a t o r s  c a n  a l s o  be a d a p t e d  f o r  
l e v e l  c o n t r o l .  
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V a r i a b l e - I n d u c t a n c e  L e v e l  I n d i -  
c a t o r s .  T h e  v a r i a b l e - i n d u c t a n c e  
l e v e l  i n d i c a t o r  c o n s i s t s  o f  a l a m i -  
n a t e d ,  t a p e r e d  c o r e  e n c l o s e d  i n  a n  
I i i c o n e l  t n b e .  T h e  p i c k - u p  c o i l  i s  
wound on a f o r m  1 i n .  i n  d i a m e t e r  and  
1 i n .  l o n g .  The d e s i g n  o f  t h e  c o u p l i n g  
rod b e t w e e n  t h e  f l o a t  a n d  t h e  c o r e  
i s  s u c h  t h a t  t h e  r e s p o n s e  o f  t h e  
i n d i c a t o r  i s  l i n e a r  f o r  o n l y  1 0  i n .  
o f  t h e  1 8 - i n .  l e v e l  c h a n g e  f o r  w h i c h  
i t  was d e s i g n e d .  The acc .u racy  o f  t h i s  
i n d i c a t o r  i s  a p p r o x i m a t e l y  0 . 7 5 % .  
An e n d u r a n c e  r u n  o f  1 5 0 0  h r  g a v e  
no  t r o u b l e ,  n o r  w a s  a n y  c h a n g e  e n -  
c o u n t e r e d  i n  t h e  o p e r a t i o n  o f  t h e  
i n d i c a t o r .  L e v e l  c a n  b e  c o n t r o l l e d  
w i t h  t h i s  i n d i c a t o r  t o  0 . 5 %  o f  t h e  
t o t a l  i n d i c a t i o n  b y  u s i . n g  l i m i t  
s w i t c h e s  on t h e  i n d i c a t i n g  m i  1 l i  vo 1 t, 
m e t e r .  I n  a d d i t i o n ,  b y  u s i n g  two o f  
t h e s e  i n d i c a t o r s  t o g e t , h e r  a n u l l -  
b a l a n c e  s y s t e m  c a n  b e  o b t a i n e d  t h a t  
w i l l  h o l d  o n e  l e v e l  e v e n  w i t h  a n o t h e r  
one .  

B u b b l e r  T y p e  o f  L e v e l  I n d i c a t o r .  
A w o r k i n g  mode3. o f  t h e  b u b b l e r - t y p e  
o f  i n d i - c a t o r  d e s c r i b e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
q u a r t e r l y  r e p o r t . ( '  ) h a s  b e e n  d e s i g n e d  
a n d  t e s t e d  t o  o p e r a t e  o v e r  a l e v e l  
r a n g e  o f  18 i n c h e s .  

Two t a n k s  were c o n s t r u c t e d  w i t h  a 
t r a n s f e r  l i n e  b e t w e e n  t h e m  t o  g i v e  
t h e  r e q u i r e d  l e v e l  c h a n g e .  The  f l u o -  
r i d e ,  NaF-KF-LiF ( c o m p o s i t . i o n  i n  mole  
%: 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 .  5 1 ,  w a s  a l t e r n a t e l y  
p u s h e d  f r o m  o n e  t a n k  t o  t h e  o t h e r  by 
g a s  p r e s s u r e  a n d  t h e  r a t e  o f  l e v e l  
c h a n g e  c o u l d  b e  v a r i e d .  A w e l l . - t y p e  
m a n o m e t e r  was u s e d  t o  g e t  a c o n s t a n t  
z e r o  a n d  t h e n  o n l y  o n e  r e a d i n g  w a s  
n e e d e d  f r o m  t h e  m a n o m e t e r .  ( N o .  3 
M e r i a n  m a n o m e t e r  f 1 u i . d  w a s  u s e d  i n  
t h e  m a n o m e t e r . )  A N u l l m a t i c  p r e s s u r e  
r e g u l a t o r  was u s e d  t o  h o l d  a c o n s t a n t  
p r e s s u r e  o v e r  t h e  l i q u i . d ,  a n d  t h e  
t e m p e r a t u r e  was  v a r i e d  b e t w e e n  1 0 0 0  

("Zbid., p .  3 4 .  

and  1200'F.  The g a s  f l o w  t h r o u g h  t h e  
d i p  t u b e  w a s  i n d i c a t e d  b y  a F i s h e r  
a n d  P o r t e r  f i o w r a t o r .  L e v e l  c o n t r o l  
w a s  a c c o m p l i s h e d  b y  a " T h e r m o c a p "  
c a p a c i t a n c e  c o n t r o l  t h a t  worked o f f  o f  
t h e  f l u i d  i n  t h e  m a n o m e t e r .  T h e  
l e v e l  i n  t h e  t a n k  was c h e c k e d  by means 
o f  a v a r i a b l e - i n d u c t a n c e  p i c k - u p  c o i l  
i n  w h i c h  i n d u c t a n c e  was v a r i e d  by  a n  
i r o n  c o r e  mounted  o n  a f l o a t .  

The  a c c u r a c y  o f  t h i s  t y p e  o f  l e v e l  
i n d i c a t o r  d e p e n d s  o n  t h e  d i f f e r e n c e  
i n  s p e c i f i c  g r a v i t y  o f  t h e  m a n o m e t e r  
f l u i d  and  t h e  l i q u i d .  I n  t h i s  e x p e r i -  
ment t h e  r a t i o  was 1 : 3  and  t h e  a c c u r a c y  
o f  t h e  l e v e l  was  d e t e r m i n e d  t o  0 . 0 4  
inch . ,  The e x p e r i m e n t  h a s  o p e r a t e d  f o r  
140 h r  u n d e r  dynamic  c o n d i t i o n s ,  w i t h  
o v e r  1 0 0 0  c y c l e s  o f  o p e r a t i o n ,  a n d  
7 4 2  h r  u n d e r  s t a t i c  c o n d i t i o n s .  A s  
a r e s u l t  o f  t e s t s  w i t h  t h i s  m o d e l ,  i t  
i s  c o n c l u d e d  t h a t  t h e  l e v e l  < i ~  a 
1 5 0 0 ' F  f l u i d  s y s t e m  c a n  b e  re'f&'t%ly 
i n d i c a t e d  a n d  c o n t r o l l e d  b y  t h i s  
t e c h n i q u e .  

R e s o n a n t - C a v i t y  T y p e  o f  L i g u i d -  
L e v e l  I n d i c a t o r .  A l i q u i d - l e v e l  
i n d i c a t o r  t h a t  u s e s  t h e  p r i n c i p l e  o f  
a r e s o n a n t  c a v i t y  h a s  b e e n  d e s i g n e d  
a n d  w i l l  b e  t e s t ; e d  a s  s o o n  a s  t h e  
c o m m e r c i a l  e q u i p m e n t  now o n  o r d e r  i s  
d e l i v e r e d .  T h e  f r e q u e n c y  u s e d  w i l l  
b e  i n  t h e  S- b a n d  m i c r o w a v e  r e g i o n ,  
a n d  a l l  S- b a n d  m i c r o w a v e  c o m p o n e n t s  
w i l l  b e  u s e d .  T h e  c o n t r o l  s i g n a l  
w i l l .  b e  t h e  e n e r g y  a b s o r b e d  by t h e  
c a v i t y .  T h i s  s i g n a l  w i l l  o p e r a t e  
a s e r v o  s y s t e m  w h i c h  w i l l .  i n  t u r n  

c o n t r o l  t h e  f r e q u e n c y  o f  t h e  K l y s t r o n  
t , u b e .  O n l y  s i m i i l a t , e d  e x p e r i m e n t s  
h a v e  b e e n  m a d e  w i t h  t h i s  i n d i c a t o r  
and  i t  w i l l  b e  b e t w e e n  t h r e e  a n d  s i x  
m o n t h s  b e f o r e  t h e  a c t u a l  t e s t s  a r e  
made .  T h i s  l e v e l  i n d i c a t o r  i s  w e l l  
s u i t e d  f o r  u s e  i n  a r e a c t o r  s y s t e m  
b e c a u s e  a l l  p a r t s  t h a t  w i l l  be  w i t h i n  
t h e  r e a c t o r  s h i e l d  c a n  be made o f  m e t a l  
a n d  t h e r e b y  e l i m i n a t e  t h e  d a n g e r  o f  a 
l e a k  o r  r a d i a t i o n  damage .  
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S i n c e  c r i t i c a l i t y o f t h e  ARE r e a c t o r  
d e p e n d s ,  among o t h e r  c o n s i d e r a t , i o n s ,  
upon t h e  amount o f  f u e l  i n  t h e  c o r e  o f  
t h e  r e a c t . o r  a n d  s i n c e  t h e  p r e s e n t  
d e s i g n  o f  t h e  c o r e  p r e s e n t s  o p p o r t u n i -  
t i e s  f o r  e n t r a p m e n t  o f  g a s  or v a p o r ,  
a f u l l - s i z e  h y d r a u l i c  m o d e l  o f  t h e  
f u e l  p a s s a g e s  i s  b e i n g  b u i l t  ( F i g .  1 0 )  
o f  t r a n s p a r e n t  m a t e r i a l s  f o r  o b s e r -  
v a t i o n  o f  f l u i d - f l o w  p a t t e r n s ,  g a s -  
t r a p p i n g  c h a r a c t e r i s t i c s ,  a n d  f o r  
t e s t i n g  f i l l i n g ,  d r a i n i n g ,  a n d e m p t y i n g  
o f  t h e  s y s t e m .  

A s i m p l e  s y s t e m  t h a t  i s  s i m i l a r  
t o  t h e  f u e l  s y s t e m  o f  t h e  ARE c o r e  

F i g .  10.  H y d r a u l i c  Model  o f  t h e  A R E .  

2% 

h a s  a l r e a d y  b e e n  b u i l t  a n d  t e s t e d  f o r  
f i l l i n g  and  e m p t y i n g ,  The  t e s t  s y s t e m  
c o n s i s t e d  o f  s i x  p a r a l l e l  s e t s  o f  
s i x  l o o p s ;  e a c h  l o o p  had  1 / 2 - i n .  Tygon 
t u b i n g  be tween  t h e  i n l e t  and  d i s c h a r g e  
h e a d e r s  a n d  a n  a p p r o p r i a t e  p u m p ,  
f l o w m e t e r ,  a n d  t a n k s  e x t e r n a l  t o  t h e  
h e a d e r s .  T e s t s  were  made w i t h  (1) w a t e r  
a n d  a i r  a n d  ( 2 )  56% z i n c  c h l o r i d e  i n  
w a t e r  ( s p ,  g r .  = 1 . 6 5 )  a n d  k e r o s e n e  
( s p .  g r .  = 0 , 8 2 ) ,  a n d  t h e  h y d r a u l i c  
s i m i l a r i t y  t o  t h e  r e a c t o r  w a s  b a s e d  
o n  t h e  R e y n o l d s  number .  T e s t  r e s u l t s  
were a s  f o l l o w s :  

1 .  W i t h  a g r a d u a l  i n c r e a s e  i n  t h e  
p u m p i n g  r a t e ,  1 7  gpm o f  w a t e r  w a s  
r e q u i r e d  t o  c o m p l e t e l y  f i l l  a s y s t e m  
o r i g i n a l l y  f i l l e d  w i t h  a i r .  

2 .  W i t h  a c o n s t a n t  p u m p i n g  r a t e ,  
1 2  gpm o f  w a t e r  was r e q u i r e d  t o  f i l l  
t h e  s y s t e m  f rom a l l  a i r  t o  a l l  w a t e r .  

3 .  W i t h  a g r a d u a l l y  i n c r e a s i n g  
pumping  r a t e ,  7 gpm o f  z i n c  c h l o r i d e  
s o l u t i o n  w a s  r e q u i r e d  t o  c o m p l e t e l y  
r e p  1 a c e  t h e  k e ro  s e n  e. 

4 .  W i t h  a g r a d u a l l y  i n c r e a s i n g  
p u m p i n g  r a t e ,  9 gpm o f  k e r o s e n e  was  
r e q u i r e d  t o  c o m p l e t e l y  r e p l a c e  t h e  
z i n c  c h l o r i d e  s o l u t i o n .  

5 .  1 5 - p s i a  a i r  f a i l e d  t o  r e m o v e  
t h e  w a t e r ,  k e r o s e n e ,  o r  z i n c  c h l o r i d e  
s o l u t i o n  f rom a f u l l  s y s t e m .  I t  d i d ,  
h o w e v e r ,  r e m o v e  t h e  l i q u i d  f r o m  a n y  
o n e  c i r c u i t  f a i r l y  c o m p l e t e l y  i f  t h e  
o t h e r  f i v e  c i r c u i t s  were  c l o s e d .  

6 .  W i t h  a g r a d u a l  i n c r e a s e  o f  
pumping  r a t e  o r  g a s  p r e s s u r e  e a c h  o f  
t h e  a b o v e  r e m o v a l s  w a s  s t e p w i s e  i n  
c h a r a c t e r .  T h a t  i s ,  a f t e r  r e p l a c i n g  
t h e  f l u i d  i n  o n e  c i r c u i t ,  an  i n c r e a s e  
i n  pumping r a t e  was r e q u i r e d t o  r e p l a c e  
t h e  f l u i d  i n  a n o t h e r  o f  t h e  r e m a i n i n g  
p a r a l l e l  c i r c u i t s .  T h e  i n c r e a s e s  
r e q u i r e d  w e r e  a p p r o x i m a t e l y  e q u a l  
i n c r e m e n t s  f o r  e a c h  a d d i t i o n a l  c i r c u i t  
c l e a r e d .  
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7 ,  A t  t h e  d e s i g n  f l o w  r a t e  f o r  t h e  
r e a c t o r  a l l  b u b b l e s  were  s w e p t  t h r o u g h  
t h e  t u b e s ,  b u t  a t  c o n s i d e r a b l y  l o w c r  
f l o w  r a t e s  b u b h l e s  w e r e  o b s e r v e d  t o  
c l i n g  t o  t h e  i n s i d e  r a d i i  o f  t h e  
b o t t o m  b e n d s .  I t  was  n o t i c e d  t h a t  a 
l a r g e  b u b b l e  w o u l d  s w e e p  o u t  a c o l -  
l e c t i o n  o f  smal l e r  b u b b l e s .  

TECHNOLOGY OF F L U O R I D E  HANDLING 

' F l u o r i d e  P r o d u c t i o n  ( J .  C. W h i t e ,  
ANP E i v i s i o n ;  F', F .  B l a n k e n s h i p ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) ,  T h e  
n e e d  f o r  l a r g e - s c a l e  t e s t i n g  o f  
c o r r o s i o n  b y  f l u o r i d e  f u e l s  i n  pump 
loop a n d  h e a t  e x c h a n g e r  a s s e m b l i e s  
h a s  n e c e s s i t a t e d  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  
t h e  p u r e  f u e l s  i n u p  t o  1 0 0 - l b  b a t c h e s ,  
T h e  e q u i p m e n t  f o r  e f f e c t i n g  h y d r o -  
g e n a t i o n  a n d  h y d r o f l u o r i n a t i o n  i s  
b e i n g  i n s t a l l e d  i n  B u i l d i n g  9928 ,  which  
h a s  been  m o d i f i e d  t o  r e c e i v e  i t .  

Th e f 1 u o  r i d e  - p I' o d u  c t i  o n  p ro c e s s 
i n v o l v e s  s i x  s t e p s  (cf., s e c ,  10 g i v e s  
t h e  s p e c i f i - c  p r o c e s s  c o n d i t i o n s ) :  

1. C h a r g e  t h e  r e a c t i o n  v e s s e l  w i t h  
a n  i n t , i m a t e  m i x t u r e  o f  t h e  componen t s .  

2 .  T r e a t ,  t h e  c h a r g e  w i t h  HF a n d  
w i t h  H ,  a t  t e m p e r a t u r e s  b e l o w  t h e  
m e l t i n g  point , .  

3 .  M e l t  t h e  c h a r g e  u n d e r  au i n e r t  
a t m o s p h e r e  o r  o n e  o f  t h e  t r e a t d i n g  
g a s e s .  

4. T r e a t  t h e  m e l t  a t  t e m p e r a t u r e s  
i n  t h e  r a n g e  of 1500  t o  1ROO'F w i t h  
HF and  II, .  

5 .  S L r i p  t h e  t r e a t i n g  g a s e s  f r o m  
t h e  melt, w i t h  i n e r t  g a s ,  

6 .  Fi 1 t e r  i n t o  a r e c e i v e r .  C o n t r o l  
o f  b a t c h  t e m p e r a t u r e  and  a t m o s p h e r i c  
p r e s s i r r e  i s  a v a i l a b l e  a t  a l l  s t e p s .  
M e c h a n i c a l  a g i t a t i o n  i s  a v a i l a b l e  i n  
s t e p s  3 ,  4 ,  a n d  5 .  T r e a t i n g  a n d  

s t r i p p i n g  g a s e s  are i n t r o d u c e d  t h r o u g h  
a p e r f o r a t e d  b u b b l e r .  An e l e c t r i c a l l y  
d r i v e n  s t i r r e r  w i l l  be  u s e d  t o  mix  t h e  
m a t e r i a l  d u r i n g  p a s s a g e  o f  t h e  g a s e o u s  
r e age  n t s 

'The  e q u i p m e n t  w i l l  b e  a b l e  t o  
p r o d u c e  from 5 t o  100 l b  o f  m i x t u r e  i n  
a s e a l e d ,  and e a s y  t o  s a m p l e ,  r e c e i v e r  
a s  n c c d e d ,  and  s h o u l d  be i n  o p e r a t i o n  
by J u n e  1 5 ,  A t  t h a t  t i m e  s u f f i c i e n t  
z i r c o n i u m  f l u o r i d e  s h o u l d  be  a v a i l a b l e  
f o r  1 a r g e -  s c a l e  p rodl ic  t i o n .  

P l u o r i d e  Removal ( D .  R .  'Nard ,  ANP 
Division). T e s t s  w e r e  made t o  d e t e r -  
m i n e  t h e  b e s t  p r a c t i c a l  m e a n s  f o r  
r e m o v i n g  t , h e  f l u o r i d e  s a l t s  a f t e r  
c o m p l e t i n g  t h e  a p e r a t . h o n  o f  t e s t  
e q u i p m e n t .  S p e c i m e n s  were  p r e p a r e d  
by c u t t i n g  r i n g s  c o n t a i n i n g  s o l i d i - f i e d  
F u l i n a k  f r o m  t h e  I n ~ o n e l  t u b i n g  u s e d  
f o r  a p r e v i o u s  t e s t .  T h e  s p e c i r n e n s  
were t h e n  s o a k e d  i n  v a r i o u s  c h e m i c a l s  
a n d  t h e  d e g r e e  o r  e a s e  o f  f l u o r i d e  
removal  was n o t e d .  No s o l v e n t  f o r  t h e  
f l u o r i d e s  was  f o u n d .  R u n n i n g  w a t e r  
a p p e a r e d  t o  b e  t h e  b e s t  p r a c t i c a l  
f l u o r i d e  s o f t e n e r ,  a l t h o u g h  u p  t o  
45 h c  w a s  r e q u i r e d  f o r  s o f t e n i n g  i n  
some c a s e s ,  A l s o ,  mechan ica l .  a s s i s t a n c e  
was  u s u a l l y  n e e d e d .  Removal  o f  m o s t  
o f  t h e  f l u o r i d e s  w h i l e  t h e y  a r e  m o l t e n  
w i l l  s i m p l i f y  t h e  f i n a l  c l e a n i n g  
p roblern,  

P r e t r e a t m e u t  o f  P i p e l i n e  H e l i u m  
( L ,  A, Mann, .UP D i v i s i o n ) .  P r e t r e a t -  
ment o f  t h e  b u l k  hel . ium s u p p l y  w i l l  be  
a c c o m p l i s h e d  b y  u s i n g  t h e  f o l - l o w i n g  
e q u i p m e n t  ( i n  s e r i e s  a s  l i s t e d )  
( 1 )  d r y - i c e  c o l d  t r a p ,  ( 2 )  N a K  
b u b b l e r ,  ( 3 )  m o l t e n - f l u o r i d e  b u b b l e r ,  
(4) w a t e r - c o o l e d  c o l d  t r a p .  I t e m  3 
w a s  a d d e d  t o  p r e v i o u s  p r e t r e a t m e n t s  
s o  t h a t ,  the g a s  will h a v e  at l e a s t .  a 
s h o r t - t i m e  c o n t a c t  w i t h  t h e  t y p e  o f  
f l u o r i d e  m a t e r i a l  i t  i s  l a t e r  t o  
p r o t e c t ,  It,ern 4 was a d d e d  t o  remove  
~ T Q B S ,  c o n d e n s i b l e  v a p o r s ,  The e q u i p -  
ment i . s  b e i n g  c o n s t r u c t e d .  
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P i c k l i n g  P r o c e d u r e s  f o r  F l u o r i d e  
c o n t a i n e r s  ( U ,  C ,  V r e e l a n d ,  E ,  E .  
H o f f m a n ,  R ,  R. D a y ,  L. D ,  D y e r ,  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  Some e x p e r i m e n t s  
i n  w h i c h  v a r i o u s  p i c k l i n g  p r o c e d u r e s  
were  u s e d  on t y p e - 3 2 1 ,  -304 a n d  -446  
s t a i n l e s s  s t e c l s  a n d  I n c o n e l  h a v e  
b e e n  c a r r i e d  o u t  t o  d e t e r m i n e  t h e  
e f f i c i e n c y  o f  t h e  p i c k l i n g  p r o c e d u r e s  
on t h e s e  t y p e s  o f  a l l o y s ,  T h r e e - i n c h  
l e n g t h s  o f  1/2-  i n ,  t u b i n g  were  w e l d e d  
a t  o n e  e n d  t o  s u b j e c t  t h e m  t o  t h e  
o x i d i z i n g  c o n d i t i o n s  t h a t  o c c u r  i n  
t u b e  p r e p a r a t i o n  p r i o r  t o  s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t i n g ,  A f t e r  w e l d i n g ,  
t h e  t u b e s  w e r e  c u t  i n  h a l f ,  l o n g i -  
t u d i n a l l y ,  t o  f a c i l i t a t e  o h s e r v a t i o n  
o f  t h e  i n t e r i o r  s u r f a c e  o f  t h e  t u b e  
d u r i n g  and a f t e r  p i c k l i n g .  Some t e s t s  
w e r e  c o n d u c t e d  o n  1 by  1 b y  1 / 4 - i n .  
s p e c i m e n s  t h a t  had  been  o x i d i z e d  i n  an 
a i r  a t m o s p h e r e  f u r n a c e  a t  v a r i o u s  
t e m p e r a t u r e s  t o  t e s t  t h e  a c t i o n  o f  
t h e  p i c k l i n g  s o l u t i o n s  o n  o x i d e  
c o a t i n g s  t h a t  w e r e  h e a v i e r  t h a n  c o u l d  
b e  o b t a i n e d  o n  t h e  w e l d e d  t u b i n g .  
B e f o r e  p i c k l i n g ,  t h e  s p e c i m e n s  w e r e  
d e g r e a s e d  b y  i m m e r s i n g  i n  a 1 0 %  
s o l u t i o n  o f  s o d i u m  p h o s p h a t e  a t  93OC 
f o r  1 5  m i n ,  a n d  t h e n  r i n s e d  i n  warm 
w a t e r .  

'The p i c k l i n g  t r e a t m e n t s  t r i e d  a r e  
l i s t e d  b e l o w .  T r e a t m e n t s  t h a t  w e r e  
m o s t  s u c c e s s f u l  i n  t h e s e  t e s t s  w e r e  
3 ( b )  f o r  t ypes -321  and  -304 s t a i n l e s s  
s t e e l  a n d  4 f o r  t y p e - 4 4 6  s t a i n l e s s  
s t e e l  o r  I n c o n e l ,  T r e a t m e n t  4 f o r  
t y p e - 4 4 6  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  I n c o n e l  
was e f f e c t i v e  o n l y  € o r  l i g h t -  t e m p e r -  
c o l o r e d  o x i d e  f i l m s .  T r e a t m e n t  3 ( b )  
f o r  t y p e s - 3 0 4  and  -321  s t a i n l e s s  s t e e l  
a p p e a r e d  t o  b e  h e l p f u l  o n  a l l  t y p e s  
o f  o x i d e s  t e s t e d ,  bu t ,  i t  . w a s  m o s t  
e f f e c t i v e  on t h e  t h i n n e r  c o a t i n g s .  

1. ( a )  I m m e r s e  i n  V i r g o  f o r  1 5  m i n  
a t  615OC and r i n s e  i n  c o l d  w a t e r .  
i m m e r s e  i n  10% H,SO,, u s i n g  t h i o -  
u r e a  a s  i n h i b i t o r ,  f o r  30 min  a t  
65OC and r i n s e  i n  h o t  w a t e r ,  c o l d  
w a t e r ,  a n d  a g a i n  i n  h o t  w a t e r .  
I m m e r s e  i n  a s o l u t i o n  o f  1 0 %  
HNO, p l u s  1 1 / 2 %  h y d r o f l u o r i c  
a c i d  f o r  10 min a t  60°C and  r i n s e  
i n  c o l d  a n d  h o t  w a t e r .  Immerse  
i n  2 0 %  HNO, f o r  1./2 h r  a t  6 0 ° C  
and  r i n s e  i n  c o l d  a n d  b o t  w a t e r ,  
and d r y ,  

( b )  S u b s t i t u t e  H i b i t i t e  f o r  t h i o -  
u r e a  i n  1 (a), 

2 .  ( a )  I m m e r s e  i n  V i r g o  f o r  1 5  m i n  
a t  615OC and r i n s e  i n  c o l d  w a t e r .  
Immerse i n  10% H,SO,, u s i n g  t h i o -  
u r e a  a s  i n h i b i t o r ,  f o r  30 rnin a t  
65OC and r i n s e  i n  hot, w a t e r ,  c o l d  
w a t e r ,  and  a g a i n  i n  h o t  w a t e r .  

( b )  S u b s t i t u t e  H i b i t , i  t e  f o r  t h i o -  
u r e a  i n  2 ( a ) .  

3 .  ( a )  Immerse i n  1 0 %  II,SO,, u s i n g  
t h i o u r e a  a s  i n h i b i t o r ,  f o r  30 min 
a t  6S°C a n d  r i n s e  i n  h o t  w a t e r ,  
c o l d  w a t e r ,  and a g a i n  i n  h o t  w a t e r .  
Immerse i n  a s o l u t i o n  o f  10% HNQ, 
p l u s  1 1 / 2 %  HF f o r  1 0  m i n  a t  
6 0 ° C  a n d  r i n s e  i n  c o l d  a n d  h o t  
w a t e r .  I m m e r s e  i n  2 0 %  HNQ, f o r  
1 / 2  h r  a t  60°C a n d  r i n s e  i n  c o l d  
and  h o t  w a t e r ,  

( b )  S u b s t i t u t e  H i b i t i t e  f o r  
t h i o u r e a  i n  3 ( a ) .  

4. Immerse i n  a s o l u t i o n  o f  10% HNQ, 
a n d  4 t o  5% HF f o r  30  min a t  30°C 
and r i n s e  i n  c o l d  w a t e r .  

3 0  



FOR PERPOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

4.  REACTOR PHYSICS 

W .  K .  E r g e n ,  I\NP D i v i s i o n  

.. 

The b e l i e f  t h a t  t h e  c i r c u l a t i o n  o f  
t h e  f u e l  c a u s e s  d a m p i n g  o f  p o w e r  
o s c i l l a t i o n s  i n  a l l  p r a ~ t ~ i c a l  c a s e s  
h a s  b e e n  s ~ r e n g t h e n e d  f u r t h e r  b y  
t h e o r e t i c a l  c o n s i d e r a t i o n s .  F u r t h e r -  
m o r e ,  s p e c i f i c  ~ x a n i p l e s  h a v e  h e e n  
c o m p u t e d  on t h e  d i f f e r e n t i a l  a n a l y z e r  
a t  t h e  U n i v e r s i t y  o f  P e n n s y l v a n i a ,  a n d  
some o f  t h e  e x a m p l ~ s  show t h e  d a m p i n g  
t o  be e x t r e i i i e l y  p o w e r f u l ,  The d a m p i n g  
w i  11 c o u n t e r a c t  a n y  a n t i d a r n p i n g  
t e ride n c  i e s t h a t  t h e  c i r c u 1 a t i n  q - f u c 1 
r e a c t o r ,  l i k e  a n y  o t h e r  h i g h - p o R , e r c d  
r e a c t o r ,  m i g h t  h a v e  f o r  v a r i o u s  
r e a s o n s .  

T h e  c r i t i c a l - m a s s  a n d  p o w e r -  
d i s t r i b u t i o n  c a l  c u l  a t  i o n s  f o r  c i r c u  - 
l a t i n g - f u e l  a i r c r a f t  r e a c t o r s ,  a 1  t h o u g h  
i n c o m p l e t e ,  h a v e  b e e n  d i r e c t e d  t o w a r d  
d e t e r m i n i n g  how f a r  i t  i s  p o s s i b l e  t o  
go - i n  t h e  i n t e r e s t  o f  e a s e  o f  f a b r i -  
c a t i o n  and m e c h a n i c a l  r u g g e d n e s s  - i n  
i n c r e a s i n g  t h c  f u e l  t u b a  s i z e  a n d  
d e c r e a s i n g  t h e  n u m b e r  o f  t u b e s ,  In 
f a c t ,  t h e  l i m i t i n g  C R S P  o f  a homo-  
geneous f l u o r i d e  r e a c t o r  w i t h  a l l  t h e  
b e r y l l i u m  o x i d e - m o d e r a t o r  i n  t h e  
r e f l e c t o r  w a s  c o m p u t e d  ( c f . ,  " H e -  
f l e c  t o r - M o d e r  a t e d  C i r c u l a t i n g -  F u e  1 
R e a c t o r , "  s e c .  1) .  The c r i t i c a l  mass  
i n  t h i s  c a s e  i s  n o t  f a r  d i f f e r e n t  froril 
t h e  v a l u e s  o b t a i n e d  w i t h  m u l t i t u b e  
r e a c t o r s  - a v e r y  g r a t i f y i n g  r e s u l t .  
A p o s s i b l e  d i f f i c u l t y  may be a p o s i t i v e  
t e m p e r a t u r e  c o e f f i c i e n t  d u e  t o  t h e  
l a r g e  n u m b e r  o f  f i s s i o n s  c a u s e d  b y  
h i g h - e n e r g y  n e u t r o n s  

Work on t h e  a i r c r a f t  r e a c t o r  e x p e r i -  
m e n t  was d i r e c t e d  t o w a r d s  i m p o r t a n t ,  
b u t  more o r  l e s s  minor,  d e s i g n  q u e s t i o n s .  
I n  a d d i t i o n ,  t h e  l a r g e  n u m h c r  o f  ANP 
P h y s i c s  D i v i s i o n  m e m o r a n d u m s  o n  
c o m p u t a t i o n  a 1  t e c h n i q u e s  a n d  v a r  i o u s  
r e a c t o r  d e s i g n s  a r e b e i n g  r e v i e w e d  w i t h  
t h e  i n t e n t i o n  o f  a s s e m b l i n g  t h e  i n -  
f o r m a t i o n  i n t o  s y s t e m a t i c  r e p o r t s .  A 

g l o s s a r y  o f  r e a c t o r  t e r m s  i s  a l s o  
b e i n g  p r e p a r e d ,  

OSCILLATIONS IN THE G I R C U E A T I K G - F U E L  
A I R C R A F T  REACTOR 

S. Tamor,  ANP D i v i s i o n  

The k i n e t i c  e q u a t i o n s  o f  a somewhat  
i d e a l i z e d  c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r ,  
g i v e n  i n  t h e  l a s t  ANP q u a r t e r l y , ( ' )  
were  f u r t h e r  i n v e s t i g a t e d .  A t  t h e  
b e g i n n i n g  o f  t h c  r e p n r t i n g  p e r i o d  i t  
w a s  known t h a t  t h e  power o s c i l l a t i o n s  
a r e  a l w a y s  damped i f  t h e y  a r e  s m a l l  t o  
b e g i n  w i t h ,  and i t  seemed p l a u s i b l e  t h a t  
e v e n  l a r g e  o s c i l l a t i o n s  a r e  n e v e r  
a n t i  d amped . ( 9 

S o l u t i o n s  o f  t h e  k i n e t i c  e q u a t i o n s  
f o r  r e p r e s e n t a t i v e  v a l u e s  o f  t h e  
p a r a m e t e r s  rind i n i t i a l  c o n d i t i o n s  h a v e  
b e e n  o b t a i n e d  b y  P r o f e s s o r  C o r n e l i u s  
W e y g a n d t  a n d  h i s  s t a f f  o n  t h e  d i f -  
f e r e n t i a l  a n a l y z e r  o f  t h e  U n i v e r s i t y  
o f  P e n n s y l v a n i a .  T h e  d a t a  a r e  n o t  
e x p e c t e d  t o  a r r i v e  a t  Oak R i d g e  b e f o r e  
t h e  e n d  o f  t h e  p r e s e n t  r e p o r t i n g  
p e r i o d  , but, a p r e  1 i m i  n a r y  c ornmuni c a  t i on 
c o n f i r m s  t h a t  none  o f  t h e  s o l u t i o n s  i s  
a n t i d a m p e d ;  a n d ,  f u r t h e r m o r e ,  u n d e r  
some c o n d i t i o n s ,  t h e  d a m p i n g  d u e  t o  
t h e  c i r c u l a t i o n  o f  t h e  f u e l  i s  s o  
s t r o n g  t h a t ,  o n l y  a n  a p e r i o d i c  m o t i o n  
w i t h o u t  any  " r i n g i n g "  o c c u r s .  

A s  t o  t h e  g e n e r a l  t h e o r y  o f  t h e s e  
e q u a t i o n s ,  i t  w a s  shown t h a t  t h e  power  
a l w a y s  s t a y s  b e t w e e n  a n  u p p e r  a n d  a 

( " ~ i r c r a f t  ~ u c  t e a r  ~ r o p u ~ s  i o n  p r o j e c t  
Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  

( " F .  G .  P r o h a m m e r ,  N o t e  o n  t h e  L i n e a r  
K i n e t i c s  of t h e  ANP C i r c u l a t i n g - F u e l  R e a c t o r s ,  

March 1 0 .  1 9 5 2 .  OWL-1227 ,  p .  41 .  

Y - F 1 Q - 9 9  ( A p r i l  2 2 ,  1 9 5 2 ) .  

( 3 ) W .  K .  E r g e n ,  P h y s i c s  C o n s i d e r a t i o n s  o f  
C i r c u  1 a t  i n g - F u e  2 A e a c  t o r s ,  Y-F10-98 ( A p r i l  16, 
1 9 5 2 ) .  
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l o w e r b o u n d  d e t e r m i n e d  by t h e  p a r a m e t e r s  
o f  t h e  e q u a t i o n .  'In o t h e r  w o r d s ,  t h e r e  
a r e  c e r t a i n l y  n o  o s c i l l a t i o n s  w i t h  
a m p l i t u d e  t h a t  i n c r e a s e  t o  i n f i n i t y .  
The  p r a c t i c a l  v a l u e  o f  t h i s  s t a t e m e n t  
i s  somewhat  i m p a i r e d  by t h e  f a c t ,  t h a t  
t h e  bounds  a p p e a r  t o  h e  s e r i o u s  o v e r -  
e s t i m a t e s  o f  t h e  a m p l i t u d e s ,  and w h i l e  
t h e  o s c i l l a t i o n s  t h e m s e l v e s  may s t a y  
w i t h i n  a c c e p t a b l e  l i m i t s ,  i f  t h e  
b o u n d s  w e r e  r e a c h e d ,  i t  m i g h t  m e a n  
d e s t r u c t i o n  o f  t h e  r e a c t o r .  I t  was 
s h o w n  t h a t  n o  p e r i o d i c  o s c i l l a t i o n  
o t h e r  t h a n  t h e  o n e s  w i t h  p e r i o d  B / n  
c a n  p e r s i s t .  

C A L C U L A T I O N S  F O R  THE 
C I R C U L A T I N G -  F U E L  A R E  

C. B. M i l l s ,  ANP D i v i s i o n  

The f o l l o w i n g  r e s u l t s  were  o b t a i n e d  
f rom c a l c u l a t i o n s  a s s u m i n g  NaF-ReF2 -UF, 
f u e l  i n  t h e  c i r c u l a t i n g -  f u e l  ARE,  b u t  
t h e  r e s u l t s  a r e  e x p e c t e d  t o  h o l d  f o r  
t h e  r e c e n t l y  p r o p o s e d  Z r F 4 - b e a r i n g  
f u e l s  : 

1. Tf t h e  o u t e r m o s t  1 2  o r  2 4  f u e l  
t u b e s  i n  t h e  c o r e  w e r e  e l i m i n a t e d ,  
l e a v i n g  e v e r y t h i n g  e l s e  c o n s t a n t ,  t h e  
number o f  t u b e s  c o u l d  b e  r e d u c e d  f r o m  
t h e  o r i g i n a l l y  c o n t e m p l a t e d  7 8  t o  66 
o r  54. T h i s  would  mean a d e c r e a s e  i n  
r e a c t o r  s i z e ,  b u t  t h e  r e f l e c t o r  s i z e  
w o u l d  i n c r e a s e .  T h e  n e t  e f f e c t  o n  
t o t a l  u r a n i u m  i n v e s t m e n t  would  amount  
t o  a n  i n c r e a s e  o f  o n l y  a few p e r  c e n t  
f o r  e a c h  o f  t h e  two g r o u p s  o f  12  t u b e s  
e l i m i n a t e d .  H e n c e ,  f r o m  t h e  u r a n i u m  
i n v e s t m e n t  v i e w p o i n t ,  t h e r e  i s  n o  
o b j e c t i o n  t o  s o m e  r e d u c t i o n  o f  t h e  
number of  t u b e s . ( 4 )  

2 .  T h e  f i s s i o n  h e a t i n g  o f  t h e  AHE 
and ANP r e a c t o r s  was i n v e s t i g a t e d . ( 5 )  

3 .  An e n g i n e e r i n g  s i m p l i f i c a t i o n  
i n  t h e  r e a c t o r  c o u l d  be o b t a i n e d ,  i f  
t h e  i n e r t - s a l  t c o o l a n t  were e l i m i n a t e d .  
I f  t h e  f u e l - c o o l a n t  were  c i r c u l a t e d ,  
f o r  c o o l i n g  p u r p o s e s ,  t h r o u g h  t h e  
r e f l e c t o r ,  6 %  o f  t h e  f i s s i o n s  w o u l d  
o c c u r  i n  t h e  r e f l e c t o r ,  and  t h e  n e u t r o n  
l e a k a g e  w o u l d  i n c r e a s e  a n d  s h i f t  
solnewhat t o w a r d  h i g h e r  e n e r g i e s . ( 6 )  

From c a l c u l a t i o n s  a s s u m i n g  t h e  most  
r e c e n t l y  p r o p o s e d  Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l s ,  
t h e  f o l l o w i n g  r e s u l t s  were o b t a i n e d , ( ' )  

1. Two f u e l s  were  c o m p a r e d ;  t h e  
i n e r t  p a r t  ( f u e l  m i n u s  UF, )  o f  o n e  
h a d  t h e  f o l l o w i n g  c o m p o s i t i o n  ( i n  
m o l e  X): 43% Z r F , ,  37% NaF,  20% KF, 
a n d  t h e  i n e r t  p a r t  o f  t h e  o t h e r  w a s  
43% Z r F 4 ,  5% N a F ,  5 2 %  KF. T h e  f u e l  
w i t h  t h e  h i g h  KF c o n t e n t  g a v e  a 
c r i t i c a l  mass o n l y  1 0 %  g r e a t e r  t h a n  
t h a t  o f  t h e  l o w  KF c o n t e n t  f u e l  i n  
s p i t e  o f  t h e  l a r g e  K a b s o r p t i o n  c r o s s  
s e c t i o n .  

2 .  The  2 - i n .  I n c o n e l  l a y e r  a r o u n d  
t h e  r e a c t o r  d o e s  n o t  a c t  a p p r e c i a b l y  
a s  a r e f l e c t o r ,  s i n c e  t h e  n e u t r o n  
s p e c t r u m  i s  r a t , h e r  low i n  e n e r g y .  

3 .  F o r  t h e  2 0 %  KF c o n t e n t  f u e l ,  
t h e  " b e s t  g u e s s "  f o r  t h e  t o t a l  u r a n i u m  
r e q u i r e m e n t  i s  1 2 4  l b  o f  9 3 . 4 %  a s s a y  
U 2 3 5 .  T h i s  i n c l u d e s  t h e  u r a n i u m  i n  
t h e  r e a c t o r  a n d  t h e  e x t e r n a l  c i r c u i t ,  

1 . 0 3 4 , ( 8 )  a d d i t i o n a l  u r a n i u m  f o r  
c o n t r o l ,  a n d  u r a n i u m  i n  t u b e  b e n d s  a t  
t h e  e n d s  o f  t h e  c o r e .  

- w i t h  a l l o w a n c e  b e i n g  made f o r  k e f  - 

4 .  T h e  i m p o r t a n t  r e a c t i v i t y  c o -  
e f f i c i e n t s  

~~ 

( 4 ) ~ .  B .  Mills, ~ p t i m i z a t i o n  o f  C o r e  ~ r z e  f o r  
t h e  C i r c u l a t i n g - F u e l  A R E  R e a c t o r ,  Y - F 1 0 - 9 6  
( M a r c h  2 8 .  1 9 5 2 ) .  

B. M i l l s ,  F i s s i o n  H e a t i n g  o f  M o d e r a t o r  
a n d  F u e l - C o o l a n t  o f  t h e  ANP a n d  ARE R e a c t o r s ,  
y - F 1 0 - 9 0  ( A p r i l  7 ,  1952). 

("C. 

(6)C. B. Mills, 

( 7 ) C .  B. M i l l s ,  S t a t i c s  o f  t h e  ARE R e a c t o r ,  

( " 0 ~ .  c i t . ,  OPNL-1227.  p .  50 .  

ARE w i t h  F u e l - C o o l a n t  i n  t h e  
R e f l e c t o r ,  Y - F 1 0 - 9 1  ( F e b .  2 7 ,  1 9 5 2 ) .  

Summary R e p o r t ,  Y - F 1 0 - 1 0 3  (May 8 ,  1952). 
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EOD ENDING JUNE 18, 1952 

CORE 
rl)iVST17UmT 

- 
Uranium 

Zirconium 

Potassium 

Sodium 

F1 u o r i n e  

a n d  

___I _ _ ~ I I -  
_l_ll_____ 

NUMBER OF NEUTRGNS NOHMALJZED 
TO 1 FISSIW (2.5 neutrons) 

PER WBTC CENTIMETER OF CORE 
- 
1.113 

9 . 9  x 

0.171 

2.9 1 0 - ~  

7.0  IO-^ 

a r e  0 . 4  a n d  0 . 5 ,  r e s p e c t i v e l y  - t h e  
same a s  q u o t e d  i n  t h e  l a s t  q u a r t e r l y . ( ' )  

Eeryl1 ium 

5 .  About  t w o - t h i r d s  of t h e  f i s s i o n s  
a r e  t h e r m a l .  

2 . 4 9  x 

6 .  The a p p r o x i m a t e  d i s t r i b u t i o n  o f  
t h e  n e u t r o n  a b s o r p t i o n  o v e r  t h e  r e a c t o r  
c o n s t i t u e n t s  i n  t h e  r e a c t o r  i s  g i v e n  
i n  T a b l e  1 .  

0 . 4 0 9  

__ .. l o  -- 

In c Oil e I 

Oxygen 

7 .  When t h e  a i r c r a f t  r e a c t o r  
e x p e r i m e n t  i s  c o m p l e t e d ,  t h e  f u e l -  
c o o l a n t  w i l l  b e  d u m p e d  i n t o  a t a n k  
c o o l e d  b y  w a t e r  i n  2 - i n .  t u b i r i g .  
Assuming 1 0 0  l b  o f  U235 i n  t h e  e q u i v a -  
l e n t  o f  a 1 . 8 - f t - r a d i u s  s p h e r e  a n d  
c 81-1s i d e r i n g  t h e  s e  1 f - s h i e  1d i n g  o f  t h e  
u r a n i u m  a s  w e l l  a s  o f  t h e  w a t e r ,  t h e  
t a n k  will be s u b c r i t i c a l .  F u r t h e r m o r e ,  
b a r o n  w i l l  be  a d d e d  t o  t h e  c o o l i n g  
w a ~ e r  a s  a s a f e t y  f a c t o r .  

8.  The  l o a d i n g  o f  t h e  ARE w i l l  be 
a c c o m p l i s h e d  by s l o w l y  a d d i n g  a r i c h  
s o l u t i o n  o f  u r a n i u m  t o  t h e  h o t ,  c i r c u -  
l a t i n g  c o o l a n t .  An e s t i m a t e  o f  t h e  
c r i t i c a l i t y  o f  1 5 0  l b  o f  I J 2 3 5  i n  
1 . 3  f t 3  o f  r i c h  f u e l  s o l u t i o n  g a v e  a 
v a l u e  f o r  k o f  0 . 4 5 ,  w h i c h  i s  f a r  
s u b c r i t i c a l .  e f f  

ODS FOR REACTOR COMPUTATION 

B .  T. Macan ley  C. R .  Mills 
ANP D i v i s i o n  

T h e  R e a c t o r  P h y s i c s  g r o u p  i s  
a t t e m p t i n g  t o  expand  i t s  c o m p u t a t i o n a l  
t e c h n i q u e s  t o  c o v e r  r e a c t o r s  w i t h  
h y d r o g e n  i n  t h e  c o r e  a n d / o r  r e f l e c t o r .  
No e n t i r e l y  s a t i s f a c t o r y  m e t h o d  t o  
t a k e  i n t o  a c c o u n t  t h e  c o r r e l a t i o n  
b e t w e e n  s c a t t e r i n g  a n g l e  and  e n e r g y  
l o s s  h a s  b e e n  f o u n d ,  arrd o t h e r  u n -  
s o l v e d  p r o b l e m s  e x i s t .  N e v e r t h e l e s s ,  
c o r r e s p o n d e n c e  b e t w e e n  c a l c u l a t i o n s  
a n d  t h e  few a v a i l a b l e  e x p e r i m e n t s  i s  
q u i t e  s a t i s f a c t o r y ,  a t  l e a s t  a s  f a r  a s  
t h e  c r i t i c a l  m a s s  i s  c o n c e r n e d .  N o  
e x p e r i m e n t a l  d a t a  a r e  a v a i l a b l e  
r e g a r d i n g  p o w e r  d i s t r i b u t i o n  a n d  
n e u t r o n  s p e c t r u m ,  a n d  t h i s ,  t o g e t h e r  
w i t h  t h e  above  o b j e c t i o n s  on t h e o r e t i c a l  
g r o u n d s ,  p r e v e r r  t s  r e p o r t i n g  t h e s e  
a t t e m p t s  f o r  g e n e r a l  c i r c u l a t i o n  a t  
p r e s e n t .  

I n  o r d e r  t o  s i m p l i f y  t h e  s u r v e y  o f  
v a r i a t i o n s  o f  t h e  ARE a n d  s i m i l a r  
r e a c t o r s ,  t h e  r e s u l t s  o f  t h e  t w o - g r o u p  
e q u a t i o n s  f o r  t h e  c r i t i c a l  mass h a v e  
h e e n  p r e s e n t e d ,  ( l o )  w i t h  p a r a m e t e r s  o f  
t h e  e q u a t i o n s  g i v e n  n u m e r i c a l l y  f o r  
a b e r y l l i u m  o x i d e  m o d e r a t o r .  T h e  
e q u a t i o n s  p r o v e  q u i t e  v a l u a b l e ,  s i n c e  
t h e y  a g r e e  w i t h i n  a few p e r  c e n t  w i t h  
t h e  r e s u l t s  o f  t h e  mach ine  c a l c u l a t i o n s .  

(lo)@o B. Mills. A S i m p l e  C r i t i c a l i t y  R e l o t i o n  
for Br M o d e r a t e d  I n t e r m e d i a t e  R e a c t o r s ,  Y-F10-93 
( M a r c h  10, 1952). 
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5 .  CHITlCAL E X P E R I M E N T S  
A. D. C a l l i h a n ,  

T h e  i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  d i r e c t -  
c y c l e  a i r c r a f t  r e a c t o r  h a s  c o n t i n u e d  
d u r i n g  t h i s  q u a r t e r  w i t h  t h e  u s e  o f  
t h e  c r i t i c a l  a s s e m b l y  d e s c r i b e d  i n  t h e  
p r e c e d i n g  r e p o r t ,  F i s s i o n - r a t e  and  
n e u t r o n - f  l u x  m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
made and f u r t h e r  c h a n g e s  i n  r e a c t i v i t y  
p r o d u c e d  by r e f  l e c t o r  m o d i f i c a t i o n s  
h a v e  b e e n  o b s e r v e d ,  A s i g n i f i c a n t  
r e a r r a n g e m e n t  o f  t h e  c o m p o n e n t s  t h a t  
was  i n t e n d e d  t o  r e d u c e  t h e  n e u t r o n  
c h a n n e l i n g  d e c r e a s e d  t h e  r e a c t i v i t y  t o  
a d e g r e e  r e q u i r i n g  a d d i t i o n a l  e n d  
r e f l e c t o r  L O  r e t a i n  a c r i t i c a l  s y s t e m .  
T h i s  new a s s e m b l y  h a s  a t e m p e r a t u r e  
r e s p o n s e  s i m i l a r  t o  t h a t  o f  t h e  
e a r l i e r  one .  

The components  o f t h e  l o w - t e m p e r a t u r e  
mockup o f  t h e  ARE a r e  b e i n g  a s s e m b l e d  
a n d  t h e  f u e l  c o m p o s i t i o n  h a s  b e e n  
m o d i f i e d  t o  c o n f o r m  c l o s e l y  w i t h  t h e  
p r e s e n t  ARE f u e l  d e s i g n .  Z i r c o n i u m  
o x i d e  i s  t o b e  s u b s t i t u t e d  f o r  z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  s i n c e  t h e  l a t t e r  i s  u n a v a i l a b l e  
a t  t h i s  t i m e .  

A r e s u m e  o f  t h e  r e s u l t s  f r o m  a n  
e a r l i e r  s e r i e s  o f  e x p e r i m e n t s  w i t h  
a g r a p h i t e - m o d e r a t e d  r e a c t o r  i s  
i n c l u d e d ,  

DIRECT-CYCLE REACTOR 

E .  V. Haake D. V. P. W i l l i a m s  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

R. C .  Keen 
L o u i s i a n a  S t a t e  U n i v e r s i t y  

W .  G. Kennedy 
P r a t t  and W h i t n e y  A i r c r a f t  D i v i s i o n  

Dun lap  S c o t t  
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T h e  r e s u l t s  r e p o r t e d  h e r e  w e r e  
o b t a i n e d  i n  a p r o g r a m  c a r r i e d  on  by  

P h y s i c s  D i v i s i o n  

Oak  R i d g e  N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  a t  t h e  
r e q u e s t  o f t h e  G e n e r a l  E l e c t r i c  Company 
t o  p r o v i d e  d e s i g n  d a t a  f o r  t h e  w a t e r -  
m o d e r a l e d ,  a i r - c o o l e d  a i r c r a f t  r e a c t o r .  
Two a r r a n g e m e n t s  o f  t h e  r e a c t o r  l o a d i n g  
h a v e  t h u s  f a r  b e e n  m a d e :  o n e ,  now 
r e f e r r e d  t o  a s  t h e  " s h e l f  t y p e , "  h a s  
been  d e s c r i b e d  corople t e  l y  e 1 sewhere  ;( ) 

and t h e  s e c o n d ,  c a l l e d  t h e  "box t y p e , "  
w i l l  be  d e s c r i b e d  h e r e .  D a t a  s h o w i n g  
t h e  dependence  o f  r e a c t i v i t y  on v a r i o u s  
composi t ,e  r e f l e c t o r s  have  been  r e p o r t e d  
e l s e w h e r e . ( 2 )  

She1  f-Type Reactor Assembly .  S t u d i e s  
h a v e  b e e n  made o f  t h e  power  d i s t r i -  
b u t i o n ,  n e u t r o n - f l u x  d i s t r i b u t i o n ,  and 
s e l f - s h i e l d i n g  o f  a s h e l f  t y p e  o f  
r e a c t o r  a s s e m b l y .  

P o w e r  D i s t r i b u t i o n .  A g r o s s  power 
d i s t r i b u t i o n  t h r o u g h o u t  t h e  c o r e o f t h e  
r e a c t o r  a s s e m b l y  s h o w n  i n  t h e  p r e -  
c e d i n g  r e p o r t ( ' )  h a s  been  m e a s u r e d  by 
t h e  u s u a l  " c a t c h e r - f o i l "  m e t h o d  i n  
w h i c h  aluminum p l a c e d  i n  c o n t a c t  w i t h  
t h e  m e t a l l i c  uran ium c o l l e c t s  r e c o i l i n g  
f i s s i o n  f r a g m e n t s ,  T h e  r e s u l t i n g  
a c t i v i t y  i s  a m e a s u r e  o f  t h e  f i s s i o n  
r a t e ,  T h i s  d i s t r i b u t i o n ,  a l o n g  t h e  
a x i s  o f  t h e  r e a c t o r ,  i s  s h o w n  i n  
F i g .  11 i n  wh ich  t h e  r e l a t i v e  a c t i v i t y  
i s  p l o t t e d  a g a i n s t ,  t h e  d i s t a n c e  f r o m  
t h e  m i d - p l a n e .  T h e  d i s t r i b u t i o n  i s  
a l s o  shown i n  a d i r e c t i o n  p a r a l l e l  t o  
t h e  a x i s  a t  t h r e e  l o c a t i o n s  on t h e  
p e r i p h e r y  o f  t h e  c o r e .  Some f i s s i o n  
r a t e  d a t a  were a l s o  o b t a i n e d  by c o u n t -  
i n g  t h e  i n d u c e d  a c t i v i t y  i n  t h e  u ran ium 
and t h e  r e s u l t s  a r e  p l o t t e d .  I t  i s  t o  
be n o t e d  t h a t  t h e  t w o  m e t h o d s  a r e  
c ons i s  t e n t  . 

( l ) A i r c r a f t N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  M a r c h  1 0 .  1 9 5 2 .  
O W L - 1 2 2 7 ,  p .  5 9 - 6 0 .  

( ' )A .  D .  C a l l i h a n ,  P r e l  i r i n a r y  D i r e c t  C y c l e  
R e a c t o r  A s s e r b l y .  P a r t  I ,  Y - B 2 3 - 1  ( F e b .  2 6 ,  
1 9 5 2 ) ;  a n d  P a r t  X I ,  Y - 8 2 3 - 2  ( M a y  21, 1 9 5 2 ) .  
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Fig. 11. Power Distributions Extending from Reactor  M i d - p l a n e  t o  Graphite  
End R e f l e c t o r .  

N e u t r o n - F l u x  D i s t r i b u t i o n .  T h e  
n e u t r o n - f l u x  d i s t r i b u t i o n s  a l o n g  a 
r a d i u s  v e r t i c a l l y  b e l o w  t h e  a x i s  i n  
t h e  m i d - p l a n e  o f  t h e  r e a c t o r  a n d  
e x t e n d i n g  i n t o  t h e  b e r y l l i u m  r e f l e c t o r  
a r e  p l o t t e d  i n  F i g .  1 2 .  T h e  r e s u l t s  
a r e  f r o m  t h e  a c t i v a t i o n  of i n d i u m  
f o i l s ,  b o t h  b a r e  a n d  c o v e r e d  by 2 0  
m i l s  o f  c a d m i u r n .  T h e  d i f f e r e n c e  
b e t w e e n  t h e  t w o  e x p e r i m e n t a l  c u r v e s  
s h o w s  t h e  d i s t r i b u t i o n  o f  n e u t r o n s  

w i t h  e n e r g i e s  b e l o w  t h e  cadmium c u t -  
o f f  a t  a b o u t  0.5 ev. 

Self-shielding. T h e  u r a n i u m  f u e l  
p i e c e s  a r e  0 . 0 1  i n .  t h i c k ,  a n d  a 
m e a s u r e m e n t  h a s  b e e n  m a d e  o f  t h e  
s h i e l d i n g  i m p o s e d  by t h e  u r a n i u m  o n  
f i s s i o n  n e u t r o n s .  I t  was p o s s i b l e  to 
s u b s t i t u t e  f i v e  d i s k s ,  e a c h  0 .002  i n .  
t h i c k ,  f o r  o n e  o f  t h e  0 . 0 1 - i n . - t h i c k  
f u e l  p i e c e s  and t o  i n t e r p o s e  a luminum 
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F i g .  12 .  Gross Indium Traverse  V e r t i c a l l y  Down i n  Plane  of  I n t e r f a c e  (Rl-12 
through m-22). 

f o i l  b e t w e e n  a d j a c e n t  d i s k s .  T h e  
r e s u l t i n g  f i s s i o n  f r a g m e n t  a c t i v i t i e s  
a s  measured  by t h e  aluminum f o i l s  show 
t h e  v a r i a t i o n  o f  f i s s i o n  r a t e  t h r o u g h  
t h e  f u e l  a n d  i n d i c a t e  a n  a v e r a g e  
f i s s i o n  r a t e  o f  88% o f  t h a t  o n  t h e  
s u r f a c e ,  A s  a m e a s u r e  o f  t h e  e n e r g y  
o f  t h e  n e u t r o n s  p r o d u c i n g  f i s s i o n ,  t h e  
f i s s i o n  r a t e  o f  a f u e l  d i s k  w a s  
m e a s u r e d  w i t h  a n d  w i t h o u t  a 2 0 - m i l  
cadmium c o v e r .  I t  was shown t h a t  a b o u t  
9 0 %  o f  t h e  f i s s i o n s  a r e  c a u s e d  b y  
n e u t r o n s  w i t h  e n e r g i e s  b e l o w  t h e  
cadmium c u t - o f f ,  

B o x - T y p e  R e a c t o r  A s s e m b l y .  I n  
a n o t h e r  d e s i g n  o f  t h e  d i r e c t - c y c l e  
r e a c t o r ;  t h e  a l t e r n a t e  m o d e r a t o r  a n d  
f u e l - c o o l a n t  c h a n n e l s  a r e  a n n u l a r .  I n  
o r d e r  t o  m o r e  n e a r l y  s i m u l a t e  t h i s  
d e s i g n  i n  t h e  mockup d i s c u s s e d  h e r e ,  

some o f  t h e  e l e m e n t s ( 3 )  c o n s i s t i n g  o f  
p l a s t i c ,  s t a i n l e s s  s t e e l ,  a n d  u r a n i u m  
were  r o t a t e d  t h r o u g h  90 d e g  w i t h  t h e  
i n t e n t  o f  r e d u c i n g  t h e  c h a n n e l i n g  i n  
t h e  h o r i z o n t a l  f u e l  l a y e r s  o f  t h e  
f i r s t  a s s e m b l y .  T h e  f i n a l  l o a d i n g  
a r r a n g e m e n t ,  o f  t h i s  model  i s  shown i n  
F i g .  1 3 .  The c o m p o n e n t s  a r e  t h e  same 
a s  i n  t h e  s h e l f  t y p e  w i t h  two s i g n i f i -  
c a n t  e x c e p t i o n s :  t h e  p l a s t i c  w a s  
o m i t t e d  f rom t h e  c e n t r a l  e l e m e n t ,  M -  1 2 ,  
t o  g i v e  b e t t e r  s y m m e t r y ,  a n d  a n  
a d d i t i o n a l  2 i n .  of  g r a p h i t e  r e f l e c t o r  
( a  t o t a l  o f  8 i n . )  were  r e q u i r e d  o n  
o n e  e n d  t o  make t h e  s y s t e m  c r i t i c a l .  
I t  h a s  n o t  y e t  b e e n  p o s s i b l e t o  m e a s u r e  

( 3 ) I t  i s  r e c a l l e d  t h a t  a f u e l  e l e m e n t  i s  a 
r e c t a n g u l a r  p a r a l l e l e p i p e d ,  2 7 / 8  b y  36  i n . ,  w i t h  
t h e  l o n g  d i m e n s i o n  h o r i z o n t a l .  In cross s e c t i o n  
i t  c o n s i s t s  o f  p l a s t i c ,  1 b y  2 7/8 i n . ,  a n d  a n  
o p e n  s t r u c t u r e ,  1 7 / 8  b y  2 7 / 8  i n . ,  c o n t a i n i n g  
t h i n  s t a i n l e s s  s t e e l  s h e e t s ,  u r a n i u m  m e t a l ,  a n d  
v o i d s .  
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t h e  n e t  loss i n  r e a c t i v i t y  i n c u r r e d  by 
t h e  f u e l  e l e m e n t  r o t a t i o n ,  b u t  i t  i s  
e s t i m a t e d  a t  o n e  d o l l a r ,  t h a t  i s ,  a 
c h a n g e  i n  r e a c t i v i t y  o f  t h e  o r d e r  o f  
t h e  d e l a y  f r a c t i o n  of f i s s i o n  n e u t r o n s .  

C o n t r o l  R o d  C a l i b r a t i o n .  A l l  
c o n t r o l  r o d s  h a v e  b e e n  r e c a l i b r a t e d  
and f o u n d  t o  b e  c o m p a r a b l e  i n  v a l u e  t o  
t h o s e  o f  t h e  s h e l f - t y p e  r e a c t o r  e x c e p t  
t h e  o n e  a t  t h e  c e n t e r ,  w h i c h ,  a s  
p o i n t e d  o u t  a b o v e ,  d o e s  n o t  c o n t a i n  
p l a s t i c .  I t s  r e m o v a l  c o r r e s p o n d s  t o  a 
d e c r e a s e  i n  r e a c t i v i t y  o f  2 9  c e n t s ,  
w h e r e a s  e a c h  o f  t h e  o t h e r  r o d s  c o r r e -  
s p o n d s  t o  a b o u t  1 7  c e n t s .  T h i s  d i f -  
f e r e n c e  i s  d u e  t o  t h e  v a r i a t i o n  i n  
n e u t r o n  d i s t r i b u t i o n  c a u s e d  b y  t h e  
c h a n g e  i n  p l a s t i c  d i s t r i b u t i o n .  I t  i s  
i n t e r e s t i n g  t o  n o t e  t h a t  t h e  c a l i -  
b r a t i o n s  o f  t h e  r o d s  a r e  u n a f f e c t e d  by 
a t r a n s v e r s e  g a p  u p  t o  0 . 8  i n . t h i c k  a t  
t h e  r e a c t o r  m i d - p l a n e .  

xgmperature Effects. The d e p e n d e n c e  
o f  r e a c t i v i t y  on r e a c t o r  t e m p e r a t u r e ,  
r e f e r r e d  t o  i n  F i g ,  1 9  o f  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t ,  ( was a g a i n  e x a m i n e d  and found 
t o  b e  g r e a t e r  f o r  t h e  p r e s e n t  a s s e m b l y .  
The c u r r e n t  v a l u e i s  1 .46  + / O F  compared 
w i t h  1 . 2 5  $ / O F  i n  t h e  s h e l f - t y p e  
r e a c t o r .  

Variation ofheactivity with Plastic 
T h i c k n e s s .  A l s o  o f  i n t e r e s t ,  w a s  a n  
e x p e r i m e n t  i n  w h i c h  t h e  v a r i a t i o n  i n  
r e a c t i v i t y  w i t h  p l a s t i c - l a y e r  t h i c k n e s s  
w a s  m e a s u r e d .  T h e  t h i c k n e s s  o f  t h e  
p l a s t i c  i n  c e l l s  d e s i g n a t e d  by c o l u m n  
K and rows 1 t h r o u g h  1 6  i n  F i g ,  13 was 
v a r i e d  f r o m  0 . 5  t o  1 . 2 5  i n .  a n d  c o n -  
c o m i t a n t  c h a n g e s  i n  r e a c t i v i t y  were 
n o t e d .  T h e  v o i d  r e s u l t i n g  from t h e  
r e m o v a l  o f  t h e  p l a s t i c  was n o t  f i l l e d  
a n d  i n  t h e  l a s t  t e s t  o n e  s t a i n l e s s  
s t e e l  s h e e t  w a s  r e m o v e d .  I t  w a s  
o b s e r v e d  t h a t  t h e  r e a c t i v i t y  w a s  a 
maximum w i t h  t h e  p l a s t i c  7 / 8  i n .  t h i c k  
a n d  t h a t  i t  f e l l  s h a r p l y w i t h  t h i c k n e s s  
c h a n g e s  i n  b o t h  d i r e c t i o n s .  A r e d u c t i o n  
t o  0 . 5  i n .  and a n  i n c r e a s e  t o  1 . 2 5  i n .  
d e c r e a s e d  t h e  r e a c t i v i t y  a b o u t  10 c e n t s .  

V a r i a t i o n  o f  R e a c t i v i t y  w i t h  
Separation at Reactor Mid-Plane. The 
c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  a s s e m b l y  i n  two 
p a r t s ,  o n e  o f  w h i c h  i s  m o v a b l e  b y  
r e m o t e  c o n t r o l ,  p e r m i t t e d  s e p a r a t i n g  
t h e  c o r e  a l o n g  i t s  m i d - p l a n e  i n  a n  
a x i a l  d i r e c t i o n .  T h e  a c c o m p a n y i n g  
c h a n g e s  i n  r e a c t i v i t y  h a v e  b e e n  
m e a s u r e d  a n d  t h e  r e s u l t s  a r e  shown i n  
F i g .  14  i n  w h i c h  t h e  s e p a r a t i o n  o f  t h e  
p a r t s  i s  p l o t t e d  a g a i n s t  t h e  c o r -  
r e s p o n d i n g  r e a c t i v i t y  c h a n g e .  T h e  
a c c u r a c y  o f  t h e  s e p a r a t i o n  d i s t a n c e s  
i s  n o  g r e a t e r  t h a n  k O . 0 2  i n c h .  T h e  
p u r p o s e  o f  t h e  e x p e r i m e n t  w a s  t o  
a s c e r t a i n  t h e  d e g r e e  o f  o p e r a t i o n a l  
s a f e t y  i n c o r p o r a t e d  i n  t h e  m e c h a n i s m  
f o r  s e p a r a t i n g  t h e  p a r t s  o f  t h e  
a s  s e in b 1 y . 
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CIRCULATING-FUEL REACTOR 

D. S c o t t ,  ANP D i v i s i o n  

A p r e l i m i n a r y ,  e x p e r i m e n t a l  s t u d y  o f  
t h e  n u c l e a r  d e s i g n  o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  
r e a c t o r  i s  t o  b e  m a d e  d u r i n g  t h e  
summer  o f  1 9 5 2  a t  ORNL b y  b u i l d i n g  
some o f  t h e  m a j o r  c o m p o n e n t s  i n t o  a 
s y s t e m  t h a t  w i l l  be  made c r i t i c a l  w i t h  
e n r i c h e d  u r a n i u m .  T h e  e x p e r i m e n t s  
w i l l  b e  d o n e  a t  a p o w e r  l e v e l  o f  t h e  
o r d e r  o f  1 w ,  maximum, a n d  a t  r o o m  
t e m p e r a t u r e ,  and w i l l  y i e l d  i n f o r m a t i o n  
o n  u r a n i u m  r e q u i r e m e n t s ,  c o n t r o l  
p r o b l e m s ,  a n d  power  a n d  n e u t r o n - f l u x  
d i s t r i b u t i o n s ,  I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  
a s s e m b l y  o f  t h e  mockup w i l l  commence 
J u n e  1 a n d  t h a t  t h e  s y s t e m  w i l l  b e  
made c r i t i c a l  a r o u n d  J u l y  15. 

Reactor  Materials. T h e  b e r y l l i u m  
o x i d e  h e x a g o n a l  b l o c k s  p r e p a r e d  f o r  t h e  
ARE w i l l  b e  u s e d  a s  t h e  r e f l e c t o r  a n d  
m o d e r a t o r  i n  t h e s e  e x p e r i m e n t s  a n d  
t r a n s f e r r e d  t o  t h e  A R E  l a t e r .  T h e  
f u e l  i s  t o  be a d r y - p a c k e d  powder w i t h  
n u c l e a r  p r o p e r t i e s  c l o s e l y  a p p r o x i -  
m a t i n g  t h o s e  o f  t h e  A R E  f u e l  ( c f . ,  
s e c .  1 0 ) .  A t  p r e s e n t  t h e  ARE f u e l  i s  
d e s i g n e d  t o  be a m o l t e n  m i x t u r e  o f  t h e  

f l u o r i d e s  Z r F , ,  NaF, and UF,, w i t h  t h e  
p o s s i b l e  i n c l u s i o n  o f  some KF. I n  t h i s  
p r e l i m i n a r y  a s s e m b l y  t h e  f u e l  i s  
e x p e c t e d  t o  b e  a m i x t u r e  o f  Z r O , ,  NaF, 
e n r i c h e d  UF,, a n d  g r a p h i t e .  The ZrO,  
i s  b e i n g  s u b s t i t u t e d  f o r  t h e  Z r F 4  
b e c a u s e  t h e  l a t t e r  i s  u n a v a i l a b l e  a t  
t h i s  t i m e ;  t h e  g r a p h i t e  i s  b e i n g  added  
t o  g i v e  a t o t a l  s c a t t e r i n g  c r o s s  
s e c t i o n  o f  oxygen and c a r b o n  e q u i v a l e n t  
t o  t h a t  o f  t h e  f l u o r i n e .  T h e  compo- 
s i t i o n  w i l l  b e  t h a t  r e q u i r e d  t o  g i v e  
t h e  d e s i g n e d  u r a n i u m  d e n s i t y  o f  t h e  

. 4 R E  f u e l .  I t  i s  p r o b a b l e  t h a t  t h e  
r a t i o  o f  z i r c o n i u m  t o  s o d i u m  f l u o r i d e  
w i l l  a p p r o a c h  ARE d e s i g n ,  b u t t h e  o v e r -  
a l l  d e n s i t y  w i l l  b e  s o m e w h a t  l o w e r .  
The s i m u l a t e d  r e f l e c t o r  c o o l a n t  o f  t h e  
A R E  t o  b e  u s e d  i n  t h i s  p r e l i m i n a r y  
s t u d y  h a s  t h e  same c o m p o s i t i o n  a s  t h e  
f u e l ,  w i t h  t h e  o m i s s i o n  o f  t h e  UF,. 

T h e s e  i n a t e r i a l s  w i l l  be  p a c k e d  a s  a 
d r y  powder  i n  s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e s ,  
1 1 /4  i n .  i n  d i a m e t e r  and 40 i n .  l o n g ,  
w h i c h  c a n  b e  s e a l e d  t o  m i n i m i z e  m o i s t u r e  
p i c k - u p .  The s t a c k  o f  b e r y l l i u m  o x i d e  
b l o c k s  will be s u r r o u n d e d  by a n  I n c o n e l  
s h e l l .  

Reactor Assembly. T h e  b e r y l l i u m  
o x i d e  b l o c k s  w i l l  b e  s t a c k e d ,  w i t h  
a x e s  v e r t i c a l ,  i n  a r i g h t  c y l i n d e r ,  
a l s o  w i t h  i t s  a x i s  v e r t i c a l ,  3 6  i n .  
h i g h  a n d  4 7  i n .  i n  d i a m e t e r .  l 'he  
f u e l  a n d  c o o l a n t  m i x t u r e s  i n  s t a i n l e s s  
s t e e l  t u b e s  w i l l  be  p l a c e d  v e r t i c a l l y  
t h r o u g h  t h e  a x i a l  h o l e s  i n  t h e  b e r y l l i u m  
o x i d e  b l o c k s .  Some o f  t h e  t u b e s  w i l l  
b e  m o v a b l e ,  by rei i iote  o p e r a t i o n ,  a n d  
w i l l  s e r v e  a s  c o n t r o l  r o d s .  A s e c t i o n  
o f  t u b i n g  c o n t a i n i n g  a n u c l e a r  p o i s o n  
w i l l  b e  a t t a c h e d  a b o v e  o t h e r  f u e l  
e l e m e n t s .  T h e  f u e l  e l e m e n t s  w i l l  be  
m a g n e t i c a l l y  s u p p o r t c d .  Upon r e l e a s e  
by t h e  m a g n e t ,  t h e  f u e l  t u b e s  w i l l  
f a l l  o u t  o f  t h e  c o r e  a n d  w i l l  b e  
r e p l a c e d  by t h e  p o i s o n .  T h i s  s a f e t y  
mechanism w i l l  b e  o p e r a t e d  b o t h  m a n u a l l y  
a n d  by a h i g h - f l u x - l e v e l  d e t e c t i o n  
i n s t r u m e n t  . 
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FOR PERIOD ENDING J U N E  1 0 ,  1 9 5 2  

P r o v i s i o n s  w i l l  b e  made  f o r  i n -  
s e r t i n g  n e u t r o n - d e t e c t i n g  f o i l s ,  s u c h  
a s  i n d i u m  a n d  g o l d ,  t h r o u g h  t h e  r e -  
f l e c t o r  a n d  m o d e r a t o r ,  T h e  u s u a l  
ne u t r on - a rid gamma - s P n s i t i v e  d e  t e c t o r  s 

will b e  p l a c e d  a d j a c e n t  t o  t h e  a s s e m b l y  
f o r  o p e r a t i o n a l  c o n t r o l  a n d  s a f e t y .  
They w i l l  f e e d  r e c o r d i n g  and  i n d i c a t i n g  
i n s t r u m e n t s  i n  t h e  c o n t r o l  room. 

GRAPHITE REACTOR 

E .  L .  Ziiiiinerman, P h y s i c s  D i v i s i o n  

.4 c r i t i c a l  a s s e m b l y  o f  e n r i c h e d  
u r a n i u m  a n d  g r a p h i t e  was d e s c r i b e d  i n  
e a r l i e r  r e p o r t s , ( 4 )  a n d  a summary o f  
t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  w i t h  t h i s  a s s e m b l y  
i s  g i v e n  h e r r .  The c o r e  o f  t h e  a s s e m b l y  
w a s  e s s e n t i a l l y  a c u b r  4 5  by 4 5  b y  
4 4 . 1 1  i n .  c o v e r c t l  by a 3 - i n . - t h i c k  
g r a p h i t e  r e f l e c t o r  o n  f o u r  s i d e s .  

critical Mass. A l t h o u g h  t h e  q u a n t i t y  
o f  u ran iu in  a v a i l a b l e  l i m i t e d  t h e  l o a d -  
i n g ,  t h e  a s s e m b l y  bccame c r i t i c a l  w i t h  
4 1 . 5  k g  o f  U 2 3 s .  M e a s u r e m e n t s  i n d i -  
c a t e d  t h a t  l i t t l e  i n c r e a s e  i n  r e a c t i v i t y  
w o u l d  h a v e  r e s u l t e d  h a d  u r a n i u m  b e e n  
i n c l u d e d  i n  t h e  r e f l e c t o r  l a y e r .  
T h e r e f o r e ,  f o r  p u r p o s e s  o f  c a l c u l a t i o n  
t h e  r e a c t o r  was c o n s i d e r e d  t o  b e  U I I -  

r e f l e c t e d ,  w i t h  d i m e n s i o n s  5 1 . O b y  51 .0  
by 4 4 . 1  i n . ,  a n d  t o  c o n t a i n  5 2 . 4 8  kg 
o f  U235. T h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  t h e  
t w o  m a s s  v a l u e s  i s  t h a t  r e q u i r e d  t o  
f i l l  t h e  3 - i n .  r e f l e c t o r  t o  t h e  s a m e  
u r a n i u m  d e n s i t y  a s  t h e  c o r e .  A m u l t i -  
g r o u p  c a l c u l a t i o n  f o r  Lhe a s s e m b l y , ( ' )  
i n  which  a v a l u e  f o r  t h e  b u c k l i n g ,  B 2 ,  
o f  0 . 0 0 1 8 6 2 8  c m - 2  and an e x t r a p o l a t i o n  
d i s t a n c e  o f  2 c m  were  u s e d ,  g a v e  an 
e f f e c t i v ~  niu l  t i p l i c a t i o n  o f  0 . 9 9 1 2 .  
T h e  d i s a d v a n t a g e  f a c t o r  d u e  t o  l u m p i n g  
o f  t h e  f u e l  i n  0 . 0 1 - i n . - t h i c k  d i s k s  
was m e a s u r e d  a n d  f o u n d  t o  b e  0 . 3 4  k 
0 .04 ,  w h i c h  i s  c o m p a r a b l e  t o  t h e  v a l u e  

o f  0 .95  u s e d  i n  t h e  c a l c u l a t i o n .  T h e  
c a l c u l a t i o n s  g a v e  v a l u e s  o f  0 . 1 5  e v  
for t h e  inean f i s s i o n  e n e r g y  and  2 7 . 4 1 %  
f o r  t h e  f r a c t i o n  o f  f i s s i o n s  i n  t h e  
t h e r m  1 g r o u p .  

C o n t r o l  Rod C a L  i b r a t i o n .  C o n t r o l  
r o d s  o f  t h e  c o r e - r e m o v a l  t y p e  w e r e  
c a l i b r a ~ e d  by a " r o d - d r o p "  met,hod a n d  
by t h e  o b s e r v a t i o n  o f  s t a b l e  r e a c t o r  
p e r i o d s .  The  f o r m  o f  t h e  c o n t r o l  r o d  
c a l i h r a t i o n  c u r v e s  i n d i c a t e d  a c o n t r i -  
b u t i o n  due t o  n e u t r o n  s t r e a m i n g  i n  t h e  
v o i d  formed by w i t h d r a w i n g  t h e  rod  a s  
w e l l  a s  t h e  e x p e c t e d  c o s i n e - s q u a r e d  
v a r i a t i o n .  A c o m p a r i s o n  u s i n g  a f l a t  
s t r i p o f c a d m i u m  a s  a p o i s o n  r o d ,  w h i c h  
l e f t  e s s e n t i a l l y  n o  v o i d  when reinoved,  
showed good a g r e ~ m e n t  w i t h  a c o s i n e -  
s q u a r e d  s e n s i t i v i t y  c u r v e .  

Gap Ef fec t .  The l o s s  i n  r e a c t i v i t y  
a s  a f u n c t i o n  o f  a g a p  b e t w e e n  t h e  
a s s e r n h l y  h a l v e s  s h o w e d  a l o s s  o f  
m u l t i p l i c a t i o n  o f  0 .00635 d u e  t o  a g a p  
0 . 3  i n .  w i d e .  T h i s  a g r e e s  f a i r l y  wel l  
w i t h  a r e c e n t  c a l c ~ l a t i o n , ( ~ )  b u t  i s  
r o u g h l y  d o u b l e  t h e  v a l u e  c a l c u l a t e d  by 
a n  e a r l i e r  i i iethod. ( ' )  

F l u x  and Poner D i s t r i b u t i o n .  Hare -  
i n d i u m  and cadmium- c o v e r e d -  iridiuni f o i l s  
were  e x p o s e d  i n  v a r i o u s  r a r t s  o f  t h e  
a s s e m b l y  t o  o b s e r v e  t h e  f l u x  d i s t r i -  
b u t i o n  b o t h  m a c r o s c o p i c a l l y  arid m i c r o -  
s c o p i c a l l y .  Power d i s t r i b u t i o n s  mere  
o b s e r v e d  by means o f  a luminum c a t c h e r  
f o i l s  i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  u r a n i u m .  An 
e x p e r i m e n t  s h o w e d  t h e  c a t c h e r - f o i l  
t e c h n i q u e  t o  be i n s e n s i  t i v c  t o  t h e  
n e u t r o n  s p e c t r u m .  C o m p a r i s o n  h e t w e ~ n  
a c t i v a t i o n s  o f  b a r e ,  c a d m i u i n - c o v e r e d ,  
and  r a d m i u m - i n d i u m - c o v e r e d  f u e l  d i s k s  
g a v e  v a l u e s  o f  t h e  r a t i o  

(Fuel a c t i v a t i o n )  Pare _._._.I_ 

(Fuel ac t iva t ion )  Cadmiurn covered 

( 4 ) A  i r c  r a f  t N U  c I e a r  p r o p  u 1 s i o n  ~ r o j  e c t 00 a r  t c r I y 
P r o g r e s s  R e p o r t s  f o r  P e r i o d s  E n d i n g  S e p t e m b e r  10. 
1 9 5 1 .  ORNL-1154, p .  80; J u n e  10, 1951. A N P - 6 5 ,  ( 6 ) S .  Taaor ,  u n p u b l i s h e d  work. 
p .  82; March  I O ,  1 9 5 1 ,  ANP-60. p .  120. (7)M. 6.  G o l d b e r g e r ,  M. L .  G o l d b e r g e r ,  a n d  

( " M .  J. Nielson, R a r e  P i l e  A d j c i n t  S o l u t i o n ,  J. E.  W i l k i n s ,  J r . ,  T h e  E f f e c t  o f  G a p s  o n  P i l e  
Y-F10-18 ( O c t .  27, 1 9 5 0 ) .  R e a c t i v i t y ,  CP-3443  (Feb. 2 0 ,  1 9 4 6 ) .  

___ 
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o f  be tween 2 . 1  and 2 . 6  compared w i t h  a 
c a l c u l a t e d  a v e r a g e  v a l u e  o f  2 . 7 2 .  The 
v a l u e s  o f  t h e  r a t i o  

(Fuel ac t iva t ion )  Bare 
(Fuel ac t iva t ion )  Cadmium and indium covered 

v a r i e d  be tween 3 . 4  and 3 . 9 ;  t h e  c a l c u -  
l a t e d  v a l u e  was 2.98. The v a r i a t i o n  i n  
o b s e r v e d  r a t i o s  was d u e  t o  t h e  3 - i n .  
g r a p h i t e  r e f l e c t o r  on four  s i d e s  o f  t h e  
assembl y .  

Danger C o e f f i c i e n t  M e a s u r e m e n t s .  
D a n g e r  c o e f f i c i e n t s  were c a l c u l a t e d  

f o r  s o d i u m ,  i r o n ,  n i c k e l ,  and molybdenum 
by u s i n g t h e  n e u t r o n s p e c t r u m  d e t e r m i n e d  
b y  m u J . t i g r o u p  c a l c u l a t i o n s  a n d  t h e  
known c r o s s - s e c t i o n  d a t a .  The v a l u e s  
a g r e e d  s u b s t a n t i a l l y  w i t h  t h e  c o r r e -  
s p o n d i n g  o b s e r v e d  p a l u e s .  As a f u r t h e r  
e x p e r i m e n t ,  a 3 -  by 2 - i n .  h o l e  e x t e n d -  
i n g  from t h e  c e n t e r  o f  t h e  a s s e m b l y  t o  
t h e  o u t s i d e  a l o n g  a m a j o r  a x i s  w a s  
f i l l e d  s t e p - w i s e  w i t h  sodium.  P l u g g i n g  
t h e  h o l e  w i t h  s o d i u m  c a u s e d  a s l i g h t  
i n c r e a s e  i n  m u l t i p l i c a t i o n ,  w h e r e a s  
c o m p l e t e l y  f i l l i n g  t h e  h o l e  g a v e  a 
s m a l l  n e t  l o s s .  
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SUMMARY AND INTRODUCTION 

E. P.  B l i z a r d  J. L. M e e m  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  e n e r g y  a n d  
a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  gaitirna r a y s  
f r o m  t h e  d i v i d e d - s h i e l d  mockup a r o u n d  
t h e  B u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r  h a v e  
c o n t i n u e d ,  a n d  d e v e l o p r n e n t  o f  t h e  
p r o t o n - r e c o i l  c o u n t e r  f o r  n e u t r o n  
s p e c t r a l  m e a s u r e m e n t s  i s  p r o g r e s s i n g  
( s e c .  6 ) .  I n  a n o t h e r  e x p e r i m e n t  w i t h  
t h i s  r e a c t o r  t h e  e f f e c t  o f  r a d i a t i o n  
f rom t h e  s i d e  o f  t h e  r e a c t o r  s h i c l d  
t h a t  s c a t t e r s  i n  a i r  a n d  p e n e t r a t e s  
t h e  c r e w  c o m p a r t m e n t  w a s  m e a s u r e d .  
T h e s e d a t a  f o r  n e u t r o n s  were r e a s o n a h l e ,  
b u t  t h e  gamma r a y s  a p p e a r  t o  b e  uiitler- 
s h i e l d e d .  T h e  a l b e d o  o f  n e u t r o n s  a n d  
gamma r a y s  o n  c o n c r e t e  h a s  b e e n  
d e t e r m i n e d  w i t h  a r t i f i c i a l  s o i i r c e s  
t o  f a c i l i t a t e  c a l c u l a t i o n s  f o r  t h e  
Tower S h i e l d i n g  F a c i l i  t,y. 

B o t h  GE-ANP a n d  NDA s h i e l d  d e s i g n  
g r o u p s  h a v e  cottie u p o n  t h e  d i f f i c u l t  
p r o b l e m  of c a l c u l a t i n g  s e c o n d a r y  gamma 
p r o d u c t i o n  from n e u t r o n s  a b s o r b e d  o r  
s c a t t e r e d  i n  t h e  t h e r m a l  s h i e l d s  a n d  
p r e s s u r e  s h e l l s  o f  r e a c t o r s .  S i n c e  
these p r o b l e m s  a r e  i n s o l u b l e  w i t h  t h e  

p r e s e n t l y  a v a i l a b l e  n u c l e a r  c o n s t a n t s  
a n d  w o u l d  b e  v e r y  d i f f i c u l t  e v e n  i f  
a l l  d a t a  were w e l l  known, a n  e x t e n s i v e  
s u r v e y  was c a r r i e d  o u t  i n  t h e  L i d  Tank.  
T h i s  s u r v e y  h a s  e n a b l e d  b o t h  groups  t o  
p r o c e e d  w i t h  t h c i r  r e s p e c t i v e  d e s i g n s  
( s e c .  7 ) .  

T h e  a i r - d u c t  r e s e a r c h  i n  t h e  L i d  
T a n k  a n d  T h e r m a l  C o l u m n  F a c i l i t i e s  
h a s  c o n t , i n u e d .  T h e  L i d  Tank r e s e a r c h  
h a s  b e e n  c o n c e n t r a t e d  on l a r g e - s c a l e  
m o c k u p s  o f  a n n u l a r  d e s i g n s ,  a n d  t h e  
T h e r m a l  C o l u m n  w o r k  h a s  b e e n  o n  a 
s e r i e s  o f  e x p e r i m e n t s  t o  p r o v i d e  
p r i m a r i l y  a b e t t e r  u n d e r s t a n d i n g  o f  
t h e  i m p o r t a n t  a t t e n u a t i o n  p r o c e s s e s  
( s e c ,  8 ) .  

T h e  t o t a l  n e u t r o n  c r o s s  s e c t i o n  o f  
L i 6  h a s  b e e n  m e a s u r e d  u p  t o  4 Mev on 
t h e  5-Mev Van de  G r a a f f .  The m e a s u r e -  
ments show o n l y  o n e  r e s o n a n c e ,  w h i c h  
is a t  2 7 0  kv. T h e  t i m e - o f - f l i g h t  
s p e c t r o m e t e r  h a s  b e e n  o p e r a t i n g  
s a t i s f a c t o r i l y  w i t h  a f u l l  r e s o l u t i o n  
w i d t h  o f  l e s s  t h a n  1 . 2  , ~ s e c / i a e t e r ,  

6 .  

R, G ,  
M. P. 
K .  M. 
L .  B. 
H. E .  

BULK SHIELDZIYG REACTOR 
J .  L .  Meem 

C o c k r a n  E .  €3. J o h n s o n  
H a y d on J .  K. Leslie 
H e n r y  1. A. Love 
H o l l a n d  F. C. M a i e n s c h e i n  
H u n g e r f o r d  T. N. R o s e b e r r y  

P h y s i c s  D i v j  s i o n  

The  r e q u i r e m e n t s  for d i v i d e d - s h i e l d  o n  a l i m i t e d  b a s i s ,  t h a t  i s ,  t e s t i n g  
r e s e a r c h w e r e  e x p l o r e d  q u i t e  c o m p l e t e l y  t h e  r a d i a t i o n  t h a t  p e n e t r a t e s  t h e  
d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t , e r .  A s e t  o f  s i d e  o f  t h e  r e a c t o r  s h i e l d ,  a i r -  
e x p e r i m e n t s  a t  t h t :  B u l k  S h i e l d i n g  s c a t ~ e r s ,  a n d  e n t e r s  t h e  s i d e  w a l l  
R e a c t o r  was e x e c u t e d  t o  e x a m i n e  t h e  o f  t h e  c r e w  s h i e l d .  T h e  e x p e r i m e n t s  
p o s s i b i l i t y  o f  t e s t i n g  d i v i d e d  s h i e l d s  were n e c e s s a r i l y  s o  u n c l e a n  t h a t  i t  
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i s  d i f f i c u l t  t o  e x t r a p o l a t e  f r o m  t h e  
r a d i a t i o n  m e a s u r e d  t o  t h a t  t o  b e  
e x p e c t e d  i n  t h e  a i r c r a f t .  T h i s  f a c t  
i s  m u c h  m o r e  m e a n i n g f u l  t h a n  t h e  
a c t u a l  r e s u l t s ,  w h i c h  o n  a c r u d e  
i n t e r p r e t a t i o n  seemed t o  i n d i c a t e  t h a t  
t h e  d i v i d e d  s h i e l d  d e s c r i b e d  i n  
ANP-53‘ ’ )  was p r o p e r l y  d e s i g n e d  f o r  
s h i e l d i n g  f r o m  n e u t r o n s  b u t  t h a t  i n  
r e g a r d  t o  gamma r a y s  i t  was  somewhat  
unde rs h i e l d e d .  

When i t  became a p p a r e n t  t h a t  s u c h  
p a r t i a l  e x p e r i m e n t s  wou ld  n o t  s u p p l y  
a d e  q u a t  e i n f o r m a t i o n ,  c o n s i d e r  a b l e  
e f f o r t  w a s  e x p e n d e d  i n  d e s i g n i n g  a 
new f a c i l i t y  t h a t  w o u l d  b e  s a t i s -  
f a c t o r y .  To f a c i l i t a t e  d e s i g n  w o r k ,  
o t h e r  e x p e r i m e n t s  were c a r r i e d  o u t  t o  
d e t e r m i n e  t h e  s c a t t e r i n g  t o  b e  e x -  
p e c t e d  f r o m  t h e  g r o u n d ,  a n d  c a l c u -  
1 a t i o n s  w e r e  made  t o  d e t e r m i n e  t h e  
minimum r e q u i r e m e n t s  f o r  p o w e r  a n d  
a l t i t u d e .  A p r o p o s a l  d e s c r i b i n g  a 
d i v i d e d - s h i e l d  t e s t i n g  f a c i l i t y  h a s  
b e e n  p r e p a r e d  a n d  s u b m i t t e d  t o  t h e  
A t o m i c  E n e r g y  C o m m i s s i o n  f o r  r e v i e w  
a n d  p o s s i b l e  a p p r o v a l .  T h e  s t u d y  
r e v e a l e d  t h a t  i f  t h e  r e a c t o r  o p e r a t e s  
a t  100  kw a n d  t h e  f a s t - n e u t r o n  d o -  
ime te r  s e n s i t i v i t y  i s  i n c r e a s e d  by  a 
f a c t o r  o f  1 0 ,  f u l l - s c a l e  d i v i d e d -  
s h i e l d  m o c k u p s  c a n  b e  t e s t e d  a n d  
o p t i m i z e d .  The  t o w e r  c o n f i g u r a t i o n  
shown  i n  t h e  l a s t  q u a r t e r l y  r e p o r t  
c o n t i n u e s  t o  b e  t h e  f a v o r e d  d e s i g n .  

M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  e n e r g y  a n d  
a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  gamma r a y s  
f r o m  t h e  d i v i d e d - s h i e l d  mockup h a v e  
c o n t i n u e d ,  a n d  d e v e l o p m e n t  o f  t h e  
p r o t o n - r e c o i l  c o u n t e r  f o r  n e u t r o n  
s p e c t r a l  m e a s u r e m e n t s  i s  p r o g r e s s i n g .  
O t h e r  a c t i v i t i e s  i n v o l v i n g  t h e  B u l k  
S h i e l d i n g  R e a c t o r  i n c l u d e  p a r t i a l  
p a r t i c i p a t i o n  i n  a n  e x p e r i m e n t  on  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  t h r e s h o l d  f o r  
e y e  ca t a roac t  f o r m a t i o n  f o r  t h e  B i o l o g y  

....______ 

( l ) R e p o r t  o f  t h e  S h i e l d i n g  B o a r d  f o r  t h e  
A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o g r a m .  ANP-53 
( O c t .  1 6 ,  1 9 5 0 ) .  

D i v i s i o n  and i r r a d i a t i o n s  o f  e l e c t r o n i c  
e q u i p m e n t  f o r  t h e  S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  
and t h e  W r i g h t  A i r  Development  C e n t e r .  

c 

MOCKUP OF THE D I V I D E D  SHIELD 

A d d i t i o n  a 1  g a m m a -  r a y  s p e c  t r a 1  
m e a s u r e m e n t s  w i t h  t h e  d i v i d e d - s h i e l d  
m o ~ k u p ( ~ )  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  a n d  a 
r e p o r t  on  t h e  s p e c t r a  i t ieasured t o  d a t e  
i s  b e i n g  p r e p a r e d . ( 3 )  T a b l e  2 l i s t s  
t h e  s p e c t r o m e t e r  p o s i t i o n s  f o r  t h e  
m e a s u r e m e n t s ,  and F i g .  15 shows s p e c t r a  
a t  v a r i o u s  d i s t a n c e s  f r o m  t h e  r e a c t o r  
w i t h  a n d  w i t h o u t  t h e  d i v i d e d - s h i e l d  
mockup. F o r  a l l  t h e  m e a s u r e m e n t s  i n  
F i g .  15  t h e  s p e c t r o m e t e r  was a t  zero  
d e g r e e s ,  t h a t  i s ,  f a c i n g  t h e  c e n t e r  
o f  t h e  r e a c t o r .  F r o m  t h i s  d a t a  
r e l a x a t i o n  l e n g t h s  a s  a f u n c t i o n  o f  
e n e r g y  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d  t h a t  a r e  
n o t  i n c o n s i s t e n t  w i t h  s h i e l d i n g  t h e o r y .  
An a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  h a s  b e e n  
p l o t t e d  f r o m  t h e  d a t a  o b t a i n e d  a t  
1 4 7 . 6  c m  f r o m  t h e  r e a c t o r ,  a n d  t h e  
g a m m a - r a y  f l u x  a t  t h i s  p o s i t i o n  h a s  
b e e n  c o n v e r t e d  t o  d o s a g e ,  w h i c h  may 
b e  compared w i t h  i o n  chamber  r e a d i n g s .  
D e t a i l s  w i l l  b e  g i v e n  i n  t h e  r e p o r t  
b e i n g  p r e p a r e d  b y  M a i e n s c h e i n . ( ’ )  
A l e a d  s h a d o w  s h i e l d  h a s  b e e n  a d d e d  
t o  t h e  m o c k u p C 4 )  f o r  t h e  g a m m a - r a y  
s p e c t r a l  m e a s u r e m e n t s  now b e i n g  made. 

C e n t e r l i n e  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  
t h e r  m a l  - n e  u t  r on  f 1 ux , f a s  t - n e u t r o n  
d o s e ,  and g a m m a - r a y  d o s e  are  n e a r i n g  
c o m p l e t i o n  and  w i l l  b e  r e p o r t e d  a t  a 
l a t e r  d a t e .  

D e v e l o p m e n t  o f  t h e  p r o t o n - r e c o i l  
c o u n t e r  f o r  n e u t r o n  s p e c t r a l  m e a s u r e -  
m e n t s  i s  p r o g r e s s i n g .  The i n s t r u m e n t  
w i l l  m e a s u r e  t h e  s p e c t r u m  o f  a n  
-__ 

( * ) A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u n r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d l n g  M a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  
ORNL-1227. p. 73. 

( 3 ) P .  C .  M a i e n s c h e i n ,  G a m m a - R a y  S p e c t r a l  
M e a s u r e m e n t s  w i t h  t h e  D i u z d e d  S h i e l d  M o c k u p ,  
P a r t  11 ( i n  p r e p a r a t i o n ) .  

( 4 ) F 1 g u r e  2 0 ,  o p .  c a t . ,  ORNL-1227, p. 74. 
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

TABLE 2 

Spectrometer P o s i t i o n s  f o r  Gamma-lay Spec tra l  Measurements 
w i t h  t h e  D i v i d e d - S h i e l d  l o c k u p  , 

AHR AN GE M EN T 

DSM* ( b o r a t e d )  

DSM ( u n b o r a t e d )  

Water  

DSM ( b o r a t e d )  

. DSM ( u n b o r a t e d )  

Wate r  

DSM ( b o r a t e d )  

Wate r  

DSM ( b o r a t e d )  

Water  

' D i v i d e d -  s h i e l d  mockup. 

DISTANCE FROM REACTOR 
( e m )  

9 6 . 6  

9 6 . 6  

9 6 . 6  

147.6 

147.6 

147.6 

2 0 1 . 6  

207.6 

2 6 7 . 6  

267.6  

a r t i f i c i a l  n e u t r o n  s o u r c e  q u i t e  s a t i s -  
f a c t o r i l y ,  a s  w i l l  b e  d e s c r i b e d  i n  a 
P h y s i c  s D i v i s i o n  g u a r  t e  r 1 y p r o g r e s s  
r e p o r t ;  ( ' )  h o w e v e r ,  t h e  f e a s i b i l i t y  
o f  c o l l i m a t i n g  t h e  n e u t r o n s  f o r  a 
m e a s u r e m e n t  of t h e  r e a c t o r  s h i e l d  
s p e c t r u m  i s  s t i l l  t o  b e  d e m o n s t r a t e d .  

( "5 .  L. Meem e t  al., '' Bulk S h l e l d l n g  Reactor:' 
P h y s i c s  D i v i s i o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  
P e r i o d  E n d i n g  June 20, 1 9 5 2  ( i n  p r e p a r a t i o n ) .  

_-_I 

ANGLE BETWEEN REACTOR 
C E N T E R  L I N E  AND SPECTROMETER 

COLLIMATOR ( d e g )  

0 
20 

0 

0 
2 0  
40 

0 
10 
1 4  
20 
2 5  
30 
40 
60 

0 

0 
14 
20  
40 

0 

0 

0 

0 

R e s e a r c h  o n  t h i s  p r o b l e m  i s  b e i n g  done  
w i t h  t h e  C o c k c r o f t -  Wal ton  A c c e l e r a t o r .  

M e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d  
o n  t h e  p o w e r  d i s t r i b u t i o n  o f  t h e  
b e r y l l i u m  o x i d e - r e f l e c  t e d  r e a c t o r  u s e d  
f o r  t h e  d i v i d e d - s h i e l d - m o c k u p  e x -  
p e r i m e n t s .  A r e p o r t  w i l l  b e  p r e p a r e d  
d u r i n g  t h e  n e x t  q u a r t e r .  
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F i g .  15. Gamma-Ray Flux as a Function of Energy and Distance from the Bulk 
Shielding Facility Reactor. 
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

APF-SCATTERING EXPERIMENTS 

D u r i n g  p r e p a r a t i o n  o f  t h e  T o w e r  
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  P r o p o s a l ,  t h e  
q u e s t i o n  a r o s e a s  t o  w h e t h e r  a mean ing-  
f u l  experiment o n  a d i v i d e d  s h i e l d  
t h a t  woultl  i n c l u d e  t h e  e f f e c t  o f  a i r  
s c a t t e r i n g  i n t o  t h e  c r e w  box c o u l d  
be  c a r r i e d  o u t  i n  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  
F a c i l i t y .  An e x p e r i m e n t  was d e v i s e d (  6 ,  

t o  d e t e r m i n e  t h e  a t t e n u a t i o n  o f  t h e  
r a d i a t i o n  l e a v i n g  t h e  s i d e s  o f  t h e  
r e a c t o r  s h i e l d ,  s c a t t e r i n g  i n  a i r ,  
a n d  p e n e t r a t i n g  t h e  : i de  w a l l  o f  t h e  
c r e w  s h i e l d .  T h e  r e s u l t s  o f  t h i s  
e x p e r i m e n t  w e r e  c o m p a r e d  w i t h  t h e  
s t a n d a r d  d i v i d e d - s h i e l d  d e s i g n  o f  t h e  
ANP S h i e l d i n g  Board .  ( ' )  

s h i e l d  Arrangement .  The  s t a n d a r d  
d i v i d e d - s h i e l d  d e s i g r i  i s  s h o w n  i n  
F i g .  1 6 ,  a n d  t h e  e x p e r i m e n t a l  a r -  
r a n g e m e n t  i s  shown  i n  F i g .  1 7 .  T h e  
w a t e r  l e v e l  o f  t h e  p o o l  was  l o w e r e d  
t o  a p r e d e t c > r r n i n e d  d i s t a n c e  above  t h e  
B u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r  t o  mock up  a 
g i v e n  r e a c t o r  s i d e  s h i e l d  t h i c k n e s s  
f o r  t h e  s t a n d a r d  d e s i g n .  Some o f  t h e  
r a d i a t i o n  l e a v i n g  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  
wat,er above  t h e  r e a c t o r  was s c a t t e r e d  
i n  a i r  a n d  r e f l e c t e d  down i n t o  t h e  
w a t e r  a b o u t  5 m e t , e r s  a w a y  w h e r e  
t n e a s u r e m e n t s  were made .  Cy l o w e r i n g  
a c o u n t e r  u n d e r  t h e  w a t e r  t o  a g i v e n  
d e p t h ,  t h e  a t t e n u a t i o n  o f  t h e  s i d e  
w a l l  o f  t h r  c r e w  s h i e l d  c o u l d  be  
s imu 1 a t e d  

T h r e e  l e a d  s l a b s  w i t h  a t o t a l  
t h i c k n e s s  o f  4 . 5  i n .  w e r e  p l a c e d  i n  
f r o n t  o f  t h e  r e a c t o r  s o  t h a t  t h e  t o p s  
o f  t h e  s l a b s  were a t  a n  a n g l e  t o  t h e  
c e n t e r  o f  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  H e a c t o r  
t h a t  c o r r e s p o n d e d  t o  t h e  a n g l e  o f  
i n t e r c e p t i o n  o f  t h e  gamma r a y s  b y  
t h e  l e a d  i n  t h e  d i v i d e d - s h i e l d  d e s i g n .  
The l e a d  s l a b s  p l u s  t h e  a p p r o x i m a t e l y  
5 meters o f  w a t e r  e s s e n t i a l l y  b l a c k e d  
o u t  t h e  d i r e c t  beam o f  b o t h  n e u t r o n s  

( 6 ) J .  L .  Meern a n d  H .  E .  H m n g e r f o r d ,  A t r  
S c a t t e r i n g  E x p e r r n r n t s  a t  t h e  B u l k  S h r c l d l n g  
F a c i l i t y  ( i n  p r e p a r a t i o n ) .  

a n d  gamma r a y s  t o w a r d  t h e  p o i n t  o f  
me a s  u r eine n t . 

R a d i a t i o n  D o s a g e  a t  Crew C o m -  
p a r t m e l i t .  T h e  e x p e r i m e n t a l  r e s u l t s  
a r e  shown  i n  F i g s .  18 and  1 9 .  D a t a  
w e r e  t a k e n  a t  3 0 ,  6 0 ,  and 90 cm above  
t h e  a c t i v e  c o r e  o f  t h e  r e a c t o r .  I n  
F i g .  18  t h e  n e u t r o n - d o s a g e  r a t e  i s  
p l o t t e d  a g a i n s t  t h e  d i s t a n c e  o f  t h e  
c o u n t e r  f r o m  t h e  w a t e r  s u r f a c e .  A s  
t h e  c o u n t e r  w e n t  b e l o w  t h e  w a t e r  
s u r f a c e  a s h a r p  b r e a k  i n  e a c h  c u r v e  
was  n o t e d  arid t h e  b r e a k  was t a k e n  t,o 
d e f i n e  t h e  p o s i t i o n  o f  t h e  s u r f a c e  o f  
t h e  w a t e r .  S i m i l a r  d a t , a  f o r  gamma-ray 
d o s a g e  i s  s h o w n  i n  F i g .  1 9 .  T h e  
u n c o r r e c t e d  d a t a  a r e  g i v e n  e l s e -  
w h e r e .  ( 6, 

A s  c a n  b e  s e e n  . i n  t h e  s t a n d a r d  
d e s i g n  ( F i g .  1 6 1 ,  t h e  t h i c k n e s s  o f  
t h e  r e a c t o r  s h i e l d  s i d e  w a l l  w a s  
1 1 3  ciii, w h i c h  i s  e q u i v a l e n t  t o  11.6 cm 
o f  wa te r  i f  c o r r e c t i o n s  f o r  t h e  f a s t -  
n e u t r o n  c r o s s  s e c t i o n s  o f  b e r y l l i i i r n  
c a r b i d e ,  i r o n ,  and g a s o l i n e  a r e  made .  
S i n c e  i t  w a s  n e c e s s a r y  t o  r u n  t h e  
r e a c t o r  a t  i t s  maximuin power t o  o b t a i n  
d a t a  w i t h  9 0  crn of w a t e r  o v e r  t h e  
r e a c t o r ,  t h e  n e u t r o n  d a t a  w e r e  e x -  
t r a p o l a t e d  t o  1 1 6  cm,  a s  s h o w n  i n  
F i g .  1 8 .  A t  t h e  p o s i t i o n  o f  t h e  
d e t e c t o r  b e l o w  t h e  w a t e r  c o r r e s p o n d i n g  
t o  t h e  t h i c k n e s s  o f  t h e  s i d e  w a l l  o f  
t h e  c r e w  s h i e l d  t h e  d o s e  was 8 l o ' *  
m r e p  / h r/ w . 

F o r  t h e  gamma-ray m e a s u r e m e n t s  t h e  
e f f e c t i v e  t h i c k n e s s  o f  t h e  r e a c t o r  
s h i e l d  s i d e  w a l l  w a s  o b t a i n e d  from 
t h e  p t ( d e n s i t y  t imes  t h i c k n e s s ) o f  t h e  
s t a n d a r d  d e s i g n ,  w h i c h  w a s  142 g/crn 
( F i g .  1 6 ) .  S i n c e  t h i s  i s  e q u i v a l e n t ,  
t o  1 4 2  r m  o f  w a t e r ,  t h e  g a m m a - r a y  
d a t a  were  e x t r a p o l a t e d  t o  t h a t  v a l u e  
( F i g .  1 9 ) .  The v a l u e  o b s e r v e d  t h r o u g h  
1 7 . 8  cm of w a t e r  a t  t h e  c r e w  p o s i t i o n  
w a s  5.4 x 10" r / h r / w  w i t h o u t  a n y  
l e a d .  R e f e r r i n g  t o  F i g .  1 6 ,  i t  c a n  
b e  s e e n  t h a t  t h e  s t a n d a r d  d e s i g n  
c a l l e d  f o r  1 . 5 4  cm o f  l e a d  o n  t h e  

2 
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F i g .  1 7 .  Arrangement for A i r - S c a t t e r i n g  Experiment.  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

i n s i d e  p$".&the p l a s t i c  w a l l  o f  t h e  
c rew s h i e l d .  

A t t e n u a t i o n  o f  Gamma Rays by Lead. 
A s e p a r a t e  e x p e r i m e n t  w a s  p e r f o r m e d  
t o  d e t e r m i n e  t h e  a t t e n u a t i o n  o f  t h e  

+40 t30 +20 +10 0 -10 -20 -30 -40 
DISTANCE A3OVE WATER SURFACE I c m )  

gamma r a y s  b y  t h e  l e a d .  An 1 8 - i n . - d i a  
w a t e r - t i g h t  c o n t , a i n e r  f o r  an a n t h r a c e n e -  
c r y s t a l  g a m m a - r a y  c o u n t e r  w a s  c o n -  
s t r u c t e d .  T h e  c o n t a i n e r  had 3 i n .  o f  
l e a d  on  t h e  s i d e s ,  1 i n .  o f  l e a d  o n  
t h e  b o t t o m ,  and  a t h i n  a luminum t o p .  
S h e e t s  o f  l e a d  v a r y i n g  i n  t h i c k n e s s  
up t o  1 i n .  w e r e  p l a c e d  on  t o p  o f  t h e  
c o n t a i n e r ,  and f o r  e a c h  l e a d  t h i c k n e s s  
t h e  a s s e m b l y  w a s  l o w e r e d  1 7 . 8  c n  
b e l o w  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  w a t e r  a t  t h e  
s i m u l a t e d  c r e w  p o s i t i o n .  The r e s u l t i n g  
c u r v e  f o r  l e a d  a b s o r p t i o n  i s  shown i n  
F ig .  20. 

C o m p a r i s o n  o f  E x p e r i m e n t  w i t h  
S t a n d a r d  D e s i g n  C o n d i t i o n s .  T h e  
s t a n d a r d  d e s i g n  s p e c i f i e d (  t h a t  
2 1 . 5  m r e p / h r  o f  n e u t r o n s  a n d  0 . 2 5  
r / h r  o f  gamma r a y s  wou ld  be r e c e i v e d  
t h r o u g h  t h e  s i d e  w a l l s  o f  t h e  c r e w  
c o m p a r t m e n t  w i t h  t h e  r e a c t o r  a t  200  
m e g a w a t t s  o f  p o w e r .  I n  o r d e r  t o  
compare  t h e  e x p e r i m e n t a l  d a t a  w i t h  t h e  
s t a n d a r d  d e s i g n  s p e c i f i c a t i o n s ,  i t  
was n e c e s s a r y  t o  c a l c u l a t e  a s c a l e - u p  
f a c t o r .  

..F 
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+40 +30 +20 +10 0 -10 -20 -30 -40 
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F i g .  18.  A i r - S c a t t e r i n g  Experiment F i g .  19.  A i r - S c a t t e r i n g  Experiment 
F a s t - N e u t r o n  D o s i m e t e r  R e a d i n g s  a t  Gamma-Ray D o s a g e  R e a d i n g s  a t  Crew 
Crew P o s i t i o n  f o r  V a r i o u s  R e a c t o r  P o s i t i o n  f o r  V a r i o u s  R e a c t o r  S h i e l d  
Sl i ie  1 d Th icknesses .  Th icknesses  (No Lead at  Crew P o s i t i o n ) .  
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partment. 

50 



FOR PERIOD E N D l N G  JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

.... 

I f  

6 =  n e u t r o n  d o s e ,  m r e p / h r / w ,  a s  
m e a s u r e d  i n  t h e  e x p e r i m e n t ,  

r = gamma d o s e ,  r / h r / w ,  a s  measu red  
i n  t h e  e x p e r i r n e n t ,  

D,, z a i r p l a n e  n e u t r o n  d o s e ,  m r e p / h r  
at, 2 x 10'  w ,  

D, = a i r p l a n e  g a m m a - r a y  d o s e ,  r / h r  
a t  2 x 10' w ,  

t h e n  

Dn = q 5 - - ~ P a - ,  ' a  L a  
' b  

A b  L b  ' a  

wlie r e  

'a __-  - r a t i o  o f  e f f e c t i v e  s o u r c e  
A b  a r e a s  e x p o s e d  ( e x p l a i n e d  

b e l o w )  = 1 6 ,  

L a  

b 

- - -- r a t i o  o f  l e a k a g e s  p e r  w a t t  = 0 . 2 ,  

]lF: c o r r e c t i o n  f a c t o r  f o r  t h e  
r a  l e a k a g e  f r o m  a c y l i n d r i c a l  

s h i e l d  s u r f a c e  i n s t e a d  o f  a 
p l a n e  s u r f a c e  = 1.8,  

P a  = a i r c r a f t  r e a c t o r  power 1 2 X  ~ Q ' w ,  

d b  
- =  c o r r e c t i o n ,  b a s e d  o n  s i n g l e  
' a  s c a t t e r i n g  i n  a i r ,  f o r  t h e  

f a c t  t h a t  t h e  s e p a r a t i o n  
d i s t a n c e  i n  t h e  e x p e r i m e n t  i s  
5 meters  i n s t e a d  o f  15 meters  
a s  i n  t h e  a i r p l a n e .  

A a  i s  t h e  a r e a  o f  t h e  c y l i n d r i c a l  
s i d e  s u r f a c e  o f  t h e  a i r p l a n e  r e a c t o r ,  
and A b  i s  t h e  a r e a  o f  t h e  t o p  o f  t h e  
H u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r .  I n  t h e  ex-  
p e r i m e n t  t h e  o n l y  r a d i a t i o n  e s c a p i n g  
u p w a r d  t h r o u g h  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  

w a t e r  i s  a s s u m e d  t o  h a v e  o r i g i n a t e d  
on  t h e  t o p  a r e a  o f  t h e  r e a c t o r .  T h i s  
i s  t o  h e  c o m p a r e d  w i t h  t h e  r a d i a t i o n  
e m e r g i n g  f r o m  t h e  c y l i n d r i c a l  s i d e  
s u r f a c e  o f  t h e  a i r p l a n e  r e a c t o r  ( n o t  
i n c l u d i n g  t h e  f r o n t  and r e a r  s u r f a c e s ) .  
A s  d i s c u s s e d  i n  m o r e  d e t a i l  e l s e -  
w h e r e , ( 6 )  t h e  r a t , i o  o f  a r e a s  w a s  
f ound  t o  be  1 6 .  

I n  t h e  u n i t  s h i e l d  r e p o r t ( ' )  t h e  
r a t i o  o f  t h e  l e a k a g e s  p e r  w a t t  f o r  
t h e  a i r p l a n e  r e a c t o r  a n d  t h e  B u l k  
S h i e l d i n g  R e a c t o r  w a s  f o u n d  t o  b e  
a b o u t  0 . 2 .  r n  i s  t h e  a i r c r a f t  r e a c t o r  
r a d i u s  and r s  i s  t h e  a i r c r a f t  r e a c t o r  
s h i e l d  r a d i u s .  The f a c t o r  i s  a 
c o r r e c t i o n  t o  t a k e  i r i  t,o a c c o u n t  t h e  
f a c t  t h a t  t h e  a i r p l a n e  s h i e l d  i s  
c y l i n d r i c a l ,  w h e r e a s  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  
R e a c t o r  s h i e l d  i s  f l a t . ( 6 )  A p p l y i n g  
a l l  t h e  c o r r e c t i  ons  , 

T h i s  s h o u l d  b e  an  u p p e r  l i m i t .  The 
b e s t  e s t i m a t e s  o f  t h e  a m o u n t  o f  
s c a t t e r i n g  froin t h e  w a l l s  o f  t h e  p o o l ,  
r e a c t o r  b r i d g e  s t r u c t u r e ,  e t c . ,  i n -  
d i c a t e  t h a t  w a l l -  s c a t t e r e d  r a d i a t i o n  
w a s  2 o r  3 t i m e s  t h e  a i r - s c a t t e r e d  
r a d i a t i o n  f o r  t h e  e x p e r i m e n t  f o r  bot,h 
n e u t r o n s  a n d  gamma r a y s .  A l o w e r  
l i m i t  on t h e  s c a l e - u p  f a c t o r  i s  t h e n  
1 . 3  X l o 8  w i t h  a m o s t  p r o b a b l e  v a l u e  
o f  a r o u n d  2 . 1  x 10'. B y  u s i n g  t h e  
l a t t e r  v a l u e  f o r  t h e  c a l c u l a t i o n s :  

D, = ( 2 . 1  x 10') & ,  
and s i n c e  4 was measu red  t o  h e  8 X 10" 
m r  e p/ h r/ w , 

Dn = 16.8  m r e p / h r .  

( 7 ) J .  I.. M e e m  a n d  H. E .  Hungerford, T h e  U n i t  
S h i e l d  E x p e r i m e n t s  a t  t h e  Bulk S h i e l d r n g  Facility, 
ORNL-1147 ( A p r i l  3 0 ,  1 9 5 2 ) .  
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T h i s  c o m p a r e s  r e a s o n a b l y  w e l l  w i t h  
t h e  s p e c i f i e d  d o s e  o f  2 1 . 5  m r e p / h r .  

I n  c o n v e r t i n g  t h e  e x p e r i m e n t a l  
g a m m a - r a y  d o s e ,  r, t o  t h e  a i r p l a n e  
d o s e ,  D y :  a n  a d d i t i o n a l  f a c t o r ,  f ( P b ) ,  
must  b e  i n t r o d u c e d  f o r  t h e  a t t e n u a t i o n  
o f  t h e  l e a d  i n s i d e  t h e  c r e w  s h i e l d :  

T h e  e x p e r i m e n t a l  g a m m a - r a y  d o s e ,  
r, was 5 . 4  X l o ' '  r / h r / w  t h r o u g h  1 7 . 8  
c m  o f  w a t e r ,  a n d  i f  t h e  s p e c i f i e d  
v a l u e  o f  0 . 2 5  r / h r  i s  u s e d  f o r  D,,,, t h e  
f a c t o r  b y  w h i c h  t h e  l e a d  s h o u l d  
a t t e n u a t e  t h e  gamma r a y s  c a n  be f o u n d ;  
t h a t  i s ,  

0.25 __ - DY 

r' ( 2 . 1  x 108) 
f ( P b )  = 

5.4 ~ 1 0 - 7  x 2 . 1 ~  108 

= 2 . 2  x 1 0 ' ~ .  

I n s p e c t i o n  o f  F i g .  1 9  s h o w s  t h a t  
5 . 3 4  cm o f  l e a d  i s  r e q u i r e d  t o  a t -  
t e n u a t e  t h e  gamma r a y s  by t h i s  amount .  
The  s t a n d a r d  d e s i g n  s p e c i f i e d  1 . 5 4  cm 
o f  l e a d ,  w h i c h  w o u l d  g i v e  a n  a t -  
t e n u a t i o n  o f  5 . 9  x T h e  gamma 
d o s e  i n  t h e  s t a n d a r d  d e s i g n  w o u l d  
t h e r e f o r e  b e  t o o  l a r g e  by  a f a c t o r  
o f  a b o u t  2 7 .  T h e  a d d i t i o n a l  l e a d  
r e q u i r e d  i f  i t  w e r e  p l a c e d  i n s i d e  
t h e  c rew c o m p a r t m e n t  i s  3.8 cm. T h i s  
much l e a d  w o u l d  w e i g h  a p p r o x i m a t e l y  
2 5 , 0 0 0  p o u n d s .  P e r h a p s  c o n s i d e r a b l e  
s a v i n g s  i n  w e i g h t  c o u l d  h e  made  b y  
p l a c i n g  t h e  l e a d  i n  t h e  r e a c t o r  
s h i e l d .  T h e  e x p e r i m e n t  g a v e  n o  i n -  
f o r m a t i o n  c o n c e r n i n g  s u c h  a d i s -  
p o s i t i o n  o f  t h e  l e a d .  

T h e  a p p r o x i m a t i o n s  made  i n  c o n -  
v e r t i n g  t h e  e x p e r i m e n t a l  d o s a g e  r a t e  
t o  t h a t  e x p e c t e d  i n  t h e  a i r p l a n e  

c o n f i g u r a t i o n  a r e  a d m i t t e d l y  c r u d e .  
F u r t h e r m o r e  , t h e  e f f e c t  o f  t h e  w a l l s  
o f  t h e  p o o l  and b u i l d i n g  i n  s c a t t e r i n g  
t h e  r a d i a t i o n  b a c k  t o  t h e  p o i n t  o f  
d e t e c t i o n  h a s  n o t  b e e n  d e t e r m i n e d .  
H o w e v e r ,  t h e  d i s c o n c e r t i n g  f a c t  r e -  
m a i n s  t h a t  t h e  n e u t r o n  d a t a  i s  i n  
r o u g h  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  c a l c u l a t i o n s  
o f  t h e  S h i e l d i n g  B o a r d ,  w h e r e a s  t h e  
g a m m a - r a y  d o s a g e  a p p e a r s  t o  b e  h i g h  
by a f a c t o r ,  w h i c h ,  w h i l e  l e s s  t h a n  
50 ,  seems t o  b e  a t  l e a s t  a s  h i g h a s  15. 
F u r t h e r  e x p e r i m e n t s ,  a t  100  kw r e a c t o r  
~ o w e r ,  a r e  c o n t e m p l a t e d  t o  v e r i f y  o r  
c o r r e c t  t h i s  h i g h  f a c t o r .  

DETERMINATION O F  THE ALBEDO O F  
NEUTRONS AND GAMMA RAYS 

T o  a i d  i n  t h e  c a l c u l a t i o n s  o f  
b a c k g r o u n d s  a t  t h e  p r o p o s e d  T o w e r  
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  s e v e r a l  s h o r t  
e x p e r i m e n t s c 8 )  w e r e  p e r f o r m e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  r e f l e c t i o n  o f  n e u t r o n s  
a n d  gamma r a y s .  B y  u s i n g  a n e u t r o n  
s o u r c e  and  t h e  f a s t - n e u t r o n  d o s i m e t e r  
shown i n  F i g .  2 1 ,  m e a s u r e m e n t s  w e r e  
made w i t h  t h e  s o u r c e  a n d  c o u n t e r  a t  
v a r y i n g  h e i g h t s  a b o v e  t h e  c o n c r e t e  
f l o o r  i n  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r .  

By u s i n g  t h e  r e l a t i o n ( g )  

w h e r e  F i s  t h e  s c a t t e r e d  f l u x ,  N o  i s  
t h e  s o u r c e  s t r e n g t h ,  a n d  d i s  t h e  
d i s t a n c e  a b o v e  t h e  f l o o r ,  t h e  a l b e d o ,  
a, f o r  n e u t r o n s  w a s  f o u n d  t o  be 0 . 1 2  
€ o r  c o n c r e t e .  A s i m i l a r  e x p e r i m e n t  
i n  w h i c h  a n  i o n  c h a m b e r  a n d  a C o 6 0  

s o u r c e  w i t h  l e a d  s h i e l d i n g  was  u s e d  
g a v e  t h e  r e f l e c t i o n  c o e f f i c i e n t  o f  
gamma r a y s  on c o n c r e t e  a s  0 . 0 4 .  

(*)H. E. H u n g e r f o r d  t o  J. L. M e e m ,  Some G r o u n d  
S c a t t e r i n g  E x p e r i m e n t s  P e r f o r m e d  a t  t h e  B u l k  
S h i e l d i n g  F a c i l i t y ,  ORNL C F - 5 2 - 4 - 9 9  ( A p r i l  16, 
1952) 

( " A .  S i m o n  t o  E. P. B l i z a r d ,  E s t i m a t e  o f  
B a c k g r o u n d  a t  T o w e r  S h i e l d i n g  F a c i l a t y ,  ORNL CF- 
51-12-185 (Dec. 17, 1951). 
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IRRADIATION OF ANIMALS IRRADIATION OF ELECTRONIC EQUIPMENT 

I n  t h e  i h t e r e s t  o f  d e t e r m i n i n g  t h e  
t h r e s h o l d  f o r  e y e  c a t a r a c t  f o r m a t i o n ,  
t i m e  o n  t h e  C o c k c r o f t - W a l t o n  a c -  
c e l e r a t o r  h a s  been  f u r n i s h e d  t o  members 
o f  t h e  B i o l o g y  D i v i s i o n  f o r  e x p o s u r e s  
o f  r a t s ,  m i c e ,  and r a b b i t s  t o  s o u r c e  
i n t e n s i t i e s  o f  l o 8  n e u t r o n s / s e c  w i t h  
14-Mev e n e r g y .  A p p r o x i m a t e l y  60 h r  o f  
i r r a d i a t i o n  t i m e  o n  t h e  m a c h i n e  h a s  
b e e n  u s e d  f o r  t h e s e  e x p e r i m e n t s  
d u r i n g  t h i s  q u a r t e r .  R e s u l t s  .will be 
p u b l i s h e d  by m e m b e r s  o f  t h e  B i o l o g y  
D i v i s i o n .  T h i s  i r r a d i a t i o n  p r o g r a m  
w i l l  c o n t i n u e .  

I n  c o o p e r a t i o n  w i t h  t h e  S o l i d  
S t a t e  D i v i s i o n  a n d  t h e  W r i g h t  A i r  
Development  C e n t e r ,  t h e  Bulk S h i e l d i n g  
R e a c t o r  i s  b e i n g  u s e d  on w e e k  e n d s  t o  
i r r a d i  a t e  e q u i p m e n t  . 
R e a c t o r  o p e r a t o r s  f u r n i s h e d  b y  t h e  
A i r  F o r c e  h a v e  b e e n  t r a i n e d  by ORNL 
p e r s o n n e l .  The f i r s t  p i e c e  o f  e q u i p -  
m e n t ,  a r a d i o  c o m p a s s ,  h a s  b e e n  e x -  
p o s e d  f o r  100  h r  t o  a f a s t - n e u t r o n  
f l u x  o f  be tween  l o 7  and l o 8  n e u t r o n s / s e c  
w i t h  n o  a p p r e c i a b l e  e f f e c t .  D e t a i l e d  
r e s u l t s  w i l l  b e  r e p o r t e d  by t h e  S o l i d  
S t a t e  D i v i s i o n .  

e 1 e c  t r o  n i c  

7 .  GAMMA-HAY ATTENUATION EXPERIMENTS IN TIiE LID TANK 

C. E. C l i f f o r d  M. K. H u l l i n g s  
T. V. R l o s s e r  L. S. A b b o t t  
J .  D. F l y n n  M ,  C. Marney 

P h y s i c s  D i v i s i o n  
A s e r i e s  o f  s h o r t  e x p e r i m e n t s  o n  

t h e  g a m m a - r a y  a t t e n u a t i o n  o f  h e a v y  
m a t e r i a l s  ( i r o n  a n d  l e a d )  i n  r e g i o n s  
c l o s e  t o t h e  s o u r c e  h a v e  been  c o m p l e t e d  
i n  t h e  L i d  T a n k .  T h e  e x p e r i m e n t s  
p l a n n e d  t o  a i d  i n  t h e  d e s i g n  o f  b o t h  
t h e r m a l  and  shadow s h i e l d s  f o r  v a r i o u s  
a i r c r a . € t  r e a c t o r s  w e r e  n e c e s s a r y  
b e c a u s e  o f  t h e  d i f f i c u l t y  o f  c a l c u l a t i n g  
t h e  p r o d u c t i o n  o f  n e u t r o n - i n d u c e d  
s e c o n d a r y  gamma r a y s  i n  t h e s e  r e g i o n s .  

63% IRON-37% WATER THERMAL SHIELD 

S p e c i f i c  s h i e l d  c o n f i g u r a t i o n s  
r e q u e s t e d  b y  G o l d s t e i n  o f  N D A  f o r  
p o s s i b l e  u s e  i n  t h e  s u p e r c r i t i c a l - w a t e r  
r e a c t o r  a r e  shown a s  p a r t  o f  F i g s .  22 
t h r o u g h  2 6 .  The  i r o n - w a t e r  m i x t u r e s  
w e r e  p l a c e d  a t  v a r i o u s  d i s t a n c e s  f rom 
t h e  s o u r c e  t o  s i m u l a t e  t h e  v a r y i n g  
w a t e r - r e f l e c t o r  t h i c k n e s s e s  p r e s e n t  i n  
t h e  r e a c t o r  d e s i g n ;  a l t h o u g h  t h e  
r e a c t o r  i s  c y l i n d r i c a l ,  i t  i s  s u r -  
r o u n d e d  by a s p h e r i c a l  p r e s s u r e  s h e l l  
and  t h e r m a l  s h i e l d .  

T h e  s h i e l d  c o n f i g u r a t i o n s  w e r e  
mocked up w i t h  one  t o  s i x  2.22-cm i r o n  
s l a b s  s e p a r a t e d  by  1 . 3  cm o f  w a t e r ,  
a n d  t h e y  w e r e  p l a c e d  a t  v a r i o u s  
d i s t a n c e s  f r o m  t h e  s o u r c e .  I n  e a c h  
s e r i e s  t h e s i x t h  s l a b  was moved f o r w a r d  
t o  t o u c h  t h e  p r e c e d i n g  s l a b  t o  s i m u l a t e  
a p r e s s u r e  s h e l l ,  a s  shown i n  F i g .  26.  
T h e  m e a s u r e m e n t s  w e r e  made  w i t h  b o t h  
an  a i r - f i l l e d  i o n i z a t i o n  c h a m b e r  a n d  
a n  a n t h r a c e n e  s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r .  

F i g u r e  2 7  i n d i c a t e s  t h e  gamma-ray  
d o s a g e  d i s t r i b u t i o n  i n  w a t e r ,  a n d  
F i g s .  22  t h r o u g h  26 g i v e  t h e  gamma-ray 
m e a s u r e m e n t s  b e h i n d  t h e  i r o n - w a t e r  
t h e r m a l  s h i e l d s .  A c u r v e  o f  t h e  d o s e  
a t  a c o n s t a n t  z ( d i s t a n c e  f r o m  t h e  
s o u r c e )  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  w a t e r  
t h i c k n e s s  b e t w e e n  t h e  s o u r c e  a n d  t h e  
n e a r e s t  i r o n  s l a b  ( r e f e r r e d  t o  a s  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s )  i s  a l s o  shown .  
T h e  t a b u l a t e d  " 2  m e a s u r e m e n t s  t o  b a c k  
o f  l a s t  s l a b "  ( i n s e t  i n  e a c h  f i g u r e )  
a r e  probe m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  d i s t a n c e  
f r o m  t h e  s o u r c e  t o  t h e  b a c k  o f  t h e  
l a s t  s l a b  i n  e a c h  a r r a y .  A s  would  b e  
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e x p e c t e d ,  t h e  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  f o r  
t h i c k  t h e r m a l  s h i e l d s  t h e  s e c o n d a r y  
gamma- r a y  p r o d u c t i o n  i s  p r e d o m i n a n t  
iip t o  r a t h e r  l a r g e  r e f l e c t o r  t h i c k n e s s  
( i . e  ., 20 cm). 

63% I R O N - 3 ? %  BORATED WATER 
THERMAL S H I E L D  

o f  t h e  e f f e c t  o f  b o r a t i n g  
t h e  w a t e r  i n  t h e  r e g i o n  o f  t h e  t h e r m a l  
s h i e l d  w a s  m a d e  t o  d e t e r m i n e  t h e  
r e s u l t i n g  r e d u c t i o n  o f  s e c o n d a r y  gamrna- 
r a y  p r o d u c t i o n  ( F i g s .  2 8 ,  2 9 ,  3 0 ) .  
T h e  c o n f i g u r a t i o n s  w e r e  c h o s e n  t o  
match  t h e  n e u t r o n  a n d  gamma-ray l e a k a g e  
i n  t h e  L i d  T a n k  w i t h  t h a t  o f  t h e  
r e a c t o r  on t h e  b a s i s  o f  a c a l c u l a t i o n  
by G o l d s t e i n .  A s c a l e - u p  f a c t o r  was  
a l s o  c a l c u l a t e d  a n d  u s e d  t o  d e t e r m i n e  
t h e  r e q u i r e d  L i d  T a n k  d o s a g e  b e y o n d  
t h e  t h e r m a l  s h i e l d .  The  2 . 2 2 - c m  i r o n  
s l a b s  w e r e  s e p a r a t e d  by t h e  b o r a t e d  
w a t e r ,  and s i n c e  s u f f i c i e n t  a t t e n u a t i o n  
w a s  o b t a i n e d  w i t h  a f o u r - s l a b  ( 2 7 %  
b o r a t e d  w a t e r )  t h e r m a l  s h i e l d ,  a t t e n u -  
a t i o n  o f  t h e  p r e s s u r e  s h e l l  ( t w o  
a d j a c e n t  s l a b s )  w a s  t h e n  m e a s u r e d  
( F i g .  3 0 ) .  The m e a s u r e m e n t s  were made 
w i t h  t h e  10" i o n i z a t i o n  c h a m b e r  
( a i r -  f i l l e d ) .  

i? 

A c o m p a r i s o n  o f  a t t e n u a t i o n  o f  t h e  
b o r a t e d - w a t e r  t h e r m a l  s h i e l d  w i t h  t h a t  
o f  t h e  u n b o r a t e d - w a t e r  s h i e l d s  p r e v i -  
o u s l y  m e a s u r e d  i n d i c a t e s  t h a t  a t  t h i s  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s  ( 2 0  c m )  a r e d u c t i o n  
i n  i n t e n s i t y  t o  70% o f  t h e  i r o n - w a t e r  
c a s e  ( a t  z = 80 cm) was o b t a i n e d .  The 
r e d u c t i o n  o f  i n t e n s i t y  a s  t h e  w a t e r  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s  w a s  i n c r e a s e d  t o  
30 cm i n d i c a t e s  t h a t  s e c o n d a r y  gamma- 
r a y  p r o d u c t i o n  i s  n o t  e n t i r e l y  s u p -  
p r e s s e d  b y  t h e  1% b o r a t i o n  o f  t h e  
t h e r m a l  s h i e l d  w a t e r .  T h i s  i s  n o t  
s u r p r i s i n g  i n  v i ew o f  t h e  l a r g e  i o l u m c  
p e r c e n t a g e  o f  i r o n  i n  t h i s  r e g i o n .  
T h e r e  m a y  a l s o  br: s o m e  i n e l a s t i c  
s c a t t e r i n g  o f  gamma r a y s ,  w h i c h  wou ld  
o f  c o u r s e  n o t  b e  a f f e c t e d  b y  t h e  
b o r o n .  

SOLID I R O N  THERMAL SIIXIEL 

A s  a c o n t i n u a t i o n  o f  t h e  t h e r m a l  
s h i e l d  i n v e s t i g a t i o n ,  t h e  g a m m a - r a y  
a t t e n u a t i o n  o f  a 9 - c m  i r o n  t h e r m a l  
s h i e l d  w a s  m e a s u r e d  f o r  t h e  GE-ANI' 
d e s i g n  g r o u p .  F o u r  2 . 2 - c m  i r o n  s l a b s  
w e r e  c l a m p e d  t o g e t h e r  a n d  p l a c e d  i n  
t h e  L i d  Tank a t  v a r i o u s  d i s t a n c e s  f rom 
t h e  s o u r c e ,  a s  i n d i c a t e d  i n  F i g .  31. 
S i n c e  t h e  i r o n  s l a b s  a r e  n o t  f l a t ,  
w a t e r  ( a p p r o x i m a t e l y  0 . 3  c m )  w a s  
p r e s e n t  i n  t h e  s p a c e  b e t w e e n  a d j a c e n t  
s l a b s .  

T h e  m e a s u r e m e n t s  p r e s e n t e d  i n  
F i g .  3 1  were o b t a i n e d  w i t h  t h e  u s i i a l  
a i r -  f i  l l e d  i o n i z a t i o n  c h a m b e r ,  w h i c h  
i s ,  u n f o r t u n a t e l y ,  n e u t r o n - s e n s i t i v e  
owing  t o  t h e  n i t r o g e n  ( n , p )  r e a c t i o n .  
T h i s  i n v a l i d a t e s  t h e  m e a s u r e m e n t s  
c l o s e  t o  t h e  i r o n ,  b u t  s i n c e  t h e  
n e u t r o n  r e l a x a t i o n  l e n g t h  i n  w a t e r  
b e h i n d  s o l i d  i r o n  i s  s h o r t  ( 4  t o  
6 c m ) ,  t h e  n e u t r o n  e f f e c t  s h o u l d  b e  
n e g l i g i b l e  h e y o u d  a b o u t  3 0  cm o f  
w a t e r ,  M e a s u r e m e n t s  t h a t  i n d i c a t e  
t h e  m a g n i t u d e  o f  t h e  n e u t r o n  e f f e c t  
a n d  c o n f i r m  t h e  f a c t  t h a t  i t  i s  
n e g l i g i b l e  b e y o n d  3 0  e m  h a v e  b e e n  
made on  s i m i l a r  mockups  b y  u s i n g  CO, 
i n  t h e  i o n i z a t i o n  chamber .  

SOLID LEAD SHADOW S H I E L  

M e a s u r e m e n t s  were  t a k e n  i n  t h e  L i d  
T a n k  a t  t h e  r e q u e s t  o f  G E - A N P  t o  
d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t ,  o f  v a r i o u s  w a t e r -  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s e s  o n  t h e  gamma 
a t t e n u a t i o n  o f  s o l i d  l e a d  s h a d o w  
s h i e l d s .  S i n c e  t , h e  e x p e r i m e n t  w a s  
p e r f o r m e d  i n  w a t e r ,  a l a r g e  amount  o f  
s e c o n d a r y  gamma-ray p r o d u c t i o n  r e d u c e d  
t h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  t h e  l e a d  b y  a 
f a c t o r  g r e a t e r  t h a n  40 i n  t h e  w o r s t  
c a s e .  As t h e  t h i c k n e s s  of t h e  w a t e r  
l a y e r  b e t w e e n  t h e  s o u r c e  and  t h e  l e a d  
w a s  i n c r e a s e d ,  t h e  s e c o n d a r y  gamma- 
r a y  p r o d u c t i o n  was, o f  c o u r s c ,  r e d u c e d  
a t  a r a t e  e q u i v a l e n t  t o  t h e  n e u t r o n  
a t t e n u a t i o n  o f  t h e  w a t e r .  
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'The gamma-ray m e a s u r e m e n t s  f o r  t h e  by w o o d e n  s p a c e r s  i n s e r t e d  b e t w e e n  
shadow s h i e l d s  c o n s i s t i n g  o f  o n e ,  two,  t h e  s o u r c e  and  t h e  f i r s t  s l a b .  

T h e  gamma m e a s u r e m e n t s  were  made a n d  t h r e e  a d j a c e n t  3.8-cm l e a d  s l a b s  
a r e  g i v e n  i n  F i g s .  3 2 ,  3 3 ,  a n d  3 4 .  w i t h  t h e  10'O i o n i z a t i o n  c h a m b e r .  
T h e  " 2  m e a s u r e m e n t s  t o  b a c k  o f  l a s t  D u r i n g  t h e  C o u r s e  o f  t h e  e x p e r i m e n t  
s l a b " '  a r e  p r o b e  m e a s u r e m e n t s  a n d  C O ,  was  s u b s t i t u t e d  f o r  a i r  a s  t h e  
i n c l u d e  w a t e r  g a p s  c a u s e d  by w a r p a g e  ion -chamber  g a s  t o  e l i m i n a t e  t h e  n i t r o -  
o f  t h e  s l a b s .  I n  e a c h  c a s e  t h e  w a t e r -  gen ( n , p )  r e a c t i o n ,  s i n c e  m e a s u r e m e n t s  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s  was h e l d  c o n s t a n t  were  r e q u i r e d  i n  a h i g h  n e u t r o n  f l u x .  
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F i g .  22. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Ilose Beyond One 2.22-cm 
Iron S l a b  w i t h  Various Water -Ref l ec tor  D i s t a n c e s .  
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P i g .  23. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Bay Dose Beyond Two 2.22-cm 
Iron S l a b s  (Separated  by 1 . 3 c m o f  W a t e r ) w i t h  Various  W a t e r - R e f l e c t o r  Distances. 
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F i g .  24.  Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyond Four 2.22-cm 
Iron S l a b s  (Separated by 1 . 3  cm o f  l a t e r )  w i t h  Various  Water -Ref l ec tor  D i s t u w e s .  
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F i g .  25. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyond S i x  2.22-cm 
Iron S l a b s  (Separated b y l . 3 c m o f W a t e r ) w i t b  Various W a t e r - R e f l e c t o r  Distances. 
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F i g .  26. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyond S i x  2 .22-cm 
Iron  Slabs (Four S l a b s  Separated  by 1 . 3  cm o f  Water, Two S l a b s  E f f e c t i n g  a 
Pressure S h e l l )  w i t h  Var ious  Water -Ref l ec tor  D i s t a n c e s .  
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F i g .  27, Gamma-Ray Dose Beyand Water S h i e l d .  
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F i g .  28.  Gamma-Ray Dose Beyond Iron-Borated Water Thermal S h i e l d  w i t h  
20 -cm Water Ref  1 e c  t o r .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 - 
FOUR 2.22-cm IRON SLABS SEPARATED BY 
1.3 cm OF BORATED WATER 

DWG. i4905R1 

BORATED WATER - _ _ _ _  

'- WATER IN ALUMINUM J TANKS i IRON TANK,0.3-cm WALLS 

 SOURCE^ 

FOUR 2.22-cm IRON SLABS SEPARATED 
BY t . 3  cm OF BORATED WATE TWO 2.22-Cm IRON SLABS (ADJACENT) 

.................... 

....................... 

BORATED WATER 
IN IRON TANK 

IRON TANK, 0.3-cm WALLS 

FOUR 2.22-cm IRON SLABS SEPARATED 
BY 1.3 cm OF BORATED WATER TWO 2.22-cm IRON SLABS 

c 

sou TER IN ALUM1 

IRON TANK.O.3-cm WALLS 

F i g .  29. Schemat ic  Diagrams f o r  Gamma-Ray Measurements Beyond 
Iron-Borated Water Thermal S h i e l d .  See F i g .  30 for  p l o t t e d  d a t a .  
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F i g .  30. Gamma-Ray Dose Beyond Iron-Borated Water Thermal S h i e l d  (1% Boron 
Solution). See F i g .  29  f o r  s c h e m a t i c  d i ag rams .  
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F i g .  31. Gamma-Ray Dost? Beyond S o l i d  I r o n  Thermal S h i e l d  
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F i g .  32. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyond One 
3.8-cm Lead S l a b  w i t h  Various Water -Ref l ec tor  T h i c k n e s s e s .  
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F i g .  33. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyoad Two 
3.8-cm Lead S l a b s  w i t h  Various Water -Ref l ec tor  Thicknesses .  
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F i g .  34. Thermal S h i e l d  Measurements - Gamma-Ray Dose Beyond 
Three 3.8-cm Lead S l a b s  w i t h  Various  Water -Ref l ec tor  T h i c k n e s s e s .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

8 .  DUCT TESTS 
F. J .  M u c k e n t h a l e r  C. E. C l i f f o r d  
A. S '  imon M .  K .  H u l l i n g s  

P h y s i c s  D i v i s i o n  

D u c t  work i n  t h e  T h e r m a l  C o l u m n ( ' )  
h a s  c o n t i n u e d  t o  o b t a i n  f u r t h e r  e x p e r i -  
m e n t a l  c o r r o b o r a t i o n  o f  t h e  s i m p l i f i e d  
d u c t  t h e o r y ( 2 )  o f  n e u t r o n  t r a n s m i s s i o n  
t h r o u g h  c y l  i n d  r i c a l  a i  r - f i 1 1 e d  d u c t s  
i n  w a t e r .  M e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  made 
o n  d u c t s  w i t h  two a n d  t h r e e  b e n d s  t o  
s u p p l e m e n t  t h e  d a t a  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  
o n  s t r a i g h t  d u c t s  arid d u c t s  w i t h  o n e  
b e n d .  Some e f f o r t  h a s  b e a n  made t o  
d e t e r m i n e  w h a t  p o r t i o n  o f  t h e  f l u x  
m e a s u r e d  by t h e  c o u n t e r  i s  d u e  t o  
n e u t r o n s  s u f f e r i n g  a t  l e a s t  o n e  c o l -  
l i s i o n  i n  t h e  w a l l s  o f  a s t r a i g h t  d u c t ;  
t h e  m e a s u r e d  c o n t r i b u t i o n  a p p e a r s  t o  
be somewhat  h i g h e r  t h a n  was p r e d i c t , e d  
t h e o r e t i c a l l y .  A g r e e m e n t  w i t h  t h e  
t h e o r y  h a s  r e m a i n e d  good;  h o w e v e r ,  t h e  
v a l u e  o f  t h e  c o n s t a n t  A, w h i c h  c o n -  
c e r n s  t h e  a l b e d o  a t ;  t h e  c o r n e r s  a n d  
o t h e r  f a c t o r s  a s s u m e d  t o  be c o n s t a n t ,  
had t o  Le r e d e t e r m i n e d .  

An e x t e n s i v e  s u r v e y o f  t h e  r a d i a t i o n  
t r a n s m i t t e d  by t h e  a n n u l a r  a i r  d u c t s  
d e s i g n e d  b y  G . E .  h a s  t e e n  s t a r t e d .  The 
I i d  Tank w i l l  be  u s e d  f o r  t h i s  s u r v e y  
f o r  a p p r o x i m a t e l y  s i x  w e e k s .  

DUCT TESTS IN THE THERMAL COLUMN 

S t r a i g h t  D u c t s .  V a r i o u s  l e n g t h s  o f  
a s t r a i g h t ,  4 1 / 4 - i n .  - d i a  a l u m i n u m - w a l l  
(1/8 i n .  t h i c k )  d u c t  were m e a s u r e d .  A 
c i r c u l a r  f i s s i o n  s o u r c e  (4 3 / 8  i n .  i n  
d i a m e t e r )  was u s e d  f o r  a l l  t h e  4 1/4-  
i n . - d i a  d u c t  m e a s u r e m e n t s .  T y p i c a l  
c u r v e s  f o r  t h e  n e u t r o n  t r a n s m i s s i o n  
m e a s u r e d  a l o n g  a n  e x t e n s i o n  o f  t h e  
d u c t  c e n t e r  l i n e s  a r e  g i v e n  i n  F i g .  35. 

I 

( " A i r c r a f t  ~ u c l e a r  ~ r o p u l s  i o n  ~ u a r t e r l y  

(2)C. E. C l i f f o r d  a n d  A .  Simon, S a n p l a f r e d  
T h e o r y  o f  N e u t r o n  T r a n s m i s s r a n  T h r o u g h  ~ i r -  
F L l l e d  C y l i n d r r c a l  D u c t s  an W a t e r  (in preparatxon). 

P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  March 1 0 ,  1 9 5 2 ,  
ORNL-1227, P. 79. 
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F i g .  3 5 .  N e u t r o n  T r a n s m i s s i o n  
T h r o u g h  Water i n  C y l i n d r i c a l  D u c t s  
w i t h  V a r i a b l e  B e n d s .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

Y 

Ducts w i t h  Bends. N e u t r o n  m e a s u r e -  
ments  were made on t h e  4 1 / 4 - i n . - d i a  
d u c t s  w i t h  o n e  t o  t h r e e  b e n d s  f o r m e d  
by  2 0 - i n .  s t r a i g h t  s e c t i o n s  j o i n e d  a t  
45 d e g  a n g l e s .  F u r t h e r  e x p e r i m e n t a l  
d a t a  f o r  t h e  a n g u l a r  c o r r e l a t i o n  were 
o b t a i n e d  b y  u s i n g  t h r e e  d u c t s  w i t h  
s i n g l e  s h a r p  ber ids  o f  v a r i o u s  a n g l e s  
( 3 1 ,  6 5 ,  a n d  90  d e g ) .  T y p i c a l  d u c t  
c o n f i g u r a t i o n s  a r e  shown i n  F i g .  36. 

To p r e v e n t  n e u t r o n s  f r o m  t r a v e l i n g  
t h e  f u l l  l e n g t h  o f  t h e  d u c t s  i n  a i r  
w i t h o u t  s c a t t e r i n g  a t  t h e  b e n d ,  t h e  
s m a l l e s t  a n g l e  o f  b e n d  a f f o r d e d  more 
t h a n  a o n e - d i a m e t e r  d i s p l a c e m e n t  o f  
t h e  cen te r  of t h e  d u c t .  M e a s u r e m e n t s  
o f  t h e  n e u t r o n  t r a n s m i s s i o n  a l o n g  t h e  
d u c t  c e n t e r  l i n e s  a r e  g i v e n  i n  F ig .  37.  

W a l l - S c a t t e r i n g  E x p e r i m e n t .  The 
d u c t  t r a n s m i s s i o n  t h e o r y  t h a t  h a s  b e e n  
u s e d  i g n o r e s  all wall-scattering e x c e p t  
a t  t h e  b e n d s ,  s o  t h e  a t t e n u a t i o n  o f  
e a c h  s t r a i g h t  s e c t i o n  i s  p r o p o r t i o n a l  
t o  t h e  s q u a r e  o f  i t s  l e n g t h .  I f  
s i n g l e  s c a t t e r i n g  i n  t h e  w a l l s  o f  t t  

*rlrr 

__ 

.- 

0 20 40 60 80 100 
HEIGHT OF WATEH ASOVC SOURCE I'ILLTE rcrn) 

P i g .  3 7 .  Measurement o f  Thermal- 
N e u t r o n  F l u x  a s  a F u n c t i o n  o f  t h e  
L e v e l  o f  t h e  Water S u r r o u n d i n g  t h e  
D u c t .  

s ~ r a i g h t  s e c t i o n s  i s  c a n s i d e r e d ,  a 
componen t  a t t e n u a t e d  a c c o r d i n g  t o  t h e  
c u b e  of  t h e  l e n g t h  s h o u l d  h e  a d d e d .  
T h e r e f o r e ,  a n  a x p e r i m e n t  w a s  c a r r i e d  
o ~ t  t o  i n v e s t i g a t e  t h e  m a g n i t u d e  o f  
t h e  i n v e r s e - c u b e  component .  

A t j - i n , - d i a  by 3 6 - i n .  d u c t  ( p l a s t i c  
w a l l )  a n d  a f i s s i o n  s o u r c e  ( 6  i n .  i n  
d i a m e t e r )  were  moun ted  i n  t h e  T h e r m a l  
Coliinin water  t a n k  s o  Lh'at t h e  l e v e l  o f  
t h e  w a t r r  s u r r o u n d i n g  t h e  v c r t i c a l  
d u c t  c o u l d  be v a r i e d .  A c o u n t e r  was  
m o u n t e d  10 crn f r o m  %.he u p p e r  e n d  o f  
t h e  d u c t  a n d  s u r r o u n d e d  b y  a s m a l l  
vo lume o f  w a t e r ,  a s  shown i n  F i g "  38 ,  
The n e u t r o n  f l u x  w a s  t h e n  m e a s u r e d  a s  
a f u n c t i o n  o f  t h e  d e p t h  o f  w a t e r  
a r o u n d  t h e  d u c t .  

A s e c o n d  s e t  o f  m e a s u r e m e n t s  w i i 5  

made w i t h  t h e  u p p e r  t w o - t h i r d s  o f  t h e  
d u c t  f i l l e d  w i t h  w a t e r .  T h i s  p r e v e n t e d  

F i g .  38 .  D u c t  C o n f i g u G a t i o n  f o r  
W a l l - S c a t t e r i n g  Experiment. 
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t h e  n e u t r o n s  t h a t  w o u l d  o r d i n a r i l y  
t r a v e l  t h e  l e n g t h  o f  t h e  d u c t  i n  a i r  
f r o m  r e a c h i n g  t h e  c o u n t e r .  The  d i f -  
f e r e n c e  o f  t h e  two c u r v e s  s h o u l d  g i v e  
t h e  f l u x  c o n t r i b u t e d  by s c a t t e r i n g  i n  
t h e  w a l l s .  

A c c o r d i n g  t o   calculation^(^) t h e  
r a t i o  o f  t h e  f l u x  c o n t r i b u t e d  t o  t h e  
c o u n t e r  by t h e  n e u t r o n s  t h a t  make o n e  
c o l l i s i o n  i n  t h e  w a l l s  t o  t h o s e  w h i c h  
t r a v e l  t h e  f u l l  l e n g t h  o f  t h e  d u c t  
d i r e c t l y  i n  a i r  i s  a p p r o x i m a t e l y  e q u a l  
t o  n r / 2 L ,  where  r i s  t h e  r a d i u s  o f  t h e  
d u c t  and L i s  t h e  l e n g t h .  Fo r  a 6 - i n . -  
d i a  by 3 6 - i n .  d u c t  t h e  r a t i o  s h o u l d  be 
a p p r o x i m a t e l y  0 . 1 5 ,  w h i c h  i s  a b o u t  a 
f a c t o r  o f  3 l o w e r  t h a n  t,he r a t i o  found 
i n  t h e  e x p e r i m e n t .  The c u r v e  i n  F i g .  
37  shows t h a t  t h e  - c o n t r i b u t i o n  i s  n o t  
l i n e a r  b u t  p e a k s  a t  t h e  e n d  o f  t h e  
d u c t  f a r t h e s t  f rom t h e  s o u r c e .  

Comparison w i t h  Theory. The r e s u l t s  
o f  tpe m e a s u r e m e n t s  w i t h  b o t h  t h e  
s t r a i g h t  a n d  b e n t  a l u m i n u m - w a l l  d u c t s  
i n d i c a t e  good a g r e e m e n t  w i t h  t h e  t h e o r y  
( F i g .  3 9 ) .  I f  a g r e e m e n t  were p e r f c c t ,  
a l l  t h e  c u r v e s  i n  F i g .  3 9  w o u l d  
c o i n c i d e .  T h e  s p r e a d  i n d i c a t e s  t h e  
e r r o r s  i n  p r e d i c t i o n s  o f  a t t e n u a t i o n s ,  
which  i n  some c a s e s  a r e  a s  much a s  10 .  
A n e w  v a l u e  f o r  h ,  t h e  c o n s t a n t  
i n d e p e n d e n t  o f  d u c t  g e o m e t r y ,  h a s  
b e e n  o b t a i n e d  t h a t  g i v e s  a b e t t e r  
p r e d i c t i o n  o f  t h e  t r a n s m i t t e d  d o s e .  
The r e d e t e r m i n a t i o n  of  h was n e c e s s a r y  
b e c a u s e  o f  t h e  t w o -  a n d  t h r e e - b e n d  
e x p e r i m e n t a l  r e s u l l s .  

P r e l i m i n a r y  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  
w a l l - s c a t t e r e d  c o m p o n e n t s  a r e  h i g h e r  
t h a n  w a s  p r e d i c t e d  by t h e  t h e o r y .  The 
d i s c r e p a n c y  i s  f o r  t h e  m o s t  p a r t  t h e  
r e s u l t  o f  d e g r a d a t i o n  i n  e n e r g y  o f  t h e  
n e u t r o n s .  S i n c e  t h e r m a l  m e a s u r e m e n t s  
were made,  t h e  d e g r a d e d  n e u t r o n s  w e r e  

c o u n t e d  e f f i c i e n t l y ,  The  p o s i t i o n  o f  
t h e  c o u n t e r  w a s  a p p r o x i m a t e l y  1 0  c m  
f r o m  t h e  e n d  o f  t h e  d u c t  t o  c o r r e -  
spond t o  t h e  1 0 - c m  p o i n t  u s e d  i n  t h e  
p r e v i o u s  d u c t  m e a s u r e m e n t s .  C a l c u -  
l a t i o n s  o f  t h e  s c a t t e r e d  c o m p o n e n t s  
f o r  t h e s e  p o i n t s  w e r e a l s o  h i g h  compared 
w i t h  t h e  t h e o r y .  I f ,  h o w e v e r ,  t h e  
2 0 - c m  p o i n t s  o f  t h e  p r e v i o u s  d u c t  
m e a s u r e m e n t s  a r e  c o m p a r e d  w i t h  t h e  
t h e o r y ,  t h e  a g r e e m e r i t  i s  m a r k e d l y  
i m p r o v e d ,  w h i c h  i s  i n  a c c o r d a n c e  w i t h  
t h e  a b o v e  r e a s o n i n g .  

E x c e p t  f o r  t h e  t h r e e  p o i n t s  n e a r e s t  
t h e  s o u r c e ,  t h e  s h a p e  o f  t h e  c u r v e  
shown i n  F i g .  37 i s  a b o u t  w h a t  w o u l d  
be e x p e c t e d .  F a i l u r e  o f  t h e  i n i t i a l  
p o i n t s  t o  a g r e e  w i t h  t h e  t h e o r y  i s  n o t  
u n d e r s t o o d ,  a n d  p l a n s  a r e  b e i n g  made 
t o  r e p e a t  t h i s  e x p e r i m e n t  u n d e r  
d i f f e r e n t  c o n d i t i o n s .  

GE-ANP ANNULAR AIR DUCTS 

Mockups o f  t h e  i n l e t  and o u t l e t  a i r  
d u c t s  t h a t  p e n e t r a t e  t h e  s h i e l d  i n  t h e  
G -  E’”d i r e c  t - c y c  1 e d e s i g n  h a v e  b e e n  
s u p p l i e d  by G.E .  f o r a  L i d  Tank e x p e r i -  
m e n t .  M e a s u r e n i e n t s  w i l l  be  made t o  
p r o v i d e  c o m p l e t e  n e u t r o n  a n d  gamma-ray 
i s o d o s e  p l o t s  i n  t h e  w a t e r  s h i e l d  s u r -  
r o u n d i n g  t h e  d u c t .  S u c h  p l o t s  w i l l  
i n d i c a t e  p o i n t s  o f  e x c e s s i v e  l e a k a g e  
t h a t  may r e q u i r e  a d d i t i o n a l  s h i e l d i n g .  

A s c h e m a t i c  d i a g r a m  o f  the  o u t l e t  
a i r  d u c t  i s  s h o w n  i n  F i g .  40. T h e  . 
s t e e l  s e c t i o n  b e t w e e n  t h e  s o u r c e  a n d  
t h e  d u c t  c o n s i s t s  o f  a l t e r n a t e  1 1 / 2 -  
i n .  a i r  and  wa te r  l a y e r s  p e r p e n d i c u l a r  
t o  t h e  s o u r c e  a n d  s i m u l a t e s  t h e  
t r a n s i t i o n  r e g i o n  ( p e r f o r a t e d  r e -  
f l e c t o r )  i n  t h e  r e a c t o r  d e s i g n .  A 
p h o t o g r a p h  o f  t h e  i n l e t  a i r  d u c t  a n d  
t r a n s i t i o n  r e g i o n  i s  shown i n  F i g .  41.  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

HAVE TWO TO FOUR 20-in. STRAIGHT SECTION 
0 28-in. STRAIGHT SECTION 
A 40-in.  STRAIGHT SECTION 
v 52-in. STRAIGHT SECTION 
0 3.1-de9 BEND 
0 45-de9 BEND 
x 65-deg  BEND 
X 90-deg BEND 
4- TWO 4 5 - d e g  BENDS 
$ THREE 45-deg  BENDS 

SOURCE: CIRCULAR, 43/g-in. DIA 

I I I 30 I 
10 20 0 

EQUIVALENT CENTIMETERS OF WATER FROM END OF DUCT 

Fig. 39. COmpariSOn o f  Calculated E f f e c t i v e  Source for C y l i n d r i c a l  Ducts i n  
water.  
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DWG. 15iO5 

\ 

F i g .  40. Schemat ic  Diagram of  GE-ANP Mockup of  O u t l e t  Air Duct .  
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9 .  NUCLEAR MEASUREMENTS 
A. H. S n e l l ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

The  t o t a l  n e u t r o n  c r o s s  s e c t i o n  o f  
L i 6  h a s  b e e n  m e a s u r e d  u p  t o  4 Mev on 
t h e  5-Mev Van d e  G r a a f f .  The m e a s u r e -  
m e n t s  show o n l y  o n e  r e s o n a n c e ,  w h i c h  
i s  a t  2 7 0  k v .  T h e  t i m e - o f - f l i g h t  
n e u t r o n  s p e c t r o m e t e r h a s  been  o p e r a t i n g  
s a t i s f a c t o r i l y  w i t h  a f u l l  r e s o l u t i o n  
w i d t h  o f  less  t h a n  1 . 2  p s e c / m e t e r .  

CROSS-SECTION MEASUREMENTS WITH 
V A N  DE GRAAFF ACCELERATOR 

H .  B. W i l l a r d ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

The  t o t a l  n e u t r o n  c r o s s  s e c t i o n  o f  
L . i 6  h a s  b e e n  m e a s u r e d  o n  t h e  5-Mev 
Van d e G r a a f f  by a t r a n s m i s s i o n  e x p e r i -  
ment .  I n  t h i s  e x p e r i m e n t  t h e  l i t h i u m  
s a m p l e  was 89% L i 6 ,  b u t  t h e  r e s u l t i n g  
d a t a  h a s  b e e n  c o r r e c t e d  f o r  t h e  L i ' .  
The  c r o s s - s e c t i o n  c u r v e  up  t o  4 Mev i s  
shown i n  F i g .  42. O n l y  one  r e s o n a n c e ,  
w h i c h  i s  a t  2 7 0  k v ,  was  o b s e r v e d  i n  
t h i s  e n e r g y  r a n g e .  

P r e l i m i n a r y  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  
f i s s i o n  c r o s s  s e c t i o n  o f  U 2 3 4  h a v e  

b e e n  made u p  t o  4 M e V .  I n  a d d i t i o n  
d e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  on t h e  T ( p , y ) H e '  
r e a c t i o n ,  t h e  B " ( p , n ) "  a n g u l a r  d i s ' t r i -  
b u t i o n ,  t h e  C13(p,n)N13 y i e l d ,  and .  t h e  
( p , n )  t h r e s h o l d s  i n  n e o n  i s  r e p o . r t e d  
i n  t h e  P h y s i c s  D i v i s i o n  q u a r t e r l y  
p r o g r e s s  r e p o r t . ( ' )  

TIME-OF-FLIGHT SPECTROMETER 

G. S. P a w l i c k i  E.  C. S m i t h  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

The  n e u t r o n  t i m e  - o f  - f 1 i gh t s p e c  - 
t r o m e t e r  h a s  b e e n  o p e r a t i n g  s a t i s -  
f a c t o r i l y  w i t h  a f u l l  r e s o l u t i o n  w i d t h  
o f  l e s s  t h a n  1 . 2  p s e c / m e t e r .  I s o t o p i c  
a s s i g n m e n t  o f  t h e  l e v e l s  o f  i n d i u m  
h a s  b e e n  r e p o r t e d . ( ' )  P r e l i m i n a r y  
measu remen t s  i n d i c a t e  l e v e l s  i n  c o p p e r  
a t  7 0 0  +_ 1 0 0  a n d  2 2 0 0  +_ 6 0 0  e v .  
M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  c r o s s  s e c t i o n s  o f  
t h e  u r a n i u m  i s o t o p e s  a r e  i n  p r o g r e s s .  

( " P h y s i c s  D i v i s i o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  
f o r  P e r i o d  E n d i n g  M a r c h  2 0 ,  1 9 5 2 .  O R N L - 1 2 8 9  
( i n  press). 
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1 IMAR ' AND 

T h e  r e s e a r c h  o n  h i g h - t e m p e r a t u r e  
l i q u i d s  h a s  been  d e v o t e d  a l m o s t  e n t i r e l y  
t o  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  a s a t i s f a c t o r y  
f l u o r i d e  f u e l  f o r  t h e  a i r c r a f t  r e a c t o r  
e x p e r i m e n t  ( s e c .  1 0 ) .  T h e  p h a s e  
d i a g r a m s  o f  n u m e r o u s  b i n a r y ,  t e r n a r y ,  
a n d  q u a  t e r n a r y  f l u o r i d e  s y s t e m s  h a v e  
b e e n  e x a m i n e d ,  a n d  a number o f  compo- 
s i  t i o n s  i n  t h e  NaF-ZrF,-UF, a n d  
NaF-KF-ZrF4-UF4 s y s t e m s  w i t h  a s  much 
a s  4 m o l e  % UF, h a v e  b e e n  s h o w n  t o  
h a v e  m e l t i n g  p o i n t s  a r o u n d  5 0 0 ° C .  
A l t h o u g h  i t  i s  n o t  c e r t a i n  t h a t  e i t h e r  
o f  t h e s e  f l u o r i d e  m i x t u r e s  c a n  be u s e d  
w i t h  t h e  e n v i s i o n e d  l o a d i n g  t e c h n i q u e ,  
p r e l i m i n a r y  d a t a  are e n c o u r a g i n g .  A 
s u b s t a n t i a l  p r o g r a m  o f  r e s e a r c h  a n d  
p i l o t - s c a l e  p r o d u c t i o n  o f  l i q u i d  f u e l s  
o f  h i g h  p u r i t y  a n d  a s t u d y  o f  h i g h -  
t , e m p e r a t u r e  t r a n s  f e r  m e t h o d s  have  
r e c e n t l y  been  i n i t i a t e d .  

T h e  c o r r o s i o n  r e s e a r c h  e f f o r t  w a s  
d i v i d e d  arnong s t a t i c  and dyna rn ic  t e s t s  
o f  f l u o r i d e s ,  h y d r o x i d e s ,  a n d  l i q u i d  
m e t a l s ,  w i t h  t h e  f l u o r i d e  c o r r o s i o i i  
t e s t s  prec iorn ina t ing  ( s e c .  1 1 ) .  S t a t i c  
t e s t s  a n d  t h e  m o d i f i e d  d y n a m i c  t e s t s  
( s e e s a w  t e s t s }  t h a t  h a v e  been  d e v e l o p e d  
a r e  u s e f u l  f o r  s c r e e n i n g a  l a r g e  number 
o f  s a m p l e s  b u t  a r e  i n a d e q u a t e  f o r  
p r ec i s e 1 y p r  e d i c t i 11 g t h e  c o r  r os  i v e  n e  s s 
o f  a c i r c u l a t i n g  l i q u i d .  H o w e v e r ,  
t h e  t e s t s  h a v e  s h o w n  t h a t  s m a l l  
a d d i t i o n s  o f  s o d i u m ,  p o t a s s i u m ,  
m a n g a n e s e ,  and  c a l c i u m  a r e  b e n e f i c i a l  
i n  n i n i m i z i n g  f l u o r i d e  c o r r o s i o n .  

V a r j o u s  f l u o r i d e  m i x t u r e s  w e r e  
c i r c u l a t e d  i n  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  
d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r .  S t , a i n l e s s  
s t e e l  l o o p s  g e n e r a l l y  p l u g  a f t e r  short 
p e r i o d s ,  w h e r e a s  I n c o n e l  l o o p s  c o n -  
s i s t e r t ~ l y  o p e r a t e  f o r  up t o  1 0 0 0  h o u r s .  
Some r e d u c t i o n  i n  d y n a m i c  f l u o r i d e  
c o r r o s i o n  h a s  b e e n  o b t a i n e d  a s  a 

INTHODUCTION 

result o f  improved  f l u o r i d e -  and l o o p -  
p r e p a r a t i o n  t e c h n i q u e s .  F l u o r i d e  
a t t a c k  o n  I n c o n e l  i s  b e l i e v e d  t o  b e  
t h e  r e s u l t  o f  c h r o m i u m  d i f f u s i o n  o u t  
o f  t h e  m e t a l  l a t t i c e .  A c o n s i d e r a b l e  
p r o g r a m  o f  c o r r o s i o n  r e s e a r c h  on b o t h  
h y d r o x i d e s  a n d  f l u o r i d e s  h a s  b e e n  
u n d e r  t a k e n .  

T h e m e t a l l u r g i c a l  p r o c e s s e s  i n v o l v e d  
i n  t h e  c o n s t r u c t i o n  a n d  a s s e m b l y  o f  a 
h i g h - t e m p e r a t u r e  r e a c t o r ,  i n c l u d i n g  
f a b r i c a t i o n  o f  c o n t r o l  r o d s ,  w e l d i n g  
a n d  b r a z i n g ,  and  f a b r i c a t i o n  o f  s o l i d  
f u e l  e l e m e n t s ,  a r e  b e i n g  s u c c e s s f u l l y  
d e v e l o p e d  ( s e c .  1 2 ) .  B r a z i n g  a l l o y s  
were t e s t e d  f o r  f l o w a b i l i t y ,  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e ,  a n d  j o i n t  s t r e n g t h ,  a n d  
t h e  60% Pd-40% N i  a l l o y  p r o v e d  s u p e r i o r  
i n  a f l u o r i d e  e n v i r o n m e n t .  P o w d e r  
m i x t u r e s  o f  B,C w i t h  F e  a n d  w i t h  A 1 , 0 ,  
a r e  b e i n g  h o t  p r e s s e d  f o r  t h e  s a f e t y  
a n d  r e g u l a t i n g  rodc , ,  r e s p e c t i v e l y ,  o f  
t h e  ARE. L o o s e - p o w d e r  s i n t e r i n g  tias 
b e e n  i n v e s t i g a t e d  a s  a t e c h n i q u e  € o r  
t h e  f a b r i c a t i o n o f  s o l i d  f u e l  e l e m e n t s .  

H e a t  t r a n s f e r  and  p h y s i c a l  p r o p e r t y  
m e a s u r e m e n t s  on t h e  v a r i o u s  f l u o r i d e s  
h a v e  c o a t i n u e d ,  t o g e t h e r  w i t h  s o m e  
m e a s u r e m e n t s  on h y d r o x i d e s  ( s e c .  1 3 ) .  
D e t e r m i n a t i o n s  o f  v i s c o s i t y ,  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t y ,  d e n s i t y ,  h e a t  c a p a c i t y ,  
a n d  v a p o r  p r e s s u r e  h a v e  b e e n  made o n  
s e v e r a l  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  I t  i s  
a p p a r e r i t  t h a t  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  
o f t h e Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l s  a r e  c o m p a t i b l e  
w i t h  r e a c t o r  d e s i g n  r e q u i r e m e n t s .  I n  
p a r t i c a l a r ,  t h e  v i s c o s i t y ,  w h i c h  was  
s o  h i g h  i n  t h e  N a F - B e F 2 - U F ,  f u e l  
m i x t u r e  a s  t o  n e c e s s i t a t - e  i t s  r e j e c t i o n ,  
i s  l e s s  t h a n  1 0  c e n t i p o i s e s  f o r  t h e  
NaF-KF-ZrF, -UF,  f u e l  m i x t u r e  a t  a l l  
r e a c t  o r  Ma t h r m a  t i c a 1  
a n  a 1  y s e  s c i r c u l  a t  i 11 g 

f u e l  h e a t  t r a n s f e r  s y s t e m s  have. h e e n  
d e v e l o p e d .  A m e a s u r e m e n t  o f  t h e  h e a t  

t e m p e r  at, 11 r e s  . 
p e r  t a i  n i  n g  t o  
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t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t  o f  m o l t e n  s o d i u m  
h y d r o x i d e  showed i t  t o  be s i m i l a r  t o  
t h a t  o f  o r d i n a r y  f l u i d s  r a t h e r  t h a n  
l i q u i d  m e t a l s .  

P i l e  i r r a d i a t i o n s  o f  p r o p o s e d  f u e l  
m i x t u r e s  i n  I n c o n e l  c a p s u l e s  c o m p r i s e d  
t h e  g r e a t e r  p a r t  o f  t h e  e f f o r t  on t h e  
r a d i a t i o n  d a m a g e  p r o g r a m ,  a l t h o u g h  
m e a s u r e m e n t s  h a v e  c o n t i n u e d  on i n p i l e  
c r e e p  a n d  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  
m e t a l s  ( s e c .  1 4 ) .  I r r a d i a t i o n  o f  
I n c o n e l  c a p s u l e s  c o n t , a i n i n g  t h e  
N a F - K F - U F 4  f u e l  m i x t u r e  a t  p o w e r  

d e n s i t i e s  c o n s i d e r a b l y  i n  e x c e s s  o f  
t h a t  t o  b e  f o u n d  i n  t h e  ARE c a u s e d  an  
i n c r e a s e d  r a t e  o f  a t t a c k  o n  t h e  
c o n t a i n e r .  However ,  s i m i l a r  c a p s u l e s  
c o n t a i n i n g  HeFz - b e a r i n g  f u e l s  showed 
n o  p o s i t i v e  e v i d e n c e  o f  r a d i a t i o n -  
i n d u c e d  c o r r o s i o n .  An i n c r e a s e  i n  t h e  
s e c o n d a r y  c r e e p  r a t e  o f  i r r a d i a t e d  
I n c o n e l  s i m i l a r  t o  t h a t  p r e v i o u s l y  
o b s e r v e d  i n  n i c k e l  and  s t a i n l e s s  s t e e l  
was  f o u n d .  No d e t e c t a b l e  c h a n g e  was  
o b s e r v e d  i n  t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
o f  i r r a d i a t e d  s p e c i m e n s  o f  s p e c i a l l y  
h e a t - t , r c a t e d  I n c o n e l  o r  n i c k e l .  

1 0 .  CBEMPSTRY OF ~ I ~ ~ ~ ~ E M ~ ~ ~ A ~ ~ J R ~  LIQUIDS 

W. R .  G r i m e s  

M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

R e s e a r c h  on h i g h - t e m p e r a t u r e  l i q u i d s  
h a s  b e e n  c o n c e r n e d  a l m o s t  e n t i r e l y  
w i t h  t h e i r  d e v e l o p m e n t  f o r  u s e  a s  
f u e l s  f o r  a n  a i r c r a f t  r e a c t o r .  I n  
a d d i t i o n ,  some e f f o r t  h a s  b e e n  d e v o t e d  
t o  t h e  p u r i f i c a t i o n  o f  a l k a l i  h y d r o x i d e s  
a n d  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  p r o p e r t i e s  o f  t h e s e  
m a t e r i a l s .  T h e  p r i n c i p a l  r e s e a r c h  
w o r k  h a s  b e e n  t h e  p h a s e  e q u i l i b r i u m  
s t u d i e s  n e c e s s a r y  t o  d e f i n e  t h e  optimum 
c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  f u e l s ,  a n d ,  i n  
c o n j u n c t i o n  w i t h  o t h e r s ,  t h e  d e -  
t e r m i n a t i o n  o f  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  
and c o r r o s i v e n e s s  o f  t h e s e  h i g h - t e m p e r -  
a t u r e  s y s t e m s .  I t  h a s  a l s o  b e e n  
n e c e s s a r y  t o  i n t e n s i f y  t h e  e f f o r t s  t o  
i d e n t i f y  c h e m i c a l  s p e c i e s  i n  t h e  
c o o l e d  m e l t s  b y  x - r a y  d i f f r a c t i o n  and 
o t h e r  t e c h n i q u e s .  

R e s e a r c h  on l i q u i d  f u e l s  i s  s t i l l  
d i r e c t e d  t o w a r d  d e v e l o p m e n t  o f  l o w -  
m e l t i n g - p o i n t  s o l u t i o n s  o f  UF, i n  
m i x t u r e s  o f  p e r m i s s i h l e  f l u o r i d e s .  
T h e  e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r  ( t h e  A R E )  
w i l l  r e q u i r e  a b o u t  16 l b  o f  U Z 3 ’  p e r  
c u b i c  f o o t  o f  f u e l  s o l u t i o n ,  s o  i t  
w i l l  b e  n e c e s s a r y  t o  i n c o r p o r a t e  a b o u t  
4 mole  % o f  UF, i n  t h e  f l u o r i d e  f u e l .  

A n u m b e r  o f  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  
N a F - Z r F 4  -UF,  a n d  NaF’-KF-ZrF,-IJF’ ,  
s y s t e m s  w i t h  a s  much a s  4 m o l e  % IJF, 
h a v e  b e e n  shown t o  m e l t  b e l o w  5 5 0 ° C .  
I n  a d d i t i o n ,  i t  h a s  b e e n  d e m o n s t r a t e d  
t h a t  t h e  v i s c o s i t y  o f  t y p i c a l  m i x t u r e s  
o f  t h e s e  m a t e r i a l s  i s  s u f f i c i e n t l y  
l o w  f o r  s u c c e s s f u l  o p e r a t i o n  ( c f . ,  
s e c .  1 3 ) .  F o r  e a s y  s t a r t u p ,  i t  i s  
n e c e s s a r y  t o  f i l l  t h e  r e a c t o r  w i t h  a 
d i l u t e  ( s u b c r i t i c a l )  f u e l  a n d  a d d  
s m a l l  i n c r e m e n t s  o f  a c o n c e n t r a t e d  
s o l u t i o n  t o  b r i n g  t h e  s y s t e m  t o  
c r i t i c a l i t y .  T h i s  r e q u i r e s  t h a t  
s o l u t i o n s  o f  w i d e l y  v a r y i n g  u r a n i u m  
c o n t e n t  and m e l t i n g  p o i n t s  c o n s i d e r a b l y  
b e l o w  t h e  o p e r a t i n g  r a n g e  b e  a v a i l a b l e  
and t h a t  n o  h i g h - o i e l t i n g - p o i n t  com- 
p o u n d s  b e  f o r m e d  a t  i n t e r m e d i a t e  
c o n c e n t r a t i o n s .  I t  i s  n o t  y e t  c e r t a i n ,  
a l t h o u g h  p r e l i m i n a r y  d a t a  a r e  e n -  
c o u r a g i n g ,  t h a t  t h e  NaF-KF- Z r F ,  - (IF, 
s y s t e m  mee t s  t h i s  r e q u i r e m e n t .  

A s u b s t a n t i a l  p r o g r a m  o f  r e s e a r c h  . 
and p i l o t - s c a l e  p r o d u c t i o n  o f  l i q u i d  
f u e l s  o f  h i g h  p u r i t y  a n d  a s t u d y  o f  
h i g h - t e m p e r a t  u r e t r a n s f e r  m e t  h o d s  
h a v e  r e c e n t l y  b e e n  i n i t i a t e d .  A 
s m a l l e r  p r o g r a m  f o r  t h e  s t u d y  o f  
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c h e m i c a l  r e a c t i o n s  o f  h i g h -  t e m p e r a t u r e  
f l u o r i d e s  and h y d r o x i d e s  i s  p r e s e n t l y  
c o n c e r n e d  w i t h  r e a c t i o n s  t h a t  may 
h e l p  t o  e x p l a i n  t h e  c o r r o s i o n  b e h a v i o r  
o f  t h e s e  l i q u i d s .  Toward t h i s  e n d ,  a 
q u e n c h i n g  a p p a r a t u s  f o r  s t u d y i n g  
s o l i d  p h a s e s  i n  t h e  N a F - B e F , - U F ,  
s y s t e m  h a s  b e e n  p l a c e d  i n  o p e r a t i o n ,  
a n d  x - r a y  e x a m i n a t i o n  o f  c o m p l e x  
m i x t u r e s  i n  t h e  N a F - K F - Z r F 4  s y s t e m  
h a s  y i e l d e d  v a l u a b l e  i n f o r m a t i o n  a s  
t o  s p e c i e s  p r e s e n t .  

E x p e r i m e n t a l  p r e p a r a t i o n  o f  s i m u -  
l a t e d  f u e l  f o r  t h e  c o l d  c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t  h a s  been  c o n t i n u e d .  S p e c i -  
f i c a t i o n s  f o r  t h e  p o w d e r e d  m i x t u r e  
c a n  b e  c o m p l e t e d  a s  s o o n  a s  t h e  
a c t u a l  ARE f u e l  c o m p o s i t i o n  i s  f i x e d .  

LOW-MELTING-POINT F L U O R I D E F U E L  S Y S T E M S  

I,. M .  B r a t c h e r  R .  E. T r a b e r ,  J r .  
C. J. B a r t o n  

M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

T h e  h i g h  v i s c o s i t y  o f  t h e  m e l t s  
h a s  v i r t u a l l y  e l i m i n a t e d  t h e  BeF , -  
b e a r i n g  s a l t  m i x t u r e s  f rom c o n s i d e r a t i o n  
a s  AHE l u e l s ,  and t h e  e m p h a s i s  i s  n o w  
b e i n g  p l a c e d  o n  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  
ZrF,.  

I n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t ( ' )  i t  w a s  
i n d i c a t e d ,  o n  t h e  b a s i s  o f  v e r y  
l i m i t e d  d a t a ,  t h a t  t h e  a d d i t i o n  oE 
1 t o  5 m o l e  % IJF, t o  s y s t e m s  c o n -  
t a i n i n g  Z r F 4  a f f e c t e d  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o n l y  s l i g h t l y .  F u r t h e r  i n -  
v e s t i g a t i o n  h a s  s h o w n  t h a t  t h e  a d -  
d i t i o n  o f  1 o r  2 mole  % UE', d e p r e s s e s  
t h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  m o s t  a l k a l i  
f l u o  r i d e  - 2  i r c o n  i um t e  t r a  f l u o  r i d e  
m i x t u r e s  s l i g h t l y  b u t  t h a t  f u r t h e r  
a d d i t i o n s  p r o d u c e  a n  i n c r e a s e  i n  
m e l t i n g  p o i n t .  

( l ' A L r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u u r t e r  ly 
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d a n g  M u r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  
OWL-1227, p .  101. 

T h e  f i r s t  s e p a r a t i o n  o f  a s o l i d  
p h a s e  f r o m  t h e s e  f u s e d  m i x t u r e s  i s  
f r e q u e n t l y  a c c o m p a n i e d  b y  a s m a l l  
t h e r m a l  e f f e c t  t h a t  makes  d e t e c t i o n  
o f  m e l t i n g  p o i n t s  by  t h e r m a l  a n a l y s i s  
d i f f i c u l t .  I n  s e v e r a l  i n s t a n c e s  a 
s e c o n d  b r e a k ,  p r o b a b l y  c o r r e s p o n d i n g  
t o  a e u t e c t i c  t e m p e r a t u r e ,  h a s  b e e n  
m i s t a k e n  f o r  t h e  m e l t i n g  p o i n t .  Some 
d i f f i c u l t y  h a s  b e e n  e x p e r i e n c e d  w i t h  
p o o r  r e p r o d u c i b i l i t y  o f  d a t a .  T h i s  
may b e  d u e  i n  p a r t  t o  s e n s i t i v i t y  o f  
t h e  m e l t i n g  p o i n t  t o  v a r i a n c e s  i n  t h e  
Z r F ,  c o n c e n t r a t i o n  i n  t h e  f u s e d  
m i x t u r e s .  L o s s  q f  ZrF ,  may r e s u l t  
f r o m  b o t h  v o l a t i l i z a ~ i o n  a n d  c o n -  
v e r s i o n  t o  z i r c o n i u m  o x i d e . .  T h e s e  
p h e n o m e n a  w i l l  b e  i n v e s t i g a t e d  i n  
d e t a i l  a s  soon  as p o s s i b l e .  

N a F - K F - Z r F , - U F , .  M o s t  o f  t h e  
e f f o r t  on Z r F , - b e a r i n g  f u e l s  h a s  been  
c o n c e n t r a t e d  o n  t h e  NaF-KF-ZrF4-UF4 
s y s t e m ,  s i n c e  p r e l i m i n a r y  s t u d i e s  
i n d i c a t e d  t h a t  i t  was m o s t  l i k e l y  t o  
p r o d u c e  a s u i t a b l e  f u e l .  H e a t i n g  
a n d  c o o l i n g  c u r v e s  h a v e  b e e n  r u n  o n  
a l a r g e  number o f  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
4 mole% UF, and v a r y i n g  c o n c e n t r a t i o n s  
o f  t h e  o t h e r  t h r e e  f l u o r i d e s .  T h e  
r a t h e r  s m a l l  t h e r m a l  e f f e c t  n o t e d  
w h e n  t h e  f i r s t  s o l i d s  c r y s t a l l i z e  
f r o m  t h e s e  s y s t e m s  h a s  e n c o u r a g e d  
t h e  u s e  o f  l a r g e r  s a m p l e s  ( 2 0 0  t o  
3 0 0  g )  i n  t h e s e  s t u d i e s .  Z i r c o n i u m  
t e t r a f l u o r i d e  p u r i f i e d  b y  v a c u u m  
s u b l i m a t i o n  was u s e d  i n  a l l  t h e  e x -  
p e r i m e n t s  r e p o r t e d .  

The  d a t a  i n  T a b l e  3 show t h e  e x -  
p e c t e d  m e l t i n g  p o i n t s  when 4 m o l e  % 
UF, i s  a d d e d  t o  v a r i o u s  m i x t u r e s  i n  
t h e  NaF-KF-ZrF4 s y s t e m .  The d a t a  a r e  
not .  s u f f i c i e n t l y  c o m p l e t e  t o  s t a t e  
t h e  o p t i m u m  f u e l  c o m p o s i t i o n  a t  
p r e s e n t .  J t  i s  o b v i o u s ,  h o w e v e r ,  
t h a t  f u e l s  w i t h  m e l t i n g  p o i n t s  b e l o w  
5 5 O o C  c a n  b e  o b t a i n e d  o v e r  f a i r l y  
w i d e  r a n g e s  o f  NaF-KF and  ZrF, c o n -  
c e n t r a t i o n .  T h e s e  s t u d i e s  a r e  b e i n g  
c o n t i n u e d  t o  d e f i n e  t h e  o p t i m u m  
c o n c e n t r a t i o n .  
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TABLE 3 

M e l t i n g  P o i n t s  o f  NaF-KF-ZrF,-UF, 
M i x t u r e s  C o n t a i n i n g  4 mole % UF, 

. ~ 

COMPOSITION ( m o l e  46) 

N a F  

7 . 7  
8 . 2  

9 . 1  
9 . 6  

1 5 . 4  
1 7 . 3  
1 8 . 7  
2 0 . 2  
2 2 . 9  
2 4 . 9  
2 7 . 8  
2 9 . 8  
3 0 . 1  
3 3 . 7  
3 4 . 6  
3 6 . 7  
3 9 . 8  
3 6 . 5  
5 2 . 8  

4 . 8  

KF 

4 0 . 3  
4 4 . 6  
5 0 . 0  
4 8 . 5  
5 2 . 8  
3 2 . 6  
3 5 . 5  
3 8 . 9  
4 2 . 2  
2 2 . 6  
2 5 . 6  
2 7 . 4  
3 0 . 2  
1 5 . 4  
1 6 .  8 
1 7 . 3  
1 8 . 5  
2 0 . 2  
1 3 .  5 

9 . 6  

Z r F ,  

4 8 . 0  
4 3 . 2  
4 1 . 2  
3 8 . 4  
3 3 . 6  
4 8 . 0  
4 3 . 2  
3 8 . 4  
3 3 . 6  
5 0 . 5  
4 5 . 5  
4 0 . 8  
3 6 . 0  
5 0 . 5  

4 5 . 5  
4 4 . 1  
4 0 .  8 
3 6 . 0  
4 6 . 0  
3 3 . 6  

I ............. 

...... 

F I R S T  BREAK 
TEMPERATURE 

( O C )  

6 6 8  
5 4 0  
5 4 0  
4 9 0  ( ? I  
5 8 5  
6 1 5  
5 6  5 
5 7  5 
5 5 5  
6 2 0  
5 6 5  
4 9 0  
5 3 5  
6 0 5  
5 5 0  
5 4 5  
5 1 5  
5 4 0  
5 4 0  
5 4 5  

T h e  d a t a  i n  ' 1 ' ab l e  4 s h o w  t h e  
e f f e c t  o f  l a r g e  a d d i t i o n s  o f  UF, t o  
a s i n g l e ,  t e r n a r y  NaF-KF-ZrF, m i x t u r e .  
I t  a p p e a r s  f r o m  t h e s e  d a t a  t h a t  t h e  
s t a r t - u p  o p e r a t i o n  c o u l d  b e  s a f e l y  
c o n d u c t e d  i f  t h e  t e m p e r a t u r e  w e r e  
m a i n t a i n e d  a t  7 0 0 ° C  a n d  i f  c o n c e n -  
t r a t i o n s  o f  m o r e  t h a n  2 5  m o l e  % UF, 
w e r e  a v o i d e d  a t  a l l  t i m e s .  I n  a 
s i m i l a r  s t u d y  UF, was added as  NaF-KF- 
UF, e u t e c t i c  ( 4 6 . 5 - 2 6 . 0 - 2 7 . 5  m o l e  So) 
t o  a NaF-KF-ZrF4 m i x t u r e  ( 3 3 - 1 6 . 1 - 5 0 . 9  
m o l e  %) i n  s e v e r a l  p r o p o r t i o n s .  No 
h i g h  m e l t i n g  p o i n t s  were  o b s e r v e d  a t  
t h e  i n t e r m e d i a t e  c o m p o s i t i o n s .  T h e s e  
s t u d i e s  a r e  e n c o u r a g i n g ,  b u t  t h e y  
mus t  h e  r e p e a t e d  when t h e  f i n a l  f u e l  
c o m p o s i t i o n  i s  c h o s e n .  

S h o u l d  i t  b e c o m e  p o s s i b l e  t o  
o p e r a t e  t h e  ARE w i t h  a l o w e r  u r a n i u m  
c o n t e n t  t h a n  now s e e m s  t o  b e  n e e d e d ,  
t h e  l o w - m e l t i n g - p o i n t  (41OOC) com- 
p o s i t i o n  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d ( 2 )  
( 4 . 9  mole  % N a F ,  5 1  m o l e  % KF, 4 2 . 1  
mole % Z r F , ,  and  2 m o l e  ,% UF,) would  
b e  q u i t e  i m p o r t a n t .  I t  d o e s  n o t  
a p p e a r  l i k e l y  t h a t  c o m p o s i t i o n s ,  o f  

(2)zbid., p. 102. 

TABLE 4 

E f f e c t  o f  UF, on t h e  h l e l t i n g  P o i n t  o f  a N a F - R F - Z r F ,  M i x t u r e  

BREAK TE MPERATURE S * 
( O C )  

425 , 39 5 
493,  4 12 
505 ,  465 ,  40 5 
575 , 500 , 395 
580, 480 , 40 0 
575 , 49 5 

I.___.__._. 

* H i g h e s t  break temperature considered most reliable indication of melting point, 



FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

C O M P O S f T I O N  ( m o l e  % )  

c 

MELTING POINT 

ariy u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n ,  m e l t i n g  
b e l o w  4 0 0 ° C  w i l l  b e  f o u n d  i n  t h i s  
s y s t e m .  

KF-ZrF,-UF,. O n l y  a f e w  c o m -  
p o s i t i o n s  i n  t h e  KF-ZrF,-UF, s y s t e m ,  
a l l  w i t h  4 m o l e  % UF,,  h a v e  b e e n  
t e s t e d .  S i n c e  a l l  t h e s e  m i x t u r e s  
showed m e l t i n g  p o i n t s  a t  a b o u t  600°C 
( a b o u t  1 5 0  "C h i g h e r  t h a n  t h e  c o r  re- 
s p o n d i n g  KF-ZrF, b i n a r i e s ) ,  i t . ,  i s  n o t  
l i k e l y  t h a t  a s a t i s i a c t o r y  f u e l  
e x i s t s  i n  t h i s  t e r n a r y  s y s t e m .  

N a F - Z r F ,  -UF, .  T h e  d a t a  o b t a i n e d  
on  t h e  NaF-ZrF,-UF, s y s t e m ,  shown i n  
T a b l e  5 ,  i n d i c a t e  t h a t  f u e . 1 ~  c o n -  
t a i n i n g  up  t o  4 mole  % UF, arid m e l t i n g  

T A B L E  5 

M e l t i n g  P o i n t s  of NaF-ZrF4 l i x t u r e s  
C o n t a i n i n g  4 mole % UF, 

52.0 
so.  0 
4 6 . 0  

5 2 . 8  
57 .0  3 9 . 0  

__ 

5 2 7  

5 1 3  

5 0 5  

52 1 
53  5 

a r o u n d  5 0 0 ° C  c a n  be  o b t a i n e d  w i t h  
t h i s  s y s t e m .  

I t  may p r o v e  f e a s i b l e  t o  s t a r t  t h e  
r e a c t o r  w i t h  a s u i t a b l e  N a F - Z r F ,  
b i n a r y  and  b u i l d  t h e  f u e l  t o  c r i t i -  
c a l i t y  b y  a d d i t i o n  o f  t h e  NaF-UF,  
b i n a r y  e u t e c t i c  ( 2 7  m o l e  % U F , ;  
me1 Ling p o i n t ,  620 " C )  . The d i f f e r e n c e  
i n  b e h a v i o r  o f  t h e  NaF-ZrF, -UF,  a n d  
KF-ZrF,-UF, s y s t e m s  i s  c e r t a i n l y  d u e  
t o  t h e  s t r o n g  t e n d e n c y  o f  KF t o  f o r m  
s t a b l e ,  h i g h - m e l t i n g - p o i n t  compounds  
w i t h  UF,. 

NaF-RbF-ZrF,-UF,. A f ew m i x t u r e s  
h a v e  b e e n  i n v e s t i g a t e d  i n  t h e  N a F -  
R b F - Z r F , - U F ,  s y s t e m  t u  d e t e r m i n e  
w h e t h e r  s u b s t i t u t i o n  o f  RbF f o r  KF 
would  r e s u l t  i n  l o w e r  m e l t i n g  p o i n t s .  
D a t a  o b t a i n e d  w i t h  s u c h  m i x t u r e s  
( T a b l e  6 )  i n d i c a t e  t h a t  RbF h a s  n o  
d e c i d e d  a d v a n t a g e  o v e r  KF a s  a com- 
p o n e n t  o f  a Z r F ,  f u e l  a s  f a r  a s  
m e l t i n g  p o i n t  i s  c o n c e r n e d .  

A N A L Y S E S  OF F L U O R I D E  COMPOUNDS 

X - R a y  E x a m i n a t i o n  o f  S o l i d ,  Com- 
p l e x  Fluorides (P.  A. Agron ,  M a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  To a s s i s t  i n  
t h e  i d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  s o l i d ,  
complex f l u o r i d e s  e n c o u n t e r e d  i n  p h a s e  
s t u d i e s  o f  f u e l  m i x t u r e s ,  t h e  t e c h n i q u e  

TABLE 6 

E f f e c t  o f  UF, o n  M e l t i n g  P o i n t  o f  NaF-RbF-ZrF,  M i x t u r e s  

N a F  

35.0 
3 4 . 3  
34,O 
33.6 
10 e 0 
9 . 6  

COMPOSITION ( m o l e  X )  

R b F  

20.0 
1 9 , 6  
1 9 . 4  
1 9 . 2  

45.0 
4 3 . 2  

FIRST BREAK TEMPERATURE 
( " C )  

445 
48 0 
540 
5 7 5  

445 
48 5 
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A N P  P R O J E C T  QUARTERLY P R O G R E S S  R E P O R T  

o f  x - r a y - d i f f r a c t i o n  e x a m i n a L i a n  o n  a 
h i g h - a n g l e  s p e c t r o m e t e r  was  a d o p t e d .  
A n a l y s e s  o f  t h e  b i n a r y  c o m p l e x e s  
o c c u r r i n g  i n  c o o l e d  m e l t s  f r o m  t h e  
e q u i l i b r i u m  p h a s e  s t u d i e s  i n d i c a t e  
t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  c o i i i p o u n d s  a n d  
p o l y m o r p h i c  f o r m s  l i s t e d  i n  T a b l e  7 .  

T h e  c r y s t a l  s t r u c t u r e s  o f  t h e  two 
p o l y m o r p h i c  f o r m s  o f  K 2 Z r F s  h a v e  n o t  
y e t  b e e n  e s t a b l i s h e d .  An e x a m i n a t i o n  
o f  o t h e r  c o n c e n t r a t i o n s  i n  t h e  KF-ZrE’, 
a n d  t h e  N a F - Z r F ,  s y s t e m s  i s  b e i n g  
made. 

S p e c t r o g r a p h i c  A n a l y s i s  ( R u s s e l l  
R a l d o c k ,  S t a b l e  I s o t o p e  R e s e a r c h  a n d  
P r o d u c t i o n  D i v i s i o n ) .  E f f o r t s  t o  
d e v e l o p  a m a s s  s p e c t r o m e t e r  m e t h o d  
f o r  i n v e s t i g a t i o n  o f  a i r c r a f t  f u e l s  
h a s  b e e n  d e l a y e d  b y  t h e  d i s c o v e r y  
t h a t  t h e  m o l e c u l a r  f r a g m e n t a t i o n  
p a t t e r n s  o f  t h e  f u e l  i n g r e d i e n t s  were 
more  c o m p l e x  t h a n  w a s  a n t i c i p a t e d .  
I n  p a r t i c u l a r ,  t h e  UF, d i s s o c i a t i o n  
p a t t e r n  w a s  l a r g e l y  m a s k e d  b y  t h e  
s u p e r p o s i t i o n  o f  t h e  d i s s o c i a t i o n  
f r a g m e n t s  f rom UF,. I t  i s  now b e l i e v e d  
t h a t  t h e  UF, comes  f r o m  UO,F,, w h i c h  
i s  a c o n t a m i n a n t  i n  t h e  U F , ,  a n d  
a r r a n g e m e n t s  a r e  b e i n g  m a d e  t o  i ise  
some i s o t o p i c a l l y  e n r i c h e d  i n g r e d i e n t s  
t o  e s t a b l i s h  t h e  o r i g i n  a n d  m a g n i t u d e  
o f  t h e  IJF,. T h e  p r e s e n c e  o f  UF, a s  
a c o n t a m i n a n t  i n  f u e l  m i x t u r e s  c o u l d  
g i v e  r i s e  t o  c o n s i d e r a b l e  c o r r o s i o n .  

T h e  i n v e s t i g a t i o n s  o f  e l e m e n t a l  
c o m p o u n d s  a r e  s u m m a r i z e d  i n  t h e  
f o l l o w i n g  s t a t e m e n t s .  U r a n i u m  t r i -  
f l u o r i d e  d i s s o c i a t e s  a t  t e m p e r a t u r e s  
a b o v e  700°C:  i n t o  UF, a n d  u r a n i u m  
m e t a l ,  i n  a g r e e m e n t  w i t h  f i n d i n g s  
r e p o r t e d  i n  t h e  l i t e r a t u r e ,  b u t  a t  
1 owe r t e m p  e r a  t u r e  s t h a n  h e  re t o  f o r e 
r e p o r t e d .  No e v i d e n c e  o f  t h e  s u b l i -  
m a t i o n  o f  I J F 3 ,  a s  s u c h ,  c o u l d  b e  
f o u n d  a t  t e m p e r a t u r t = s  u p  t o  7 5 0 ° C  
w i t h  t h e  m a s s  s p e c t r o m e t e r  o r  u p  t o  
1 0 0 0 ° C  i n  s u b l i m a t i o n  t e s t s .  Eve i i  
U F 3  p r e p a r e d  b y  t h e  r e d u c t i o n  o f  

UF, w i t h  u r a n i u m  m e t a l  s h o w s  some  
e v i d e n c e  o f  h i g h e r  v a l e n c e  compounds  
o f  u r a n i u m  t h a t  g i v e  r i s e  t o  UF, o n  
h e a t i n g .  A l l  u n h e a t - t r e a t e d  UF, 
examined  h a s  shown p r o n o u n c e d  e v i d e n c e  
o f  UF, c o n t a m i n a t i o n  when e x a m i n e d  i n  
t h e  mass s p e c t r o m e t e r .  

S t u d y  O P  S o l i d  Phases i n  t h e  
NaF-BeF,-UF, System ( A .  G. II. A n d e r s e n ,  
ANP D i v i s i o n ,  a n d  C .  J .  B a r t o n ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  A 
s t u d y  o f  t h e  s o l i d  p h a s e s  i n  t h e  
NaF-BeF,-UF, s y s t e i n  was  i n i t i a t e d  a t  
t h e  t i m e  b e r y l l i u m  f u e l  w a s  b e i n g  
c o n s i d e r e d  f o r  u s e  i n  t h e  ARE. S i n c e  
a f u e l  c o m p o s i t i o n  i n  t h i s  s y s t e m  may 
b e  s u i t a b l e  f o r  u s e  i n  a r e a c t o r  
d e s i g n  n o t  r e q u i r i n g  a l o w  v i s c o s i t y  
f u e l ,  t h i s  s t u d y  h a s  b e e n  c o n t i n u e d .  

A f u r n a c e  h a s  b e e n  s e t  u p  f o r  t h e  
h e a t  t r e a t m e n t  o f  f l u o r i d e s  o r  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  s e a l e d  i n  q u a r t z  t u b e s  u n d e r  
a v a c u u m .  T h e  f u r n a c e  i s  a r r a n g e d  
s o  t h a t  a n u m b e r  o f  s a m p l e s  c a n  h e  
h e a t - t r e a t e d  s i i n u l  t a n e o u s l y  a n d  
q u e n c h e d  b y  d r o p p i n g  i n t o  l i q u i d  
n i t r o g e n  o r  s o m e  o t h e r  q u e n c h i n g  
m e d i u m .  T h e  q u a r t z  c a p s u l e s  a r e  
h e a t e d  t o  a d e f i n i t e  t e m p e r a t u r e  
( + l O ° C )  f o r  i n t e r v a l s  r a n g i n g  f r o m  
1 6  t o  6 0  h r  a n d  t h e n  q u e n c h e d  o r  
c o o l e d  s l o w l y .  T h e  s a m p l e s  a r e  t h e n  
e x a m i n e d  w i t h  a p e t r o g r a p h i c  m i c r o -  
s c o p e  and  b y  x - r a y  d i f f r a c t i o n .  

I n  t h e  U F , - B e F ,  s y s t e m ,  t h r e e  
c r y s t a l l i n e  p h a s e s  h a v e  b e e n  i d e n t i f i e d :  
UF,,  B e F , ,  a n d  UO,. I n  a d d i t i o n ,  a 
E e F ,  g l a s s  i s  p r e s e n t  i n  m i x t u r e s  
h i g h  i n  J 3 e F 2 .  T h i s  g l a s s  c a n  b e  
c o n v e r t e d  i n t o  c r y s t a l l i n e  BeF,  b y  
l o n g  h e a t i n g  a t  3 0 0  t o  6 0 0 ° C .  T h e  
UO, p r e s e n t  i s  p r o d u c e d  e i t h e r  b y  
h y d r o l y s i s  o r  o x i d a t i o n  o f  t h e  UF, 
d u r i n g  t h e  o r i g i n a l  s a m p l e  p r e p a r a t i o n .  
An u n i d e n t i f i e d  p h a s e  a p p e a r e d  i n  a 
90 m o l e  % BeF,-lO m o l e  % UF, m i x t u r e  
h e a t e d  a t  300°C f o r  60 h o u r s .  
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Cornp o u n d  

a-K,UF, 

a1 -K,UF, 

KUF 

KU2 F, 

Na3UF, 

NaUF, 

K3ZrF7 

A - K ,  ZrFs ( 

B - K 2 Z r F 6 ( d )  

FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

TABLE 7 

Phase S t u d i e s  o f  Complex F l u o r i d e  Compounds 

C r y s t a l  Form 

Cubic 

Tet  ragona 

Ilex ag on a 1 

Hexagonal 

Rhombohedral 

Ortho rhombic 

Tetragona l  

Hexagonal 

Rhombohedra 1 

C u b i c  

L a t t i c e  D i m e n s i o n s ( a )  
( 1 1  

a = 9 . 2 1  

d l  = 9 . 2 0  
a 3  = 18.40  

a l  = 6 . 5 4  
as  = 3 . 7 6  

a l  = 6 . 5 3  
a3 = 4 . 0 4  

a = 9 . 3 8 7  
a = 107" 15'  

a l  = 8 . 6 8  

a 2  = 7 . 0 2  
a3 = 1 1 . 4 4  

al = 5 .448  
a3 = 10 .896  

a1  = 5.94 
a3 = 3 . 7 4  

a = 9 . 0 8  
a = 107" 5 6 '  

a = 8 . 9 5 1 ( c )  

4 . 1 2  

4 . 1 3  

5 . 1 0  

4 . 7 7  

5 . 3 8  

6 . 4 9  

4 . 4 9  

5 . 7 4  

5 . 8 1  

H. Zachariaeen, The C r y s t a l  S t r u c t u r e  o f  Na3UF,, AECD-1798 (Mar. 3 ,  2948); T h e  C r y s t a l  S t r u c -  

t u r e  o f  Y-Na2UF6 ,AECD-2089 (June 29, 1948); N e w  C r y s t a l  S t r u c t u r e  R e s u l t s .  
2 8 ,  1948); The C r y s t a l  S t r u c t u r e  o f  A l p h a - P h a s e  Compounds A ~ x F ~  and AXF,, AECD-2162 (July 19, 1948); 
The C r y s t a l  S t r u c t u r e  o f  B e t a - P h a s e  Canpounds A Z X F s  and AXF,. AECD-2163 (July 2 0 ,  1948). 

P a r t  I . ,  AECD-2093 (June 

(b)Theoretical dens1 c y  calculated from X- ray-di f fraction data. 

("G. C. Harnpson and L. Paullng, J.  An. C h e n .  S O C .  60, 2702 (1938). 

(d)A-K2ZrF6 i s  the low- temperature, stable polymorpblc form, and B-K2ZrF6 is the high- temperature 
form. 
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I n  t h e  N a F - B e F ,  b i n a r y  s y s t e m ,  
o n l y  t h r e e  s a m p l e s  h a v e  b e e n  p r e p a r e d :  
o n e  w i t h  4 0  iuo le  % NaF a n d  t w o  w i t h  
50 mole  % NaF’. An u n i d e n t i f i e d  p h a s e ,  
NaBeF3, a p p e a r e d  i n  t h e s e  m i x t u r e s .  

O n l y  o n e  c o m p o s i t i o n  i n  t h e  NaF-  
BeF2-UF,  s y s t e m  h a s  b e e n  e x a m i n e d :  
45 m o l e  % N a F ,  5 1  m o l e  % B e F 2 ,  a n d  
2 mole % UF, ( c o m p o s i t i o n  1 7 ) .  I n  
e a c h  s a m p l e  o f  t h i s  m i x t u r e ,  h e l d  a t  
t e m p e r a t u r e s  r a n g i n g  f r o m  2 5 0  t o  
5OO0C, e i t h e r  c r y s t a l l i n e  o r  g l a s s y  
B e F ,  h a s  a p p e a r e d .  S o m e  U O ?  w a s  
p r e s e n t  b u t  UF, w a s  n o t  p o s i t i v e l y  
i d e n  t i f i e d . An u n i d e  n t i f i e d p h a s e 
a p p e a r e d  i n  t h i s  m i x t u r e  a l s o .  

P e t r o g lr a p h i c E x a m i n a t i o 11 o f F 1 u o - 
r i d e s  ( T .  N .  M c V a y ,  C o n s u l t a n t ,  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  S e v e r a l  h u n d r e d  
e x a m i n a t i o n s  h a v e  b e e n  made o f  b i n a r y  
m i . x t u r e s  o f  KF-ZrF, , NaF-ZrFS,  NaF-UF,, 
B e F , - U F 4 ,  a n d  K F - U F ,  a s  w e l l  a s  
t e r n a r y  a n d  q u a t e r n a r y  m i x t u r e s  o f  a 
n u m b e r  o f  t h e  f l u o r i d e  c o m p o n e n t s .  
I n  a d d i t i o n ,  numerous  s a m p l e s  o f  f u e l s  
t a k e n  f r o m  c a p s u l e s  a n d  l o o p s  h a v e  
been  examj.ned. 

r ,  l h e  o p t i c a l  p r o p e r t i e s  o f  a number 
o f  f l u o r i d e  compounds n o t  f o u n d  i n  t h e  
l i t e r a t u r e  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d .  A l l  
i n d e x  o f r e  f r a c t i o n  d e t e r m i n a t i o n s  
arc: p r o b a b l y  a c c u r a t e  t o  +O . 0 0 3 .  

L i, CrF, 

B i a x i a l  n e g a t i v e  

2 V  = a b o u t  40 d e g  

A l p h a  2 1 .444  
Gamma = 1 . 4 6 4  

K , C r F 6  Cubic 

n = 1 . 4 2 2  

Na, CrF, Cub i c 

n 1 . 4 1 1  

K U ,  F ,  Or tho rhomb i c 

B i a x i a l  n e g a t i v e  

2 V  = 1 0  d e g  
A l p h a  .= 1 . 5 4 4  

Gamma 1 .588  

UF,  Monoc I i n i c  

B i a x i a l  n e g a t i v e  

2V = 75 d e g  
A l p h a  = 1 . 5 0 0  
B e t a  1 . 5 8 5  
Gainma = 1.598 

Anomalous i n t e r f e r e n c e  c o l o r s  

z 1 d a r k  g r e e n  

x = l i g h t  g r e e n  

T h e  f o l l o w i n g  s y s t e m s  a n d  i n d i c e s  
w e r e  d e t e r m i n e d  b y  p r e v i o u s  i n -  
v e s t i g a t o r s :  

N a , B e F ,  Or thorhomhic 

Y I I C,  low b i r e f r i n g e n c e  
A v e r a g e  i n d i c e s  =I 1 . 3 0 3  

NaUFs  Hexagonal 

Un i a x i  a 1 11 e g a t i ve 

0 = 1.520 
E = 1.512 

K U F ,  Hexagonal 

Un i a x i  a 1  n e g a t i v e  

0 = 1 . 5 1 2  

U F ,  h e x a g o n a l  

Low b i r e f r i n g e n c e  
n = 1 . 7 3  

An om a 1 oils i n  t e r fer e n  c e c o 1 o r s 
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FOR ~~~I~~ ENDING JUNE EO, 1 9 5 2  

NeE,  Crystallized 

A n i s  o t r op  i c 
L o w  b i r e  f F i iige n c t: 

).k .. 1.328 

T h e  o p t i c a l  p r o p e r t i e s  o f  s e v e r a l  
o t h e r  compounds h a v e  b e e n  d e  t e  r m i n e d  , 
b u t  the compounds have  n o t  a s  y e t  been  
i d e r i t  i f i e d .  

I t  w a s  f o u n d  i n  t h e  e x a m i n a t i o n  o f  
c a p s u l e s  c o n t a i n i n g  f u e l  2 1  t h a t  t h e  
o x y g e n  p r e s e n t  r e a c t e d  w i t h  t h e  % r F 4  
t o  f o r m  Z r O , .  T h e  e v i d e n c e  t o  d a t e  
i s  t h a i ,  t h e  o x y g e n  p r e s e n t  w i l l  r e a c t  
w i t h  ZrF ,  t o  f o r m  w e l l  - c r y s t , i a l l i  z e d  
ZsCap. Z i  rconium t e t r a f l u o r i d e  a p p e a r s  
t o  be  a more p o t e n t  g e t t e r  for oxygen  
t,han UF,. 

SIMULATED FUEL ~ ~ ~ ~ U ~ E  FOR COLD 
CR I T P C AL EXP E R I MENT 

D, R .  Cuneo L. 6.  O u e r h o l s e r  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

The l a c k  o f  comp1et .e  d e f i n i t i o n  of  
t h e  ARE f u e l  h a s  p r e v e n t e d  p r e p a r a t i o n  
o f  f i n a l  s p e c i f i c a t l o n s  f o r  t h e  
s i m u l a t e d  f u e l  f o r  L I i e  ARE c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t .  S i n c e  t h e  ARE f u e l  w i l l  
p r o b a b l y  c o n t a i n  Z r F , ,  N a F ,  KF, a n d  
lJF-, e x p e r i m e n t a l  s t u d i e s  h a v e  b e e n  
c o r i f i n e d  t o  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  t h e s e  
f l u o r i d e s .  

L a c k  o f  a n  a d e q u a t e  s u p p l y  o f  
h a f n i u m -  f r e e  ZrF ,  h a s  made n e c e s s a r y  
t h e  s u b s t i t u t i o n  o f  ZrO2 i n  t h e  powder  
m i x t u r e .  C a r b o n  i s  a l s o  a d d e d  t o  
t h ~  m i x t u r e  t o  c o m p e n s a t e  f o r  t h e  
d i f f e r e n c e  i n  m o d e r a t i n g  power  o f  t h e  
ZrO, m d  Z r F 4 .  

C a l c  i n  a t  i o n  o f  t h e  h a f n i u m  - f r  e e  
ZrO,  a t  B0O"C i s  s u f f i c i e n t  t o  r e d u c e  
t h e  w a t e r  c o n t e n t  t o  b e h o w  0 . 1 % .  
Sod ium f l u o r i d e  h a s  b e e n  shown  t ( 9  h e  
s u f f i c i e n t l y  p u r e  and d r y  a s  r e c e i v e d ,  

b u t  some  s a m p l e s  o f  KF may r e q u i r e  
vacuum d r y i n g .  

My g r i n d i n g  UF ZrO, ,  NaF,  KF, and 
a c t i v a t e d  c a r b o n  i n  a s m a l l  b a l l  m i l l  
and  by p a c k i n g  t h e  mixed  powder  i n t o  
s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e s ,  i t  h a s  h e e n  
p o s s i b l e  t o  o b t a i n  a b u l k  d e n s i t y  o f  
a b o u t  1 .8 .  The  p o w d e r  s o  p a c k e d  c a n  
b e  m a d e  t o  s h o w  a u n i f o r m  u r a n i u m  
d e n s i t y  o f  t h e  p r o p e r  y a l u e ,  a n d  n o  
d e t e c t a b l e  s e g r e g a t i o n  o f  t h e  UF, 
o c c u r s  w i t h  n o r m a l  h a n d l i n g .  B y  
u s e  o f  r e a s o n a b l e  p r e c a u t i o n s ,  s u c h  
a s  d r y i n g  o f  t h e  Z r O ,  a n d  KF a n d  
s u b s e q u e n t  h a n d l i n g  o f  t h e  p o w d e r s  i n  
a d r y  b o x  a n d  a s e a l e d  b a l l  m i l l ,  
t h e  w a t e r  c o n t e n t  o f  t h e  f i n a l  m i x t u r e  
can  be  k e p t  b e l o w  0.2%. The  hydrogen-  
t o - u r a n i u m  r a t i o  t h a t  may b e  t o l e r a t e d  
c o r ~ e s p o n d s  r o u g h l y  t o  0 . 5 %  H,O i n  
t h e  m i x t u r e .  

4. ' 

G r i n d i n g ,  b l e n d i n g ,  and c a n n i n g  o f  
t h e  f u e l  and  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  t h e  
l a r g e  q u a n t i t y  o f  u r a n i u m - f r e e  b a s e  
m a t e r i a l  f o r  t h e  p l e n u m  c h a m b e r  w i l l  
b e  s t a r t e d  soon a f t e r  t h e  f i n a l  ME 
f u e l  c o n i p o s i t i o n  i s  c h o s e n .  

~ R ~ ~ A ~ A ~ I ~ ~  O F  P U R E  HYDROXKOES 

E ,  E. K e t c k e n  L.  G. O v e r h o i s e r  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

?'he o n l y  e x p e r i m e n t a l  w o r k  o n  
m o d e r a t o r - c o o l a n t s  d u r i n g  t h e  p a s t  
q u a r t e r  h a s  b e e n  c o n c e r n e d  w i t h  
p u r i f i c a t i o n  o f  s e v e r a l  o f  t h e  a l k a l i  
h y d r o x i d e s .  S o d i u m  h y d r o x i d e  w i t h  
l e s s  t h a n  0 . 1 %  N a , G O 3  h a s  b e e n  c o n -  
s i s t e n t l y  p r e p a r e d ,  a n d  a p r a c t i c a l  
t e c h n i q u e  f o r  t h e  r e m o v a l  o f  c a r b o n a t e  
a n d  s o d i u m  i o n s  f r o m  L i O H  b a s  b e e n  
d e v e l o p e d .  P u r e  KOli h a s  b e e n  prepared 
b o t h  b y  r e m o v i n g  t h e  c a r b o n a t e  f r o m  
C o m m e r c i a l  m a t e r i a l  a n d  b y  Lhe r e -  
a c t i o n  o f  p o t a s s i u m  a n d  w a t e r .  The  
l a t t e r  t e c h n i q u e  i s  e x p e c t e d  t o  
u l t i m a t e l y  p r o d u c e  t h e  p u r e s t  p r o d u c t s ;  
h o w e v e r ,  t h e  b e s t  m a t e r i a l  p r e p a r e d  
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t o  d a t e  b y  e i t h e r  m e t h o d  h a s  c o n -  
t a i n e d  0 . 1 0 %  K,O,. 

S o d i u m  l i y d r o x i d e .  B e c a u s e  o f  
c o n t i n u e d  i n t e r e s t  i n  p u r i f i e d  NaOH, 
a d d i t i o n a l  b a t c h e s  h a v e  b e e n  p r e p a r e d  
b y  t h e  m e t h o d  i n  w h i c h  N a 2 C 0 ,  i s  
r e m o v e d  b y  f i l t r a t i o n  f r o m  a 5 0 %  
a q u e o u s  s o l u t i o n  o f  NaOH a n d  t h e  
c l e a r  s u p e r n a t a n t  l i q u i d  i s  d e h y d r a t e d  
u n d e r  vacuuiii a t  45OoC. T h e  m a t e r i a l  
h a s  a s s a y e d  1 0 0 . 0 %  NaOH,  a n d  t h e  
N a 2 C 0 3  c o n t e n t  h a s  b e e n  l e s s  t h a n  
0 . 1 %  i n  a l l  r u n s .  

L i t h i u m  H y d r o x i d e .  A l i m i t e d  
a m o u n t  o f  w o r k  h a s  b e e n  d e v o t e d  t o  
t h e  p u r i f i c a t i o n  o f  L i O l l  b y  u s i n g  
t h e  a p p a r a t u s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d c 3 )  
f o r  t h e  p u r i f i c a t i o n  o f  R a ( O H ) , .  
S i n c e  t h e  m e t h o d  p r o v e d  t o  b e  e f -  
f e c t i v e  i n  r e m o v i n g  t h e  t w o  m a j o r  
i m p u r i t i e s ,  sodium and c a r b o n a t e  i o n s ,  
i t  a p p e a r s  t o  b e  a p r a c t i c a l  p r o c e d u r e  
f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  v e r y  p u r e  
LiON when t h e  d e m a n d  w a r r a n t s  s u c h  
p r o d u c  t i o n .  

P o t a s s i u m  Hydroxide. T h e  m a j o r  
e f f o r t  h a s  a g a i n  b e e n  d e v o t e d  t o  t h e  
p r e p a r a t i o n  o f  p u r e  KOH b y  r e m o v i n g  
t h e  c a r b o n a t e  a s  UaC0, i n  a n  a q u e o u s  
medium a n d  d e h y d r a t i n g  t h e  f i l t r a t e  
u n d e r  vacuum a t  4 7 5 ° C .  D e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  s o l u b i l i t y  o f  R a C 0 ,  a s  a 
f u n c t i o n  o f  K O H  c o n c e n t r a t i o n  i n -  
d i c  a t e  d t h a t  t h e  min imum c a r b o n  a t e  
c o n t e n t  c o u l d  b e  o b t a i n e d  i f  a KOH 
c o n c e n t r a t i o n  o f  4 5  t o  50% were  u s e d .  
U n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  i t  a p p e a r e d  
p o s s i b l e  t o  p r e p a r e  a p r o d u c t  c o n -  
t a i n i n g  c a r b o n a t e  e q u i v a l e n t  t o  0 .07% 
K , C O , .  T o  d a t e ,  o n l y  o n e  r u n  h a s  
g i v e n  a p r o d u c t  c o r r e s p o n d i n g  to 
0 . 1 0 %  K,CO, a n d  c o n t a i n i n g  0 . 1 1 %  Ba. 
T h e  l o w  v a l u e  f o r  c a r b o n a t e  i s  d u e  
i n  p a r t  t o  a r e d e s i g n e d  d e h y d r a t i o n  
v e s s e 1 c o n  t ain i n a t  i o n  t h a t  e 1 i m  i n a t  e s 

( 3 ) ~ i r c r a f t ~ u c ~ e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  D e c e m b e r  1 0 ,  
1 9 5 1 ,  ORNL-1170, p .  8 4 .  

o f  t h e  KO11 b y  a t m o s p h e r i c  CO,; t h i s  
p r e p  a r a t i o n  p r o b  a b 1  y a p p  r o a c h e s  t h e  
l o w e s t  v a l u e  p o s s i b l e  by  t h i s  m e t h o d .  
S u b s t i t u t i o n  o f  Ca(OH) ,  f o r  Ba (O€i ) ,  
t o  p r e c i p i t a t e  t h e  c a r b o n a t e  p r o v e d  
u n s  a t  i s f a c t o  r y  . 

O n e  r u n  h a s  b e e n  m a d e  i n  w h i c h  
p u r e  p o t a s s i u m  w a s  r e a c t e d  w i t h  e x c e s s  
w a t e r  a n d  t h e  r e s u l t a n t  s o l u t i o n  o f  
KOH was  d e h y d r a t e d  by  h e a t i n g  u n d e r  
vacuum a t  5 0 0 ° C .  T h e  a p p a r a t u s  u s e d  
a l l o w e d  v e r y  s l o w  a d d i t i o n  o f  w a t e r  
a n d  r e m o v a l  o f  b o t h  h y d r o g e n  a n d  
h e a t ,  t h u s  t h e  r e a c t i o n  o c c u r r e d  u n d e r  
c a r e f u l l y  c o n t r o l  l e d  c o n d i t i o n s .  T h e  
a p p a r a t u s  w a s  d e s i g n  s o  t h a t  t h e  
d e h y d r a t i o n  c o u l d  b e  a c c o m p l i s h e d  i n  
t h e  s a m e  v e s s e l  i n  w h i c h  t h e  w a t e r  
r e a c t e d  w i t h  t h e  p o t a s s i u m .  M a t e r i a l  
f r o m  t h i s  f i r s t  r u n  c o n t a i n e d  0 . 1 0 %  
K2C0, .  A vacuum d r y  b o x  i n  w h i c h  a 
v e r y  p u r e  a t m o s p h e r e  c a n  b e  a t t a i n e d  
w i l l  b e  u s e d  i n  f u t u r e  w o r k ,  a n d  t h e  
d e h y d r a t i o n  s y s t e m  w i l l  b e  m o d i f i e d  
t o  i m p r o v e  i t s  v a c u u m  p e r f o r m a n c e .  
W i t h  t h e s e  r e f i n e m e n t s  i t  i s  e x p e c t e d  
t h a t  a p u r e r  p r o d u c t  w i l l  b e  o b t a i n e d .  

COOLANT DEVELOPMENT 

1,. M .  B r a t c h e r  R .  E .  T r a b e r ,  J r .  
C. J. B a r t o n  

M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

The  s t u d i e s  o f  u r a n i u m - f r e e  f l u o -  
r i d e  s y s t e m s  t o  d e t e r m i n e  t h e i r  
p o s s i b i l i t i e s  a s  c o o l a n t s  a s  w e l l  as 
f u e l  s o l v e n t s  h a v e  b e e n  c o n f i n e d  t o  
s y s t e m s  c o n t a i n i n g  % n F 2  a n d  ZrF, f o r  
w h i c h  p r e l i m i n a r y  d a t a  h a v e  b e e n  
p r e s e n t e d  p r e v i o u s l y . ( 4 )  I t  n o w  
a p p e a r s  t h a t  t h e  p r e v i o u s  d a t a  o n  
s y s t e m s  c o n t a i n i n g  ZrF4 w a s  i n f l u e n c e d  
b y  t h e  p r e s e n c e  o f  Z r 0 2  o r  ZrOF2 i n  
t h e  s a m p l e s  s t u d i e d .  S u b l i m e d  ZrF,  
o f  h i g h  p u r i t y  b e c a m e  a v a i l a b l e  i n  
q u a n t i t y  d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  a n d  
h a s  b e e n  u s e d  i n  a l l  t h e  s t u d i e s  

(4)Op.  c i t . ,  ORNL-1227, p .  104. 

90 



FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

r e p o r t e d  h e r e .  T h e  s i m p l e r  t h e r m a l  
d a t a  o b t a i n e d  w i t h  t h e  h i g h l y  p u r e  
m a t e r i a l  h a v e  h e l p e d  t o  c l a r i f y  t h e  
p h a s e  r e l a t i o n s h i p s  t o  some e x t e n t .  
I t  s h o u l d  be  e m p h a s i z e d ,  however ,  t h a t  
t h e  a p p l i c a t i o n  o f  t h e  t h e r m a l  a n a l y s i s  
t e c h n i q u e  t o  t h e  s t u d y  o f  a l k a l i  
f l u o r i d e -  z i r  c o n i u m  f l u o r i d e  s y s  terns 
h a s  n o t  y e t  p r o d u c e d  c o m p l e t e l y  
s a t i s f a c t o r y  p h a s e  e q u i l i b r i u m  d i a -  
g r a m s .  The  d i a g r a m s  p r e s e n t e d  h e r e  
s h o u l d  b e  r e g a r d e d  a s  t e n t a t i v e  a n d  
s u b j e c t  t o  r e v i s i o n  a f t e r  f u r t h e r  
s t u d y .  T h e r m a l  s t u d i e s  a r e  b e i n g  
s u p p l e m e n t e d  by  e x a m i n a t i o n  o f  s o l i d  
p h a s e s  b y  m e a n s  o f  t h e  p e t r o g r a p h i c  
m i c r o s c o p e  a n d  x - r a y -  d i  f f r a c  t i o n  
e q u i p m e n t .  T h e  r e s u l t s  o f  t h e s e  
s t u d i e s  a r e  g i v e n  e l s e w h e r e  i n  t h i s  
r e p o r t .  

The two- and t h r e e - c o m p o n e n t  s y s  terns 
c o n t a i n i n g  ZnF, h a v e  n o t  shown m e 1  t i n g  
p o i n t s  s u f f i c i e n t l y  l o w  t o  b e  o f  
i n t e r e s t ,  a t  p r e s e n t ;  h o w e v e r ,  t h e y  
may b e  o f  v a l u e  a s  c o n s t i t u e n t s  o f  
more complex  m i x t u r e s .  

N a F - Z r F , .  C o o l i n g  c u r v e s  f o r  t h e  
N a F - Z r F ,  s y s t e m  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  
f r o m  a l a r g e  number  o f  m i x t u r e s  c o n -  
t a i n i n g  f r o m  5 t o  6 0  m o l e  % Z r F , ,  
b u t  t h e  d a t a  o b t a i n e d  d o  n o t  g i v e  a 
s a t i s f a c t o r y  p h a s e  d i a g r a m .  T h e  
c o m p o u n d  N a Z r F s  m e l t s  a t  510  f 1 0 ° C  
and  t h e r e  i s  a e u t e c t i c  a t  a p p r o x i m a t e l y  
43 m o l e %  ZrF, t h a t  melts a t  480 + 10°C. 

K F - Z r F , .  Therma l  b r e a k s  €or  KF-ZrF, 
m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  f r o m  5 t o  6 5  
m o l e  X ZrF ,  a r e  s h o w n  i n  F i g .  4 3 .  

500L 4 00 

O0KF 10 2 0  70 80 90 

F i g .  43. The System K F - Z r F 4 .  
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T h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  e u t e c t i c  
a t  1 3  m o l e  % Z r F 4  ( 7 6 5 ° C )  a n d  o f  t h e  
compound K ZrF, ( 9 1 5 ° C )  were r e p o r t e d  
e a r l i e r . ( ' )  T h e  d a t a  i n d i c a t e  a d -  
d i t i o n a l  e u t e c t i c s  a t  42 a n d  55  m o l e  
% ZrF4 w i t h  m e l t i n g  p o i n t s  at 4 3 0  a n d  
4 4 O o C ,  r e s p e c t i v e l y .  T h e  c o m p o u n d  
KZrF, a p p e a r s  t o  m e l t  c o n g r u e n t l y  a t  
4 4 5 ° C .  T h e  compound K,ZrF6 p r o b a b l y  
e x i s t s ,  b u t  e f f o r t s  t o  d e t e r m i n e  i t s  
m e l t i n g  p o i n t  w i t h  f u s e d  m i x t u r e s  o f  
KF a n d  ZrF ,  a n d  w i t h  c o m m e r c i a l l y  
o b t a i n e d  m a t e r i a l  h a v e  b e e n  u n -  
s i ~ c c e s s f u l .  D a t a  o n  m i x t u r e s  c o n -  
t a i n i n g  m o r e  t h a n  6 5  m o l e  % ZrFI  a r e  
u n r e l i a b l e  b e c a u s e  o f  t h e  v o l a t i l i t y  
o f  ZrF',.  
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R b F - Z r F , .  T h e  p h a s e  e q u i l i b r i u m  
d i a g r a m  f o r  t h e  R b F - Z r F 4  s y s t e m  i s  
shown i n  F i g .  44. T h e  m e l t i n g  p o i n t  
o f  t h e  e u t e c t i c  a t  6 m o l e  % ZrF,  i s  
7 2 5 ° C  and t h a t  o f  t h e  compound Hb3ZrF, 
i s  880°C.  T h e  e u t e c t i c  a t  a b o u t  40 
mole 3 ZrF, a p p e a r s  t o  m e l t  a t  400 * 10 "C. 
T h e r e  i s  p r o b a b l y  a compound R b Z r F ,  
m e l t i n g  a t  4 2 5  f IOOC. T h e  d a t a  a t  
5 5  a n d  6 0  m o l e  % Z r F ,  d o  n o t  s h o w  
w h e t h e r  t h e  compound m e l t s  c o n g r u e n t l y .  
T h e r e  i s  s o m e  e v i d e n c e  f o r  t h e  e x -  
i s t e n c e  o f  t h e  R b 2 Z r F 6  compound,  b u t ,  
a s  i n  t h e  c a s e  o f  K 2 Z r F 6 ,  i t  was  n o t  
p o s s i b l e  t o  d e t e r m i n e  i t s  me1 t i n g  
p o i n t  b y  t h e  c o n v e n t i o n a l  t h e r m a l  
a n a l y s i s  t e c h n i q u e s  w i t h  m i x t u r e s  o f  
RbF and ZrF, .  

NaF-KF-ZrF,. T e n t a t i v e  c o n t o u r  
l i n e s  f o r  t h e  N a F - K F - Z r F 4  s y s t e m  

~ .......... ~ ...-.....- 
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F i g .  44.  T h e  System R b F - z r ~ ~ .  
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a r e  shown i n  F i g .  45. T h e r e  a p p e a r s  
t o  b e  a l o w - m e l t i n g  r e g i o n  b e t w e e n  
40 a n d  50  m o l e  % Z r F ,  t h a t  e x t e n d s  
a l m o s t  a l l  t h e  way a c r o s s  t h e  d i a g r a m .  
The  l o w e s t  m e l t i n g  r e g i o n  l i e s  c l o s e  
t o  t h e  KF-ZrF4  e u t e c t i c .  T h e  d a t a  
g i v e  n o  d e f i n i t , e  i n d i c a t i o n  o f  t e r n a r y  
compound f o r m a t i o n .  No a t t e m p t  h a s  
b e e n  made t o  o b t a i n  d a t a  on  m i x t u r e s  
c o n t a i n i n g  m o r e  t h a n  5 5  m o l e  % ZrF ,  
b e c a u s e  o f  t h e  h i g h  v o l a t i l i t y  o f  ZrF,. 

NaF-RbF-ZrF,. T h e  t e n t a t i v e  
c o n t o u r s  €or t h e  NaF-RbF-ZrF4 s y s t e m ,  
s h o w n  i n  F i g .  4 6 ,  d i f f e r  t o  a c o n -  
s i d e r a b l e  e x t e n t  from t h o s e  € o r  t h e  
NaF-KF-ZrF, s y s t e m .  The  l o w e s t  m e l t i n g  
r e g i o n  a p p e a r s  t o  o c c u r  a t  h i g h e r  
ZrF?  c o n c e n t r a t i o n s  e x c e p t  f o r  t h e  
r e g i o n  v e r y  c l o s e  t o  t h e  R b F - Z r F ,  
e u t e c t i c .  On t h e  b a s i s  o f  t h e  d a t a  
a v a i l a b l e  a t  t h i s  t i m e ,  t h i s  s y s t e m  
s h o w s  n o  d e f i n i t e  a d v a n t a g e  o v e r  t h e  - 

DWG. i4622R1 

F i g .  4 5 .  Tentative Contours €or the System NaF-KF-ZrF,. 
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N a F - K F - Z r F 4  s y s t e m ,  a n d  n o  f u r t h e r  
work on i t  i s  c o n t e m p l a t e d  a t  p r e s e n t .  

NaF-ZnF,. The  e q u i l i b r i u m  d i a g r a m  
f o r  t h e  NaF-ZnE', s y s t e m  i s  shown i n  
F i g .  4 7 .  O n l y  one  compound i s  f o r m e d  
i n  t h i s  s y s t e m :  NaZnF,,  w h i c h  h a s  a 
m e l t i n g  p o i n t  o f  748 f 10°C.  The  two  
e u t e c t i c s  a r e  a t  a p p r o x i m a t e l y  3 2 .  5 
and  69 mole 76 ZnF2 and m e l t  a t  640 and 
685"C, r e s p e c t i v e l y .  

Z r  F, 

KP-ZnF, .  The d a t a  f o r  t h e  KF-ZnF, 
b i n a r y  s y s t , e m ,  a s  shown  i n  F i g .  4 8 ,  
g i v e  some e v i d e n c e  f o r  t h e  f o r m a t i o n  
o f  K , Z n F 4  a n d  K Z n F ' , .  T h e  K Z n F ,  
m e l t s  c o n g r u e n t l y  at, 850  t lO"C,  and 
t h e  K 2 Z n F 4  a p p e a r s  t o  m e l t  ( w i t h  
d e c o m p o s i t i o n )  a t  7 2 0  t 1 0 ° C .  T h e  
t w o  e u t e c t i c s  a t  a b o u t  2 1  a n d  8 0  
m o l e  % Z n F 2  m e l t  a t  6 7 0  a n d  7 4 0 " C ,  
r e s p e c t i v e  1 y. 

aa911% 
DWG.15346 

NaF 
995OC 

RbF 
795OC 

F i g .  46. Tentative Contours f o r  the  sysCem NaF-RhF-ZrF4. 
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ZnF2 (mole %) 

F f g .  48. The System KF-ZnF2. 
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R b F - Z n F , .  S t r o n g  e v i d e n c e  f o r  t h e  
e x i s t e n c e  o f  t h e  Rb2ZnF4  compound i s  
f o u n d  i n  t h e  e q u i l i b r i u m  d i a g r a m  f o r  
t h e  H b F - Z n F ,  s y s t e m ,  a s  s h o w n  i n  
F i g .  4 9 .  T h i s  c o m p o u n d  m e l t s  i n -  
c o n g r u e n t l y  a t  6 2 0  It 1 0 ° C ,  w h e r e a s  
RhZnFa m e l t s  c o n g r u e n t l y  a t  730 k 10°C. 
T h e  l o w e s t  m e l t i n g  e u t e c t i c  i n  t h i s  
s y s t e m  i s  a t  a p p r o x i m a t e l y  2 0  m o l e  
% ZnF,  a n d  i t  m e l t s  a t  5 9 5  f 1OOC. 
T h e  o t h e r  e u t e c t i c ,  w h i c h  i s  n e a r  70 
mole  % ZnF,,  m e l t s  a t  650 k 10°C. 

N a F - K P - Z n F , .  N o t  e n o u g h  d a t a  have  
b e e n  o b t a i n e d  f o r  t h e  N a F - K F - Z n F 2  
t e r n a r y  s y s t e m  t o  d e f i n e  t h e  l o c a t i o n  
o f  c o n t o u r  l i n e s  a c c u r a t e l y .  T h e  
l o w e s t  m e l t i n g  p o i n t  f o u n d  was 626OC 
f o r  t h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  2 5  m o l e  
% ZnF, ,  30 mole  % NaF, and 45  m o l e %  KF. 
T h e  c o o l i n g  c u r v e s  d o  n o t  i n d i c a t e  
t h a t  a n y  l o w e r  me1 t i n g  c o m p o s i t i o n s  
e x i s t  i n  t h e  s y s t e m ,  s o  n o  f u r t h e r  

4000 

900 

800 - 
V 

IIJ '5 
2 700 
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w o r k  o n  i t  i s  c o n t e m p l a t e d  a t  t h i s  
t ime.  

FUEL PREPARATION AND L I Q U I D  HANDLING 

F. F. B l a n k e n s h i p  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

B e c a u s e  o f  t h e  n e e d  f o r  l i q u i d  
f u e l  s a m p l e s  f o r  c h e m i c a l  e x a m i n a t i o n ,  
p h y s i c a l  p r o p e r t y  e v a l u a t i o n ,  a n d  
c o r r o s i o n  t e s t i n g ,  a p r o g r a m  f o r  
p r e ~ a r a t i o n  o f  t h e  m o l t e n  l i q u i d s  on  
r e s e a r c h  and  p i l o t - p l a n t  s c a l e s  h a s  
b e e n  s t a r t e d .  The  n e e d  f o r  m a t e r i a l s  
o f  h i g h  p u r i t y  f o r  t h e  f i n a l  r e a c t o r  
f u e l ,  a s  w e l l  a s  t h e  i n d i c a t i o n s  t h a t  
c o r r o s i o n  by  t h e  l i q u i d s  i s  s t r o n g l y  
d e p e n d e n t  on p u r i t y  of  t h e  m a t e r i a l s ,  
h a s  a i r e c t e d  t h e  r e s e a r c h  p r o g r a m  t o  
a s t u d y  o f  f e a s i b l e  m e t h o d s  f o r  

RbF 40 20 30 40 50 60 '7 0 80 90 ZnF2 
Z n F 2  (mole 701 

F i g .  49. T h e  System R b F - Z n F 2 .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

p r e p a r a t i o n  o f  v e r y  p u r e  l i q u i d s  a n d  
m e t h o d s  € o r  h a n d l i n g  t h e  l i q u i d s  t o  
min i m i  z e c on t am i n  a t  i o n .  

P r e p a r a t i o n  o f  p u r e  ZrF, h a s  b e e n  
a c c o m p l i s h e d  b y  vacuum s u b l i m a t i o n  o f  
i m p u r e  c o m m e r c i a l  p r e p a r a t i o n s  a n d  
i n c o m p l e t e l y  h y d r o f l u o r i n a t e d  m a t e r i -  
a l s  a v a i l a b l e  i n  t h i s  l a b o r a t o r y .  
T h e  p r e p a r a t i o n  o f  t h i s  m a t e r i a l  w i l l  
b e  h a n d l e d  i n  t h e  f u t u r e  b y  t h e  Y - 1 2  
P r o d u c t i o n  D i v i s i o n ;  a s u p p l y  o f  up  
t o  50 l b  p e r  week o f  p u r e ,  s u b l i m e d  
Z r F 4  w i l l  b e  a v a i l a b l e  a f t e r  a b o u t  
J u n e  15. 

T h e  p r e p a r a t i o n  o f  p u r e  l i q u i d  
f u e l s  o f  v a r i o u s  t y p e s  h a s ,  a p p a r e n t l y ,  
b e e n  a c c o m p l i s h e d  on a r e s e a r c h  ( 5 - l b  
b a t c h )  s c a l e .  I n s t a l l a t i o n  o f  s i m i l a r  
e q u i p m e n t  t o  t u r n  o u t  1 0 -  t o  1 0 0 - l b  
b a t c h e s  f o r  l a r g e r  s c a l e  t e s t i n g  
s h o u l d  b e  c o m p l e t e  b y  t h e  t i m e  t h e  
ZrF4 p r o d u c t i o n  p e r m i t s  t h e i r  u s e .  

Z i r c o n i u m  F l u o r i d e  P r o d u c t i o n  
( C .  M .  B l o o d ,  J .  E. E o r g a n ,  G .  J .  
Nessle ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  
T h e  s u d d e n  l a r g e  d e m a n d  f o r  Z r F , ,  
w h i c h  d e v e l o p e d  w h e n  m i x t u r e s  c o n -  
t a i n i n g  B e F z  w e r e  s h o w n  t o  b e  u n -  
s a t i s f a c t o r y ,  c o u l d  n o t  be  m e t  w i t h o u t  
d e l a y .  D e l i v e r y  f r o m  c o m m e r c i a l  
s u p p l i e r s  was s l o w ,  a n d  t h e i r  p r o d u c t s  
c o n t a i n e d  up t o  20% o f  Z r O z  and ZrOF,. 

T h e  c o m m e r c i a l  m a t e r i a l  h a s  b e e n  
p u r i f i e d  s a t i s f a c t o r i l y  b y  v a c u u m  
s u b l i m a t i o n  i n  n i c k e l  e q u i p m e n t  
c a p a b l e  o f  h a n d l i n g  1 t o  1 . 5  k g  o f  
m a t e r i a l  p e r  c h a r g e .  T h e  s u b l i m e r s  
a r e  4 - i n .  c y l i n d e r s ,  18 i n c h e s  i n  
l e n g t h ,  c o n t a i n i n g  d i s k - s h a p e d  b a f f l e s  
a r r a n g e d  t o  p r o v i d e  a t o r t u o u s  p a t h  
€ o r  t h e  v a p o r .  An a i r - c o o l e d  f i n g e r  
s u s p e n d e d  f r o m  t h e  g a s k e t e d  l i d  
s e r v e s  t o  c o n d e n s e  t h e  p u r e  Z r F , .  
T h e r m o c o u p l e s  and i n e r t  g a s  and vacuum 
c o n n e c t i o n s  a r e  i n t r o d u c e d  t h r o u g h  
t h e  l i d .  

T h e  o u t p u t  o f  t h e  s u b l i m e r s  h a s  
i n c r e a s e d ,  a l o n g  w i t h  t h e  s u p p l y  o f  

r a w  m a t e r i a l ,  t o  a b o u t  1 0  k g  p e r  
w e e k .  T h e  b e s t  i n d e x  o f  p u r i t y  o f  
t h e  m a t e r i a l  h a s  b e e n  e x a m i n a t i o n  o f  
t h e  p r o d u c t  w i t h  t h e  p e t r o g r a p h i c  
m i c r o s c o p e  t o  a s c e r t a i n  u n i f o r m i t y  
a n d  t h e  p r e s e n c e  o f  n o t  m o r e  t h a n  
t r a c e  q u a n t i t i e s  of Z r O z .  

W i t h  t h e  e q u i p m e n t  a n d  c h a r g e  
m a t e r i a l  a v a i l a b l e  a t  p r e s e n t  i t  
a p p e a r s  t h a t  t h e  s u b l i m a t i o n  o f  1500-g 
p o r t i o n s  i s  b e s t  c o n d u c t e d  a t  8OOOC 
f o r  a b o u t  4 h r  a t  a p r e s s u r e  o f  4 5 0  
m i c r o n s .  U n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  
v i r t u a l l y  a l l  t h e  ZrF, i s  v o l a t i l i z e d  
a n d  a b o u t  8 0 %  o f  t h e  m a t e r i a l  i s  
d e p o s i t e d  o n  t h e  c o l d  f i n g e r .  T h e  
r e s t  i s  d e p o s i t e d  on t h e  u p p e r  p o r t i o n  
o f  t h e  c y l i n d e r  w a l l s  a n d  i s  a d d e d  
t o  a n o t h e r  b a t c h  t o  be s u b l i m e d .  

Under  opt imum c o n d i t i o n s t h e  p r o d u c t  
i s  s n o w - w h i t e .  H o w e v e r ,  a s l i g h t l y  
g r e e n  c o l o r a t i o n  a p p e a r s ,  w h i c h  i n -  
c r e a s e s  w i t h  t i m e ,  t e m p e r a t u r e ,  a n d  
d e c r e a s i n g  p r e s s u r e .  T h i s  d i s c o l o r  a t i o n  
s e e m s  t o  b e  f r o m  n i c k e l  f l u o r i d e  
f o r m e d  b y  a t t a c k  b y  H F ,  w h i c h  i s  
f o r m e d  f r o m  t h e  h y d r o l y s i s  o f  ZrF4 by  
t h e  t r a c e  of w a t e r  i t  c o n t a i n s .  

A r r a n g e m e n t s  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d  
f o r  t h e  Y-12  P r o d u c t i o n  D i v i s i o n  t o  
s u p p l y  5 0 1 b p e r  week o f  p u r e ,  s u b l i m e d  
Z r F ,  b e g i n n i n g  i n  m i d - J u n e .  The  
p l a n t  f o r  h y d r o f l u o r i n a t i o n  of h y d r o u s  
z i r c o n i u m  o x i d e  a n d  s u b l i m a t i o n  o f  
t h e  p r o d u c t  i s  s c h e d u l e d  t o  be  f i n i s h e d  
J u n e  1. T h i s  p l a n t ,  w h i c h  s h o u l d  b e  
c a p a b l e  o f  d o u b l e  t h e  d e s i g n  f i g u r e  
i f  n e c e s s a r y ,  i s  a l s o  a d a p t a b l e  t o  t h e  
u s e  o f  h a f n i u m - f r e e  Z r O ,  when t h i s  
becomes d e s i r a b l e .  

PREPARATION OF PURE FUEL MIXTURES 

C .  M. Blood  A. J.  We i n b e r g e r  
F. P. Boody G .  J .  Nessle 

M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

S e v e r a l  i m p u r i t i e s  are known t o  b e  
p r e s e n t  i n  t h e  m a t e r i a l s  t h a t  a r e  
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i n c o r p o r a t e d  i n  t h e  f u e l  p r e p a r a t i o n s .  
T h e  s o d i u m  a n d  p o t a s s i u m  f l u o r i d e s  
a r e  h y g r o s c o p i c  a n d  c o n t a i n  u p  t o  
0 . 4 %  H,O a n d  a b o u t  2 0 0  t o  3 0 0  ppm 
o f  s u l f u r ,  m o s t l y  a s  s u l f a t e .  T h e  
ZrF, e v e n  a f t e r  s u b l i m a t i o n  c o n t a i n s  
t r a c e s  o f  Zr02  a n d  p r o b a b l y  ZrOF, .  
T h e  c o m m e r c i a l  UF, c o n t a i n s  s m a l l  
a m o u n t s  o f  w a t e r ,  up t o  1% o f  h e x a -  
v a l e n t  u r a n i u m  p r o b a b l y  a s  U0,F2, and 
t r a c e s  o f  UO,. S u l f u r  compounds  a r e  
known t o  be  q u i t e  c o r r o s i v e  e x p e c i a l l y  
t o  n i c k e l  a n d  i t s  a l l o y s  a n d  h e x a -  
v a l e n t  u r a n i u m  i s  a s t r o n g  o x i d a n t .  
W a t e r  r e a c t s  a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e s  
w i t h  UE', a n d  Z r F 4  t o  y i e l d  UO, ( a n d  
Z r 0 2 )  and I-IF'. A c c o r d i n g l y ,  a p u r i f i -  
c a t i o n  t e c h n i q u e  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  
f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  s m a l l  b a t c h e s  
o f  f u e l  f o r  l a b o r a t o r y  r e s e a r c h  
p u r p o s e s .  T h i s  t e c h n i q u e  h a s  b e e n  
a d a p t e d  t o  e q u i p m e n t  c a p a b l e  o f  t h e  
p r o d u c t i o n  o f  1 0 -  t o  1 0 0 - l b  b a t c h e s  
( c f . ,  " F l u o r i d e  P r o d u c t i o n ' l i n  sec .  3 ) .  

I t  a p p e a r e d  t h a t  a s e q u e n c e  I o f  
o p e r a t i o n s  t h a t  would r e d u c e  SG,- and  
UO, t o  lower  v a l e n c e  s t a t e s  f o l l o w e d  
b y  h i g h -  temp e r a  t u r  e h y d r o  f 1 u o r i n  a t  i o n  
o f  t h e  l i q u i d  would be  d e s i r a b l e .  The  
s u l f u r ,  wh ich  had  b e e n  r e d u c e d  t o  S = ,  
w o u l d  b e  e l i m i n a t e d  a s  H2S,  and t h e  
o x i d e s  and o x y f l u o r i d e s  o f  u ran ium and 
z i r c o n i u m  f o r m e d  b y  h y d r o l y s i s  would  
be r e c o n v e r t e d  t o  f l u o r i d e s .  

+ +  

The a p p a r a t u s  u s e d  f o r  t h i s  p u r p o s e  
i s  s h o w n  s c h e m a t i c a l l y  i n  F i g .  SO. 
T h e  h e a t e d  c o p p e r  a n d  t i t a n i u m  t r a p s  
f o r  r e r n o v i n g  o x y g e n  f r o m  t h e  i n e r t  
g a s  a n d  t h e  c o l d  t r a p  a s s e m b l y  f o r  
r e m o v i n g  w a t e r  f rom t h e  i n e r t  gas and 
hydrogen  a r e  n o t  shown.  

The f u e l  c o n s t i t u e n t s  a r e  mixed  a s  
p o w d e r s  a n d  c h a r g e d  t o  t h e  v e s s e l .  
The a i r  i s  removed and an HF a t m o s p h e r e  
i s  i n t r o d u c e d  by r e p e a t e d  e v a c u a t i o n  
a n d  f l u s h i n g .  The  me1 t i n g  o p e r a t i o n  
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F i g .  5 0 .  Apparatus f o r  Fuel  Hydrofluorination. 
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i s  t h e n c o n d u c t e d  u n d e r  an  HF a t m o s p h e r e  
t o  m i n i m i z e  t h e  h y d r o l y s i s  p r o d u c e d  
f r o m  t h e  s m a l l  a m o u n t s  o f  w a t e r  
a d s o r b e d  o n  t h e  p o w d e r s .  H y d r o g e n  
i s  b u b b l e d  t h r o u g h  t h e  m o l t e n  l i q u i d  
€ o r  2 h r  a t  600°C t o  r e d u c e  t h e  u ran ium 
t o  t h e  q u a d r i v a l e n t  s t a t e .  H y d r o -  
f l u o r i n a t i o n  o f  t h e  l i q u i d  i s  c a r r i e d  
o u t  f o r  a t  l e a s t  1 h r  a t  6 0 0 ° C  o r  
h i g h e r  t o  i n s u r e  c o n v e r s i o n  o f  t h e  
o x i d e s .  T h e H F  i s  removed by s t r i p p i n g  
w i t h  a n  i n e r t  g a s  a t  8 0 0 ° C  a n d  t h e  
f u e l  i s  f o r c e d  t h r o u g h  a s i n t e r e d -  
n i c k e l  f i l t e r  t o  t h e  r e c e i v e r .  A f t e r  
t h e  s a m p l e  h a s  c o o l e d  t o  room t e m p e r a -  
t u r e  u n d e r  an i n e r t  g a s  t h e  c o n t a i n e r  
c a n  b e  d e t a c h e d  a n d  s e a l e d  w i t h o u t  
e x p o s u r e  o f  t h e  m a t e r i a l  t o  a n  u n -  
c o n t r o l l e d  a t m o s p h e r e .  

T h e  a p p a r a t u s  a n d  a l l  a s s o c i a t e d  
l i n e s  e x p o s e d  t o  HF a t  h i g h  t e m p e r a t u r e  
a r e  made o f  n i c k e l .  L i n e s  c a r r y i n g  
HF a t  l o w  t e m p e r a t u r e s  a r e  made o f  
c o p p e r ,  and  c o p p e r  i s  a l s o  u s e d  a s  
t h e  g a s k e t  m a t e r i a l .  T h e  v a l v e s  
s e a t s  a r e  Monel  o r  F l u o r o t h e n e .  The  
m a j o r  d i f f i c u l t i e s  a t  p r e s e n t  a r e  
t h o s e  a s s o c i a t e d  w i t h  m a i n t a i n i n g  a 
h i g h - t e m p e r a t u r e  s y s t e m  (600 t o  8OOOC) 
t h a t  w i l l  c o n t a i n  HF w i t h o u t  l e a k s .  
T h e  r e c e i v e r  m u s t  b e  c o n n e c t e d  a n d  
d i s c o n n e c t e d  f o r  e a c h  r u n ,  a n d  t h e  
c o n n e c t i o n s  a r e  s o m e w h a t  v u l n e r a b l e  
t o  t h e  e x t r e m e  c o n d i t i o n s  o f  e x p o s u r e .  

A p p r o x i m a t e l y  t w e n t y  2- k g  b a t c h e s  
o f  f u e l  have  b e e n  p r e p a r e d  d u r i n g  t h e  
q u a r t e r .  The p r e s e n t  p r o d u c t i o n  r a t e  
i s  3 b a t c h e s  p e r  week. 

T h e  h y d r o g e n a t i o n  a n d  h y d r o f l u o r -  
i n a t i o n  t r e a t m e n t  seems t o  b e  e f f e c t i v e  
i n  r e m o v i n g  s u l f u r  c o m p o u n d s .  I t  i s  
s i g n i f i c a n t  t h a t  h y d r o l y s i s  i s  m i n i -  
m i z e d ,  and re -  h y d r o f l u o r i n u t i o n  s e e m s  
q u i t e  s u c c e s s f u l ,  s i n c e  n o  UO, o r  
Z r O ,  h a s  a p p e a r e d  i n  or on t h e  n i c k e l  
f i l t e r .  

Liquid Handling Equipment (C. M. 
B l o o d ,  F. P. Boody,  A.  J .  W e i n b e r g e r ,  

G .  J .  N e s s l e ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n ) .  P u r i f i c a t i o n  p r o c e d u r e s  
h a v e  b e e n  p e r f e c t e d  t o  t h e  p o i n t  t h a t  
t h e  h a n d l i n g  o f  t h e  f u e l  m a t e r i a l s  
a f t e r  p u r i f i c a t i o n  c a n  b e  t h e  m a j o r  
s o u r c e  o f  c o n t a m i n a t i o n .  H o w e v e r ,  
e q u i p m e n t  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  t o  a c -  
c o m p l i s h  t r a n s f e r  o f  f u e l s  w i t h o u t  
e x p o s u r e  t o  c o n t a m i n a t i n g  a t m o s p h e r e s .  

I n  t h i s  e q u i p m e n t ,  mol t e n  f l u o r i d e  
f r o m  a l a r g e  r e s e r v o i r  i s  t r a n s f e r r e d  
b y  i n e r t - g a s  p r e s s u r e  t o  a s m a l l  
c o n t a i n e r  e q u i p p e d  w i t h  a n  o v e r f l o w  
s o  t h a t  a s a m p l e  o f  c o n s t a n t  s i z e  i s  
c a u g h t .  T h i s  s a m p l e  is t h e n  t r a n s f e r r e d  
t o  t h e  c a p s u l e  o r  o t h e r  r e c e i v e r  by  
p r e s s u r e  o f  i n e r t ,  g a s .  T h e r e  a r e  n o  
v a l v e s  i n  t h e  l i q u i d  l i n e s  and  t r a n s f e r s  
f r o m  t h e  c o n t a i n e r  t o  t h e  m e t e r i n g  
volume and t h e n c e  t o  t h e  r e c e i v e r  a r e  
c o n t r o l l e d  b y  v a l v e s  i n  t h e  i n e r t  
gas-vacuum m a n i f o l d .  E x c e p t  f o r  t h e  
g a s  and vacuum l i n e s ,  t h e  whole s y s t e m  
m u s t  b e  m a i n t a i n e d  a t  a b o u t  6 0 0 ° C  
w h i l e  t r a n s f e r s  a r e  i n  p r o g r e s s .  
Access t o  vacuum, IIF, and H,  m a n i f o l d s  
i s  p r o v i d e d ;  t h e  r e c e i v i n g  c o n t a i n e r  
c a n  be h y d r o g e n a t e d ,  h y d r o f l u o r i n a t e d ,  
o r  o t h e r w i s e  t r e a t e d  a s  r e q u i r e d .  

T r i a l s  t o  d a t e  h a v e  shown t h a t  t h e  
m e t h o d  i s  f e a s i b l e  and i n d i c a t e  t h a t  
t h e  a p p a r a t u s  c a n  b e  o p e r a t e d  o n  a 
r o u t i n e  b a s i s  a f t e r  a few m o d i f i c a t i o n s  
t o  e l i m i n a t e  some o f  t h e  m i n o r  d i f f i -  
c u l t i e s .  I t  i s  w o r t h y  o f  n o t e  t h a t  
a p p a r a t u s  o f  t h i s  t y p e  s h o u l d  b e  
q u i t e  u s e f u l  f o r  b r i n g i n g  t h e  r e a c t o r  
s l o w l y  t o  c r i t i c a l i t y  by i n j e c t i o n  o f  
a c o n c e n t r a t e d  s o l u t i o n  o f  UF, i n  t h e  
a 1  k a1 i f 1 u o r  i d e  s . 

S O L U B I L I T Y  OF URANIUM IN 
SODIUM CYANIDE( 6 ,  

S o d i u m  c y a n i d e  h a s  b e e n  p r o p o s e d  
f o r  u s e  a s  a f u e l  c a r r i e r  b e c a u s e  o f  
i t s  s t a b i l i t y  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  

- 

( 6 ) O p .  c i t . ,  ORNL-1170, p .  103. 
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a n d  i t s  n o n o x i d i z i n g  c h a r a c t e r i s t i c s .  
A c c o r d i n g l y ,  s e v e r a l  t e s t s  h a v e  b e e n  
r u n  i n  a n  e f f o r t  t o  d e t e r m i n e  t h e  
s o l u b i l i t y  o f  u r a n i u m  i n  t h i s  c y a n i d e .  
I t  was c o n s i d e r e d  n e c e s s a r y  t o  f i l t e r  
t h e  m o l t e n  NaCN a f t e r  a s o a k i n g  p e r i o d  
a t  h i g h  t e m p e r a t u r e  t o  e l i m i n a t e  any 
p a r t i c l e s  o f  u r a n i u m  t h a t  m i g h t  
p o s s i b l y  b e  p r e s e n i .  Fo r  t h i s  r e a s o n  
t h e  t e s t  w a s  c o n d u c t e d  i n  t h e  f o l l o w i n g  
m a n n e r .  S o d i u m  c y a n i d e  c o n t a i n i n g  
u r a n i u m  t u r n i n g s  w a s  s e a l e d  i n t o  t h e  
l o w e r  e n d  o f  t h e  t e s t  c o n t a i n e r ,  
which  c o n s i s t e d  o f  a p i e c e  o f  1 / 2 - i n . -  
OD t y p e - 1 0 3 5  s t e e l  t u b i n g  w i t h  a n  
i r o n  f i l t e r  w e l d e d  i n  a t  t h e  c e n t e r .  
A f t e r  h o l d i n g  f o r  1 0 0  h r  a t  8 1 6 " C ,  
t h e  t u b e  was  i n v e r t e d  a n d  h e l d  f o r  
2 4  h r  a t  816 'C  t o  a l l o w  t h e  m o l t e n  
NaCN t o  f i l t e r  t h r o u g h  i n t o  t h e  o t h e r  
e n d  o f  t h e  t u b e .  When t h e  f i l t e r i n g  
p e r i o d  h a d  e n d e d ,  t h e  t u b e  was  a l l o w e d  
t o  c o o l  a n d  t h e  NaCN was r e m o v e d  and 
a n a l y z e d  f o r  u r a n i u m .  T h e  a n a l y s e s  
t h a t  w e r e  r e c e i v e d  f r o m  t h e s e  t e s t s  
a r e  l i s t e d  i n  T a b l e  8 .  S i n c e  t h e  
t e s t  w a s  r u n  i n  a t y p e - 1 0 3 5  s t e e l  
t u h e ,  an i r o n  a n a l y s i s  w a s  a l s o  made. 

0 , 0 0 1  0 . 0 3 8  

I t  i s  b e l i e v e d  t h a t  t h e  r e l a t i v e l y  
h i g h  p e r c e n t a g e  o f  u r a n i u m  i n  t h e  
f i r s t  t e s t  m i g h t  b e  d u e  t o  a l e a k  
b e t w e e n  t h e  f i l t e r  t h a t  w a s  w e l d e d  
i n t o  t h e  t u b e  a n d  t h e  t u b e  w a l l .  A 
s m a l l  amount  o f  f r e e  s o d i u m  w a s  f o u n d  
i n  t h e  u p p e r  p a r t  o f  t h e  t u b e s  a t  t h e  
c o n c l u s i o n  o f  t h e  t e s t s .  S i n c e  NaCN 
i s  h y g r o s c o p i c ,  i t  i s  p o s s i b l e  t h a t  
much o f  t h e  u r a n i u m  may h a v e  u n i t e d  
w i t h  t h e  w a t e r  t h a t  w a s  p r e s e n t  
i n s t e a d  o f  d i s s o l v i n g  i n  t h e  NaCN. 
T h e r e f o r e  i t  i s  p l a n n e d  t o  r u n  s i m i l a r  
t e s t s  w i t h  d e h y d r a t e d  NaCN t o  d e t e r m i n e  
w h e t h e r  t h e  s o l u b i l i t y  o f  u r a n i u m  c a n  
b e  i n c r e a s e d  i n  t h i s  manner .  

TABLE 8 
S o l u b i l i t y  o f  lJranium i n  

Sodium Cyanide 
._._. .... ... . 

IRON ( % I  

1 

2 

I 

0 . 0 2 6  

0 , 0 0 1  
I 

0 . 0 1  

0.026 

11.  C O R R O S I O N  RESEARCH 
W. D. Manly ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

W .  R .  G r i m e s ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  
11. W .  S a v a g e ,  ANP D i v i s i o n  

Dynamic c o r r o s i o n  t e s t s  i n  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p s  h a v e  b e e n  c o n d u c t e d  
w i t h  u r a n i u m -  b e a r i n g  f l i i o r i d e  m i x t u r e s  
a n d  n o n u r a n i u m - b e a r i n g  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  i n  a n  e f f o r t  t o  f i n d  a 
s u i t a b l e  c o n t a i n e r  f o r  t h e  f l u o r i d e  
f u e l s  t o  b e  u s e d  i n  t h e  a i r c r a f t  
r e a c t o r  e x p e r i m e n t .  T h i r t y  l o o p s  h a v e  
been  r u n  w i t h  f l u o r i d e  a s  a c i r c u l a t i n g  
medium. T h e  c o n t a i n e r  m a t e r i a l s  t e s t e d  
h a v e  i n c l u d e d  t h e  300-  and 4 0 0 - s e r i e s  
s t a i n l e s s  s t e e l s ,  N i m o n i c ,  and I n c o n e l .  
T h e  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p s  o p e r a t e d  
o n l y  a s h o r t  p e r i o d  o f  t i m e  b e f o r e  
p l u g g i n g ,  w h e r e a s  t h e  I n c o n e l  l o o p s  

o p e r a t e d  f o r  500 and 1000  h r  s u c c e s s -  
f u l l y .  H o w e v e r ,  t h e  I n c o n e l  s u f f e r e d  
s e v e r e  c o r r o s i o n  t o  a d e p t h  o f  1 0  t o  
1 5  m i l s  w i t h  t h e  f o r m a t i o n  o f  v o i d s .  
T h e  f o r m a t i o n  o f  t h e s e  s u b s u r f a c e  
h o l e s  a t  t h e  h o t  z o n e  was f o u n d  t o  be 
t h e  r e s u l t  o f  c h r o m i u m  d i f f u s i o n  t o  
t h e  m o l t e n  b a t h ,  L a t t i c e  v a c a n c i e s  
r e s u l t i n g  f r o m  s u c h  d i f f u s i o n  m e r e l y  
" p r e c i p i t a t e "  t o  f o r m  t h e  o b s e r v e d  
v o i d s .  S t a t i c  a n d  m o d i f i e d  d y n a m i c  
t e s t s  a r e  b e i n g  marlc: i n  a c o n c e n t r a t e d  
e f f o r t  t o  a s c e r t a i n  p o s s i b l e  i n h i b i t o r s  
f o r  f l u o r i d e  c o r r o s i o n .  A d d i t i o n s  o f  
s o d i u i u ,  p o ~ a s s i u m ,  m a n g a n e s e ,  a n d  
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c a l c i u m  m e t a l s  h a v e  b e e n  shown t o  be 
q u i t e  b e n e f i c i a l  i n  m i n i m i z i n g  t h e  
c o r r o s i v e  a c t i o n  o f  t h e  f l u o r i d e s  on 
t h e  c o n t a i n e r  m a t e r i a l .  S e v e r a l  s t a t i c  
t e s t s  on t h e  c o m p a t i b i l i t y  o f  v a r i o u s  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  w i t h  b e r y l l i u m  o x i d e  
and  o t h e r  c e r a m i c s  have  been  p e r f o r m e d ,  

O t h e r  s t a t i c  and  m o d i f i e d  d y n a m i c  
t e s t s  were c o n d u c t e d  i n  a n  e f f o r t  t o  
f i n d  a p o s s i b l e  c o r r o s i o n  a n d / o r  
m a s s - t r a n s f e r  i n h i b i t o r  f o r  t h e  r n e t a l -  
h y d r o x i d e  s y s t e m s .  P r e l i m i n a r y  e x p e r i -  
ments  h a v e  shown t h a t  t h e  c o r r o s i o n  and  
mass t r a n s f e r  u s u a l l y  a s s o c i a t e d  w i t h  
t h e  m e t a l - h y d r o x i d e  s y s t e m s  c a n  b e  
a p p r e c i a b l y  r e d u c e d  by t h e  r e m o v a l  o f  
o x y g e n  f r o m  t h e  s y s t e m  w i t h  p u r i f i e d  
h y d r o g e n .  I n  t h e  s t u d y  o f  t h e  r e a c t i o n  
p r o d u c t s  o f  c o n t a i n e r  m a t e r i a l s  a n d  
t h e  h y d r o x i d e s ,  a new c o m p o u n d  h a s  
b e e n  f o u n d  t h a t  i s  b e l i e v e d  t o  b e  
NaNiO,. T h i s  is  t h e  f i r s t  t i m e  t h a t  
NaNiOz h a s  b e e n  s h o w n  t o  e x i s t .  A 
s i m i l a r  c o m p o u n d ,  NaFeO, , h a s  a l s o  
b e e n  f o u n d  a s  a r e a c t i o n  p r o d u c t  o f  
i r o n  w i t h  s o d i u m  h y d r o x i d e ,  b u t  t h i s  
c o m p o u n d  h a s  b e e n  i d e n t i f i e d  b y  
p r e v  i ous  i r ive s t i ga t o r s  . Two s i m p  1 i f i e  d 
me thods  f o r  s t u d y i n g  dynamic  c o r r o s i o n  
h a v e  b e e n  d e v e l o p e d .  P r e l i m i n a r y  
t e s t s  u s i n g  t h e s e  methods  f o r  s t u d y i n g  
t h e  m e t a l  - h y d r o x i d e  m a s s  - t r a n s  f e r  
phenomenon have  shown t h a t  t h e  me thods  
o p e r a t e  s u c c e s s f u l  l y e  

I n  t h e  b e l i e f  t h a t  a b e t t e r  u n d e r -  
s t a n d i n g  o f  t h e  h y d r o x i d e  and f l u o r i d e  
c o r r o s i o n  m e c h a n i s m  w i l l  u l t i m a t e l y  
l e a d  t o  t h e  r e d u c t i o n  i f  n o t  t h e  
e l i m i n a t i o n  o f  c o r r o s i o n ,  c o n s i d e r a b l e  
e f f o r t  i s  b e i n g  d e v o t e d  t o  f u n d a m e n t a l  
c o r r o s i o n  s t u d i e s .  The  work  i n c l u d e s  
n o t  o n l y  t h e  s y n t h e s i s  a n d  d e t e r m i -  
n a t i o n  of  c o r r o s i o n  r e a c t i o n  p r o d u c t s ,  
b u t  a l s o  s u c h  p r o b l e m s  a s  emf rneasure-  
m e n t s  o f  mass -  t r a n s p o r t  phenomena a n d  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  f r e e  e n e r g y  o f  
p o s t u l a t e d  r e a c t i o n s .  

STATIC CORROSION BY F L U O R I D E S  

D. E. V r e e l a n d  R .  B. Day 
E.  E. Hoffman L. D. Dyer  

Me t a 1 1 u r gy D i v i s i on 

S t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s ,  w h i l e  n o t  
c o n c l u s i v e l y  i n d i c a t i v e  o f  t h e  c o r -  
r o s i o n  r e s i s t a n c e  o f  a m a t e r i a l  u n d e r  
dynamic  c o n d i t i o n s ,  are u s e f u l  f o r  t h e  
p r e l i m i n a r y  s c r e e n i n g  o f  a l a r g e  number 
o f  s p e c i m e n s .  I n  p a r t i c u l a r ,  t h e  
e f f e c t  on c o r r o s i o n  o f  v a r i o u s  a d d i t i v e s  
i n  a f l u o r i d e  m i x t u r e  a n d  t h e  e f f e c t  
o f  f l u o r i d e  c o r r o s i o n  o f  p l a t e d  m e t a l s  
h a v e  b e e n  e x a m i n e d  by t h e  s t , a t , i c -  
c a p s u l e  t e c h n i q u e .  N e i t h e r  t h e  
a d d i t i v e s  n o r  t h e  p l a ~ i n g  was s i g n i f i -  
c a n t l y  b e n e f i c i a l ,  and  when an  i m p e r -  
f e c t i o n  e x i s t e d  i n  t h e  p l a t z i n g  t h e  
r e s u l t i n g  a t t a c k  o f  t h e  b a s e  r n e t a l  
w a s  q u i t e  s e v e r e .  Measuremen t s  o f  t h e  
s t a t i c  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  o f  I n c o n e l  
and  s t a i n l e s s  s t e e l  h a v e  shown l i t t l e  
o r  n o  c o r r e l a t i o n  w i t h  t e m p e r a t u r e  
be tween 538 and  1000°C.  

E f f e c t  o f  A d d i t i v e s .  S t a t i c  c o r -  
r o s i o n  t e s t s  o f  s e v e r a l  m a t e r i a l s  i n  
f 1 u o  r i d e  Na F-  K F - L i  F -  UF, 
( 1 0 .  9 - 4 3 .  5 - 4 4 .  5 - 1 . 1  m o l e  z) w i t h  
a p p r o x i m a t e l y  10  w t  % a d d i t i o n s  o f  Z r ,  
Na,  and U and a l s o  a p p r o x i m a t e l y  5 w t  % 
a d d i t i o n s  o f  L i ,  K ,  C a ,  L i ,  a n d  Mn 
h a v e  b e e n  r u n  f o r  1 0 0  h r  a t  8 1 6 ° C .  
T h e s e  a d d i t i o n s  a p p e a r e d  t o  h a v e  some 
e f f e c t  i n  i n h i b i t i n g  c o r r o s i o n  i n  
t h e s e  t e s t s .  I n c o n e l ,  t y p e - 3 2 1  
s t a i n l e s s  s t e e l ,  and A n i c k e l  were  t h e  
m e t a l s  t e s t e d .  S p e c i m e n s  a n d  t u b e s  
from t h e  t e s t s  w i t h  Zr and U a d d i t i o n s  
h a d  d e v e l o p e d  s u r f a c e  l a y e r s .  A 
n i c k e l  t e s t e d  w i t h  t h e  5 %  Na a d d i t i v e  
a l s o  showed some e v i d e n c e  o f d e v e l o p i n g  
a s u r f a c e  l a y e r .  I n c o n e l  d e v e l o p e d  
s u r f a c e  l a y e r s  i n  t h e  L i ,  C a ,  a n d  T i  
a d d i t i o n  t e s t s .  T y p e - 3 2 1  s t a i n l e s s  
s t e e l  d e v e l o p e d  s u r f a c e  l a y e r s  i n  t h e  
Na a n d  Ca a d d i t i o n  t e s t s .  I n  t h o s e  

m i x  t u  r e  
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t e s t s  i n  w h i c h  n o  s u r f a c e  l a y e r s  w e r e  in ixture  w i t h  a Z r  a d d i t i o n ,  a s u r f a c e  
o b s e r v e d ,  i t  i s ,  o f  c o u r s e ,  p o s s i b l e  l a y e r  was a l s o  d e v e l o p e d .  T h i s  l a y e r  
t h a t  a s u r f a c e  l a y e r  may h a v e  b e e n  was e x a m i n e d  by x - r a y  d i f f r a c t i o n  a n d  
i n a d v e r t e n t l y  removed d u r i n g  s t r i p p i n g .  r e p o r t e d  t o  be c o m p o s e d  o f  UO, a n d  
I n  a p r e v i o i i s  t e s t  w i t h  t y p e - 3 0 9  Z r 0 2 .  T h e  r e s u l t s  o f  t h e  tiiost r e c e n t  
s t a i n l e s s  s t e e l  i n  t h e  same f l u o r i d e  t e s t s  a r e  sumrriarized i n  T a b l e  9. 

TABLE 9 

E f f e c t  o f  Various d d d i t i v e s  on t h e  S t a t i c  Corrosion o f  Severa l  Metals 
by N a F - K F - L i F - U F ,  Af ter  i n n  h r  a t  81fiaC! 

-. 
MATER1 AL 

Type-321 s t a i n l e s s  s t e e l  

I n c on e 1 

A n i c k e l  

T y p e - 3 2 1  s t a i n l e s s  s t e e l  

I n c o n e l  

A n i c k e l  

s t a i n l e s s  s t e e l  Type- 32 

I n c o n e l  

A n i c k e  

I n c o n e l  

T y p e - 3 2 1  s t a i n l e s s  s t e e l  

I n c o n e l  

T y p e - 3 2 1  s t a i n l e s s  s t e e l  

I n c o n e l  

Type-321 s t a i n l e s s  s t e e l  

I n  con e 1 

Type-321 s t a i n l e s s  s t e e l  

I n  con e I 

Type-321 s t a i n l e s s  s t e e l  

..... 
ADD1 '1'1 ON 

10% Zr 

10% Zr 

10% Zr 

10% Na 

10% Na 

10% Na 

10% u 
10% u 
10% u 
5% L i  

5% JLi 

5% K 

5% K 

5% Ca 

5% Ca 

5% T i  

5% T i  

5% Mn 

5% Mn 

....... ............... .... .................... ____I__. . ____I. 

METAI,LO(;HAPHIC NOTES 

l / Z - m i l  s u r f a c e  l a y e r  on s p e c i m e n  and t u b e ,  n o  
a t t a c k  b e n e a t h  I a y e r  

1 1 / 2 - m i l  s u r f a c e  l a y e r  on spec imen and t u b e ,  sub-  
s u r f a c e  v o i d s  t o  1 mil u n d e r  s u r f a c e  l a y e r  

2 1 /2-mi l  s u r f a c e  l a y e r ,  no a t t a c k  u n d e r  l a y e r  

No a t t a c k  

N o  a t t a c k  

1/2-mil  s u r f a c e  l a y e r  on t u b e  o n l y ,  n o  a t t a c k  

2- t o  3-mil  s u r f a c e  l a y e r ,  n o  a t t a c k  u n d e r  l a y e r  

1- t o  3-mil s u r f a c e  l a y e r ,  v o i d s  t o  1 m i l  u n d e r  l a y e r  

2 - m i l  s u r f a c e  l a y e r ,  n o  a t t a c k  u n d e r  l a y e r  

1 - m i l  s u r f a c e  l a y e r  on s p e c i m e n ,  t u b e  h a s  t r a c e s  o f  
s u r f a c e  l a y e r ;  s p e c i m e n  a t t a c k e d  l e s s  t h a n  1 / 2  m i l  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

1 / 2 - m i l  s u r f a c e  l a y e r  on t u b e ,  no a t t a c k  h e n e a t h  
t u b e ;  spec imen l o s t  

Tube h a s  s u r f a c e  l a y e r  1 / 2  t o  1 m i l  t h i c k ;  spec imen 
was a t t a c k e d  and h a s  a s u r f a c e  l a y e r  a h o u t  1 / 2  m i l  
i n  d e p t h  

S u r f a c e  I a y ~ r  o f  1 / 2  m i l  p r e s e n t ,  n o  a t t a c k  b e n e a t h  
1 a y e r  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  1 / 2  m i l  on s p e c i m e n  and  1 mil  on 
t u b e  

...... 
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--_ __ 
Inconel 

Type-430 s t a i n -  
less s t e e l  

Type-304 s t a i n -  
l e s s  s t e e l  

Type- 321 s t a i n -  
l e s s  s t e e l  

__-- I 

Temperature Dependence. T e m p e r a t u r e  
d e  p e n d  e n  c e i n N a F -  KF- L i F-  UF, 
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole  %) h a v e  b e e n  
c o m p l e t e d .  I n c o n e l  a n d  t y p e s - 4 3 0 ,  
- 3 0 4 ,  a n d  - 3 2 1  s t a i n l e s s  s t e e l  h a v e  
b e e n  t e s t e d  f o r  1 0 0  h r  a t  5 3 8 ,  7 0 4 ,  
and  1000°C, The  maximum p e n e t r a t i o n s  
o f  b o t h  c o n t a i n e r s  and  s p e c i m e n s  a r e  
l i s t e d  i n  T a b l e  1 0 .  T h e   result,^ o f  
p r e v i o u s  t e s t s  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  a t  
816°C a r e  a l s o  i n c l u d e d  f o r  c o m p a r i s o n .  
I t  w o u l d  a p p e a r  f r o m  t h e s e  r e s u l t s  
t h a t  i n  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  w i t h  
t h e s e  m a t e r i a l s  t h e r e  i s  l i t t l e  o r  n o  
e f f e c t  on t h e  e x t e n t  of c o r r o s i o n  t h a t  
c a n  be t r a c e d  t o  v a r y i n g  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  w i t h i n  t h e  r a n g e  m e n t i o n e d  above .  

t e s t s 

Specimen Container Specimen - .. 

Slight Slight 4 
roughening roughening 

< 1 < 1  1/ 2 

< 1  < 1  2 

< 1  < 1  < 1  
_--I__ _____I - ._ 

A p p a r e n t l y  t h e  phenomenon o f  s e n s i t i -  
z a t i o n  o c c u r r i n g  i n  t y p e - 3 0 4  s t a i n l e s s  
s t e e l  a n d  I n c o n e l  h a s  l i t t l e  i f  a n y  
e f f e c t  on c o r r o s i o n  by t h e s e  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  u n d e r  t h e  t e s t i n g  c o n d i t i o n s  
e m p l o y e d .  The  t e m p e r a t u r e  r a n g e  f o r  
s e n s i t i z a t i o n  i s  u s u a l l y  a c c e p t e d  a s  
4 0 0  t o  850°C.  

T h e  f i r s t  t h r e e  t e s t  t e m p e r a t u r e s  
i n  T a b l e  10  a r e  w i t h i n  t h e  s e n s i t i z a t i o n  
r a n g e  ( 5 3 8 ,  7 0 4 ,  a n d  8 1 6 ° C ) .  T h e  
f i n a l  t e s t  t e m p e r a t u r e  o f  1OOO"C i s  
w e l l  above  t h e  s e n s i t i z a t i o n  r a n g e ,  and  

y e t  n o  s i g n i f i c a n t  r e d u c t i o n  o f  c o r -  
r o s i o n  c a n  be n o t e d ,  

E f f e c t  of P l a t i n g  Metals .  A s p e c i -  
men o f  t y p e - 3 0 4  s t a i n l e s s  s t e e l  t h a t  
h a d  b e e n  e l e c t r o p l a t e d  w i t h  a p p r o x i -  
m a t e l y  8 m i l s  o f  n i c k e l  was l i g h t l y  
c u t  a l o n g  o n e  f a c e  w i t h  a h a c k s a w  i n  
o r d e r  t o  e x p o s e  t h e  b a s e  m e t a l .  T h i s  
s p e c i m e n  was t h e n  t e s t e d  inNaF-KF-LiF-  
UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  %) f o r  
1 0 0  hr a t  8 1 6 ° C  u n d e r  v a c u u m .  T h e  
n i c k e l  p l a t i n g  w a s  a p p a r e n t l y  u n -  
a t t a c k e d ,  a l t h o u g h  many v o i d s ,  w h i c h  
may have  o c c u r r e d  d u r i n g  p l a t i n g ,  c o u l d  
be n o t e d ,  A t  t h e  s a w c u t  t h e  t y p e - 3 0 4  
s t a i n l e s s  s t e e l  w a s  m o r e  s e v e r e l y  
a t t a c k e d  t h a n  any  o t h e r  s t e e l  c o r r o s i o n  
s p e c i m e n  t h a t  h a d  b e e n  t e s t e d  i n  t h e  
s t a t i c  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  There was a 
l a y e r  a p p r o x i m a t e l y  1 2  m i l s  t h i c k  o f  
e i t h e r  c o r r o s i o n  p r o d u c t  o r  unremoved 
f l u o r i d e ,  b e n e a t h  w h i c h  was a r e g i o n  
o f  s e v e r e  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  15 m i l s  
d e e p  ( F i g .  5 1 ) .  

The  r e s u l t s  o f  t h i s  t e s t  m i g h t  be 
i n t e r p r e t e d  a s  g i v i n g  some i n d i c a t i o n  
t h a t  a n  e l e c t r o c h e m i c a l  t y p e  o f  a t t a c k  
had  t a k e n  p l a c e .  I t  i s  w e l l  known i n  
a q u e o u s  c o r r o s i o n ,  i n  which  i t  h a s  b e e n  

TABLE 10 
Depth  o f  Attack o f  Metal Specimens in NaF-KF-LiF-UF4 For 100 h r a t  

Various Tempera t u  res 
l_l_____ .._-I__ -_I__ -. 5- DEPTH OFATTACK ( m i l s )  

METAL 538°C I 704OC 

Zontainer 

l0OO0C 8 16OC I 
Specimen Container Specimen 

--1*-- 3 17- 
Container 

3 

No a t tack  

1 

1 112 
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Fig. 31. N i c k e l - P l a t e d  T y p e - 3 0 4  
S t a i n l e s s  S t e e l ,  w i t h  E x p o s e d  Base  
M e t a l ,  S t a t i c  C a r r o s i o n  T e s t e d  i n  
N a P - K F - L i F - U F 4  f o r  100 h r  a t  816OC. 

e s t a b l i s h e d  t h a t  e l e c t r o c h e m i c a l  a t t a c k  
t a k e s  p l a c e ,  t h a t  i f  a m e t a l  i s  c o a t e d  
w i t h  a m o r e  n o b l e  m e t a l  a n d  t h e n  t h e  
c o a t i n g  i s  b r o k e n  a n d  e x p o s e s  a 
r e l a t i v e l y  s m a l l  a r e a  o f  t h e  a n o d i c  
m a t e r i a l  b e n e a t h  t h e  c a t h o d i c  c o a t i n g ,  
t h e  s m a l l  e x p o s e d  a r e a w i l l  s u f f e r  f r o m  
a c c e l e r a t e d  c o r r o s i o n  a t t a c k ,  I t  would  
a p p e a r  t h a t  a s i m i l a r  p r o c e s s  h a d  
t a k e n  p l a c e  i n  t h i s  t e s t  w i t h  m o l t e n  
f l u o r i d e ,  

E f f e c t  o f  C o l d  Work. P r e v i o u s  
s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  i n  NaF-KF-LiF-  
UF', ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 .  5 - 1 . 1  m o l e  % )  o n  
I n c o n e l  t h a t  h a d  b e e n  c o l d  w o r k e d  
a p p r o x i m a t e l y  2 0 %  p r i o r  t o  t e s t i n g  
showed n o  i n c r e a s e  i n  c o r r o s i o n  o v e r  
a s - r e c e i v e d  m a t e r i a l ,  T e s t s  h a v e  now 
b e e n  c o m p l e t e d  on I n c o n e l  w i t h  52  a n d  
a l s o  74% c o l d  w o r k i n g  p r i o r  t o  t e s t .  
T h e r e  a p p e a r e d  t o  b e  n o  i n c r e a s e  i n  
c o r r o s i o n  e v e n  a f t e r  t h i s  s e v e r e  c o l d  
w o r k i n g .  I n  t h e s e  t e s t s  f o r  1 0 0  h r  
a t  816°C b o t h  t h e  s p e c i m e n s  a n d  t u b e s  
were a t t a c k e d  t o  a d e p t h  o f  a p p r o x i -  
m a t e l y  1 m i l  - t h e  t u b i n g  was n o t  c o l d  
worked .  

C o r r o s i o n  o f  C e r a m i c  M a t e r i a l s  
( c .  R .  C r o f t ,  N .  v. S m i t h ,  R .  Meadows, 
H .  J .  B u t t r a m ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  

D i v i s i o n ) .  A n u m b e r  o f  r e f r a c t o r y  
c e r a m i c  m a t e r i a l s  w e r e  t e s t e d  i n  
v a r i o u s  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  T h e  m a i n  
p u r p o s e  o f  t h i s  s t u d y  w a s  t o  f i n d  
c o n t a i n e r  m a t e r i a l s  s u i t a b l e  f o r  
e l e c t r o c h e m i c a l  s t u d i e s ,  I n  a d d i t i o n ,  
t h e  b e h a v i o r  o f  b e r y l l i u m  o x i d e  i n  
c o n t a c t  w i t h  s e v e r a l  f l u o r i d e  m i x t u r e s  
was e s p e c i a l l y  i n v e s t i g a t e d  b e c a u s e  o f  
t h e  i m p o r t a n c e  o f  t h i s  m a t e r i a l  a s  t h e  
m o d e r a t o r  f o r  t h e  ARE. 

T h e  t i m e  o f  e x p o s u r e  f o r  t h e s e  
e x p l o r a t o r y  t e s t s  was r e d u c e d  t o  2 5  h r  
f r o m  t h e  u s u a l  1 0 0  h o u r s .  C o m p a r i s o n  
o f  r e s u l t s  i n  NaF-KF-LiF-UF 4 f u e l  a n d  
i n  t h e  c o r r e s p o n d i n g  n o n u r a n i u m - b e a r i n g  
m i x L u r e a t  800°C showed t h a t  t h e  a t t a c k  
i s  h e a v i e r  i n  t h e  f u e l  s i n c e  t h e  U F 4  
a p p e a r s  t o  r e a c t ,  w i t h  t h e  o x i d e s  t o  
f o r m  a c o a t i n g  o f  U O , ,  I n  b o t h  
m i x t u r e s ,  v i t r i f i e d  b e r y l l i u m  o x i d e  
was f o u n d  t o  be t h e  most  s a t i s f a c t o r y  
m a t e r i a l ;  i t  s h o w e d  w e i g h t  g a i n s  o f  
7% i n  t h e  u r a n i u m - b e a r i n g  m i x t u r e s  and  
1% i n  t h e  u r a n i u m -  f r e e  m i x t u r e s  b u t  
n o  d i m e n s i o n a l  c h a n g e s .  The m a t e r i a l s  
t e s t e d  i n c l u d e d  z i r c o n ,  v a r i o u s  g r a d e s  
o f  a l u m i n u m  o x i d e  , m a g n e s i u m  o x i d e  , 
a n d  s a p p h i r e ,  A l s o ,  a number o f  h o t -  
p r e s s e d  r e f r a c t o r y  c a r b i d e s  w e r e  
t e s t e d  i n  t h e  u r a n i u m - b e a r i n g  m i x t u r e .  
S i l i c o n  c a r b i d e  w a s  p e n e t r a t e d ,  b u t  
t h e  c a r b i d e s  o f  t i t a n i u m ,  t a n t a l u m ,  
a n d  c o l u m b i u m  d i d  n o t  s h o w  v i s i b l e  
s i g n s  o f  a t t a c k ,  T h e  p e n e t r a t i o n  o f  
s i l i c o n  c a r b i d e  m i g h t  h a v e  b e e n  d u e  t o  
t h e  p o r o s i t y  o f  t h e  s a m p l e .  

A s p e c i a l  r e c r y s t a l l i z e d  a l u m i n u m  
o x i d e  , M o r g a n i t e ,  s a  t i s  f a c  t o r i l y  
r e s i s t e d  a t t a c k  by t h e  N a F - K F - L i F  
m i x t u r e  b u t  g a i n e d  o v e r  90% when UF, 
was  p r e s e n t  b e c a u s e  o f  t h e  f o r m a t i o n  
o f a  h e a v y  l a y e r  o f  UO, on t h e  s u r f a c e .  
A s i m i l a r  d e p o s i t  h u t  a much l o w e r  
w e i g h t  g a i n  ( 1 8 % )  o c c u r r e d  w h e n  a 
NaF-BeF2 -UF, f u e l  w a s  u s e d ,  

'The r e s i s t a n c e  of v i t r i f i e d  b e r y l l i u m  
o x j  d e  t o  u r a n i u m -  f r e e  Z r F 4 - b e a r i n g  
m i x L u r e s  w a s  f o l l o w e d  i n  a s e r i e s  o f  
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s p e c i m e n  i s  o f t e n  a f f e c t e d .  I n  o r d e r  
t o  c h e c k  t h e  p o s s i b l e  i n h i b i t i n g  
c h a r a c t e r i s t i c s  o f  m a n g a n e s e ,  s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t s  were  r u n  w i t h  a p p r o x i -  
m a t e l y  $75 and a l s o  1 l / Z %  a d d i t i o n s  o f  
manganese  powder and a 1 1 /2% a d d i t i o n  
o f  e l e c t r o l y t i c  m a n g a n e s e .  T h e  
m a n g a n e s e  a d d i t i o n s  d i d  seem t o  h a v e  
some  i n h i b i t i n g  e f f e c t  o n  c o r r o s i v e  
a t t a c k ,  w i t h  t h e  m a n g a n e s e  p o w d e r  
a d d i t i o n s  b e i n g  t h e  m o s t  e f f e c t i v e ;  
h o w e v e r ,  c o r r o s i o n  w a s  s t i l l  q u i t e  
s eve re  e v e n  w i t h  t h e s e  a d d i t i o n s .  

e x p e r i m e n t s  u s i n g  e x p o s u r e  t imes u p  t o  
5 0 0  h o u r s .  T h e  w e i g h t  g a i n s  r a n g e d  
f r o m  0 . 3 %  a f t e r  1 0 0  h r  t o  o v e r  11% 
a f t e r  5 0 0  h o u r s .  X - r a y - d i f f r a c t i o n  
s t u d i e s  s h o w e d  a l a y e r  c o n t a i n i n g  
c o n s i d e r a b l e  a m o u n t s  o f  ZrO, on  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  s p e c i m e n ,  w h e r e a s  t h e  
z i r c o n i u m  c o n t e n t  o f  t h e  l i q u i d  
d e c r e a s e d .  I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  t h e  
ZrOz  l a y e r  w i l l  p r o t e c t  t h e  body  o f  
m a t e r i a l  from f u r t h e r  a t t a c k ,  

B e r y l l i u m  o x i d e  s p e c i m e n s  t e s t e d  i n  
a NaF-BeF2 m i x t u r e  a t  8OO0C showed n o  
a p p a r e n t  a t t a c k  o n  t h e  s u r f a c e ;  t h e  
s p e c i m e n s  i n c r e a s e d  i n  w e i g h t  by 0 .7% 
a f t e r  1 0 0  h r ,  1.5% a f t e r  2 5 0  h r ,  a n d  
8 .7% a f t e r  500  h o u r s .  

S T A T I C  CORROSION BY HYDKOXIDES 

D,  C. V r e e l a n d  R .  B. Day 
E. E .  Hoffman L. D.  Dyer  

M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

S t a t i c  s c r e e n i n g  t e s t s  h a v e  a l s o  
been  c o n d u c t e d  on t h e  e f f e c t  o f  v a r i o u s  
a d d i t i v e s  o n  h y d r o x i d e  c o r r o s i o n .  
A 1  t h o u g h  t h e r e  w a s  s o m e  i n d i c a t i o n  
t h a t  m a n g a n e s e  a d d i t i o n  h a d  a n  i n -  
h i b i t i n g  e f f e c t  on  c o r r o s i v e  a t t a c k ,  
t h e  c o r r o s i o n  was s t i l l  q u i t e  s e v e r e ,  
T h e  n i c k e l  p l a t i n g  o f  h y d r o x i d e  c o r -  
r o s i o n  s p e c i m e n s  i s  n o t  y e t  an  e n t i r e l y  
r e l i a b l e  t e c h n i q u e  o f  r e d u c i n g  h y -  
d r o x i d e  c o r r o s i o n ,  b u t  i t  i s  m o s t  
e f f e c t i v e  when t h e  p l a t i n g  l a y e r  i s  
t h i c k ,  t h a t  i s ,  much g r e a t e r  t h a n  4 
m i l s .  

_* 

E f f e c t  o f  A d d i t i v e s .  T h e r e  w a s  
some i n d i c a t i o n  i n  s e v e r a l  t e s t s  t h a t  
when I n c o n e l  i s  t e s t e d  inNaOH a d d i t i o n s  
o f  m a n g a n e s e  may b e  b e n e f i c i a l  i n  
i n h i b i t i n g  a t t a c k .  T n c o n e l ,  w h e n  
t e s t e d  i n  r e g u l a r  s t a t i c  c o r r o s i o n  
t e s t s  w i t h  NaOH, i s  s e v e r e l y  a t t a c k e d ;  
t h e  e n t i r e  t h i c k n e s s  o f  a 3 5  m i l  

A n i c k e l - z i r c o n i u m  a l l o y  ( 1 / 4 %  
z i r c o n i u m )  w a s  a l s o  t e s t e d  i n  NaOH. 
T h i s  a l l o y  h a s  a t t r a c t e d  a t t e n t i o n  
b e c a u s e  o f  i t s  b e t t e r  p h y s i c a l  p r o p e r -  
t i e s  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  a s  compared  
w i t h  p u r e  n i c k e l ,  The r e s u l t s  o f  t h e  
s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t  ( 1 1 0  h r ,  816"C,  
v a c u u m )  w e r e  e n c o u r a g i n g ,  T h e  o n l y  
a t t a c k  t h a t  c o u l d  be n o t e d  was  1 / 2  m i l  
o f  1 i gh t i n t e r g r a n u l a r  p e n e t r a t i o n .  

E f f e c t  of Plating Metals. A s e r i e s  
o f  t e s t s  i n  NaOH o f  some s p e c i m e n s  o f  
I n c o n e l  and  I n c o n e l  X t h a t  w e r e  p l a t e d  
w i t h  d i f f e r e n t  t h i c k n e s s e s  o f  n i c k e l  
by  t h e  I n t e r n a t i o n a l  N i c k e l  Company 
h a s  been  c o m p l e t e d .  A l l  t h e  s p e c i m e n s  
w i t h  p l a t i n g s  u n d e r  4 mils  w e r e  
s e v e r e l y  a t t a c k e d ,  b u t  s e v e r a l  o f  t h e  
s p e c i m e n s  w i t h  t h i c k e r  p l a t i n g s  w e r e  
u n a t t a c k e d  e v e n  t h o u g h  t h e  n i c k e l  
p l a t i n g  a p p e a r e d  t o  h a v e  many v o i d s  
( F i g .  5 2 ) .  N i c k e l  p l a t i n g  a s  a means  
o f  p r o t e c t i n g  m a t e r i a l s  a g a i n s t  a t t a c k  
by  h y d r o x i d e s  d o e s  n o t  a p p e a r  t o  be  
e n  t i  r e l y  d e p e n d a  h l  e .  When p r o t e c t  i o n  
i s  a f f o r d e d ,  i t  i s  c o m p l e t e  a n d  e x -  
c e l l e n t ;  b u t  when t h i s  p r o t e c t i o n  i s  
n o t  c o m p l e t e ,  a t t a c k  i s  v e r y  s e v e r e .  
The  p l a t e d  s p e c i m e n s  u s e d  were  vacuum- 
d i f f u s i o n  h e a t  t r e a t e d  b e J o r e  t e s t i n g  
f o r  1 0 0  h r  a t  8 1 6 ° C  u n d e r  vacuum.  A 
summary o f  m e t a l l o g r a p h i c  o b s e r v a t i o n s  
i s  p r e s e n t e d  i n  T a b l e  11. 
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( a )  2 mils of nickel plate on Tnconel X. 75X.  

( 6 )  12 mils of nickel plate on Inconel. 1OOX.  

F i g .  52.  E f f e c t  o f  T h i c k n e s s  o f  N i c k e l  P l a t e  on S t a t i c  Corros ion by Sodium 
Hydroxide a f t e r  100 h r  a t  81G°C. 

10  6 



TABLE 11 

Corrosion o f  N i c k e l - P l a t e d  Mater ia l s  Tested i n  NaOH a t  816OC for 100 Hours 

'IIIICKNESS OF 
NICKEL PLATE ( m i l s )  

FOR PERIOD ENDING JUNE 10, 1952 

3 

4 

8 

12 

26 

Base  m e t a l :  Tnconel  

METALLOGRAPHIC NOTES 

45  m i l s  o f  o x i d e  be tween p l a t i n g  and  spec imen ;  u n a t t a c k e d  m a t e r i a l  d e -  
c r e a s e d  from 241  t o  180 m i l s  

Most of  spec imen  c o v e r e d  w i t h  10 t o  35 m i l s  o f  o x i d e  on base m a t e r i a l ;  
no a t t a c k  on p l a t i n g  o r  b a s e  m a t e r i a l  a l o n g  p a r t  o f  spec imen  

C o r r o s i o n  p r o d u c t  up  t o  50 m i l s  be tween  p l a t i n g  and  spec imen  

Base m a t e r i a l .  u n a t t a c k e d ;  n o  t h i c k n e s s  change ;  some v o i d s  a p p a r e n t  i n  
n i c k e l  p l a t i n g  

No a p p a r e n t  a t t a c k  on p l a t i n g  or b a s e  m a t e r i a l ;  no t h i c k n e s s  change  

No a p p a r e n t  a t t a c k ;  some v o i d s  a p p a r e n t  i n  n i c k e l  p l a t i n g  

51 m i l s  o f  o x i d e  on b a s e  m a t e r i a l ;  u n a t t a c k e d  b a s e  m a t e r i a l  d e c r e a s e d  
from 241 t o  182 m i l s ;  many v o i d s  i n  p l a t i n g  

DYNAMIC CORROSION BY LIQUID METALS 

A .  D. B r a s u n a s  L .  S.  R i c h a r d s o n  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

Two t e s t s  on t h e  dynamic  c o r r o s i o n  
o f  l i q u i d  m e t a l s  were p e r f o r m e d  w i t h  
t h e  s e e s a w  c o r r o s i o n  a p p a r a t u s  p r e v i -  
o u s l y  d e s c r i b e d . ( ' )  T h e  t e s t s  w e r e  
made a t  a 1500°F h o t - z o n e  t e m p e r a t u r e  
and  a 950°F c o l d - z o n e  t e m p e r a t u r e ;  t h e  
s p e c i m e n s  were  made o f  t y p e - 3 1 0  s t a i n -  
l e s s  s t e e l .  One s p e c i m e n  c o n t a i n e d  
l e a d  and t h e  o t h e r  c o n t a i n e d  l e a d  p l u s  
3% sodium.  A f t e r  187 h r  ( 5 0 , 0 0 0  c y c l e s )  
t h e  s p e c i m e n s  w e r e  s e c t i o n e d  f o r  
e x a m i n a t i o n .  Met a 1  1 o g r  a p h i  c e x a m i  - 
n a t i o n  o f  t h e  s p e c i m e n s  showed i n t e r -  
g r a n u l a r  c o r r o s i o n  a t  the  h o t  zone  and 
m e t a l - c r y s t a l  d e p o s i t i o n  a t  t h e  c o l d  

( ' ) A  L r c ra f t Nuc 1 ear P r o p "  1 s 1 o n  P r o ]  e c t Q u a r  t e r 1 y 
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r l a d  Ending March  1 0 .  1 9 5 2 ,  
OWL-1227, p .  120. 

z o n e  ( F i g .  5 3 ) .  B o t h  c o r r o s i o n  a n d  
mass  t r a n s f e r  were l e s s  s e v e r e  i n  t h e  
t e s t  s p e c i m e n  c o n t a i n i n g  3% s o d i u m .  
A s i m i l a r  t e s t  i s  b e i n g  made w i t h  a n  
a p p r e c i a b l y  g r e a t e r  a d d i t i o n  o f  sod ium.  

DYNAMIC CORROSION B Y  FLUORIDES 

C o r r o s i o n  b y  F l u o r i d e s  i n  S e e s a w  
T e s t s  ( C .  R.  C r o f t ,  N .  V .  S m i t h ,  R .  
M e a d o w s ,  H .  J .  B u t t r a m ,  M a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ;  A .  D. B r a s u n a s ,  
L. S. R i c h a r d s o n ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) ,  
A l l  s t u d i e s  p e r f o r m e d  t o  d a t e  h a v e  
j u s t i f i e d  t h e  f o r m e r  c o n c l u s i o n  t h a t  
w h e n  c a r e f u l l y  p r e p a r e d  f l u o r i d e  
p r e p a r a t i o n s  a r e  t e s t e d  i n  s e a l e d  
c a p s u l e s  t h e  c o r r o s i o n  on I n c o n e l  a n d  
s t a i n l e s s  s t e e l  c a n  be t o l e r a t e d  a t  
t e m p e r a t u r e s  a b o v e  1 5 0 0 ° F .  R e c e n t  
e x p e r i m e n t s  h a v e  a l s o  v e r i f i e d  t h a t  
when t h e  f u e l  c o n t a i n s  l e s s  t h a n  a b o u t  
1 0  m o l e  % UF, p r e t r e a t m e n t  o f  t h e  
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( a )  Lead w i t h  no sodium a d d i t i o n .  15OX. 

' 1  - 

( b )  Lead w i t h  3% s o d i u m  a d d i t i o n .  2 5 0 X .  
C o l d  End (950OF) IIot  End (I5OO0F) 

F i g .  53. E f f e c t  o f  Sodium A d d i t i v e  oil t h e  ~ o r r s s i o n  o f  ~ y p e - 3 1 0  s t a i n l e s s  
S t e e l  by L e a d  After  18% h r  a t  1500'F i n  a Seesaw Test .  

108 



FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

s t a i n l e s s  s t e e l  o r  I n c o n e l  d o e s  n o t  
a p p r e c i a b l y  i m p r o v e  t h e  c o r r o s i o n  
b e h a v i o r .  

A d d i t i o n  o f  UO, t o  v a r i o u s  f u e l  
p r e p a r a t i o n s  h a s  n o t  r e s u l t e d  i n  i n -  
c r e a s e d  c o r r o s i o n  by t h e  m i x t u r e s ;  
a d d i t i o n  o f  h e x a v a l e n t  u r a n i u m  a s  U,O, 
o r  a s  U O , F , ,  h o w e v e r ,  r e s u l t s  i n  
c o n s i d e r a b l y  i n c r e a s e d  c o r r o s i o n .  I t  
s t i l l  a p p e a r s  l i k e l y ,  t h e r e f o r e ,  t h a t  
o x i d a t i o n  o f  t h e  f u e l  c o m p o n e n t s  d u r i n g  
p r e p a r a t i o n  i s  more  i m p o r t a n t  t h a n  
h y d r o l y s i s  i n  s o  f a r  a s  t h e  c o r r o s i o n  
b e h a v i o r  i s  c o n c e r n e d .  

A d d i t i o n  o f  s u l f a t e ,  a s  Na,S04, t o  
v a r i o u s  f u e l  s a m p l e s  h a s  r e s u l t e d  i n  
l a r g e  i n c r e a s e s  i n  c o r r o s i o n .  T h e  
i n c r e a s e  i n  p e n e t r a t i o n  and we igh t ,  l o s s  
o f  t h e  s p e c i m e n s  seems t o  be p r o -  
p o r t i o n a l  t o  t h e  s u l f a t e  a d d e d .  I t  
d o e s  n o t  a p p e a r  l i k e l y ,  h o w e v e r ,  t h a t  
t h e  s m a l l  q u a n t i t i e s  o f  s u l f a t e  
p r e s e n t  i n  t h e  c o m m e r c i a l  f l u o r i d e s  
u s e d  c a n  b e  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  c o r -  
r o s i o n  r o u t i n e l y  o b s e r v e d .  

T h e  e v i d e n c e  t o  d a t e  j u s t i f i e s  t h e  
c o n c l u s i o n  t h a t  t h e  Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l  
m i x t u r e s  a r e  s o m e w h a t  l e s s  c o r r o s i v e  
t o  I n c o n e l  a n d  s t a i n l e s s  s t e e l  t h a n  
a n y  o f  t h e  m i x t u r e s  p r e v i o u s l y  t e s t e d .  
S t a t i c  t e s t i n g  h a s  i n d i c a t e d  t h a t  
n e g l i g i b l e  c o r r o s i o n  r e s u l t s  w h e n  
t h e s e  m a t e r i a l s  a r e  t e s t e d  i n  s t a i n l e s s  
s t e e l  a n d  I n c o n e l .  S t u d i e s  w i t h  t h e  
t i l t i n g  f u r n a c e  seem t o  i n d i c a t e  t h e  
s u p e r i o r i t y  o f  I n c o n e l  t o  s t a i n l e s s  
s t e e l  a s  a c o n t a i n e r  m a t e r i a l  f o r  the 
z i r c o n i u m - b e a r i n g  f u e l s .  T h e s e  e x p e r i -  
m e n t s  a r e  b e i n g  c o n t i n u e d  a n d  e x t e n d e d  
t o  r e c e n t l y  d e v e l o p e d  f u e l  c o m p o s i t i o n s  
a s  r a p i d l y  as  p o s s i b l e .  

S e e s a w  t e s t s  w i t h  NaF-KF-LiF-UF,  
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 -  1.1 m o l e  %) f u e l  h a v e  
b e e n  made w i t h  t y p e - 3 0 4  a n d  t y p e - 3 0 4  
E1.C s t a i n l e s s  s t e e l  f o r  1 9 0  h r  w i t h  a 
h o t - z o n e  t e m p e r a t u r e  o f  7 1 5 ° C  a n d  a 
c o l d - z o n e  t e m p e r a t u r e  o f  5 7 5 ° C .  T h e  
t e s t s  r e v e a l e d  n o  d i f f e r e n c e  i n  

b e h a v i o r  be tween  t h e s e  two s p e c i m e n s ,  
a n d  c o n f i r m e d  t h e  t h e o r y  t h a t  t h e  
c a r b o n  c o n t e n t  p l a y s  a n  e x c e e d i n g l y  
s m a l l  r o l e ,  i f  a n y ,  i n  i l u o r i d e  c o r -  
r o s i o n  u n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s .  T h e  
h o t  z o n e  r e v e a l e d  v o i d s  t o  a d e p t h  o f  
4 m i l s ;  w h e r e a s  a f i l m  s l i g h t l y  l e s s  
t h a n  1 m i l  t h i c k  w a s  o b s e r v e d  o n  t h e  
c o l d - z o n e  s u r f a c e .  S i m i l a r  t e s t s  w i t h  
I n c o n e l  h a v e  r e p e a t e d l y  s h o w n  a b o u t  
5 m i l s  o f  v o i d s  i n  t h e  h o t  z o n e  a n d  a 
s m a l l  amount  o f  c r y s t a l  d e p o s i t i o n  a t  
t h e  c o l d  z o n e .  V a r i o u s  a d d i t i o n s  a r e  
b e i n g  made t o   he f u e l  i n  a n  e f f o r t  t o  
m i n i m i z e  o r  e l i m i n a t e  t h i s  a t t a c k .  
T h u s  f a r ,  t h r e e  a d d i t i o n s ,  n a m e l y ,  
chromium,  m a g n e s i u m ,  a n d  s o d i u m ,  h a v e  
m e t  w i t h  s u c c e s s  111 s i n g l e  t e s t s .  
T h e s e  r e s u l t s  s h o u l d  Le c o n f i r m e d  by 
e i t h e r  s t a t i c  o r  a d d i t i o n a l  d y n a m i c  
t e s t s .  H o w e v e r ,  i t  i s  f e l t  t h a t  
chromium a d d i  t i o n s  s h o u l d  b e  e x p e c t e d  
t o  b e  e f f e c t i v e  i n  s u p p r e s s i n g  v o i d  
f o r m a t i o n ,  s i n c e  i t  h a s  b e e n  d e m o n -  
s t r a t e d  t h a t  t h e  v o i d s  a r e  c a u s e d  by 
c h romium d e  p l  e t  i on .  

C o r r o s i o n  by F l u o r i d e s  in Thernial 
Convection Loops. ( G .  h.1. Adamson, K .  W .  
R e b e r ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  T h e  
p r o g r a m o f  dynamic  t e s t i n g  w i t h  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p s  h a s  r e c e i v e d  g r e a t e r  
e m p h a s i s  d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r .  
T e s t s  w i t h  new z i r c o n i u m  f l u o r i d e  
f u e l  h a v e  p r o d u c e d  o p t i m i s t i c  r e s u l t s .  

A I  t h o u g h  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  f l u o r i d e  
f u e l  NaF-KF-l . iF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 . 5 -  
1.1 m o l e  % )  w i l l  n o t  b e  u s e d  a s  t h e  
c o o l a n t ,  i t  i s  t h e  o n l y  p o s s i b l e  o n e  
now a v a i l a b l e  i n  l a r g e  q u a n t i t i e s ,  s o  
t h e  p r e l i m i n a r y  work  w i t h  i t  h a s  b e e n  
c o n t i n u e d .  C o n s i d e r a b l e  c o r r o s i o n  h a s  
b e e n  m e a s u r e d  w i t h  a l l  c o n t a i n e r  
m a t e r i a l s  i n  w h i c h  t h i s  f l u o r i d e  was 
c i r c u l a t e d .  T h e  same c o m b i n a t i o n  o f  
f l u o r i d e s ,  b u t  w i t h o u t  t h e  u r a n i u m ,  i s  
n o t  n e a r l y  s o  c o r r o s i v e ,  a n d  t h e  
a d d i t i o n  o f  s m a l l  a m o u n t s  o f  NaK 
r e d u c e s  c o r r o s i o n  e v e n  m o r e .  T h e  
a t t a c k ,  a t  l e a s t  i n  I n c o n e l ,  a p p e a r s  
t o  b e  a l e a c h i n g  o u t  o f  t h e  c h r o m i u m  
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i n  t h e  m e t a l  a n d  a g a t h e r i n g  o f  t h e  
v o i d s .  

TWO I n c o n e l  l o o p s  and  o n e  t y p e - 3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p w e r e  o p e r a t e d  w i t h  
NaF-KF-ZrF , -UF ,  ( 4 . 8 - 5 0 . 1 - 4 1 .  3 - 3 . 8  
m o l e  %) a t  1 5 0 0 ° F .  One I n c o n e l  l o o p  
a n d  t h e  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p  
( N o ,  1 2 4 )  were  c l e a n e d  by p a s s i n g  d r y  
h y d r o g e n  t h r o u g h  t h e m  a t  1 9 5 0 " F ,  
w h e r e a s  t h e  o t h e r  I n c o n e l  l o o p  w a s  
d e g r e a s e d .  I n  t h e  d e g r e a s e d  l o o p  t h e  
a t t a c k  w a s  v e r y  s i m i l a r  t o  t h a t  f o u n d  
w i t h  t h e  NaF-KF-LiF-UF, f u e l  b u t  o n l y  
a b o u t  h a l f  t h e  n u m b e r  o f  p i t s  w a s  
p r e s e n t  ( F i g .  5 4 ) .  T h e  d e p t h  o f  
p i t t i n g  v a r i e d  f r o m  3 t o  7 m i l s .  I n  
t h e  h y d r o g e n - c l e a n e d  l o o p s  t h e  number 
o f  p i t s  was r e d u c e d  f u r t h e r  a n d  t h e  
a t t a c k  w a s  more n e a r l y  c o n f i n e d  t o  a 
f e w  g r a i n  b o u n d a r i e s ;  h o w e v e r ,  i n  a 
f e w  c a s e s  t h e  a t t a c k  e x t e n d e d  ' t o  a 
d e p t h  o f  1 3  m i l s  ( F i g .  5 4 ) .  The  i n -  
c r e a s e  i n  d e p t h  o f  a t , t a c k  i s  t h o u g h t  
t o  h a v e  b e e n  c a u s e d  by t h e  l a r g e  g r a i n  
s i z e  p r o d u c e d  by t h e  h y d r o g e n  f i r i n g ,  
w h i c h  would  n o t  b e  p r e s e n t  w i t h  o t h e r  
c l e a n i n g  m e t h o d s .  Very  t h i n  d e p o s i t s  
w e r e  f o u n d  i n  t h e  c o l d  l e g s  o f  b o t h  
1 o o p s .  

T h e  o t h e r  s p e c i a l  c o o l a n t  t e s t e d  
w a s  N a F - R e F 2 - U F ,  ( 4 7 . 0 - 5 1 . 0 - 2 . 0  
mole  %).  T h i s  m i x t u r e  w a s  c i r c u l a t e d  
i n  t w o  I n c o n e l  l o o p s  a t  1 5 0 0 ° F .  
I n t e r g r a n u l a r  p i t t i n g  t h a t  v a r i e d  from 
h e a v y  t o  m o d e r a t e  w a s  f o u n d  i n  t h e  
h o t  l e g .  T h e  a t t a c k  v a r i e d  i n  d e p t h  
f r o m  6 t o  1 3  m i l s .  T h i n  d e p o s i t s  
were p r e s e n t  i n  t h e  c o l d  l e g s  o f  b o t h  
l o o p s .  C o o l a n t  s a m p l e s  f r o m  b o t h  
l o o p s  s h o w e d  s l i g h t l y  l o w e r  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n  i n  a l l  s e c t i o n s  t h a n  
r e p o r t e d  f o r  t h e  o r i g i n a l  b a t c h e s .  
T h i s  may be a n  i n d i c a t i o n  t h a t  some 
u r a n i u m  p r e c i p i t a t e d  f r o m  t h e  s y s t e m .  

A s  m e n t i o n e d  a b o v e ,  s i n c e  t h e  
NaF-KF-LiF-UF,  m i x t u r e  w a s  t h e  o n l y  
f u e l  a v a i l a b l e  i n  q u a n t i t i e s ,  m o s t  o f  
t h e  w o r k  h a s  b e e n  d o n e  w i t h  i t .  The  
d a t a  f r o m  t h e  l o o p s  i n  w h i c h  t h i s  

m i x t u r e  h a s  b e e n  c i r c u l a t e d  a r e  t a b u -  
l a t e d  i n  t h e  f o l l o w i n g  t a b l e s .  T h e  
r e s u l t s  f rom a few o f  t h e s e  l o o p s  were  
l i s t e d  i n  t h e  l a s t  r e p o r t ,  b u t  t h e y  
a r e  r e p e a t e d  h e r e  f o r  c o m p a r i s o n .  
T a b l e  1 2  s u m m a r i z e s  t h e  r e s u l t s  f r o m  
t h e  I n c o n e l  l o o p s ,  T a b l e  13 t h o s e  from 
t h e  3 0 0 - s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p s ,  
a n d  T a b l e  1 4  t h o s e  f r o m  t h e  r e m a i n i n g  
l o o p s ,  A s t u d y  o f  t h e  d a t a  p r e s e n t e d  
i n  t h e s e  t a b l e s  l e a d s  t o  t h e  f o l l o w i n g  
c onc 1 us i o n s  : 

1. I f  NaF-KF-LiF-UF,  i s  u s e d  a s  
t h e  c i r c u l a t i n g  m e d i a ,  a l l  s t a i n l e s s  
s t e e l  l o o p s  p l u g  i n  a r e l a t i v e l y  s h o r t  
t i m e ,  The 4 0 0 - s e r i e s  s t e e l  l o o p s  p l u g  
i n  a s h o r t e r  t i m e  t h a n  t h e  300 s e r i e s  
1 o o p s .  

2 .  I n c o n e l  l o o p s  h a v e  n o t  p l u g g e d  
when a n y  o f  t h e  f l u o r i d e s  h a v e  b e e n  
c i r c u l a t e d  i n  t h e m ;  h o w e v e r ,  c o n -  
s i d e r a b l e  c o r r o s i o n  h a s  b e e n  e v i d e n t .  

3. Ey c o m p a r i n g  e i t h e r  I n c o n e l  o r  
s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p s  i n  w h i c h  NaF-KF- 
I . iF h a s  b e e n  c i r c u l a t e d  w i t h  t h o s e  i n  
wh i c h N a  F-KF- I. i F -  CF, h a s  h e  e n  c i r c u - 
l a t e d ,  i t  i s  e v i d e n t  t h a t  t he  p r e s e n t l y  
a v a i l a b l e  UF, a c c e l e r a t e s  b o t h  p l u g g i n g  
a n d  c o r r o s i o n .  

4. When NaF-KF-LiF-UY, i s  c i r c u -  
l a t e d  i n  a l o o p  i n  w h i c h  c h r o m i u m  i s  
o n e  o f  t h e  a l l o y i n g  e l e m e n t s ,  t h e  
chromium c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  m i x t u r e  
i n c r e a s e s  a n d  t h e  i r o n  c o n c e n t r a t i o n  
d e c r e a s e s ,  L i t t l e ,  i f  a n y ,  c h a n g e  
t a k e s  p l a c e  i n  t h e  n i c k e l  a n d  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n s .  T h i s  i s  d i s c u s s e d  
f u r t h e r  be low. 

5 .  \\'hen NaF-KF-LiF i s  c i r c u l a t e d ,  
n o  l a r g e  c h a n g e s  a r e  f o u n d  i n  t h e  
c o n c e n t r a t i o n  of  t h e  i m p u r i t i e s .  

6 .  A t h i n  m e t a l l i c  l a y e r  i s  d e -  
p o s i t e d  on t h e  w a l l s  o f  t h e  c o l d  l e g .  
T h i s  d e p o s i t  i s  u s u a l l y  t h i c k e s t  i n  
t h e  t o p ,  o r  h o t t e r ,  p a r t  o f  t h e  c o l d  
l e g .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

( a )  Hot l e g  of d e g r e a s e d  loop .  

( b )  H o t  l e g  o f  h y d r o g e n - f i r e d  loop. 
F i g .  54.  c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  Thermal c o n v e c t i o n  L o ~ p  by NaF-#F-ZrF4-UF4 

E t c h e d  w i t h  aqua A f t e r  100 h r  a t  15OO0F, Showing E f f e c t  of Hydrogen F i r i n g .  
r e g i a ,  2 5 0 X .  
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FOR PERIOD ENDING
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- - 

LOC 
NC 
- 
IO 4 

107 

340 

365 

341 

44 

3 7 5  

- 

TABLE 14 
Corrosion Data From Miscellaneous Thermal Convection Loops C o n t a i n i n g  Nag-KF-LiF-UF, 

YATERIAl 

N i c k e l  

N i c k e l  

Hone1 

Vimonic 

l o n e 1  

r o n  

a s t e l l o y  
B 

TIME OF 
CI RCULATI O! 

( h r )  

500 

1 0 0 0  

117 

500 

31 

2 5  

60 

Composition of NaF-LiF-UF,: 10.9-43.5-44.5-1.1 mole % 

REASON 
FOR 

TERMINATIOi 

S c h e d u l e d  

S c h e d u l e d  

L e a k  

S c h e d u l e d  

Leak  

P l u g  

P 1  ug 

HOT LEG 
TEMPERATUR 

( O F )  

1500 

1500 

1500 

? 500 

1500 

1350 

1 5 0 0  

METALLOGRAPHIC NOTES 

B o t  L e g  

S u r f a c e  p o l i s h e d ;  no 

p i t t i n g  o r  i n t e r -  
g r a n u l a r  a t t a c k ;  up tl 

9 a i l s  r e m o v e d ;  some 
g r a i n  g r o w t h  

S u r f a c e  p o l i s h e d ;  no  
i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  
o r  p i t t i n g ;  f r o m  8 t o  

10 m i l s  r e m o v e d ;  l a r g e  
g r a i n s  

Yo p i t t i n g  o r  i n t e r -  
g r a n u l a r  a t t a c k  

I n t e r g r a n u l a r  p i t t i n g .  
8 t o  I 3  m i l s ,  a f e w  
s p o t s  u p  t o  1 5  mils 

l o  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  
o r  p i t t i n g ;  u p  t o  1 4  
m i l s  removed 

lough s u r f a c e  w i t h  no 
l a r g e  a t t a c k  e v i d e n t  

C o l d  L e g  

No a t t a c k ;  l a y e r  o f  

c r y s t a l s ,  1 t o  3 m i l s  

C r y s t a l  d e p o s i t  

No a t t a c k ;  no  d e p o s i t  

NO a t t a c k :  t h i n  d e -  
p o s i t e d  l a y e r  

No a t t a c k ;  no  d e p o s i t  

Rough s u r f a c e  w i t h  no  
a t t a c k  o r  d e p o s i t  

CHEMICAL NOTES 

Fe and  C r  u n c h a n g e d ,  N i  
h i g h e r  i n  c o l d  l e g ;  some 
e v i d e n c e  o f  p l u g g i n g ;  
c r y s t a l s  f o u n d  i n  a l l  
s e c t i o n s  

No a p p r e c i a b l e  c h a n g e  i n  
i m p u r i t i e s  

C r  i n c r e a s e d ,  Fe d e c r e a s e d ,  
s l i g h t  i n c r e a s e  i n  N i  



7 .  The a d d i t i o n  o 

#F(") 

0.45 

1.50 

1 .20  

0 . 3 0  

0.  30 

0.15 

NaK t o  NaF-KF- 
L i F  r e d u c e s  c o r r o s i o n  i n  b a t h  I n c o n e l  
a n d  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  
s u p p r e s s e s  f o r m a t i o n  o f  t h e  m e t a l l i c -  
l a y e r  d e p o s i t .  

8 .  T h e  mechan i s in  o f  p l u g g i n g  i n  
t h e  l o o p s  h a s  n o t  b e e n  d e t e r m i n e d .  
D e f i n i t e  c r y s t a l  m a s s e s  w e r e  f o u n d  
d u r i n g  s e c t i o n i n g  a n d  m e l t i n g  o u t  o f  
L h e  f l u o r i d e s  i n  o n l y  t h r e e  l o o p s  
( N o s .  4 3 ,  252 ,  2nd 104 ;  see  T a b l e s  1 3  
a n d  1 4 ) .  I n  t h e  o t h e r  l o o p s  e i t h e r  
n o  m e t a l l i c  c r y s t a l s  or o n l y  a f e w  
s c a t t e r e d  o n e s  w e r e  f o u n d .  T h e  
c h e m i s t r y  g r o u p  h a s  c h e c k e d  m e l t i n g  
p o i n t s  a n d  v i s c o s i t i e s  o f  b o t h  h o t -  
a n d  c o l d - l e g  m a t e r i a l  w i t h o u t  f i n d i n g  
c h a n g e s  f r o m  t h e  o r i g i n a l  v a l u e s .  

L i d a )  

0 . 5 5  

0 .55  

0 . 5 5  

0 .30  

0 .30  

0 . 1 5  

FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

9 .  The  a t t a c k  i s  a b o u t  t h e  same  
a t  1 3 0 0 ° F  a s  i t  i s  a t  1500°F.  

As a n  a d d i t i o n a l  s t e p  i n  t h e  u n d e r -  
s t a n d i n g  of  c o r r o s i o n  i n  I n c o n e l  l o o p s ,  
s u c c e s s i v e  s a m p l e s  w e r e  d r i l l e d  f r o m  
t h e  i n s i d e  o f  a s e c t i o n  o f  b o t - l e g  
p i p e  a n d  a n a l y z e d .  T h e  r e s u l t s  a r e  
r e p o r t e d  i n  T a b l e  15. S i n c e  t h e  p i p e  
f r o m  w h i c h  t h e s e  sinmples were d r i l l e d  
was n o t  p e r f e c t l y  r o u n d ,  t h e  f i g u r e s  
i n  T a b l e  1 5  s h o u l d  o n l y  be u s e d  f o r  
d i s c e r n i n g  t r e n d s .  The  p o o r  s a m p l i n g  
i s  one  r e a s o n  f o r  the a p p a r e n t  p r e s e n c e  
o f  f l u o r i d e s  a t  c o n s i d e r a b l e  d e p t h s .  
I n  s p i t e  o f  t h e  d i s c r e p a n c i e s  i t  i s  
o b v i o u s  t h a t  ch ramiumwas  b e i n g  removed 
from t h e  w a l l  and t h a t  i r o n  and n i c k e l  
w e r e  r e m a i n i n g  e s s e n t i a l l y  u n c h a n g e d .  

TABLIE 15  

Chemical Analyses  o f  Subsurface  Layers  from an Inconel Thermal Convection 

DEPTH OF CUT 
(in.) 

0.002 

0 . 0 0 5  

0.010 

0 .015 

0.020 

0 . 0 2 5  

0.030 

Exterior 

Inconel 
spe ci f i c at i om 

Loop i n  Which NaF-KF-LiF-UF, Was Circu la ted  
ll__.l_ I____..__ -_I- -- 

COMPOSITION ( % )  

Fe 

7 . 3 3  

7 .42  

7 . 4 6  

7.60 

7 .48  

7 . 1 5  

7 .20  

7.08 

7 

Ni 

8 0 . 8 4  

80. 42 

79 .60  

79.98 

79.88 

77.57 

76 .90  

76.46 

77 
II_.. 

Cr 

8.74  

8 . 7 3  

9.39 

1 0 . 6 3  

11.08  

13.18  

14.15 

15.85  

15  

Fe /N i 

0 . 0 9 1  

0 . 0 9 2  

0 . 0 9 4  

0.095 

0 . 0 9 5  

0 .092 

0 . 0 9 4  

0 . 0 9 3  

0.091 
. 

0 .15  0 . 1 5  

0. 18 

0.36 

0.36 

0.18 

0 .  i a  

0 .07 

0 .07  

ND(C) 

ND 

ND 

ND 

ND 

ND 

NU 

98.09 

98.98 

98,56 

98.99 

9 9 . 2 2  

98.27 

9 8 . 6 2  

99.39 

' n ) T h e s e  v a l u e s  were  c a l c u l a t e d  from t h e  s p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s e s  f o r  t h e  m e t a l  w i t h  t h e  a s s u m p t i o n  
t h a t  a l l  t h e  m e t a l  was p r e s e n t  a s  t h e  f l u o r i d e .  

( ' ) I n  a d d i t i o n  t o  t h e  i t e m s  r e p o r t e d ,  t h e  p e r c e n t a g e s  o f  c o b a l t ,  c o p p e r ,  s i l i c o n .  and manganese  
would  add an a d d i t i o n a l  0 . 6 5  t o  0 . 7 5 %  t o  t h e  t o t a l .  

'')ND = n o n e  d e t e c t e d .  
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T h e  c h r o m i u m  was  b e i n g  r e m o v e d  f r o m  
d e p L h s  t h a t  a p p e a r  by m e t a l l o g r a p h i c  
e x a m i n a t i o n  t o  be u n a t t a c k e d .  

A s  a f u r t h e r  s t u d y  o f  t h i s  a t t a c k ,  
t h e  m e t a l l o g r a p h i c  s e c t i o n  was a s k e d  
t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e  a p p a r e n t l y  
u n c o n n e c t e d  s p h e r i c a l  h o l e s  o b s e r v e d  
a c t u a l l y  c o n n e c t e d  t o  t h e  s u r f a c e .  The 
s e c t i o n  w a s  e x a m i n e d  and  p h o t o g r a p h e d  
w h i l e  s u c c e s s i v e  1 - m i l  l a y e r s  w e r e  
b e i n g  r e m o v e d .  By e x a m i n i n g  t h e  
p h o t o g r a p h s  and  t r y i n g  t o  f o l l o w  t h e  
h o l e s ,  i t  w a s  d e t e r m i n e d  t h a t  t h e y  d i d  
n o t  c o n n e c t  t o  t h e  s u r f a c e .  

Corrosion in Rotating Dynamic Test 
Rig (W. C. T u n n e l l ,  ANP D i v i s i o n ) .  A s  
m e n t i o n e d  i n  t h e  l a s t  q u a r t e r l y  r e -  
p o r t , ( ’ )  t h e  r o t a t i n g  dynamic  t e s t  r i g  
i s  a n  a t t e m p t  t o  d e t e r m i n e  c o r r o s i o n  
e f f e c t s  more c o n v e n i e n t l y  t h a n  i n  t h e  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s .  The a p p a r a t u s  
was c a l i b r a t e d  f o r  t e m p e r a t u r e  m e a s u r e -  
m e n t s  w i t h  l e a d  a n d  a p p e a r e d  t o  b e  
a c c u r a t e  w i t h i n  5 ° F .  T h e  r i g  w a s  
c h a r g e d  w i t h  N a F - K F - L i F  ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 -  
4 6 . 5  m o l e  % )  c o n t a i n e d  i n  n i c k e l  
l i n e r s .  T h c  m i x t u r e  w a s  h e l d  b e l o w  
t h e  m e l t i n g  t e m p e r a t u r e  ( 5 5 O 0 F )  a n d  
u n d e r  5 - m i c r o n  p r e s s u r e  f o r  s e v e r a l  
d a y s  t o  d e h y d r a t e  t h e  f l u o r i d e .  
F o l l o w i n g  t h i s  p r e t r e a t m e n t  t h e  tem- 
p e r a t u r e  w a s  r a i s e d  t o  1 5 0 0 ° F  a n d  
h e l d  f o r  one d a y .  R a i s i n g  t h r  t e m p e r -  
a t u r e  d i d  n o t  a f f e c t  t h e  vacuum, s o  i t  
was assumed t h a t  t h e  m a t e r i a l  was  d r y .  
T h e  r i g s  w e r e  t h e n  a l l o w e d  t o  c o o l  
and  t h e  s t u f f i n g - b o x  s e a l  a s s e m b l y  was 
i n s t a l l e d  w i t h  t h e  I n c o n e l  s p e c i m e n s .  
T h e  t e m p e r a t u r e  w a s  t h e n  r a i s e d  t o  
1 5 0 0 ° F  and  t h e  s p e c i m e n s  were r o t a t e d  
f o r  100  h o u r s .  

The  I n c o n e l  s p e c i m e n s  were examined  
m e t a l l o g r a p h i c a l l y  a n d  t h e  f u e l  m i x t u r e  
w a s  s u b j e c t e d  t o  c h e m i c a l  a n a l y s i s ,  
T h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  b e f o r e  r o t a t i o n  
showed 1 3 4 0  ppm o f  N i ,  35 ppm o f  C r ,  
a n d  1 7 0  ppm o f  Fe,  b u t  a f t e r  r o t a t i o n  

o n e  f l u o r i d e  s a m p l e  showed l e s s  t h a n  
2 0  ppm o f  N i ,  1 6 0  ppm o f  C r ,  a n d  7 5  
ppm o f  Fe a n d  t h e  o t h e r  s a m p l e  showed 
l e s s  t h a n  20 ppm o f  N i l  45  ppm o f  C r ,  
and 80  ppm o f  Fe.  P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  
t h e  I n c o n e l  h a v e  n o t  y e t  b e e n  m a d e ,  
b u t  p r e l i m i n a r y  e x a m i n a t i o n  o n  t h e  
m e t a l l o g r a p h  d o e s  n o t  show an  a p p r e c i -  
a b l e  c h a n g e .  

DYNANIC CORROSION BY HYUEOXIDES 

Corrosion hy Hydroxides in Seesaw 
Tests (A.D.  R r a s u n a s ,  L. S. R i c h a r d s o n ,  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  S i n c e  o x y g e n ,  
a s  N i O  or a s  0, ,  a d d e d  t o  NaOH h a s  
r e s u l t e d  i n  g r e a t l y  a c c e l e r a t e d  m a s s  
t r a n s f e r  o f  n i c k e l  i n  n i c k e l  t u b e s ,  a 
s e r i e s  o f  o x y g e n  g e t t e r s  h a v e  b e e n  
added  t o  s e e s a w  t e s t s .  T h e s e  h a v e  i n -  
c l u d e d  N a ,  NaH, R e ,  Mg, A l ,  a n d  Z r .  
None h a s  shown b e n e f i c i a l  r e s u l t s  w i t h  
t h e  p o s s i b l e  e x c e p t i o n  o f  Z r ,  w h i c h  
h a s  g i v e n  v e r y  e r r a t i c  r e s u l t s .  A 
summary o f  t h e  s e e s a w  t e s t  r e s u l t s  i s  
g i v e n  i n  T a b l e  1 6 .  The t e m p e r a t u r e s  
l i s t e d  i n  T a b l e  16 a r e  n o t  t h e  l i q u i d  
t e m p e r a t u r e s  b u t  m e r e l y  t h e  t e m p e r  a I 
t u r e s  m e a s u r e d  w i t h  a t h e r m o c o u p l e  
s p o t  w e l d e d  t o  t h e  m e t a l  t u b e ,  P r e -  
l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  s h o w  t h a t  t h e  
t e m p e r a t u r e  g r a d i e n t  i s  p r o b a b l y  i n  
e r r o r  by 1 O O O C .  

T h e  d a t a  i n  T a b l e  1 6 ,  i n  c o n -  
j u n c t i o n  w i t h  p r e v i o u s  e x p e r i m e n t a l  
w o r k ,  l e a d  t o  s e v e r a l  g e n e r a l  con- 
c 1 u s  i o n s  . 

1. Mass t r a n s f e r  i s  a c c e l e r a t e d  by 
t h e  p r e s e n c e  o f  r e l a t i v e l y  l a r g e  
q u a n t i t i e s  o f  oxygen .  

2 .  A p p a r e n t l y  t h e r e  i s  a l o w  
t e m p e r a t u r e  l i m i t  b e l o w  w h i c h  l i t t l e  
o r  n o  mass  t r a n s f e r  o c c u r s .  

3 .  A d d i t i o n s  t o  t h e  NaOH h a v e  
l i t t l e  o r  1 1 0  b e n e f i c i a l  e f f e c t  o n  mass 
t r a n s f e r .  
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TABLE 16 

Resuf t s  Of Various Test Condit ions  on Mass Transfer of Nickel i n  N i c k e l  Tubes Containing NaOH 

Time 
(hr) 

117 

10 0 

125 

72 

147 

147 

2 50 

8 

8 

0.2 

10 2 

142 

104 

104 

104 

10 4 

16 8 

114 

114 

+ 
t--" 
-I 

No. o f  
Cycles  

14,000 

12,000 

45,000 

19,600 

39,500 

39,500 

69 ,000 

2,000 

2,000 

50 

27,000 

38,000 

28,000 

28,  ooe 
28,000 

28,000 

45,000 

31,000 

31,000 

TEST CONDITI 

Envi r onmen t 

Vacuum 

Vacuum 

Vacuum 

Oxygen atmosphere 

Hydrogen atmosphere 

Hydrogen atmosphere 

Argon 

Vacuum + 5% Na 

Vacuum t 10% NaH 

Vacuum + 30% WaH 

Vacuum + 2% NaH 

Vacuum t 1/4% ZrO, 

Vacuum t 1/4% A1 

Vacuum + 1/4% B 

Vecuum + 1/4% C 

Vacuum t 1/4% Mn 

Vacuum + 1/4% Be 

Vacuum t 1/4X Ag 

Vacuum f 1/4% L i  

NS 

Hot -Zone 
Temperature  

("C) 

797 

600 

6 45 

7 50 

7 40 

765 

77 5 

715  

7 50 

7 50 

7 00 

720 

7 50 

7 50 

770 

7 70 

7 30 

7 10 

790 

Col d-Zone 
Temp e r a  t u  r e 

( " C )  - 

50 5 

377 

47 5 

5 40 

520 

515 

560 

50 0 

500 

300 

5 5 5  

5 40 

660 

665  

660 

6 50 

57 5 

560 

635 

AMOUNT OF N i  DEPOSITED 
AT COLD ZONE 

L i g h t  t o  moderate  

P r a c t i c a l 1  y none 

L i g h t  

V e r y  heavy 

Moderate 

Moderate 

L i g h t  t o  moderate  

Heavy 

Heavy 

F a i l e d  immediate1 y 

None 

V e r y  l i g h t  

L i g h t  t o  moderate  

L i g h t  

Moderate 

V e r y  heavy 

Heavy 

Very heavy 

Mode r a t  e 
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S t a n d p i p e  T e s t s  o f  H y d r o x i d e  
C o r r o s i o n  ( A .  D .  B r a s u n a s ,  1,. S .  
R i c h a r d s o n ,  M e t a l  l u r g y  D i v i s i o n ) .  A 
s t a n d p i p e  t e s t  r u n  w i t h  A n i c k e l  a n d  
NaOH y i e l d e d  d e p o s i t i o n  a t  a 7 0 0 ° C  
z o n e  s u r r o u n d e d  by h i g h e r  t e m p e r a t u r e  
z o n e s  a n d  s o l u t i o n  a t  a n o t h e r  700°C 
z o n e  s u r r o u n d e d  by l o w e r  t e m p e r a t u r e  
z o n e s .  T h e s e  r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t ,  
a s  o b s e r v e d  many t i m e s ,  mass  t r a n s f e r  
c a n  o c c u r  i n  a s o - c a l l e d  " s t a t i c "  
s y s t e m  i f  a t e m p e r a t u r e  g r a d i e n t  o r  
t e m p e r a t u r e  c y c l e  i s  p r e s e n t .  

Hydroxide  C o r r o s i o n  i n  C o l d - F i n g e r  
Thermal C o n v e c t i o n  Apparatus .  ( J .  v. 
C a t h c a r t ,  W .  11. B r i d g e s ,  G. P .  S m i t h ,  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  A new t y p e  o f  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  a p p a r a t u s ,  d e s i g -  
n a t e d  a s  t h e r f c o l d  - f i n g e r "  a p p a r a t u s ,  
h a s  b e e n  d e v e l o p e d  f o r  u s e  i n  t h e  
c o r r o s i o n  t e s t i n g  o f  h y d r o x i d e s .  I n  
p r i n c i p l e ,  t h e  c o l d - f i n g e r  a p p a r a t u s  
c o n s i s t s  o f  a s m a l l - d i a m e t e r  t i i bc  t h a t  
i s  s e a l e d  o f f  a t  o n e  e n d  a n d  i n s e r t e d  
i n t o  a p o t  c o n t a i n i n g  m o l t e n  h y d r o x i d e .  
T h e  i n s i d e  o f  t h e  s m a l l  t u b e  i s  c o o l e d  
by a j e t  o f  a i r  t o  c r e a t e  a t e m p e r a -  
t u r e  d i f f e r e n t i a l  b e t w e e n  t h e  i n n e r  
t u b e ,  o r  c o l d - f i n g e r ,  a n d  t h e  w a l l s  o f  
t h e  h y d r o x i d e  p o t .  A s  a r e s u l t  o f  t h e  
t,e mpe r a t  u r e  d i f f e  r e  n c e  c o n v  e c t i o n  
c u r r e n t s  a r e  s e t  u p  i n  t h e  h y d r o x i d e .  
T h i s  new a p p a r a t u s  h a s  s e v e r a l  a d -  
v a n t a g e s  o v e r  t h e  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  
l o o p s  c o m m o n l y  u s e d  i n  c o r r o s i o n  
r e s e a r c h :  (1)  few w e l d s  a r e  r e q u i r e d  
i n  i t s  c o n s t r u c t i o n ;  ( 2 )  i t  i s  more 
e a s i l y  o p e r a t e d  a n d  r e p a i r e d ;  a n d  ( 3 )  
i t  h a s  a r e l a t i v e l y  l a r g e  a r e a  o f  
c o n t a c t  b e t w e e n  h y d r o x i d e  and  b l a n k e t -  
i n g  a t m o s p h e r e .  I t  i s  p r o b a b l e  t h a t  
t h c  e f f e c t i v e  r a t e  o f  f l o w  i n  a t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p  i s  g r e a t e r  t h a n  t h a t  
i n  t h e  new a p p a r a t u s ,  b u t  t h e  r a t e  of 
f l o w  i n  t h e  c o l d - f i n g e r  a p p a r a t u s  i s  
s u f f i c i e n t l y  l a r g e  t o  c a u s e  c o p i o u s  
m a s s  t r a n s f e r  u n d e r  c o n d i t i o n s  t h a t  
were known t o  p r o d u c e  mass t r a n s f e r  i n  
a l o o p .  

W i t h  t h e  a p p a r a t u s  c o i i i p l e t e l y  
a s s e m b l e d  e x c e p t  f o r  t h e  q u a r t z  j a c k e t ,  
t h e  h y d r o x i d e  p o t w a s  f i l l e d  w i t h  c . p . -  
g r a d e  NaOH p e l l e t s ,  w h i c h  w e r e  t h e n  
d e h y d r a t e d  a t  500°C u n d e r  a vacuum o f  
a p p r o x i m a t e l y  0 .04  Inin Hg f o r  4 8  h o u r s .  
T h e  t e m p e r a t u r e  w a s  t h e n  i n c r e a s e d  
u n t i l  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  h y d r o x i d e  p o t  
r e a c h e d  t h e  d e s i r e d  t e r r i p e r a t u r e .  A t  
t h e  same t i m e  t h e  a i r  j e t  was t u r n e d  
o n  a n d  r e g u l a t e d  s o  t h a t  t h e  c o l d  
f i n g e r  r e m a i n e d  a t  a t e m p e r a t u r e  o f  
a p p r o x i m a t e l y  500°C. 

I n  t h e  f i r s t  o f  t w o  r u n s  i n  t h e  
a p p a r a t u s  t h e  h y d r o x i d e  was b l a n k e t e d  
w i t h  a h y d r o g e n  a t m o s p h e r e .  T h e  p o t  
w a l l s  a n d  t h e  c o l d  f i n g e r  were  m a i n -  
t a i n e d  a t  t e m p e r a t u r e s  o f  625  and 525"C, 
r e s p e c t i v e l y ,  f o r  a p e r i o d  o f  1 1 7  
h o u r s .  N e i t h e r  l o o s e  d e n d r i t i c  
c r y s t a l s  n o r  mass t r a n s f e r  o f  a n y  s o r t  
was n o t e d  d u r i n g  t h i s  run .  The  s e c o n d  
r u n  w a s  c a r r i e d  o u t  u n d e r  a vacuum o f  
a b o u t  0 . 0 4  mni IIg, a n d  t h e  t , e m p e r a t u r e  
w a s  a d j u s t e d  s o  t h a t  t h e  p o t  w a l l s  and 
t h e  c o l d  f i n g e r  were a t  7 2 5  ahd 500"C, 
r e s p e c t i v e l y .  H e a v y  m a s s  t r a n s f e r  
o c c u r r e d  b e t w e e n  t h e  w a l l s  o f  t h e  
d e h y d r a t i o n  p o t  a n d  t h e  c o l d  f i n g e r .  
L a r g e  q u a n t i t i e s  o f  d e n t r i t i c  c r y s t a l s  
w e r e  o b s e r v e d  o n  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  
c o l d  f i n g e r .  

I t  w a s  s h o w n  t h a t  a t  l e a s t  u n d e r  
t h e  c o n d i t i o n s  s p e c i f i e d  f o r  t h e  f i r s t  
r u n ,  a b l a n k e t i n g  a t m o s p h e r e  o f  h y -  
d r o g e n  e f f e c t i v e l y  s t o p p e d  m a s s  
t r a n s f e r  i n  a n i c k e l - s o d i u m  h y d r o x i d e  
s y s t e rn . 

M o d i f i e d  Thermal C o n v e c t i o n  Appa- 
r a t u s  - T C A  ( J .  V .  C a t h c a r t ,  W .  H .  
B r i d g e s ,  G .  P .  S m i t h ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n ) .  A s e c o n d ,  m o d i f i e d ,  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  a p p a r a t u s  , r e p r e s e n t i n g  a 
s i m p l i f i c a t i o n  o f  b o t h  t h e  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p  a n d  t h e  c o l d - f i n g e r  
a p p a r a t u s ,  h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d  a n d  
g i v e n  p r e l i m i n a r y  t e s t i n g .  B e c a u s e  o f  
i t s  s i m p l i c i t y ,  t h e  m o d i f i e d  a p p a r a t u s  
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i s  e a s y  t o  e r e c t ,  r e q u i r e s  a s m a l l  
a m o u n t  o f  l a b o r a t o r y  s p a c e ,  a n d  c a n  
be p u t  i n t o  o p e r a t i o n  i n  a s h o r t  
p e r i o d  o f  t i m e .  T h e  a p p a r a t u s  i s  
d e s i g n a t e d  a s  t h e  TCA, o r  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  a p p a r a t u s .  I t  c o n s i s t s  o f  
a 1 - f t  l e n g t h  o f  1 - i n . - d i a  n i c k e l  
t u b i n g  w i t h  a l / % - i n .  p l a t e  w e l d e d  on 
t h e  b o t t o m .  A Kovar  s e a l  i s  a t t a c h e d  
t o  t h e  t o p  e n d .  A n i c k e l  v a n e  a b o u t  
3 i n .  l o n g  i s  p o s i t i o n e d  i n s i d e  t h e  
t u b e  n e a r  t h e  b o t t o m .  T h e r e  i s  s u f -  
f i c i e n t  s p a c e  below t h e  vane  t o  p e r m i t  
c i r c u l a t i o n .  T h e  n i c k e l  t u b e  i s  
p l a c e d  b e t w e e n  4 - i n . ,  s p l i t - c o r e ,  
s e m i c i r c u l a r  h e a L e r s  and  t h e  s y s t e m  i s  
c o n n e c t e d  t o  hydrogen  and  vacuum l i n e s .  
The  d e s i r e d  b l a n k e t i n g  a t m o s p h e r e  i s  
t h e n  i n t r o d u c e d ,  and  o n e  o f  t h e  s e m i -  
c i r c u l a r  h e a t e r s  i s  removed t o  e x p o s e  
o n e  s i d e  o f  t h e  a p p a r a t u s  t o  t h e  
a t m o s p h e r e ,  The  power  i n  t h e  o t h e r  
h e a t e r  may b e  i n c r e a s e d  u n t i l  t h e  
w a l l  t e m p e r a t u r e  on  t h e  h o t  s i d e  o f  
t h e  a p p a r a t u s  r e a c h e s  8 0 0 ° C .  T h i s  
p r o c e d u r e  r e s u l t s  i n  t h e  f o r m a t i o n  o f  
a t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n t i a l  b e t w e e n  
o p p o s i t e  s i d e s  o f  t h e  t u b e  and  s e t s  up 
c o n v e c t i o n  c u r r e n t s  i n  t h e  h y d r o x i d e .  

I n  t h e  two r u n s  t o  d a t e  w i t h  sod ium 
h y d r o x i d e  t h e  w a l l s  i n  t h e  h o t  zone  i n  
t h e  v i c i n i t y  o f  t h e  h e a t e r  were h i g h l y  
p o l i s h e d  w h e r e a s  t h o s e  i n  t h e  c o l d  zone  
h a d  a r o u g h e n e d  a p p e a r a n c e .  M a s s i v e  
d e p o s i t s  o f  c r y s t a l s  w e r e  f o u n d  o n l y  
a t  t h e  hydrox ide -vacuum i n t e r f a c e .  On 
t h e  b a s i s  o f  t h e s e  r e s u l t s  i t  i s  f e l t  
t h a t  t h e  TCA r e p r e s e n t s  a n  a p p a r a t u s ,  
w h i c h ,  b e c a u s e  o f  i t s  s i m p l i c i t y  a n d  
e a s e o f  o p e r a t i o n ,  m i g h t  be w e l l  s u i t e d  
t o  p r e l i m i n a r y  c o r r o s i o n  t e s t i n g  i n  
new s y s t e m s .  I t  i s  p l a n n e d  t o  c o n t i n u e  
t h e  deve lop rnen t  o f  t h e  e q u i p m e n t .  

FUNDAMENTAL CORROSION RESEARCH 

t o  a n u m b e r  o f  s ~ u d i e s  d e s i g n e d  t o  
a s s i s t  i n  t h e  d i s c o v e r y  o f  t h e  c o r -  
r o s i o n  mechanism.  T h e s e  s t u d i e s  have  
i n c l u d e d  c a r e f u l  e x a m i n a t i o n  b y  
p h y s i c a l  a n d  c h e m i c a l  m e a n s  o f  c o r -  
r o s i o n  p r o d u c t s  f o r m e d  d u r i n g  l a r g e -  
s c a l e  c y c l i c  c o r r o s i o n  t e s t s ,  e x a m i -  
n a t i o n  o f  r e a c t i o n s  o f  s t r u c t u r a l  
m e t a l s  w i t h  h i g h - t e m p e r a t u r e  l i q u i d s  
i n  s a m p l e  s y s t e m s ,  a n d  s ~ u d i e s  o f  
p o s s i b l e  r e a c t i o n s  o f  m o l t e n  f l u o r i d e s  
a n d  h y d r o x i d e s  u n d e r  a p p l i e d  p o -  
t e n t i a l s .  A c o n s i d e r a b l e  p r o g r a m  o f  
p r e p a r a t i o n  o f  c o m p l e x  f l u o r i d e s  o f  
t h e  s t r u c t u r a l  m e t a l s  h a s  b e e n  c o n -  
d u c t e d  t o  a s s i s t  i n  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  
o f  c o r r o s i o n  p r o d u c t s .  P r e l i m i n a r y  
r e s u l t s  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  by s e v e r a l  
i n d e p e n d e n t  g r o u p s  , b u t  t h e  c o r r o s i o n  
phenomena and  mechan i sms  p r o p o s e d  a r e  
n o t  yet, e n t i r e l y  c o n s i s t e n t .  

I n t e r a c t i o n  o f  ~ l u a r i d e s  a n d  
S t r u c t u r a l  Metals ( H .  P o w e r s ,  J .  D. 
Redman,  L .  G. O v e r h o l s e r ,  M a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  The i n t e r a c t i o n  
o f  f l u o r i d e s  and  s t r u c t u r a l  m e t a l s  a t  
h i g h  t e m p e r a t u r e s  i s  b e i n g  s t u d i e d  i n  
a n  a t t e m p t  t o  d e f i n e  t h e  mechan i sm o f  
a t t a c k  on c o n t a i n e r s  and  t o  a s s i s t  i n  
d e v e l o p m e n t  o f  i i i easures  t o  c o n t r o l  t h e  
c o r r o s i o n  o b s e r v e d .  

I n  g e n e r a l  t h e  s t u d i e s  h a v e  b e e n  
c o n c e r n e d  w i t h  t h e  NaF-KF-LiF e u t e c t i c ,  
w i t h  a n d  w i t h o u t  UF,. T h i s  f l u o r i d e  
m i x t u r e  i s  h e a t e d  i n  c o n t a c t  w i t h  
t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  a t  800°C f o r  
a b o u t  6 h r  u n d e r  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e  
a n d  t h e n  c o o l e d  t o  room t e m p e r a t u r e .  
A f t e r  r e p r e s e n t a t i v e  s a m p l e s  a r e  t a k e n  
f o r  a n a l y s i s ,  t h e  r e m a i n d e r  i s  r e -  
h e a t e d  u n d e r  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e ,  and  
s a m p l e s  a r e  removed hy a p p l i c a t i o n  o f  
v a c u u m  t o  t h e  f i l t e r  i n  w h i c h  t h e  
p o r o u s  d i a p h r a g m  i s  s i n t e r e d  n i c k e l  
o r  a t h i n  membrane o f  g r a p h i t e .  

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  p r o g r a m  o f  A s  t h e  d a t a  i n  T a b l e  17  i n d i c a t e ,  
e m p i r i c a l l y  t e s t i n g  c o r r o s i o n  o f  t h e  r e a c t i o n  o f  t h e  Nap-KF-LiF  m i x t u r e  
s t r u c t u r a l  m e t a l s  by f u s e d  s a l t s ,  u n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  t e n d s  t o  
c o n s i d e r a b l e  e f f o r t  h a s  b e e n  d e v o t e d  s o l u b i l i z e  some i r o n  b u t  v i r t u a l l y  n o  
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TABLE 17 

Reaction o f  LiF-NaF-KF-UF4 Mixtures  w i t h  S t a i n l e s s  S t e e l  a t  8 Q Q ° C  

._ ...-.-.-I____ _ I__ _______ ___. 

STRUCTURAL METAL I N  LIQUID ( p p m )  

0 

0 

0 

2 
.-...._I_ .... 

B e f o r e  F i l t r a t i o n  

Fe 

4600 

6 400 

6 300 

8 500 

8 300 

9200 

8100 

8600 

C r  

1600 

1200 

1500 

2200 

2000 

2400 

2400 

2000 

c h r o m i u m  o r  n i c k e l .  A l t h o u g h  t h e  
i r o n  p a s s i n g  t h e  f i l t e r s  s h o w s  c o n -  
s i d e r a b l e  v a r i a t i o n  from t e s t  t o  t e s t ,  
a t  l e a s t  2 0 0 0  ppm a r e  s o l u b i l i z e d  by 
t h i s  t e c h n i q u e .  I t  i s  s i g n i f i c a n t  t o  
n o t e  t h a t  t h e  u s e  o f  n i c k e l  f i l t e r s  
( M i c r o - M e t a l l i c  C o r p o r a t i o n ) ,  w h i c h  
a r e  c o n s i d e r a b l y  more p o r o u s  t h a n  t h e  
g r a p h i t e ,  d o e s  n o t  c h a n g e  t h e  v a l u e s  
f o r  s o l u b l e  i r o n  a n d  c h r o m i u m  com-  
p o u n d s ;  a l s o ,  when n i c k e l  f i l t e r s  a r e  
u s e d ,  t h e  n i c k e l  c o n t e n t  o f  t h e  
f i l t r a t e  r i s e s  t o  a b o u t  300  ppm. I n  
g e n e r a l  t h e  a g r e e m e n t  o f  r e s u l t s  f r o m  
t h e  t w o  f i l t e r s  i n d i c a t e s  t h a t  t h e  
m a t e r i a l  found i n  t h e  f i l t r a t e  i s  d i s -  
s o l v e d  r a t h e r  t h a n  s u s p e n d e d  a n d  t h a t  
r e a c t i o n  w i t h  t h e  f i l t e r  i s  p r o b a b l y  
n o t  s i g n i f i c a n t  i n  s o  f a r  a s  i r o n  
a n d  chromium a r e  c o n c e r n e d .  

When UF, i s  a c o n s t i t u e n t ,  o f  t h e  
m i x t u r e ,  h o w e v e r ,  s i g n i f i c a n t  c h a n g e s  
a r e  a p p a r e n t .  The i r o n  c o n t e n t  o f  t h e  
f i l t r a t e s  r i s e s  c o n s i d e r a b l y  ( 2  t o  3 
f o l d )  a n d  t h e  c h r o m i u m  o b v i o u s l y  
becomes s o l u b i l i z e d  t o  a l a r g e  e x t e n t ,  
T h e  n i c k e l  c o n t e n t  o f  t h e  f i l t r a t e s  

N i  

600 

47 0 

500 

1300 

800 

1600 

500 

1100 

After  F i l  t ra t i . 0 ,  

Fe 

3500 

2600 

2400 

2300 

7400 

7100 

6000 

7000 

C r  

20 

20 

20 

20 

17 00 

500 

1400 

1600 

20 

30 

30 

30 

20 

700 

100 

180 

a l s o  r o s e  s i g n i . f i c a n t l y ,  e x c e p t  i n  o n e  
c a s e  ( a s  y e t  u n e x p l a i n e d )  i n  w h i c h  t h e  
s o l u b l e  n i c k e l  r e m a i n e d  a t  a l o w  
l e v e l .  

T h e s e  s t u d i e s  h a v e  n o t  y e t  y i e l d e d  
s u f f i c i e n t  c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  
s o l u b l e  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  f o r  i d e n t i -  
f i c a t i o n  by x - r a y  d i f f r a c t i o n  o r  o t h e r  
m e a n s .  H o w e v e r ,  i t  i s  b e l i e v e d ,  i n  
v i e w  o f  d a t a  p r e s e n t e d  be low,  t h a t  t h e  
s o l u b l e  m a t e r i a l s  a r e  complex  f l u o r i d e s .  
S i m i l a r  a n d  s o m e w h a t  m o r e  d e t a i l e d  
s t u d i e s  a r e  p l a n n e d  f o r  t h e  m o r e  
c o m p l e x  N a F - Z r F ,  -UF, s y s  terns i n  t h e  
n e a r  f u t u r e .  

S y n t h e s i s  o f  C o m p l e x  F l u o r i d e s  
( B .  J .  S t u r i n ,  L .  G .  O v e r h o l s e r ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  A n a l y s e s  
o f  t h e  v a r i o u s  f l u o r i d e  f u e l s  a f t e r  
s t a t i c  o r  d y n a m i c  c o r r o s i o n  t e s t i n g  
h a v e  shown that s i g n i f i c a n t  amounts  o f  
t h e  c o n t a i n e r  ( c h i e f l y  i r o n ,  n i c k e l ,  
and  chromium froin I n c o n e l  or s t a i n l e s s  
s t e e l s )  i n t e r a c t  w i t h  t h e  f u s e d  
f l u o r i d e s .  I d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  
c h e m i c a l  c o m b i n a t i o n s  i n  w h i c h  t h e s e  
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s t r u c t u r a l  e l e m e n t s  o c c u r  i s  a n  a n d  some u n i d e n t i f i e d  c h r o m i u m  com- 
i m p o r t a n t  p a r t  o f  t h e  s t u d y  o f  t h e  p o u n d .  P r e p a r a t i o n s  o f  c o m p l e x  
r e a c t i o n  m e c h a n i s m .  I t  w a s  a s s u m e d  f l u o r i d e s  o f  i r o n  and  n i c k e l  w i t h  t h e  
t h a t  t h e  i r o n ,  n i c k e l ,  a n d  c h r o m i u m  a l k a l i  f l u o r i d e s  are  u n d e r  way. 
a r e  p r e s e n t  a s  s i m p l e  o r  c o m p l e x  
f l u o r i d e s  i n  t h e  m i x t u r e  o f  a l k a l i  
f l u o r i d e s ;  c o n s e q u e n t l y ,  t h e  p r e p a -  
r a t i o n  o f  v a r i o u s  f l u o r i d e s  c o n t a i n i n g  
i r o n ,  n i c k e l ,  or c h r o m i u m  was  u n d e r -  
t a k e n .  

T h e  d e h y d r a t i o n  o f  m o s t  f l u o r i d e s  
c a n  b e  a c c o m p l i s h e d  w i t h o u t  h y d r o l y s i s  
o n l y  i f  a n  a t m o s p h e r e  o f  HF i s  m a i n -  
t a i n e d  o v e r  t h e  m a t e r i a l .  D e h y d r a t i o n  
o f  KF, N a F ,  a n d  L i F  by h e a t i n g  u n d e r  
v a c u u m  o r  i n e r t  g a s  r e s u l t s  i n  h y -  
d r o l y s i s  o f  t h e  a l k a l i  f l u o r i d e s ;  t h e  
p r o d u c t i o n  o f  a f r e e  b a s e  may e a s i l y  
be d e t e c t e d  by m e a s u r i n g  t h e  pH o f  a 
s o l u t i o n  o f  t h e  d e h y d r a t e d  a l k a l i  
f l u o r i d e ,  M e l t i n g  o f  h y d r a t e d  n i c k e l o u s  
a n d  c h r o m i c  f l u o r i d e s  r e s u l t s  i n  
e x t e n s i v e  h y d r o l y s i s  u n l e s s  t h e  ma- 
t e r i a l s  a r e  k e p t  u n d e r  a n  a t m o s p h e r e  
o f  HF w h i l e  h e a t i n g .  Ammonium b i -  
f l u o r i d e  may be a d d e d  a s  a n  a l t e r n a t e  
t o  p r o v i d e  t h e  p r o t e c t i v e  a t m o s p h e r e .  

A n h y d r o u s  n i c k e l o u s ,  c h r o m i c ,  a n d  
m a n g a n i c  f l u o r i d e s  h a v e  b e e n  p r e p a r e d  
f r o m  t h e  c o m m e r c i a l l y  a v a i l a b l e  
f l u o r i d e s .  F e r r o u s  f l u o r i d e  h a s  been 
p r e p a r e d  b y  t h e  d e c o m p o s i t i o n  o f  
NII,FeF4 a t  800°C;  t h e  f e r r i c  f l u o r i d e  
r e s u l t s  f r o m  d e c o m p o s i t i o n  a t  a l o w e r  
t e m p e r a t u r e .  T h e  N H 4 F e F 4  may  b e  
p r e p a r e d  by r e a c t i n g  a n h y d r o u s  FeC13 
w i t h  NH,HF, a t  350°C. 

Compounds c o r r e s p o n d i n g  t o  K , C r F 6 ,  
N a , C r F 6 ,  a n d  ( N H 4 1 3 C r F ,  h a v e  b e e n  
p r e p a r e d  by h e a t i n g  t h e  p r o p e r  m o l a r  
q u a n t i t i e s  o f  t h e  c o r r e s p o n d i n g  a c i d  
f l u o r i d e s  w i t h  c h r o m i c  f l u o r i d e .  
S a m p l e s  o f  L i , C r F 6  were  p r e p a r e d  by 
h e a t i n g  L i F  w i t h  (NI-14) ,CrF, .  NaK,CrF, 
h a s  been  p r e p a r e d  by f u s i n g  a m i x t u r e  
0 1  f l u o r i d e s  c o r r e s p o n d i n g  t o  t h i s  
c o m p o s i t i o n ,  A t t e m p t s  t o  p r e p a r e  
NazKCrFs by a s i m i l a r  m e t h o d  y i e l d e d  
NaK2CrF,  c o n t a m i n a t e d  w i t h  e x c e s s  NaF 

Examination o f  corrosion P r o d u c t s  
( 0 .  C .  H o f f m a n ,  F.  F .  E l a n k e n s h i p ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  L o o p  
t e s t s  i n  w h i c h  Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l  
m i x t u r e s  h a v e  b e e n  c i r c u l a t e d  b y  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  h a v e  n o t  shown a n y  
r e s t r i c t i o n  t o  f l o w  i n  t e s t s  u p  t o  
500  h r ,  h o w e v e r ,  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p s  
i n  w h i c h  NaF-KF-LiF-UF4 m i x t u r e s  h a v e  
b e e n  c i r c u l a t e d  n e a r l y  a l w a y s  p l u g g e d  
a f t e r  i n t e r v a l s  o f  a b o u t  1 0 0  h o u r s .  
D u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  a c o n c e r t e d  
e f f o r t  h a s  b e e n  made t o  d e t e r m i n e  t h e  
n a t u r e  a n d  l o c a t i o n  o f  t h e s e  p l u g s .  

T h e  l o o p  s e c t i o n s  t o  be e x a m i n e d  
were s e l e c t e d ,  i n  g e n e r a l ,  t o  c o n t a i n  
t h e  p o r t i o n  i n d i c a t e d  by r a d i o g r a p h s  
t o  b e  t h e  m o s t  d e n s e .  The a p p a r e n t  
d e n s i t y  d i f f e r e n c e s ,  h o w e v e r ,  seem t o  
b e  a r e s u l t  o f  c o n t r a c t i o n  a n d  r e -  
a r r a n g e m e n t  o f  t h e  m e l t  o n  c o o l i n g  and 
d o  n o t  n e c e s s a r i l y  r e v e a l  t h e  p r e s e n c e  
o f  a m e t a l l i c  p h a s e ,  The p r e s e n c e  o f  
l a r g e  m e t a l l i c  d e p o s i t s  c o u l d  b e  
d e d u c e d  f r o m  t h e  r a d i o g r a m  i n  t h e  few 
c a s e s  w h e r e  t h e y  h a v e  b e e n  s h o w n  t o  
e x i s t ,  h u t  t , h i s  t e c h n i q u e  w a s  com-  
p l e t e l y  u n r e l i a b l e  f o r  t h e  more f i n e l y  
d i s p e r s e d  m e t a l l i c  c r y s t a l s .  E x a m i -  
n a t i o n  o f  r e p r e s e n t a t i v e  s e c t i o n s  
t h r o u g h o u t  t h e  l o o p s  d e m o n s t r a t e d  t h a t  
t h e  t r a p  a n d  t h e  v e r t i c a l  c o l d  l e g  
c o n t a i n e d  m o s t  o f  t h e  d e p o s i t e d  m e t a l  
i f  t h e r e  were a n y .  

One s e c t i o n  from t h e  h o t  l e g ,  two 
s e c t i o n s  f r o m  t h e  c o l d  l e g ,  t h e  t r a p ,  
a n d  a n y  a d d i t i o n a l  s e c t i o n s  s h o w i n g  
r a d i o g r a p h i c  d e p o s i t s  were  c u s t o m a r i l y  
e x a m i n e d .  M a t e r i a l  was r e m o v e d  f r o m  
t h e  s e c t i o n s ,  e x a m i n e d  u n d e r  t h e  
m i c r o s c o p e ,  a n d  s e p a r a t e d  by means o f  
a m a g n e t  b e f o r e  a n d  a f t e r  s e l e c t i v e  
l e a c h i n g  w i t h  a l u m i n u m  n i t r a t e  o r  
a m m o n i u m  o x a l a t e  s o l u t i o n s ,  T h e  
m a g n e t i c  f r a c t i o n s  arid any  o t h e r s  t h a t  
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c o u l d  be s e p a r a t e d  by t h e  s e l e c t i v e  
l e a c h i n g  p r o c e d u r e s  were  s u b m i t t e d  f o r  
e x a m i n a t i o n  by c h e m i c a l  m i c r o s c o p y ,  
x - r a y  d i f f r a c t i o n ,  a n d  s p e c t r o g r a p h i c  
a n d  c h e m i c a l  a n a l y s e s .  

L o o p s  i n  w h i c h  N a F - K F - L i F  w a s  
c i r c u l a t e d  i n  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
and  l o o p s  i n  w h i c h  NaF-KF-LiF e u t e c t i c  
p l u s  2 m o l e  % UF, was  c i r c u l a t e d  i n  
t y p e s - 3 1 0 ,  - 3 1 6 ,  - 3 4 7 ,  - 4 1 0 ,  a n d  - 4 3 0  
s t a i n l e s s  s t e e l ,  n i c k e l ,  I n c o n e l ,  a n d  
N i m o n i c  were  e x a m i n e d ,  I n  a d d i t i o n ,  
o n e  I n c o n e l  l o o p  i n  w h i c h  NaF-KF-ZrF,- 
UF, was c i r c u l a t e d  h a s  b e e n  e x a m i n e d .  

Metal  " p l u g s "  i n  q u a n t i t y  s u f f i c i e n t  
t o  s t o p  t h e  f l o w  w e r e  o b s e r v e d  i n  
l o o p s  o f  t y p e s - 4 1 0 ,  - 4 3 0 ,  and p o s s i b l y ,  
- 3 1 0  s t a i n l e s s  s t e e l .  I n  a l l  o t h e r  
c a s e s ,  r e g a r d l e s s  o f  w h e t h e r  t h e  l o o p s  
h a d  p l u g g e d  o r  n o t ,  o n l y  s c a t t e r e d  
m e t a l  c r y s t a l s ,  i f  a n y ,  w e r e  f o u n d ,  
t h e r e f o r e  i t  d o e s  n o t  s e e m  p o s s i b l e  
t h a t  p h y s i c a l  p l u g g i n g  o f  t h e  t u b e s  
by t h e s e  s m a l l  q u a n t i t i e s  o f  m a t e r i a l  
c o u l d  h a v e  o c c u r  r e d ,  

I n  t h e  l o o p s  o f  t y p e s - 3 1 6 ,  - 3 4 7 ,  
- 4 1 0 ,  a n d  - 4 3 0  s t a i n l e s s  s t e e l  t h e  
m e t a l l i c  p h a s e  w a s  h i g h l y  m a g n e t i c  a n d  
a 1  1 e x a m ; - n a t i o n s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
m a t e r i a l  was  n e a r l y  p u r e  i r o n .  The  
d e p o s i t  i n  t , h e  t y p e - 3 1 0  s t a i n l e s s  
s t e e l  l o o p  w a s  o n l y  w e a k l y  m a g n e t i c  
a n d  s h o w e d  a h i g h  c h r o m i u m  c o n t e n t ;  
t h e  x - r a y - d i f f r a c t i o n  p a t t e r n  i n d i -  
c a t e d  t h e  p r e s e n c e  o f  a n o n c u b i c  
c r y s t a l  i n  a d d i t i o n  t o  a m a t e r i a l  t h a t  
w a s  p r e s u m a b l y  a c h r o m e - i r o n  w i t h  a 
s h i f t e d  i r o n  l a t t i c e .  No e v i d e n c e  o f  
d e p o s i t s  o f  m e t a l l i c  n i c k e l  h a s  b e e n  
found i n  l o o p s  o f  any o f  t h e s e  a l l o y s ,  
a l t h o u g h  i n  n i c k e l  l o o p s  c o p i o u s  
q u a n t i t i e s  o f  n i c k e l  c r y s t a l s  w e r e  
o b t a i n e d .  

U n i d e n t i f i e d  s u l f i d e s  o f t e n  seem t o  
c o n c e n t r a t e  i n  t h e  v i c i n i t y  o f  t h e  
m e t a l l i c  c r y s t a l s ,  a s  r e v e a l e d  by t h e  
e v o l u t i o n  o f  H,S d u r i n g  l e a c h i n g  w i t h  
a c i d  i f i e d  a luminum n i  t r a  t e  s o l u t i o n .  

A g r e e n ,  c r y s t a l l i n e  s u b s t a n c e  t h a t  
w a s  s p a r i n g l y  s o l u b l e  i n  a l u m i n u m  
n i t r a t e  s o l u t i o n s  w a s  found a s s o c i a t e d  
w i t h  UO, a n d  t h e  m e t a l l i c  c r y s t a l s  i n  
m a n y  o f  t h e  l o o p s  e x a m i n e d .  I n  
a d d i t i o n ,  l a y e r s  o f  t h e  same m a t e r i a l  
were  o b s e r v e d  i n  c o n t a i n e r s  i n  w h i c h  
NaF-KF-LiF-lJF4 f u e l s  were p r e p a r e d  and 
s t o r e d .  S p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  o f  
s a m p l e s  f r o m  t h e s e  s o u r c e s  i n d i c a t e d  
t h e  p r e s e n c e  o f  N a ,  K ,  a n d  C r  b u t  
v i r t u a l l y  n o  i r o n .  X - r a y - d i f f r a c t i o n  
s t u d i e s  by A g r o n  a n d  m i c r o s c o p i c  
e x a m i n a t i o n  by McVay i n d i c a t e d  t h e  
m a t e r i a l  t o  b e  a c u b i c  c r y s t a l  w i t h  
a n  i n d e x  o f  r e f r a c t i o n  c l o s e  t o  1 . 4 2 2 .  
By c o m p a r i s o n  w i t h  c o m p l e x  f l u o r i d e s  
p r e p a r e d  by S t u r m  and O v e r h o l s e r ,  t h e  
m a t e r i a l h a s  been  p o s i t i v e l y  i d e n t i f i e d  
a s  K2NaC:rF6.  T h i s  m a t e r i a l  ~ w h i c h  
a p p e a r s  q u i t e  s o l u b l e  i n  t h e  m o l t e n  
f u e l s  a t  t e m p e r a t u r e s  a b o v e  1 0 0 0 " F ,  
s e e m s  t o  b e  t h e  m a j o r  p r o d u c t  o f  
a t t a c k  on c h r o m i u m  b y  t h e  f l u o r i d e s .  

S i n c e  t h e  chromium i n  t h i s  compound 
i s  t r i v a l e n t ,  w h e r e a s  C r + 2  w o u l d  b e  
e x p e c t e d  from t h e  r e a c t i o n  

i t  a p p e a r s  l i k e l y  t h a t  r e d u c t i o n  o f  
U + 4  d o e s  n o t  e x p l a i n  t h e  o c c u r r e n c e  o f  
t h i s  compound. 

E x a m i n a t i o n  o f  t h e  T n c o n e l  l o o p ,  
w h i c h  c i r c u l a t e d  NaF-KF-ZrF4 - U F 4  f o r  
5 0 0  h r  w i t h  a h o t - l e g  t e m p e r a t u r e  o f  
1500°F' and showed n o  s i g n s  o f  p l u g g i n g ,  
r e v e a l e d  o n l y  v e r y  s l i g h t  q u a n t i t i e s  
o f  m e t a l  d e p o s i t i o n  i n  t h e  t r a p .  T h e s e  
m e t a l  c r y s t a l s ,  w h i c h  h a v e  n o t  y e t  
b e e n  i d e n t i f i e d ,  g rew t o  a l e n g t h  o f  
a b o u t  1 /8 i n .  i n  a band  p e r h a p s  3 / 1 6  
i n .  w i d e ,  No o t h e r  m e t a l l i c  d e p o s i t s  
o r  c r y s t a l s  w e r e  o b s e r v e d .  No H , S  
o d o r  w a s  d e t e c t a b l e  o n  l e a c h i n g  t h e  
m a t e r i a l  f rom t h i s  l o o p  w i t h  a c i d i f i e d  
aluminum n i t r a t e  s o l i i t i o n .  S i n c e  t h e  
f u e l  m i x t u r e  u s e d  was t r e a t e d  w i t h  H, 
a n d  HF p r i o r  t o  t r a n s f e r  t o  t h e  l o o p ,  
t h e  s u l f u r  s h o u l d  h a v e  b e e n  a t  a low 
l e v e l  p r i o r  t o  t h e  r u n .  

. 
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

C h r o m i u m  h a s  b e e n  shown  by o t h e r  
g r o u p s  on t h e  p r o j e c t  t o  be s e l e c t i v e l y  
r e m o v e d  f r o m  I n c o n e l  a n d  s t a i n l e s s  
s t e e l  c o n t a i n e r s  by t h e  m o l t e n  f l u o -  
r i d e s ;  h o w e v e r ,  c h r o m i u m  was r a r e l y  
found  i n  m e t a l l i c  d e p o s i t s  f rom t h e s e  
e x p e r i m e n t s .  Q u a n t i t a t i v e  a n a l y s i s  
g e n e r a l l y  r e v e a l e d  t h e  p r e s e n c e  o f  
l a r g e  a m o u n t s  ( a b o u t  3 0 0 0  p p m )  o f  
c h r o m i u m  i n  t h e  f l u o r i d e  m e l t s  f r o m  
t h e  l o o p  t e s t s ;  t h e  c h r o m i u m  w a s  
g e n e r a l l y  u n i f o r m l y  d i s t r i b u t e d  i n  
b o t h  h o t  and c o l d  l e g s  o f  t h e  l o o p s  i n  
a m a n n e r  s u c h  a s  t o  s u g g e s t  t h a t  i t  
was d i s s o l v e d  i n  some f a s h i o n .  

C h r o m i u m  r e m o v a l  i s  s t i l l  b e i n g  
, s t u d i e d ,  b u t  i t  i s  s u g g e s t e d  t h a t  i t  

may be e x p l a i n e d  by t h e  r e a c t i o n  

3UF, + 2Cr20,+ 3U0, + 4CrF, . 
I f  t h i s  i s  t h e  r e a c t i o n ,  t h e n  a l l  
a c t i v e  o x y g e n  i n  t h e  s y s t e m  w o u l d  
e v e n t u a l l y  be c o n v e r t e d  t o  UO, a t  t h e  
e x p e n s e  o f  s o l u b i l i z a t i o n  o f  t h e  
c h r o m i u m .  T h e  f a c t  t h a t  UO, i s  a 
c o n s t a n t  c o m p o n e n t  o f  m a t e r i a l  f r o m  
c o r r o s i o n  t e s t s ,  w h e r e a s  tJF3 h a s  n o t  
h e e n  p o s i t i v e l y  i d e n t i f i e d ,  w o u l d  
seem t o  l e n d  s u p p o r t  t o  t h i s  h y p o t h e s i s .  

I t  i s  c e r t a i n  t h a t  d i f f i c u l t y  f rom 
t h e  r e a c t i o n  

2UF, + C r  ---+ 2UF,  f CrF2 

would  be  e x p e r i e n c e d .  I t  s e e m s ,  how- 
ever, t h a t  a l a r g e  p o r t i o n  o f  t h e  c o r -  
r o s i o n  p r e s e n t l y  o b s e r v e d  may b e  d u e  
t o  t h e  o t h e r  m e c h a n i s m  a n d  t h a t  
e l i m i n a t i o n  o f ‘  o x i d e s  a n d  a c t i v e  
oxygen w i l l  remove a m a j o r  p o r t i o n  o f  
t h i s  t r o u b l e  e 

X-Ray-Di f frac t ion  S t u d i e s  (P.  Agron ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  S t a n d -  
a r d ,  x - r a y - s p e c t r o m e t e r ,  d i f f r a c t i o n  
p a t t e r n s  w e r e  o b t a i n e d  f o r  ZrF,, 
Z r O F 2 ,  Z r O , ;  UF, ,  UF, ,  a n d  UO,  t o  
f a c i l i t a t e  t h e i r  i d e n  t,i f i c a  t i o n  i n  

f u e l s  b e f o r e  a n d  a f t e r  c o r r o s i o n  
t e s t s ,  T h e  p a t t e r n s  o f  FeF, ,  F e F 3 ,  
FeO, C r F , ,  a n d  C r 2 0 3  were a l s o  c o n -  
s i d e r e d  i n  t h e  e x a m i n a t i o n  o f  t e s t  
s amp 1 e s I 

T h e  i n d e x e d  l i n e s  o f  known com-  
p l e x e s ,  s u c h  a s  K 3 F e F 6 ,  Na, FeF, , and 
K N i F 3 , w e r e  compared  w i t h  unknown l i n e s  
f o u n d  i n  c o r r o s i o n  s t u d i e s .  None o f  
t h e  l a t t e r  m a t e r i a l s  were  i d e n t i f i e d .  
H o w e v e r ,  s y n t h e s i s  o f  t h e  t w o  new 
compounds KJCrF, andK,NaCrF6 ( p r e p a r e d  
by B. J .  S t u r m ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n )  s h o w e d  t h a t  t h e  l a t t e r  
d o u b l e - a l k a l i  c o m p l e x  was  a r e s i d u e  
commonly found i n  c o r r o s i o n  t e s t s  w i t h  
t h e  NaF-KF-LiF-UP4 m i x t u r e .  T a b l e  18 
l i s t s  t h e  c r y s t a l  s t r u c t u r e  o f  t h e  
complexes  d i s c u s s e d  above .  

E x a m i n a t i o n s  o f  s y n t h e s i z e d  com- 
pounds  o f  i r o n  and chromium complexed  
w i t h  s o d i u m  a n d  l i t h i u m  f l u o r i d e s  a r e  
i n  p r o g r e s s ,  An a t t e m p t  i s  b e i n g  made 
t o  s y n t h e s i z e  K2NaFeF6. 

X - r a y - d i f f r a c t i o n  p a t t e r n s  h a v e  
b e e n  o b t a i n e d  f o r  s e v e r a l  f u e l  com- 
p o s i t i o n s  and t w o  u r a n i u m - f r e e  e u t e c t , i c  
m i x t u r e s .  F u r t h e r  s t u d y  o f  t h e s e  

TABLE 18 

Complex F l u o r i d e  Compounds Formed by 
F1 uo r 1 d e  - Con t a i n e  r Reac t i oils 

co3rrPornvD( a 

__ 

K N i  F, 

K,FeF, 

K3Cr F,( b ,  

K2NaCrF6 ( ) 

Na,FeF, 

-__. -- 
LATIT CE 

DIMENSION, 
a ( R )  

4.02 

8 .62  

8 .53  

8 . 2 7  

7 . 9 5  

......- 

DMSITY ( g / c c )  

2.96 

(‘)Each o f  t h e s e  compounds had a c u b i c c r y s t a l  

‘b)Isomorphous w i t h  K F e F  

form. 

3 6‘ 
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m a t e r i a l s  will b e  r e q u i r e d  t o  e s t a b l i s h  
w h e t h e r  s o l i d  c o m p l e x e s  a n d / o r  s o l i d  
s o l u t i o n s  o c c u r .  

EMF Measurements i n  Fused F l u o r i d e s  
( L .  E.  T o p o l ,  I , ,  G.  O v e r h o l s e r ,  Ma- 
t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  R e s e a r c h  
o n  t h e  e l e c t r o c h e m i s t r y  o f  f u s F d  
s a l t s  h a s  b e e n  u n d e r t a k e n  i n  o r d e r  L O  

l e a r n  more  r e g a r d i n g  t h e  f u n d a m e n t a l  
a s p e c t s  o f  c o r r o s i o n .  T h e  c u r r e n t  
a p p r o a c h  t o  t h e  p r o b l e m  i n v o l v e s  t h e  
d e  compos i t, i on - PO te n t i a1 m e a s u r e m e n t  o f 
v a r i o u s  f l u o r i d e s  ( p u r e  a n d  i n  mix-  
t u r e s ) ,  From t h e s e  d e c o m p o s i t i o n  
v o l t a g e s  and t h e  e q u a t i o n  

RT 

nF 
E i  = E ,  _ _ _  I n  a ,  , O a  

s o m e  k n o w l e d g e  s h o u l d  b e  o b t a i n e d  
a b o u t  t h e  a c t i v i t i e s  o f  t h e  c o m p o n e n t s  
i n  t h e s e  m i x t u r e s .  I n  a d d i t i o n ,  a 
r e l a t i v e ,  c h e m i c a l - a c t i v i t y  s e r i e s  o f  
m e t a l s  i n  f u s e d  f l u o r i d e s  c a n  be formed 
a n a l o g o u s  t o t h a t  i n  a q u e o u s  s o l u t i o n s .  
T h i s  s e r i e s  c a n  b e  c o m p a r e d  t o  o n e  
d e t e r m i n e d  f r o m  emf m e a s u r e m e n t s  i f  a 
s u i t a b l e  r e f e r e n c e  e l e c t r o d e  c a n  b e  
f o u n d .  A c e l  1 a s s e m b l y  e m p l o y i n g  
n i c k e l  a s  t h e  r e f e r e n c e  e l e c t r o d e ,  o f  
t h e  t y p e  

TABLE 19 

R e v e r s i b l e  Decompnsit i o n  Voltages of 
Vari ous  Fluor  i d e s  
~. .......... __ -_ .............. 

UECOMPQSITION VOLTAGE ( v )  AT 
FLUOR1 DE ........................ 

.................. ... 

NaF 

KF 4 . 3 1  

L i  F 4 . 9 5  

S e v e r a l  e l e c t r o l y s e s  h a v e  been  made 
w i t h  KF a t  8 8 5 ° C  b y  u s i n g  n i c k e l  
e l e c t r o d e s  a n d  a h e l i u m  a t m o s p h e r e .  
I n  a l l  c a s e s  t h e r e  w a s  a d e f i n i t e  
b r e a k  i n  t h e  v o l t a g e  v s .  c u r r e n t  c u r v e  
a t  a b o u t  1 . 2  v o l t s .  

Two d i f f e r e n t  c r u c i b l e s  h a v e  b e e n  
u s e d  a s  c o n t a i n e r s .  M o r g a n i t e ,  a 
s p e c i a l  r e c r y s t a l l i z e d  aluminum o x i d e ,  
d i d  n o t  h o l d  u p  a t  a l l  and  v i r L u a l l y  
d i s i n t e g r a t e d  a f t e r  a f e w  h o u r s  o f  
c o n t a c t  w i t h  t h e  m o l t e n  s a l t .  How- 
e v e r ,  t h e  N o r t o n  a l u m i n a  R A  7 2 3 2  
c r u c i b l e ,  w h i c h  h a d  a inuch g r e a t e r  
w a l l  t h i c k n e s s ,  s u r v i v e d  c o n t a c t  w i t h  
t h e  m o l t e n  s a l t  f a i r l y  w e l l ,  a l t h o u g h  

N i  1 NiF2(cl)  i n  a f luo r ide ,  or  f luoride mixture I MF,(c,) i n  same f luoride composition I M , 
where  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  c 1  and c 2  a r e  i t  i s  d o u b t f u l  w h e t h e r  i t  c a n  b e  u s e d  
i n  mole % and a r e  a p p r o x i m a t e l y  e q u a l  a g a i n .  
a n d  M 7 C r ,  F e ,  e t c . ,  would  y i e l d  t h e  
d e s i r e d  r e s u l t s .  F i n a l l y ,  f r o m  t h e  A d d i t i o n a l  work  i s  p l a n n e d  w i t h  KF 
t e m p e r a t u r e  c o e f f i c i e n t s  o f  t h e  w i t h  a n d  w i t h o u t  a d d e d  N i F ,  i n  w h i c h  
m e a s u r e d  p o t e n t i a l s ,  i f  r e v e r s i b l e ,  c r u c i b l e s  o f  BeO, MgO, g r a p h i t e ,  a n d  
u s e f u l  t h e r m o d y n a m i c  i n f o r m a t i o n  may N i  a n d  e l e c t r o d e s  o f  N i ,  P t ,  a n d  
b e  o b t a i n e d ,  ( T h e  a c c u r a c y  o f  t h e s e  g r a p h i t e  w i l l  be u s e d .  
d a t a  d e p e n d s  on t h e  c u r r e n t  e f f i c i e n c y  
and n a t u r e  o f  t h e  e l e c t r o d e s  u s e d . )  R e a c t i o n s  i n   used S o d i u m  A Y -  

drcjrxide(2)  ( A .  R .  N i c h o l s ,  J r . ,  Ma- 
From known f r e e  e n e r g y  d a t a  ( Q u i l l ' s  t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  M o r g a n i t e  

T h e r m o d y n a m i c s ) ,  t h e  r e v e r s i b l e  d e -  h a s  b e e n  f o u n d  t o  w i t h s t a n d  f u s e d  NaOH 
c o m p o s i t i o n  v o l t a g e s  o f  N a F ,  KF, a n d  a t  7 0 0 ° C  s u f f i c i e n t l y  w e l l  t o  p e r m i l ;  
L i F  h a v e  b e e n  c a l c u l a t e d  f o r  v a r i o u s  
t e m p e r a t u r e s  ( T a b l e  1 9 ) .  ("Ibid, p .  135. 
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i t s  u s e  a s  a v e s s e l  f o r  p o t e n t i o m e t r i c  
and e l e c t r o l y t i c  e x p e r i m e n t s .  B e c a u s e  
o f  d i f f i c u l t i e s  i n  o b t a i n i n g  r e p r o -  
d u c i b l e  r e s u l t s  f rom t h e  c o n c e n t , r a t i o n  
c e l l s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d ,  e f f o r t s  
have  been  made t o  u s e  t h e  measu remen t s  
o f  d e c o m p o s i t i o n  p o t e n t i a l s  a s  a n  
a p p r o a c h  t o  t h e  e v a l u a t i o n  o f e l e c t r o d e  
p o t e n t i a l s ;  h o w e v e r ,  a t t e n t i o n  i s  
s t i l l  b e i n g  g i v e n  t o  t h e  r e l a t i o n s h i p  
o f  t e m p e r a t u r e  t o  p o t e n t i a l .  P r e -  
l i m i n a r y  m e a s u r e m e n t s  i n d i c a t e  t h a t  a 
n i c k e l  e l e c t r o d e  p l a c e d  i n  a h o t  
r e g i o n  o f  NaOH m e l t  b ecomes  n e g a t i v e  
w i t h  r e s p e c t  t o  one i n  a c o o l e r  r e g i o n .  
T h i s  i s  c o n s i s t e n t  w i t h  p r e s e n t  i d e a s  
o f  t h e  p r o c e s s e s  o c c u r r i n g  d u r i n g  mass 
t r a n s p o r t  e 

V o l t a g e - c u r r e n t  c u r v e s  h a v e  b e e n  
o b t a i n e d  f o r  t h e  e l e c t r o l y s i s  o f  f u s e d  
NaOH w i t h  a n d  w i t h o u t  a d d e d  N i O  by 
u s i n g  n i c k e l  e l e c t r o d e s .  F o r  t h e  
s i z e s  and  s p a c i n g s  o f  e l e c t r o d e s  u s e d ,  
c u r r e n t s  r a n g e d  up t o  2 a m p a t  v o l t a g e s  
o f  up  t o  2 v o l t s ,  W i t h  o n l y  NaOH, 
e x t r a p o l a t i o n  o f  t h e  l i n e a r  p a r t  o f  
t h e  c u r v e  g a v e  a n  a p p a r e n t  d e c o m p o -  
s i t i o n  p o t e n t i a l  b e t w e e n  1 . 2  a n d  1 . 4  
v o l t s ,  w h e r e a s  i n  t h e  mel ts  c o n t a i n i n g  
a d d e d  N i O ,  a n  a d d i t i o n a l  e l e c t r o d e  
p r o c e s s  h a v i n g  a n  a p p a r e n t  d e c o m p o -  
s i t i o n  p o t e n t i a l  o f  0 . 7  t o  0 . 8  v o l t  
w a s  i n d i c a t e d .  The  m e l t s  c o n t a i n i n g  
NiO g a v e  a l a r g e  d e p o s i t  o f  m e t a l l i c  
n i c k e l  a t  t h e  c a t h o d e  h u t  l i t t l e  o r  no  
a t t a c k  on t h e  a n o d e .  F u r t h e r  e x p c r i -  
ments  w i l l  be n e c e s s a r y  t o  o b t a i n  more 
q u a n t i t a t i v e  i n f o r m a t i o n  a b o u t  t h e s e  
p r o c e s s e s .  

V a r i o u s  phenomena  o b s e r v e d  d u r i n g  
t h e  e l e c t r o c h e m i c a l  e x p e r i m e n t s  d e -  
s c r i b e d  h a v e  l e d  t o  e x p e r i m e n t s  c o n -  
c e r n e d  w i t h  r e a c t i o n s  o c c u r r i n g  i n  
f u s e d  NaOH i n  t h e  a b s e n c e  o f  a p p l i e d  
e l e c t r i c  f i e l d s .  En e a c h  c a s e  i n  
w h i c h  NaQH a n d  N i O  w e r e  i n  c o n \ , a c t  a t  
t e m p e r a t u r e s  o f  7 0 0 ° C  o r  h i g h e r ,  a 
f i n e ,  c r y s t a l l i n e  d e p o s i t  o f  m e t a l l i c  
n i c k e l  was o b s e r v e d  when t h e  m e l t  was 
c o o l e d  a n d  l e a c h e d  w i t h  w a t e r .  T h i s  

h a s  b e e n  observed  w h e t h e r  t h e c o n t a i n e r  
u s e d  w a s  n i c k e l ,  r e c r y s t a l l i z e d  
a l u m i n a ,  o r  cor rundum.  The n i c k e l  may 
be p re sumed  t o  be f o r m e d  by t h e  same 
p r o c e s s  a s  t h a t  t a k i n g  p l a c e  a s  t h e  
s e c o n d  s t e p  o f  t h e  m a s s  t r a n s p o r t  
phenomenon. 

When N i O  and NaOH a r e  h e l d  a t  7 0 0 ° C  
i n  a n i c k e l  v e s s e l  f o r  s e v e r a l  h o u r s  
and t h e n  s l o w l y  c o o l e d ,  t h e  s o l i d i  f ' ied 
m e l t  i s  f o u n d  t o  c o n t a i n  w i r y ,  b l a c k  
n e e d l e s  o r  f i b e r s .  T h e s e  f i b e r s  a r e  
f r o m  0 . 0 0 1  t o  0 . 0 0 3  i n .  i n  d i a m e t , e r  
a n d  u p  t o  1 / 4  i n .  i n  l e n g t h .  T h e i r  
c h e m i c a l  a n a l y s i s ,  44% n i c k e l  and  29% 
s o d i u m ,  d o e s  n o t  c o r r e s p o n d  w e l l  w i t h  
any  s i m p l e  f o r m u l a .  X - r a y - d i f f r a c t i o n  
s t u d i e s  o f  t h i s  m a t e r i a l  i n d i c a t e  t h a t  
i t  i s  c r y s t a l l i n e  b u t  n o t  i d e n t i c a l  
w i t h  a n y  compound € o r  w h i c h  d a t a  a r e  
a v a i l a b l e ,  When t h i s  m a t e r i a l  i s  
a l l o w e d  t o  s t a n d  i n  w a t e r ,  i t  s l o w l y  
c h a n g e s  f r o m  b l a c k  t o  d a r k  g r e e n  i n  
c o l o r  w i t h o u t  c h a n g i n g  n o t i c e a b l y  i n  
c r y s t a l l i n e  f o r m ,  T h e s e  washed n e e d l e s  
c o n t a i n  n o  s o d i u m  a n d  h a v e  a n i c k e l  
c o n t e n t  c o r r e s p o n d i n g  f a i r l y  c l o s e l y  
t o  t h e  f o r m u l a  Ni(OH);2H20.  X - r a y  
d i f f r a c t i o n  shows l i n e s  c h a r a c t e r i s t i c  
o f  N i { O H ) 2 .  H o w e v e r ,  i t s  i n d e x  o f  
r e f r a c t i o n  o f  a p p r o x i m a t e l y  1 . 6 5 2  i s  
w e l l  b e l o w  t h a t  o f  Ni(OH),. S t u d i e s  
o f  t h e  n a t r i r e  o f  t h e s e  p r o d u c t s  a r e  
c on t i 11 u i n g . 

Compounds Resulting from Hydroxide 
c o r r o s i o n  ( G .  P. S m i t h ,  L ,  D .  D y e r ,  R .  
B o r i e ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  S t u d i e s  
a r e  b e i n g  made o f  r e a c t i o n s  t h a t  c a n  
o c c u r  i n  f u s e d  h y d r o x i d e  m e d i a .  I n  
m a k i n g  t h e s e  s t u d i e s ,  co inpounds  h a v e  
b e e n  p r e p a r e d  t h a t  a r e  b e l i e v e d  t o  b e  
NaNiO,  a n d  NaF'eO,. T h i s  i s  t h e  f i r s t  
t i m e  t h a t  N a N i O z  h a s  b e e n  s h o w n  t o  
e x i s t .  I n  p r e p a r i n g  t h e  NaNiO,, c . p . -  
g r a d e  NaOH was h e a t e d  i n  a n i c k e l  t u b e  
a t  700°C and oxygen was bubb led  t h r o u g h  
t h e  m e l t  f o r  48 h o u r s .  T h e  t u b e  o f  
h y d r o x i d e  was t h e n  quenched  i n  o i l  and  
t h e  t o p  p o r t i o n s  o f  t h e  m e l t  w e r e  
immedj a t e l y  p l a c e d  i n  a b s o l u t e  e t h a n o l .  
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When t h e  h y d r o x i d e  h a d  d i s s o l v e d ,  
b l a c k  c r y s t a l s  w e r e  o b t a i n e d .  T h e s e  
c r y s t a l s  w e r e  w a s h e d  w i t h  a b s o l u t e  
e t h a n o l  u n t i l  t h e  w a s h i n g s  f a i l e d  t o  
t u r n  a p h e n o l p h t h a l e i n  s o l u t i o n  r e d .  
T h e  p r o d u c t  w a s  v a c u u m  d r i e d  o v e r  
D r i e r i t e  a n d  t h e n  w a s h e d  w i t h  w a t e r .  
T h e  compound o b t a i n e d  by w a s h i n g  w i t h  
w a t e r  w a s  i d e n t i f i e d  by x - r a y  d i f -  
f r a c t i o n  a s  Ni,O;H,O, w h i c h  i s  a 
known compoiind. The compound o b t a i n e d  
by w a s h i n g  w i t h  a l c o h o l  g a v e  a n  x - r a y -  
d i f f r a c t i o n  p a t t e r n  t h a t  c o u l d  n o t  be 
i d e n t i f i e d ;  , h o w e v e r  , t h i s  compound  
r e a c t e d  w i t h  w a t e r  t o  f o r m  Ni ,0 ;H20 .  
The  p r o d u c t  o b t a i n e d  by w a s h i n g  w i t h  
a b s o l u t e  a l c o h o l  w a s  a n a l y z e d  f o r  
n i c k e l ,  s o d i u m ,  a n d  c a r b o n .  T h e  
r e s u l t s  o f  t h e  a n a l y s i s  a r e  g i v e n  i n  
T a b l e  20 .  

TABLE 2 

Analysis o f  Hydroxide Corrosion Product 
... . ... .. .. . 

ELEMENT 

N i c k e l  

Sodium 

Oxygen 

Carbon 

FOUND 
( % I  

51.02 

21.2 

0 . 1  

__ 
THEORETICAL FOR 

NaNiOz  (%) 

51.6 

20.2 

28.2 

0.0 

I n  a s i m i l a r  e x p e r i m e n t  u s i n g  a 
G l o b e  i r o n  t u b e  a s  t h e  c o n t a i n e r  f o r  
t h e  m o l t e n  h y d r o x i d e ,  NaFeO, c r y s t a l s  
were formed.  T h i s  compound was i d e n t i -  
f i e d  by x - r a y  d i f f r a c t i o n ,  

Mechanism o f  F l u o r i d e  C o r r o s i o n  
( G .  M. Adamson, A .  D. B r a s u n a s ,  I , .  S. 
R i c h a r d s o n ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  A s  
m e n t i o n e d  i n  t h e  l a s t  r e p o r t , ( 3 )  
m a g n e t i c  c h a n g e s  were n o t e d  i n  s t a i n -  
l e s s  s t e e l s  a f t e r  e x p o s u r e  t o  f l u o -  
r i d e s .  S i m i l a r  c h a n g e s  h a v e  a l s o  b e e n  
n o t e d  i n  t h e  h o t  l e g s  o f  t h e  I n c o n e l  
l o o p s .  A s  a n  a d d i t i o n a l  c h e c k  o n  t h e  

( 3 ) I b i d .  p .  136. 

c o r r o s i o n  m e c h a n i s m ,  a m i c r o s c o p i c ,  
m a g n e t i c  m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  
p r e s e n c e  o f  t h e s e  t r a n s f o r m e d  l a y c r s  
h a s  b e e n  d e v e l o p e d .  F i g u r e  5 5  s h o w s  
t h a t  t h e  t r a n s f o r m a t i o n  i n  a n  I n c o n e l  
l o o p  f o l l o w s  a f a i r l y  s t r a i g h t - l i n e  
i n t e r f a c e  a n d  e x t e n d s  t o  a d e p t h  o f  
a p p r o x i m a t e l y  t w o - t h i r d s  t h e  d e p t h  o f  
t h e  h o l e s .  T h i s  c h a n g e  o f  I n c o n e l  t o  
a m a g n e t i c  m a t e r i a l  may he  e x p l a i r i e u l  
b y  t h e  r e m o v a l  o f  c h r o m i u m ,  w h i c h  
l e a v e s  a n  i r o n - n i c k e l  a l l o y .  The f a c t  
t h a t  c o m p l e t e  r e m o v a l  o f  c h r o m i u m  i s  
n o t  n e c e s s a r y  f o r  t h i s  t r a n s f o r m a t i o n ,  
e x p l a i n s  t h e  o b s e r v a t i o n  t h a t  t h e  a r e a  
o f  a p p a r e n t  a t t a c k  e x t e n d s  d e e p e r  t h a n  
t h e  t r a n s f o r m e d  l a y e r .  

A s t u d y  o f  t h e s e  f a c t s  l e a d s  t o  t h e  
c o n c l u s i o n  t h a t  t h e  c o r r o s i o n  mechanism 
o f  f l u o r i d e s  i n  I n c o n e l  i s  a l e a c h i n g  
o f  c h r o i n i u m  f r o m  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  
I n c o n e l  f o l l o w e d  by d i f f u s i o n  o f  new 
chromium from t h e  i n t e r i o r  o f  t h e  p i p e  
t o  t h e  s u r f a c e  f r o m  w h i c h  i t  i n  t u r n  
i s  a l s o  l e a c h e d .  A s  t h e  c h r o m i u m  
d i f f u s e s  t o  t h e  s u r f a c e ,  v e r y  s m a l l  
v o i d s  a r e  l e f t  b e h i n d .  T h e s e  v o i d s  
seem t o c o n c e n t r a t e  i n  g r a i n  b o u n d a r i e s  
a n d a t  s i m i l a r  a r e a s  o f  w e a k n e s s  f a s t e r  
t h a n  n i c k e l  o r  i r o n  c a n  d i f f u s e  i n w a r d  
t o  f i l l  them. 

A iiuinber o f  o t h e r  e x p e r i m e n t s  h a v e  
b e e n  made t h a t  s t r o n g l y  i n d i c a t e  t h a t  
t h e s e  a r e  t r u e  v o i d s  c a u s e d  s i m p l y  by 
c h r o m i u m  d e p l e t i o n  o f  t h e  s u r f a c e  
r e g i o n s .  I t  h a s  a l r e a d y  b e e n  e s -  
t a b l i s h e d  t h a t  t h e  chromium c o n t e n t  o f  
f l u o r i d e  is h i g h  a f t e r  c o r r o s i o n  t e s t -  
i n g .  S u c h  p r e f e r e n t i a l  s o l u t i o n  would 
n e c e s s a r i l y  r e s u l t ,  i n  r e d u c e d  chromium 
a t  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  m e t a l .  I n  o n e  
t e s t ,  m e t a l  c r y s t a l s  p r e c i p i t a t e d  f rom 
t h e  f l u o r i d e  c o n t a i n e d  4 . 9 %  Cr.(4) 

C a l c u l a t i o n s  o f  v o i d  v o l u m e  b a s e d  
on s u c h  chromium d e p l e t i o n  a r e  i n  good 
a g r e e m e n t  w i t h  t h e  d e n s i t y  o f  ;aids 

( 4 ) 1 b i d ,  p .  124.  
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(a) Not-leg section before  magnetic t e s t .  

( b )  Transformed layer of hot-leg s e c t i o n .  

F i g .  55.  Magnetic s u s c e p t i b i l i t y  o f  I n c o n e l  Thermal Convection Loop After 
100 hr  a t  1 5 0 0 ’ F  with NaF-KF-LiF-UF,. 
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a c t ~ p a l  l y  o b s e r v e d ;  h e n c e ,  s u c h  v o i d s  
may be e x p e c t e d .  S i m i l a r  v a c a n c i e s  
h a v e  b e e n  r e p o r t e d ( 5 '  ' )  i n  d i f f u s i o n  
e x p e r i m e n t s  by o t h e r  i n v e s t i g a t o r s .  

I t  w o u l d  b e  r e a s o n a b l e  t o  e x p e c t  
t h e  f o r m a t i o n  o f  v o i d s  i f  c h r o m i u m  
d e p l e t i o n  were a c c o m p l i s h e d  by o t h e r  
means.  T h e r e f o r e  t w o  t e s t s  were  made. 
( 1 )  I n c o n e l  was o x i d i z e d  a t  1 2 0 0 ° C  f o r  
2 0 0  h o u r s .  Chromium was  s e l e c t i v e l y  
o x i d i z e d  a n d  l e f t  a c h r o m i u m - d e p l e t e d  
a r e a .  ( 2 )  l n c o n e l  a n d  a n  80% Ni-20T 
C r  a l l o y  were h e a t e d  t o  1375°C f o r  42 
h o u r s .  'l'he v a p o r  p r e s s u r e  o f  chromium 
w a s  a p p r e c i a b l y  g r e a t e r  t h a n  t h a t  o f  
i r o n  o r  n i c k e l .  T h e  v o i d s  f o r m e d  i n  
b o t h  c a s e s  a p p e a r e d  t o  be i d e n t i c a l  
w i t h  t h o s e  f o r m e d  i n  f l u o r i d e  m e d i a .  

A s  a f u r t h e r  v e r i f i c a t i o n  o f  t h e  
t h e o r y  t h a t  h o l e s  a r e  c a u s e d  m e r e l y  by 
c h r o m i u m  d e p l e t i o n ,  a t e s t  was made 
u s i n g  NaF-KF-J, iF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 .  5 -  
1.1 m o l e  %) i n  I n c o n e l  a t  8 5 0 ° C  f o r  
1 0 0  l i - o u r s .  ( T h i s  t e s t  h a s  a l w a y s  
r e s u l t e d  i n  h o l e  f o r m a t i o n . )  A b o u t  
1 0 %  o f  - 3 0 0  mesh chromiuiii  p o w d e r  was 
a d d e d  t o  s a t u r a t e  t h e  f l u o r i d e  w i t h  
c h r o m i u m ,  a n d ,  a s  e x p e c t e d ,  n o  v o i d s  
were formed.  

T h e s e  d a t a  a n d  o b s e r v a t i o n s  a r e  i n  
c o m p l e t e  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  t h e o r y  t h a t  
t h e  h o l e s  o b s e r v e d  i n  f l u o r i d e - a t t a c k e d  
a l l o y s a r e  t r u e  v o i d s  c a u s e d b y s e l e c t i v e  
s o l u t i o n  o f  a n  a l l o y  c o m p o n e n t .  T h e  
m e c h a n i s m s  d i s c u s s e d  a b o v e  a p p l y  t o  
I n c o n e l ,  b u t  f u r t h e r  work i s  n e c e s s a r y  
t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e y  a l s o  h o l d  
f o r  f l u o r i d e  c o r r o s i o n  o f  s t a i n l e s s  
s t e e l s .  

Free -Energy e l a t i o n s  o f  Fluorides 
S t r u c t u r a l  Metals  ( R .  C. B r i a n t ,  

M.  E .  L e e ,  L .  A .  Mann, ANP D i v i s i o n ) .  
C o n s i d e r a b l e  e f f o r t  i s  b e i n g  d e v o t e d  
t o  d e t e r m i n i n g t h e  c a u s e s  and mechanisms 

(')H. B u c k l e  a n d  J .  B l i n ,  J. I n s t .  M e t a l s  $0, 

( 6 ) A .  Snigalskas and E .  K i r k e n d a l l ,  T r a n s .  AD. 

P a r t  7 ,  p .  385 (1952). 

I n s t .  M i n i n g  Y e t .  Engrs. 171, 130 (1947). 

o f  c o r r o s i o n  o f  s t r u c t u r a l  m a t e r i a l s  
b y  l i q u i d  f l u o r i d e  s a l t s .  F r e e  
e n e r g i e s  o f  f o r m a t i o n  o f  a c o n s i d e r a b l e  
n u m b e r  o f  f l u o r i d e s ,  o x i d e s ,  a n d  
i n i s c e l  l a n e o u s  p e r t i n e n t  compounds h a v e  
b e e n  c a l c u l a t e d  a n d  p l o t t e d  a g a i n s t  
t e m p e r a t u r e  a s  b a s i c  d a t a  f o r  d e -  
t e r m i n i n g  t h e  l i k e l i h o o d  o f  p r o p o s e d  
c h e m i c a l  m e c h a n i s m s  a s  w e l l  a s  t h e  
c o n c e n t r a t i o n s  o f  r e s u l t i n g   product,^. 

S o l u t i o n o f  l e t a l s  in Molten Hal ides  
( M .  A .  B r e d i g ,  J .  W. J o h n s o n ,  H .  F .  
B r o n s t e i n ,  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  A 
g e n e r a l  s u r v e y  o f  t h e  s u b j e c t  o f  s o -  
l u t i o n s  o f  m e t a l s  i n  t h e i r  m o l t e n  
h a l i d e s  and  some p r e l i m i n a r y  e x p e r i -  
m e n t a t i o n  were c a r r i e d  on d u r i n g  1 9 5 1 ( ' )  
f o l l o w i n g  a s u g g e s t i o n  made i n  1 9 S 0 ( 8 )  
t h a t  m e l  t s  c o n t a i n i n g  " s u b h a l i d e s "  o r ,  
i n  o t h e r  w o r d s ,  " h a l o g e n  ( f l u o r i n e )  
d e f i c i e n t "  m e l t s  may b e h a v e  m o r e  
f a v o r a b l y  i n  r e g a r d  t o  c o r r o s i o n  t h a n  
h a l i d e s  o f  n o r m a l  s t o i c h i o m e t r y .  

A l t h o u g h  t h e  g e n e r a l  a s p e c t s  o f  t h e  
s u b j e c t ,  i n c l u d i n g  t h e r m o d y n a m i c s ,  
p h a s e  e q u i  l i b r i a ,  a n d  a t o m i c  a n d  
e l e c t r o n i c  s t r u c t u r e  o f  s u c h  m e l t s ,  
c o n t i n u e  t o  b e  s t u d i e d  o n  s y s t e m s  
c o n t a i n i n g  a v a r i e t y  o f  m e l t s  a n d  
h a l o g e n s ,  a more s p e c i f i c  i n v e s t i g a t i o n  
o f  f l u o r i d e  m e l t s  o f  p a r t i c u l a r  i n t e r e s t  
t o  t h e  ANP work h a s  been  s t a r t e d  d u r i n g  
t h e  p a s t  q u a r t e r ,  The r e s u l t s  o b t a i n e d  
may be s u m m a r i ~ e d  a s  f o l l o w s :  ( 1 )  3 
m o l e  % p o t a s s i u m  m e t a l  d i s s o l v e d  a t  
8 6 0 ° C  i n  t h e  m o l t e n  b i n a r y  e u t e c t i c  
o f  MFandNaF;  ( 2 )  1 . 6  mole p o t a s s i u m  
d i s s o l v e d  a t  8 6 0 ° C  i n  t h e  m o l t e n  
t e r n a r y  e u t e c t i c  KF-NaF-LiF; ( 3 )  sodium 
a n d  l i t h i u m  m e t a l  a d d e d  t o  t h e s e  
e u t e c t i c s  w o u l d  r e d u c e  c o n s i d e r a b l e  
amounts  o f  p o t a s s i u m  f l u o r i d e  and some 
s o d i u m  f l u o r i d e  a n d  t h u s  c h a n g e  t h e  
c o m p o s i t i o n  and  m e l t i n g  p o i n t s  o f  t h e  

( 7 ) C h e ~ z s t r y  D i v i s i o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  
R e p o r t s  for P e r i o d s  E n d i n g  J u n e  3 0 ,  1951, ORNL- 
1116, p. 65-67; S e p t e m b e r  30, 1 9 5 1 ,  ORNL-1153, 
p .  8 1 ;  D e c e a b e r  31, 19.51, Q R N L - 1 2 6 0 ,  p -  107-108. 

( 8 ) M .  A .  B r e d i g  t o  A .  M. W e i n b e r g ,  p r i v a t e  
c o m m u n i c a t i o n ,  O c t o b e r  1950 .  
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m o l t e  m i x t u r e s ;  (4) t h e  s o l u b i l i  Y 
o f  p o t a s s i u m  m e t a l  a t  l o w e r  t e m p e r a -  
t u r e s  i s  e x p e c t e d  t o  be c o n s i d e r a b l y  
s m a l l e r ,  p e r h a p s  by a f a c t o r  o f  1 0  a t  
500°C, and is now b e i n g  measu red .  

I t  a p p e a r s  a s  a r e s u l t  o f  t h e r m o -  
dynamic  c o n s i d e r a t i o n s  t h a t  e v e n  s m a l l  
c o n c e n t r a t i o n s  o f  p o t a s s i u m  m e t a l  added  
and  d i s s o l v e d  i n  t h e  f l u o r i d e  m e l t ,  o f  
t h e  o r d e r  o f  O . l % ,  c a n  b e  e x p e c t e d  t o  
h a v e  a c o n s i d e r a b l e  b e n e f i c i a l  e f f e c t  
on c o r r o s i o n .  

For d e t a i l s  t h e  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  
q u a r t e r l y  p r o g r e s s  r e p o r t  € o r  t h e  
p e r i o d  e n d i n g  M a r c h  31, 1952 (ORNL- 
1 2 8 5 )  s h o u l d  be c o n s u l t e d ,  

Fluoride Corrosion Phenomena (M. A.  
B r e d i g ,  J .  W .  J o h n s o n ,  €I. F. B r o n s t e i n ,  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  The o b s e r v a t i o n  
t h a t  a l k a l i  m e t a l s  d i s s o l v e i n a p p r e c i -  
a b l e  q u a n t i t i e s  i n  t ,he  mel t s  of  t h e i r  
h a l i d e s  i s  o f  s i g n i f i c a n c e  i n  s e v e r a l  
r e s p e c t s .  I n  t h e  a b s e n c e  o f  o t h e r  
c o r r o s i v e  a g e n t s  s u c h  a s  o x i d e s ,  c o r -  
r o s i v e  mass  t r a n s f e r  u n d e r  “ d y n a m i c ”  
c o n d i t i o n s  and t h e  a b s e n c e  f o r  p r a c t i c a l  
p u r p o s e s  o f  c o r r o s i o n  u n d e r  “ s t a t i c “  
c o n d i t i o n s  may b e  e x p l a i n e d .  T h e  
e q u i l i b r i u m  i n  c o r r o s i o n  r e a c t i o n s  of  
t h e  t y p e  Fe f 2 K F e  FeF, f 2K may 
be f a v o r a b l y  i n f l u e n c e d  by t h e  a d d i t i o n  
o f  a l k a l i  m e t a l  t o  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e ,  

The rmodynamic  e s t i m a t e s  o f  e q u i l i -  
b r i u m  c o n s t a n t s  f o r  r e a c t i o n s  o f  t h i s  
t y p e ,  b a s e d  on  t h e  m o s t  r e c e n t  d a t a  
a v a i l a b l e  i n  t h e  l i t e r a t u r e , ( ’ )  i n d i -  
c a t e  c o n c e n t r a t i o n s  of  C r F , ,  FeF, ,  o r  
NiF,  a t  1 5 0 0 ° F  t o  b e  o f  t h e  o r d e r  o f  

1 0 - 5 . B ,  a n d  r e -  
s p e c t i v e l y .  A t  1200°F  t h e  f i g u r e s  a r e  

a n d  r e s p e c t i v e l y ,  
t h a t  i s ,  f o r  e a c h  m e t a l  t h e  c o n c e n -  
t r a t i o n s  a r e  l e s s  by more t h a n a  f a c t o r  

(9)L. Brewer, L. A. Bromley, P. 1. Gllles, and 
N. L .  Lofgren, T h e  C h e i z s t r y  a n d  l e t a l l u r g y  o f  
Y c s c e l l a n e o u s  M a t e r t a l s :  T h e r m o d y n a r r a c s .  N.N.E.S., 
Div. IV. Vol. 198. p .  7 6  ( 1 9 5 0 ) .  

o f  1 0  t h a n  a t  1500°F .  T h u s  t h e  c o n -  
s t i t u e n t s  o f  t h e  s t r u c t u r a l  m e t a l  
d i s s o l v e d  a s  f l u o r i d e s  a t  1 5 0 0 ° F  c a n  
c r y s t a l l i z e  o u t  a s  m e t a l l i c  e l e m e n t s  
a t  1 2 0 0 ° F  as  a r e s u l t  o f  a l m o s t  com- 
p l e t e  r e v e r s a l  o f t h e r e a c t i o n  o c c u r r i n g  
a t  1500°F .  Assuming  r a p i d  e s t a b l i s h -  
m e n t  o f  e q u i l i b r i u m  f o r  2 0 0 0  g o f  
mol  t e n  N a F - K F - L i F  ( 2 1 .  5 -  4 2 . 0 -  4 6 . 5  
m o l e  %) i n  b o t h  l e g s  o f  t h e  t h e r m a l  
l o o p s  a n d  a f l o w  r a t e  o f  1 c y c l e  p e r  
m i n u t e ,  a q u a n t i t y  o f  6000 x 2000 x 
i o - ” *  or a p p r o x i m a t e l y  1 5  g o f  m e t a l l i c  
i r o n  would d e p o s i t  i n  t h e  c o l d  l e g  f o r  
6000 c y c l e s  i n  100 h o u r s .  For chromium 
a n d  n i c k e l ,  t h e s e  q u a n t i t i e s  a r e  
a p p r o x i m a t e l y  100 and  6 g ,  r e s p e c t i v e l y .  
T h e s e  a r e  v e r y  c r u d e  e s t i m a t e s  t h a t  
a r e  p r o b a b l y  c o r r e c t  t o  o n l y  w i t h i n  a 
a f a c t o r  of 10  e x c e p t  f o r t h e  r e l a t i o n s  
b e t w e e n  Fe ,  C r ,  a n d  N i ,  w h i c h  a p p e a r  
q u a l i t a t i v e l y  o f  t h e  r i g h t  o r d e r .  The  
e f f e c t  o f  t h e  f o r m a t i o n  o f  c o m p l e x e s  
s u c h  a s  K3CrF6,  f o r  wh ich  thermodynamic  
d a t a  a r e  n o t  a v a i l a b l e  a t  p r e s e n t ,  
r e m a i n s  t o  be  c o n s i d e r e d  i n  m o r e  
a c c u r a t e  c a l c u l a t i o n s .  

I t  i s  c l e a r  t h a t  t h e  e s t a b l i s h m e n t  
o f  e q u i l i b r i u m  i n  a s t a t i c  t e s t ,  t h a t  
i s ,  w i t h o u t  t h e r m a l  g r a d i e n t s ,  wou ld  
n o t ,  w i t h  a mole f r a c t i o n  o f  t h e  o r d e r  
o f  t o  l o m 6  o f  C r F , ,  F e F z ,  o r  
N i F , ,  p r o d u c e  a n y  c o n s i d e r a b l e  c o r -  
r o s i o n .  I n  f u e l  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
U F , ,  t h e  f r e e  e n e r g y  o f  r e a c t i o n s  o f  
UF,, s u c h  a s  Fe f 2 U F 4 e  2UF, f 

F e F 2  (AF -6 k g / c a l ) ,  i s  much l e s s  
p o s i t i v e  t h a n  € o r  t h e  r e a c t i o n s  d i s -  
c u s s e d  t h u s  f a r  f o r  KF (AF = - 8 0  
k g / c a l ) .  T h e  c o m p a r a t i v e l y  s m a l l  
i n c r e a s e  i n  c o r r o s i o n  and mass t r a n s f e r  
o b se r v e d w i t h N aF - KF- L i  F -UF , c o m  pa r e d  
w i t h  NaF-KF-LiF,  i n  s p i t e  o f  t h e  l a r g e  
d i s p a r i t y  o f  t h e  f r e e - e n e r g y  c h a n g e s  
o f  t h e  r e a c t i o n s ,  i s  e x p l a i n e d  by t h e  
much l o w e r  c o n c e n t r a t i o n  o f t h e  IJF,. 

I t  h a s  b e e n  p o s s i b l e  t o  r a t h e r  
d r  a m a t  i c a l  l y  d e m o n s t r a t e  t h e  o c -  
c u r r e n c e ,  u n d e r  s u i t a b l e  c o n d i t i o n s ,  
o f  t h e  r e a c t i o n  Fe  f 2KF d F e F 2  + 2 K .  
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A m i x t u r e  o f  i r o n  powder a n d  p o t a s s i u m  
f l u o r i d e  was h e a t e d  f o r  s e v e r a l  h o u r s  
a t  9 2 0 ° C  i n  a n  e v a c u a t e d  s t a i n l e s s  
s t e e l  t u b e  t h a t  h a d  a n  a i r - c o o l e d  
s e c t i o n  a n d  a w a t e r - c o o l e d  s e c t i o n ,  
A f t e r  t h e  t e s t  i t  was f o u n d  t h a t  m o s t  
o f t h e  p o t a s s i u m  f l u o r i d e  had  e v a p o r a t e d  
a n d  r e d e p o s i t e d  a t  t h e  a i r - c o o l e d  
p o r t i o n .  A v e r y  s m a l l  q u a n t i t y  o f  
b l a c k  p a r t i c l e s  were  f o u n d  t h a t  were 
i n s o l u b l e  on d i s s o l u t i o n  o f  t h e  f l u o -  
r i d e  i n  w a t e r .  T h e  p a r t i c l e s ,  w h i c h  
w e r e  m e t a l l i c  i r o n ,  w e r e  p r o b a b l y  
p r o d u c e d  by t h e  p a r t i a l  b a c k  r e a c t i o n  
Fe 
A t  
1 
wh 
r e  
o f  
a t  

+ 2KF, ) .  ~ --::::=> F e  
t h e w a t e r - c o o l e d  p a r t ,  a p p r o x i m a t e l y  
g o f  p o t a s s i u m  m e t a l  was c o l l e c t e d ,  
i c h  was t h e  p o r t i o n  t h a t  c o u l d  n o t  
a c t  b a c k w a r d s  w i t h  FeF b e  c a u s e  

r a p i d  p r e c i p i t a t i o n  of  t h e  l a t t e r  
t h e  a i r - c o o l e d  p a r t ,  o f  t h e  w a l l s .  

( S  ) 
+ 2 K ( F 2 ( g )  

* ( g )  

I t  i s  i m p o s s i b l e  t o  s t a t e  a t  
p r e s e n t  w i t h  c e r t a i n t y  t h a t  t h e  c o r -  
r o s i v e  m a s s  t r a n s f e r  o b s e r v e d  i n  
t h e r m a l  l o o p s  m u s t  b e  e n t i r e l y  o r  
p a r t l y  d u e  t o  f l u o r i d e  r e a c t i o n s  o f  
t h i s  s o r t  r a t h e r  t h a n  t o  o x i d e  r e a c t i o n s  
a s  l o n g  a s  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  t h e  
p r e s e n c e  o f  o x i d e  i n  some f o r m  c a n n o t  
be r u l e d  o u t .  E q u i l i b r i a  o f  t h e  t y p e  

o b v i o u s l y  may a l s o  p r o d u c e  c o r r o s i v e  
mass t r a n s f e r  o f  m e t a l .  I t  seems t h a t  
r e c e n t  o b s e r v a t i o n s  on t h e  d e c r e a s e  o r  
a b s e n c e  o f  c o r r o s i v e  mass t r a n s f e r  i n  
f u e l  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  ZrF,  i n s t e a d  
o f  L i F  o r  BeF, h a v e  b e e n  a t t r i b u t a b l e  
t o  i m p r o v e d  p u r i f i c a t i o n  and d e c r e a s e d  
oxygen c o n t e n t .  A l t h o u g h  t h e  r e m o v a l  
o f  o x y g e n  a p p e a r s  t o  be a n e c e s s a r y  
c o n d i t i o n  f o r  a l o w  c o r r o s i o n  f a t e ,  

t h e  p o s s i b i l i t y  o f  a f l u o r i d e  r e a c t i o n  
c a n n o t  b e  n e g l e c t e d .  S u f f i c i e n t l y  
a c c u r a t e  t h e r m o d y n a m i c  d a t a  f o r  ZrF,  
a r e  n o t  a v a i l a b l e .  T h e  h e a t  o f  f o r -  
m a t i o n  o f  Z r F , ,  AF = 445 f 3 0  k g / c a l ,  
i s  1 0  t i m e s  t h a t  o f  KF ,  a n d  t h e  
e q u i l i b r i u m  c o n c e n t r a t i o n  o f  FeF,  a t  
1 1 0 0 " K ,  w h i c h  i s  f r o m  t o  
i s  o n e - t h o u s a n d t h  t h a t  o f  KF. I f  t h e  
f i g u r e  were  c o r r e c t ,  i t  w o u l d  b e  
n e c e s s a r y  t o  f i n d  an  e x p l a n a t i o n  f o r  
t h e  low r a t e  o f  c o r r o s i v e  mass  t r a n s -  
f e r  a c t u a l l y  o b s e r v e d .  O b s e r v a t i o n s  
on t h e  p e c u l i a r  b e h a v i o r  ( t h e  a p p a r e n t  
s e l f - w e l d i n g )  o f  n i c k e l  i n  f l u o r i d e  
m e l t s  c o n t a i n i n g  Z r F , ,  w h i c h  m i g h t  
p e r h a p s  be c o n n e c t e d  w i t h  some a l l o y i n g  
o f  n i c k e l  w i t h  z i r c o n i u m  p r o d u c e d  by 
t h e  r e a c t i o n  ZrF ,  t 2 N i 4  2NiF,  t 
Z r ,  may i n d i c a t e  a p o s s i b l e  way o f  
r e c o n c i l i n g  t h e  l a r g e  f i g u r e  o f  10" 
f o r  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  F e F z  ( i f  i t  
i s  c o r r e c t )  w i t h  t h e  l o w  c o r r o s i o n  
r a t e  o b s e r v e d  i n  t h e  t h e r m a l  l o o p .  
Z i r c o n i u m  f r o m  t h e  a b o v e  r e a c t i o n  
m i g h t  b e  t h o u g h t  t o  p l a t e  o u t  o n ,  o r  
form a n  a l l o y  w i t h ,  t h e  s t e e l  o r  t h e  
I n c o n e l .  T h i s  c o u l d  r e d u c e  t h e  c o r -  
r o s i o n  r a t e  by a t  l e a s t  two i n d e p e n d e n t  
m e c h a n i s m s :  (1 )  f o r m a t i o n  of a p r o -  
t e c t i v e  s u r f a c e  f i l m  c o n t a i n i n g  z i r -  
conium and ( 2 )  a b s e n c c  o f  t r a n s p o r t  o f  
z i r c o n i i m  t o  t h e  c o l d  l e g  f o r  r e v e r s a l  
o f  t h e  e q u i l i b r i u m  t h e r e ,  w h i c h  
r e v e r s a l  a l o n e  w o u l d  make new a t t a c k  
by KF i n  t h e  h o t  l e g  p o s s i b l e .  

I t  i s  o b v i o u s  t h a t  much m o r e  work  
i s  r e q u i r e d  t o  c o m p l e t e l y  e l u c i d a t e  
t h e  mechanism o f  c o r r o s i v e  mass t r a n s -  
f e r .  However ,  t h e  p o s s i b l e  o c c u r r e n c e  
o f  z i r c o n i u m  p l a t i n g  01- a l l o y i n g  may 
l e a d  t o  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  m e t h o d s  
o t h e r  t h a n  t h e  u s e  o f f l u o r i n e - d e f i c i e n t  
me l t s  t h a t  may p e r i n i t  g e n e r a l  c o n t r o l  
o f  c o r r o s i o n  a n d  m a s s  t r a n s f e r  i n  
f l u o r i d e  m e l t s .  
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12. METALLURGY AND CERAMICS 

W. D. Manly J. M. Warde 
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

H i g h - t e m p e r a t u r e  b r a z i n g  a l l o y s  LOOSE POWDER B O N D I N G  
h a v e  b e e n  s t u d i e d  f o r  p o s s i b l e  u s e  i n  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  r e a c t o r  a s -  E ,  S .  Bomar J ,  H. Coobs 
s e m b l i e s .  T h e  t e s t s  c o n d u c t e d  o n  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  
b r a z i n g  a l l o y s  i n c l u d e  f l o w a b i l i t y  o f  
t h e  b r a z e ,  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  I n  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  f u e l  e l e m e n t s  
p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t h e  r e s u l t i n g  u t i l i z i n g  a s o l i d  f u e l ,  a v a r i e t y  o f  
j o i n t ,  a n d  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  o f  p o s s i b l e  c o n f i g u r a t i o n s  h a s  b e e n  
t h e  b r a z e d  j o i n t  i n  r e a c t o r  f l u i d s .  s u g g e s t e d  f o r  i n c o r p o r a t i n g  t h e  f u e l  
T h e  60% Pd-40% N i  a l l o y  was f o u n d  t o  w i t h  a s t r u c t u r a l  m a t e r i a l .  Onc method 
b e  t h e  b e s t  b r a z i n g  m a t e r i a l  t o  u s e  o f  f a b r i c a t i o n  w o u l d  b e  t o  b o n d  a 
i n  c o n t a c t  w i t h  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  f u e l - b e a r i n g  powder  t o  an  a p p r o p r i a t e  
A d d i t i o n a l  e x p e r i m e n t s  h a v e  h e e n  con-  b a c k i n g  m a t e r i a l  b y  s i n t e r i n g  t h e  
d u c t e d  on  t h e  c o n e - a r c  t e c h n i q u e s  t o  powder  e i t h e r  w i t h  o r  w i t h o u t  a p p l i -  
o b t a i n  an u n d e r s t a n d i n g  o f  t h e  v a r i a b l e s  c a t i o n  o f  p r e s s u r e .  P r e l i m i n a r y  
o f  t h e  p r o c e s s .  Some w o r k  h a s  b e e n  e x p e r i m e n t s  t o  p r e p a r e  f l a t  s h e e t s  
c o m p l e t e d  on t h e  p r a c t i c a l  a p p l i c a t i o n  c o v e r e d  on  o n e  s i d e  with a s i n t e r e d  
o f  c o n e - a r c  w e l d i n g  t o  f a b r i c a t i o n  o f  f u e l - b e a r i n g  p o w d e r  were c a r r i e d  o u t  
t h e  t u b e - t o - h e a d e r  j o i n t s  o f  h e a t  i n  a f u r n a c e  a t  t h e  M i c r o - M e t a l l i c  
e x c h a n g e r s  . C o r p o r a t i o n  i n  N e w  Y o r k .  T h i s  w o r k  

h a s  b e e n  r e p o r t e d  e l s e w h e r e .  ” ’)  
L o o s e  p o w d e r  s i n t e r i n g  h a s  b e e n  

s t u d i e d  a s  a me thod  f o r  t h e  p r o d u c t i o n  A f u r n a c e  w i t h  a s u i t a b l e  r e d u c i n g  
o f  s o l i d  f u e l  e l e m e n t s .  T h i s  t e c h n i q u e  a t m o s p h e r e  h a s  b e e n  made a v a i l a b l e  a t  
i n v o l v e s  s i n t e r i n g  a l o o s e  p o w d e r  o f  ORNL and  u s e d  f o r  f u r t h e r  work o n  t h i s  

b a c k i n g  p l a t e ,  The  v a r i a b l e s  s t u d i e d  b o n d i n g  t e c h n i q u e ,  i n c l u d i n g  s i n t e r i n g  

s i n t e r i n g  t i m e ,  f u e l - c o m p o n e n t  p a r t i c l e  c o m p o n e n t  p a r t i c l e  s i z e s  s u r f a c e  
s i ze ,  c o l d  w o r k i n g  a n d  res inter ing,  p r e p a r a t i o n ,  a n d  s i n t e r i n g  u n d e r  l o a d ,  
s u r f a c e  p r e p a r a t i o n ,  a n d  s i n t e r i n g  h a v e  b e e n  i n v e s t i g a t e d ,  S a m p l e s  

p r o c e s s e d  t o  i n c l u d e  t h e s e  v a r i a b l e s  u n d e r  l o a d .  Powder  m i x t u r e s  o f  b o r o n  
c a r b i d e  a n d  2 0 %  i ron  by  volume h a v e  were a l s o  c o l d  worked  and  r e s i n t e r e d ,  
been  h o t  p r e s s e d  t o  make s l u g s  f o r  t h e  and  t h e y  were e x a m i n e d  m e t a l l o g r a p h i -  
s a f e t y  r o d  o f  t h e  ARE.  H o t - p r e s s e d  c a l l y  f o r  e v a l u a t i o n  o f  r e s u l t s .  On ly  

c a r b i d e  a r e  b e i n g  s t u d i e d  f o r  u s e  in f u e l - c o m p o n e n t  p a r t i c l e  s i z e  h a d  
t h e  r e g u l a t i n g  r o d  o f  t h e  ARE. a p p r e c i a b l e  e f f e c t  o n  t h e  bond.  B o t h  

t h e  h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  a n d  l a r g e r  
A n  o x i d a t i o n - r e s i s t a n t  ce ramic  p a r t i c l e  s i z e s  t e s t e d  were shown t o  

~ _ _ _ _ _ _ _ ^  be 

t h e  u r a n i u m - b e a r i n g  m i x t u r e  t o  a s o l i d  p r o b l e m s  v a r i a b l e s  O f  t h e  

h a v e  i n c l u d e d  s i n t e r i n g  t e m p e r a t u r e ,  s i n t e r i n g  t i m e ,  

m i x t u r e s  o f  a luminum o x i d e  a n d  b o r o n  t h e  s i n t e r i n g  a n d  t h e  

c o a t i n g  has  b e e n  s u c c e s s f u l l y  a p p l i e d  

( ‘ ) M e  t a 1 1 u r  gy D L v  t s t o n  q u o  r t e r 1 y p r o  g r e  s s 
t o  s t a i n l e s s  s t e e l ,  a n d  s i m i l a r  
c o a t i n g s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d  f o r  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d r n g  A p r r l  3 0 ,  1 9 5 1 ,  O R N L -  
n i c k e l  a n d  f o r  a s t a i n l e s s  s t e e l  1 0 3 3 ’  p .  54* 

( 2 ) M e t a ~ ~ u r g y  ~ t v c s t o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  
Report for P e r t o d  E n d z n g  J u l y  31, 1951.  OWL-1108, 

r a d i a t o r  i n t e n d e d  f o r  u s e  w i t h  t h e  
e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r .  p. 3 7 .  
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The m a t e r i a l s  u s e d  i n  t h e s e  b o n d i n g  
e x p e r i m e n t s  i n c l u d e d  t y p e - 3 0 2  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  ( - 3 2 5  mesh)  a s  t h e  m e t a l l i c  
c o m p o n e n t  i n  t h e  p o w d e r  m i x t u r e  a n d  
UO,  f i r e d  t o  210OOC i n  a h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  a s  t h e  f u e l  c o m p o n e n t .  
S t a n d a r d  U,S,  s c r e e n s  w e r e  u s e d  f o r  
s i z i n g  p a r t i c l e s .  A G l o b a r  h e a t e d ,  
c e r a m i c - t u b e  f u r n a c e  was u s e d  f o r  a l l  
t h e  r u n s  e x c e p t i n g  t h o s e  r e q u i r i n g  
l o a d i n g  o f  t h e  s a m p l e s .  T h e s e  w e r e  
c a r r i e d  o u t  i n  a l a r g e r ,  molybdenum- 
wound f u r n a c e  e q u i p p e d  w i t h  an  I n c o n e l  
t u b e .  The f u r n a c e  a t m o s p h e r e  i n  e v e r y  
i n s t a n c e  was  h y d r o g e n  t h a t  h a d  b e e n  
p a s s e d  o v e r  a p l a t i n u m  c a t a l y s t  a n d  
t h r o u g h  a n  a c t i v a t e d -  a l u m i n a  d r y i n g  
co lumn.  The  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
s t o c k  w a s  a n n e a l e d  i n  t h e  h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  p r i o r  t o  c o a t i n g  w i t h  t h e  
powder m i x t u r e .  

S i n t e r i n g  Temperature.  T h e  t r e n d  
was t o w a r d  i m p r o v e d  s t r e n g t h  o f  bond  
b e t w e e n  t h e  b a c k i n g  s h e e t  a n d  p o w d e r  
w i t h  i n c r e a s i n g  s i n t e r i n g  t e m p e r a -  
t u r e s .  A f t e r  s i n t e r i n g  a t  130OOC and  
l o w e r ,  b o n d i n g  o f  t h e  3 0 %  by v o l u m e  
( - 2 0 0 ,  +325 mesh)  UO2-7O% ( - 3 2 5  m e s h )  
t y p e - 3 0 2  s t a i n l e s s  s t e e l  m i x t u r e  u s e d  
w a s  v e r y  p o o r ,  w h e r e a s  t h e  s a m p l e s  
s i n t e r e d  a t  136OoC o r  h i g h e r  s h o w e d  
c o n s i d e r a b l e  t e n a c i t y  e v e n  on b e n d i n g .  

T h e  f o u r  s a m p l e s  shown i n  F i g ,  5 6  
w e r e  s i n t e r e d  a t  1 3 0 0 ,  1 3 2 5 ,  1 3 6 0 ,  
and  138S°C, r e s p e c t i v e l y .  The powder  
m i x t u r e  was p l a c e d  on  t h e  b a c k i n g  a n d  
l e v e l e d  t o  a p p r o x i m a t e l y  0 . 0 3 0  i n ,  i n  
t h i c k n e s s .  R e t e n t i o n  o f  t h e  p o w d e r  
b e c a m e  s u c c e s s i v e l y  p o o r e r  a s  t h e  
s i n t e r i n g  t e m p e r a t u r e  was l o w e r e d .  I n  
a n  e f f o r t  t o  c o n s o l i d a t e  t h e  p o w d e r  
l a y e r ,  t h e  c o m p o s i t e s  were r o l l e d  t o  
a 40% r e d u c t i o n  i n  a r e a  a n d  h e a t e d  t o  
125OOC f o r  30 m i n u t e s ,  T h e s e  s a m p l e s  
a r e  a l s o  i l l u s t r a t e d  i n  F i g ,  56. 

S i n t e r i n g  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
c a u s e d  t r a n s f o r m a t i o n  o f  some o f  t h e  
a u s t e n i t e  t o  d e l t a  f e r r i t e ,  w h i c h  
a p p e a r e d  a s  n e e d l e - l i k e  c r y s t a l s  i n  

t h e  t y p e - 3 0 2  s t a i n l e s s  s t e e l  m a t r i x  
and  a s  a b a n d  a b o u t  i n d i v i d u a l  g r a i n s  
o f  t h e  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l .  
The  l a t t e r  d i s t r i b u t i o n  o f  t h e  f e r r i t e  
m i g h t  b e  e x p e c t e d  t o  l e a d  t o  a p r e f -  
f e r e n t i a l  g r a i n  boundary  a t t a c k  i f  t h e  
b a c k i n g  w e r e  s u b s e q u e n t l y  e x p o s e d  t o  
one  o f t h e  c o o l a n t s  o f  c u r r e n t  i n t e r e s t .  
The  p r e s e n c e  o f  t h e  m a g n e t i c  p h a s e  i n  
t h e  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  w a s  made 
e v i d e n t  by p l a c i n g  a d r o p  o f  a n  aqueous  
s u s p e n s i o n  o f  a c o l l o i d a l  i r o n  com- 
p o u n d  o n  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  m e t a l l o -  
g r a p h i c  s p e c i m e n s  a n d  t h e n  e x p o s i n g  
t h e  s a m p l e s  t o  a m a g n e t i c  f i e l d .  

S i n t e r i n g  T i m e .  The s i n t e r i n g -  t i m e  
s t u d y  i n d i c a t e d  t h e r e  was no  a p p r e c i -  
a b l e  i n c r e a s e  i n  t h e  q u a l i t y  o f  t h e  
bond o b t a i n e d  w i t h  s a m p l e s  h e a t e d  f o r  
t imes up t o  2 h r  o v e r  t h a t  f o r  a s ample  
h e l d  a t  t e m p e r a t u r e  f o r  3 0  m i n u t e s .  
D u p l i c a t e  s a m p l e s  f rom t h i s  g roup  were 
a l s o  g i v e n  a 4 0 %  c o l d  r e d u c t i o n  a n d  
r e h e a t e d  t o  125OoC f o r  30 m i n u t e s .  I n  
e v e r y  c a s e  t h e  r o l l e d  a n d  s i n t e r e d  
s a m p l e s  s h o w e d  w e 1  1-  c o n s o l i d a t e d  
s t r u c t u r e s  w i t h  r e l a t i v e l y  s m a l l  
amounts  o f  p o r o s i t y .  The IJO, r e t e n t i o n  
i n  s e v e r a l  i n s t a n c e s  was p o o r  and  t h e  
UO, c o u l d  b e  r e m o v e d  b y  p o l i s h i n g .  
T h e  p o o r  r e t e n t i o n  i s  t h o u g h t  t o  b e  
c a u s e d  b y  p a r t i a l  c r u s h i n g  o f  t h e  
o x i d e  p a r t i c l e s  d u r i n g  r o l l i n g .  

Fuel-Component P a r t i c l e  S i z e .  T h e  
q u a l i t y  o f  hond  b e t w e e n  t h e  m e t a l l i c  
p a r t i c l e s  i n  t h e  p o w d e r  l a y e r  a n d  
b a c k i n g  s h e e t  showed g e n e r a l  i m p r o v e -  
men t  a s  t h e  p a r t i c l e  s i z e  o f  t h e  I J 0 2  
was i n c r e a s e d .  P a r t i c l e  s i z e s  r a n g i n g  
f rom - 1 0 0 , + 1 4 0  mesh t o  - 3 2 5  mesh were 
u s e d ,  T h e  b e t t e r  c o n t i n u i t y  o f  
m e t a l l i c  p a r t i c l e s  w i t h  t h e  l a r g e r  
s i z e s  i s  shown i n  F i g .  57.  B o t h  t h e  
m a t e r i a l  s i n t e r e d  a t  1300°C f o r  45 rnin 
a n d  i t s  t h e  r o l l e d  a n d  r e s i n t e r e d  
c o u n t e r p a r t  a r e  i l l u s t r a t e d  i n  t h e  
f i g u r e .  C o l d  r o l l i n g  f o l l o w e d  b y  
r e h e a t i n g  a t  1 2 5 0 ° C  r e s u l t e d  i n  
c o n s i d e r a h l e  c o m p a c t i n g ,  a s  shown i n  
F i g .  5 7 ,  
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t--, F i g .  56. E f f e c t  of Sintering Temperature on Loose Powder Bonding. S i n t e r e d  45 m i n u t e s .  ( a )  A s  \o 
s i n t e r e d ,  ( b )  C o l d  r o l l e d  to 40% reduction i n  a r e a  a n d  r e s i n t e r e d  3 0  m i n  a t  1 2 5 0 ° C .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE P O ,  1 9 5 2  

S u r f a c e  P r e P a r a t i o n .  C o n t r a r y  t o  
t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  w i t h  s a m p l e s  
s i n t e r e d  at, t h e  M i c r o - l l e t a l l i c  Corpo-  
r a t i o n  p l a n t ,  s u r f a c e  p r e p a r a t i o n  o f  
t h e  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  s h e e t  
h a d  l i t t l e  e f f e c t  o n  t h e  d e g r e e  o f  
b o n d i n g  t o  t h e  p o w d e r  l a y e r .  Some 
s m a l l  b e n e f i t  may h a v e  b e e n  o b t a i n e d  
i n  r o u g h e n i n g  by  s a n d  b l a s t i n g  o r  hy 
u s i n g  a n n e a l e d  a s -  r e c e i v e d  s t o c k  a s  
opposed  t u  e l c c t r o p o l j  s h e d  s h e e t .  

S i n t e r i n g  Under Load. Samples  w e r ~  
l o a d e d  d u r i n g  s i n t e r i n g  w i t h  s t , ee1  
w e i g h t s  t o  o b t , a i n  u n i t ,  p r e s s u r e s  o f  
1 / 2  t o  5 p s i ,  C r o s s  s e c t i o n s  o f  t h e s e  
s a m p l e s  i n d i c a t e d  t h a t  n o  g r o s s  
i m p r o v e m e n t s  w e r e  e E f e c t e d  b y  t h e  
maximum l o a d i n g  u s e d ,  

CONTROL R05 E A B R I C A T X O N  

S e v e r a l  i m p o r t a n t  d r a c i s i o n s  h a v e  
h e e n  r e a c h e d  c o n c e r n i n g  m a t e r i a l s  t o  
be u s e d  i n  t h e s e  r o d s ,  and f a b r i c a t i o n  
o f  t h e  c o m p o n e n t s  h a s  b e g u n .  A f t e r  
c o n s i d e r i n g  t h e  a v a i l a b i l i t y  o f  s t o c k  
f o r  t h e  c a n s  a n d  t h e  t i m e  s c h e d u l e ,  
i t  was d e c i d e d  t o  make t h e  c a n s  f r o m  
t h e  t y p e s - 3 1 6  and  - 3 0 4  s t a i n l e s s  s t e e l  
t u h l n g  o n  h a n d .  ' ]These s t e e l s  a r e  
a d m i t t e d l y  n o t  t h e  l e s t  m a t e r i a l s  f o r  
c o m p a t i h x  l i  t y  w i t h  b o r o n  c a r b i d e  anti 
p e r h a p s  n o t  t h e  b e s t  f r o m  t h e  s e l f -  
w e l d i n g  v i e w p o i n t ;  h o w e v e r ,  t h e  d e l a y  
n e c e s s a r y  t o  ob t , a in  t h e  more d e s i r a b l e  
t y p e - 4 3 0  s t a i n l e s s  s t e e l  t u b i n g  i s  
p r o h i b i t i v e .  T h e  c a n s  a r e  b e i n g  
f a b r i c a t e d  by t,he Y -  1 2  S h o p s ,  a n d  t h e y  
w i l l  h e  l o a d e d  w i t h  s l u g s  a n d  b r a L e d  
w i t h  Colomonoy N i c r o b r a z  1)y t h e  Weld ing  
Group. 

S a f t : t y  Rod S l u g s .  The  s a f e t y  r o d  
s l u g s  a r e  b e i n g  f a b r i c a t e d  b y  h o t  
p r e s s i n g  an  i r o n - b o s o n  c a r b i d e  m i x t u r e  
c o n t a i n i n g  5 6 %  b y  w e i g h t  ( 8 0 %  b y  
v o l u m e )  b o r o n  c a r b i d e .  T h e  m i x t u r e  
was  s e l e c t e d  a s  a n  a l t e r n a t e  t o  p u r e  
bo ron  c a r b i d e  b e c a u s e  t h e  l a t t e r  o f f e r s  
s p e c i a l  f a b r i c a t i o n  p r o b l e m s  arid i s  

c o n s i d e r a b l y  m o r e  e x p c n s i v r .  r *  I h e  
s l u g s  a r e  p r e p a r e d  f rom b o r o ~ i  c a r h i t i e  
Lhat  h a s  Leen m i l i e t l  16  hr i n  a s t e e l  

m L l l  w i t h  s t e e l  b a l l s  and b l e n d e d  8 h r  
with t h e  r e q u i s i t e  amount o f  -325  mc*sl.l 
i r o n  p o w d e r ,  T h e  t n i x t u r t ~  i s  t h e n  
f a b r i c a t e d  by h o t  p r e s s i n g  at 152O"C: 
a n d  2500 p s i .  Enough  s l u g s  t o  p r e p a r e  
o n e  s a f e t y  r o d  h a v e  b e e n  p r e s s e d  w i t h  
l i t t l e  t l i  f f i c u l t y ,  Crackxng o f  t h e  
s a m p l e s  b e c a u s e  o f  t h e  d i f f e r e n c c  i n  
t h e r m a l  e x p a n s i o n  o f  t h e  i r o n - b o r o n  
c a r b i d e  c o m p a c t  a n d  t h c  g r a p h ~ t e  
m a n d r e l  w a s  ovc-rcottie b y  c j e c t  i iig t h e  
m a n d r e l  a t  t e m p e r a t u r r .  Thc~  p r e s s e d  
p a r t s  k a v r l  d e n s a t i e s  o f  2 . 8 0  g / c c  

( a b o u t  8 0 %  o f  t h e o r e t i c a l )  a n d  w i l l  
b e  h r o u g h i  w i t h i n  a c c c p t a b l e  dsmen-  
s i on a 1 t o  1 e c a n c  e s by g r i n d  a 11 g I 

Four  s l u g s  l e s s  t h a n  f u l l  s i z e  h a v e  
been  p r e s s e d ,  c a n n e d ,  and  L r s z e d ;  t ,wo 
i n  t ,ype-30% a n d  t w o  i n  t y p e - 3 1 6  s t a i n -  
l e s s  s t e e l .  One c a n  o f  e a c h  n i a t e r i d l  
was s e c t i o n e d  a n d  e x a m ~ n e d  a f t e r  t h e  
! . ) r a z i n g  c y c l e .  T h e r e  a p p e a r e d  t o  be  
no a p p r e c i a b l e  i n t e r a c t , i o n  be tween  t h e  
c e r m e t  i n s e r t  and  t h e  c o n t a i n e r .  The 
o t h e r  t w u  s a m p l e s  were  h e l d  f o r  1 0 0  h r  
a t  8 1 5 ° C  b e f o r e  o p e n i n g  f ~ r  a x a m i -  
n a t i o n .  I n  each  o f  t h e s e  a t h i n  i l a le r  
o f  a whi t ,e ,  c r y s t a l l ~ n e  compound t h a t  
was s l i g h t l y  s o l u b l e  in hot ,  w a t e r  w a s  
f o u n d  o n  t h e  i n s i d e  s u r f a c e  o f  t h e  
c o n t a i n e r .  T h e  w h i t e ,  c t y s t a l l i n e  
compound was  p r e s e n t  i n  g r e a t e r  con-  
c e n t r a t i o n  a t  p o i n t s  w e t  b y   he 
N i c r o h r a z .  E f f o r t s  a r e  hcbing made t o  
e s t a b l i s h  t h e  i d e n t i t y  ~f t h e  compound 
by x - r a y - d i f f r a c t i o n  t fachnj  q u e s .  

Regulating Rod SIpiga~. ';4'he r e q u i r e -  
m e n t s  f o r  t h c  r e g u l a t i n g  ( s h i m )  r o d  
a r e  s o m e w h a t  d i f f e r e n t ,  For t h i s  
p u r p o s e  a small amount  o f  b o r o n  ( 3  t o  
1.2.5 g )  m u s t  b e  u n i f o r m l y  d i s p e r s e d  
i n  a m a t e r i a l  r e l a t i v e l y  t r a n s p a r e n t ,  

b y  1 / 2 - i r a , - t i i a  s l u g  w a s  made  b y  h o t  
p r e s s i n g  a m i x t u r c h  ce tmposed  o f  9 9 %  
g r a d e  3 8 - 5 0 0  A l , O ,  p l u s  0 .  17% B,C at, 
a t  1 7 5 0 ° C  i n  i3 g r a p h i t e  d i e  u n d e r  a 

Lo n e u t r c b n s ,  s u c h  a s  t Z I , O , .  A 1 - i n s  
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p r e s s u r e  o f  2 5 0 0  p s i .  M e t a l l o g r a p h i c  
e x a m i n a t i - o n  r e v e a l e d  t h a t  t h e  t w o  
m a t e r i a l s  a r e  c o m p a t i b l e .  A s e c o n d  
s l u g  c o n t a i n i n g  0 . 7 4 %  by w e i g h t  o f  
- 3 2 5  mesh  U,C,  p r e p a r e d  by  t h e  same 
t e c h n i q u e ,  had  a d e n s i t y  o f  3 . 4 5  g / c c  
( 8 6 %  o f  t h e o r e t i c a l )  a n d  p o s s e s s e d  
s a t  i s f ac  t o r y  ph y s i c a 1 p r o  p e r t i e s . 'The 
c o m p o s i t i o n  o f t h i s  compact  c o r r e s p o n d s  
c l o s e l y  t o  t h a t  of  m a t e r i a l  t o  be  u s e d  
i n  t h e  " h i g h - 0 , C  c o n t e n t "  r e g u l a t i n g  
rod.  

MECHANICAL TESTING QF MATERIALS 

R .  U. O l i v e r  C. W. Weaver 
D. A. D o u g l a s  J .  W.  Woods 

Me t a1  1 u r g y  D i  v i s i  o n  

T h e  i n s t a l l a t i o n  o f  f a c i l i t i e s  f o r  
s t r e s s - r u p t u r e  t e s t i n g  i n  l i q u i d  
m e t a l s  a n d  f u s e d  s a l t s  i s  c o m p l e t e .  
T h e  t , e s t i n g  m a c h i n e s  w e r e  c a l i b r a t e d  
w i t h  a s t a n d a r d -  s h e e t  t e s t  s p e c i - m e n  
o n  w h i c h  SR-4  s t r a i n  g a g e s  h a d  b e e n  
mounted,  arid t h i s  spec imen  i n  t u r n  was 
c a l i b r a t e d  a g a i n s t  a s t a n d a r d  p r o v i n g  
r i n g .  T h e  t e s t i n g  c h a m b e r s  w e r e  
o r i g i n a l l y  d e s i g n e d  t o  c o n t a i n  s o d i u m  
o r  o t h e r  l o w - m e l t i n g - p o i n t  m a t e r i a l s .  
Wi th  t h e  c h a n g e  i n  t h e  p rogram and t h e  
n e e d  f o r  d a t a  f r o m  t e s t s  u s i n g  t h e  
h i g h e r  m e l t i n g  f u s e d  f l u o r i d e s ,  a f ew 
m i n o r  d e s i g n  c h a n g e s  h a d  t o  be  made .  
C o n t a i n e r s  t o  c h a r g e  a n d  e m p t y  t h e  
t e s t i n g  c h a m b e r s  h a v e  b e e n  d e s i g n e d  
a n d  a r e  b e i n g  c o n s t r u c t e d  o f  I n c o n e l .  
These  c o n t a i n e r s  a r e  d e s i g n e d  t o  a l s o  
f i t  t h e  a p p a r a t u s  u s e d  t o  p r o d u c e  t h e  
f l u o r i d e  m i x t u r e s .  T e s t i n g  w i l . 1  b e  
s t a r t e d  s h o r t l y  a f t e r  t h e  f i r s t  l o t  
o f  f l u o r i d e  m i x t u r e  i s  r e c e i v e d ,  

The  p r i m a r y  p u r p o s e  o f  t h e s e  t e s t s  
w i l l  be  t o  s t u d y  t h e  e f f e c t  o f  s t r e s s -  
c o r r o s i o n o n  t h e  c r e e p  r a t e  and  s t r e s s -  
r u p t u r e  l i f e  o f  t h e s e  m a t e r i a l s .  Bo th  
I n c o i i e l  a n d  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
a r e  b e i n g  t e s t e d  i n  t h e  new m a c h i n e s  
i n  a n  a r g o n  a t m o s p h e r e  i n  t h e  s a m e  
s t r e s s  r a n g e s  a s  t h e y  were  p r e v i o u s l y  

t e s t e d  i n  t h e  o l d  m a c h i n e s .  A com- 
p a r i s o n  o f  t h e s e  t w o  s e t s  o f  d a t a  will 
e s t a b l i s h  t h e  e f f e c t s  o f  t h e  i n h e r e n t  
v a r i a b l e s  o f  t h e  new t e s t i n g  s y s t e m s ,  
a n d  t h u s  t h e  r e s u l t s  o f  t h e  c o r r o s i v e  
a c t i o n  c a n  be s t u d i e d .  

S t r e s s - R u p t u r e  T e s t a  i n  A r g o n .  B o t h  
f i n e -  a n d  c o a r s e - g r a i n e d  I n c o n e l  
s p e c i m e n s  a r e  b e i n g  t e s t e d  a t  s t r e s s e s  
f r o m  1 5 0 0  t o  4 5 0 0  p s i  i n  a r g o n  a t  
815OC. The  e x p e c t e d  t e s t  d u r a t i o n  i n  
t h i s  s t r e s s  r a n g e  i s  f r o m  8 0 0  t o  
3000 h o u r s .  Upon c o m p l e t i o n  o f  t h e s e  
t e s t s ,  r e v i s e d  d e s i g n  c u r v e s  w i l l  b e  
c o m p i l e d ,  A s h o r t  s e r i e s  o f  t e s t s  a t  
8 1 5 O C  i n  a i r  a r e  b e i n g  i n i t i a t e d  t o  
o b t a i n  d a t a  f o r  a c o m p a r i s o n  o f  t h e  
e f f e c t s  o f  o x i d a t i o n  a n d  f l u o r i d e  
a t t a c k  o n  t h e  c r e e p  r a t e  and  r u p t u r e  
l i f e .  

Type -316  s t a i n l e s s  s t e e l  s p e c i m e n s  
a r e  b e i n g  t e s t e d  i n  a r g o n  i n  b o t h  t h e  
o l d  and  t h e  m o d i f i e d  t e s t  c h a m b e r s  a t  
5300 ,  5 8 0 0 ,  6 3 0 0 ,  6 8 0 0 ,  and  7300 p s i .  
T h e s e  d u p l i c a t e  s e t s  o f  d a t a  w i l l  
s e r v e  t o  c o r r e l a t e  t h e  w o r k  i n  t h e  
t w o  t y p e s  o f  t e s t i n g  c h a m b e r s  a n d  
w i l l  f u r n i s h  d a t a  f o r  a d e s i g n  c u r v e  
f o r  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  t e s t e d  
i n  a r g o n ,  

S t r e s s - C o r r o s i o n  T e s t s  (G. M. 
A d a m s o n ,  K .  W .  R e b e r ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n )  P r e l  i m i n  a r y  e x p  e r i m e n t s  
t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t  o f  f l u o r i d e  
c o r r o s i o n  on t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  
o f  s t r u c t u r a l  m e t a l s  h a v e  c o n t i n u e d  
i n  t h e  c r u d e  a p p a r a t u s  c u r r e n t l y  
a v a i l a b l e  p e n d i n g  t h e  i n s t a l l a t i o n  o f  
more s e n s i t i v e  e q u i p m e n t .  B o t h  s t r e s s -  
r u p t u r e  a n d  t u b e - b u r s t  t e s t s  w e r e  
c a r r i e d  o u t  d u r i n g  t h i s  p e r i o d .  

T h e t u b e - b u  1's t t e s t s h a v  e b e  e n 
d e s c r i h e d  i n  p r e v i o u s  r e p o r t s ;  however ,  
i t  s h o u l d  b e  n o t e d  t h a t  t h e s e  t e s t s  
a r e  d e s i g n e d  t o  y i e l d  h o o p  s t r e s s -  
r u p t u r e  d a t a .  ' T a b l e  2 1  i s  a summary 
o f  t h e  d a t a  o b t a i n e d  by i m m e r s i n g  t h e  
s p e c i m e n  u n d e r  t h e  d e s i r e d  s t d r e s s  i n  

13 6 



NaF-KF-LiF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 .  5 -  I. 1 
mole % I  a t  1500'F. 

STRESS 
( p s 1 )  

1200 
1600 
2 135 
2030 
2 490 

The s t ress -  r u p t u r e  a p p a r a t u s  t r a n s -  
m i t s  a d e a d - l o a d  s t r e s s  t o  t h e  spec imen  
b y  means o f  a l e v e r  arm and  a b e l l o w s  
a r r a n g e m e n t .  A t h i n  f l a t  s p e c i m e n  i s  
s u b j e c t e d  t o  a t e n s i l e  s t r e s s  w h i l e  
i m m e r s e d  i n  a b a t h  a t  t h e  d e s i r e d  
t e m p e r a t u r e .  F o r  a l l  t h e s e  t e s t s  a 
b a t h  o f  NaF-KF-LiF-UF,, h e l d  a t  1500°F 
w a s  u s e d .  T h e  d a t a  o b t a i n e d  a r e  
t a b u l a t e d  i n  T a b l e  2 2 .  T h e  t h i r d  

HOURS TO RUPTURE 
I n  I n c o n e l  I n  T y p e - 3 1 6  S t a i n l e s s  S t e e l  

100 0 * 
1000* 

6 8 %  

880 
128 

FOR PERIOD ENDfNG JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

STRESS ( p s i )  

HOURS TO RUPTURE 
In N a F - K F -  LiF-UF, I n  Argon  A t m o s p h e r e  

INCREASE IN 
DIAMETER ( W )  

12 ,500  
1 0 , 0 0 0  
7 , 5 0 0  

5 , 0 0 0  
4 ,000  

1 . 7  

6 . 5  6 
20 19 
3 1  80 
2 1 . 5  
14.5 

575(  4 )  270 
661(  b ,  430 

0 . 7  
2.8 

I 2 ,8  

2 . 2  

' D i d  n o t  r u p t u r e .  

( ' ) T e s t  a p p a r a t u s  f a i l e d  b e f o r e  r u p t u r e .  

( b ) S p e c i n e n  r u p t u r e d  i n  w e l d  a r e a  o f  g r i p  r a t h e r  t h a n  i n  t e s t  s e c t l o n ,  

13 7 
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CONE-ARC WELDING 

P.  P a t r i a r c a  G.  M.  S l a u g h t e r  
Met a1 l u r g y  D i v i s i o n  

I t  was f o u n d  d e s i r a b l e  t o  d e t e r m i n e  
t h e  a p p l i c a b i l i t y  o f  c o n e - a r c  w e l d i n g  
t e c h n i q u e s  t o  f a b r i c a t i o n  o f  t u b e -  t o -  
h e a d e r  j o i n t s  i n  h e a t  e x c h a n g e r s .  
T h i s  s t u d y  was  g i v e n  p r e c e d e n c e  o v e r  
t h e  l o n g - r a n g e  a p p r o a c h  o f  d e t e r m i n i n g  
t h e  i n d i v i d u a l  a n d  c o m b i n e d  e f f e c t s  
o f  t h e  v a r i o u s  c o n e - a r c  w e l d i n g  
p r o c e s s  v a r i a b l e s .  H o w e v e r ,  t h e  
v a r i a b l e s ,  s u c h  a s  a r c  t i m e ,  a r c  
c u r r e n t ,  a n d  e l e c t r o d e  g a p  d i s t a n c e ,  
h a v e  b e e n  e x t e n s i v e l y  t e s t e d  o n  
m a t e r i a l s  a n d  g e o m e t r i e s  a p p l i c a b l e  
t o  h e a t  e x c h a n g e r  d e s i g n s .  One h e a t  
e x c h a n g e r  w a s  f a b r i c a t e d ,  a n d  t h e  
f a b r i c a t i o n  o f  t e s t  a s s e m b l i e s  b y  
c o n e - a r c  w e l d i n g  w i l l  c o n t i n u e .  
H o w e v e r ,  s t u d i e s  t o  e v a l u a t e  t h e  
f u n d a m e n t a l  e f f e c t s  o f  t h e  c o n e - a r c  
w e l d i n g  v a r i a b l e s  w i l l  r e c e i v e  c o n -  
c u r r e n t  a t t e n t i o n  i n  f u t u r e  w o r k .  
E q u i p m e n t  u s e d  f o r  c o n e - a r c  w e l d i n g  
e x p e r i m e n t s  w a s  d e s c r i b e d  p r e v i -  
o u s l y .  ( ) 

E f f e c t  of W e l d i n g  Conditions. A 
s e r i e s  o f  h e a d e r s  w e r e  f a b r i c a t e d  
t o  c o n f o r m  t o  a c l o s e - p a c k e d  t u b e  and  
h o l e  a r r a n g e m e n t  i n  a c i r c u l a r  h e a d e r ,  
The  h e a d e r  m a t e r i a l  u s e d  was t y p e - 3 0 4  
s t a i n l e s s  s t e e l  s h e e t  1 /8  i n .  t h i c k .  
N i n e t e e n  t u b e  h o l e s  w e r e  d r i l l e d  t o  
r e c e i v e  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
t u b i n g ,  0 , 1 0 0  i n .  O D  w i t h  0 , 0 1 0 - i n .  
w a l l  t h i c k n e s s .  T h e  b a s i c  p a t t e r n  
w a s  a n  e q u i l a t e r a l  t r i a n g l e  w i t h  a 
t u b e  h o l e  a t  e a c h  a p e x .  E a c h  t u b e  
was 0 , 1 0 0  i n .  , o r  o n e  d i a m e t e r ,  f r o m  
i t s  n e a r e s t  n e i g h b o r .  T u b e - h o l e  t o  
h e a d e r - e d g e  d i s t a n c e s  w e r e  i n i t i a l l y  
c h o s e n  a s  0 .050 i n .  b u t  were  i n c r e a s e d  
i n  s u b s e q u e n t  e x p e r i m e n t s  t o  0 . 1 0 0  

( 3 ) ~  i r c r a f t  ~ u c  l e  a r  P r o p u  I S  i o n  P r o ]  e c  t Q u a r t e r  ly 
P r o g r e s s  R e p o r t s  f o r  P c r i a d s  E n d i n g  D e c e m b e r  10, 
1 9 5 1 ,  ORNL-1170, p .  1 3 2 ;  M a r c h  10. 1952. ORNL- 
1 2 2 7 ,  p .  1 4 2 .  

i n c h .  S u i t a b l e  w e l d i n g  c o n d i t i o n s  
were c h o s e n  i n d i v i d u a l l y  by e x p e r i m e n t  
b e f o r e  b e i n g  a p p l i e d  t o  a 1 . 9 - h o l e  
h e a d e r  a s s e m b l y  f o r  a c o n s i s t e n c y  
e v a l u a t i o n ,  

F i g u r e  58 i l l u s t r a t e s  a s e r i e s  o f  
t y p i c a l  t u b e -  t o -  h e a d e r  c o n s i s t e n c y  
d e t e r m i n a t i o n s .  E a c h  h e a d e r  w a s  
f a b r i c a t e d  by u s i n g  a d i f f e r e n t  w e l d i n g  
c o n d i t i o n ,  a s  s e t  f o r t h  i n  T a b l e  2 3 ,  
t o  i l l u s t r a t e  t h e  f l e x i b i l i t y  o f  t h e  
cone -  a r c  p r o c e s s .  

C o n e - a r c  w e l d s  w i t h i n  t h e  l i m i t s  o f  
t h e  m a t e r i a l  a n d  j o i n t  d e s i g n  o f  t h i s  
i n v e s t i g a t i o n  may be  made o v e r  a r a n g e  
o f  w e l d i n g  c o n d i t i o n s .  A l t h o u g h  t h e  
w e l d s  i l l u s t r a t e d  b y  F i g .  58 a n d  
T a b l e  23 a r e  n o t  r e p r e s e n t a t i v e  o f  a 
s y s t e m a t i c  s t u d y ,  t h e i r  e x a m i n a t i o n  
r e v e a l s  t r e n d s  t o b e  v e r i f i e d  by f u t u r e  
work .  I t  a p p e a r s  f r o m  c o m p a r i s o n  o f  
t h e s e  w e l d s  t h a t  t h e  p r i m a r y  e f f e c t  o f  
s h o r t e n i n g  t h e  a r c  d i s t a n c e  i s  t o  
r e c e s s  t h e  c o n e -  a r c  w e l d .  A 1  t h o u g h  
w e l d s  a ,  b ,  and  c i l l u s t r a t e  t h e  com- 
p a r a b l e  n e t  e f f e c t  o f  i n c r e a s i n g  

Fig. 5 8 .  Typical Cone-Arc W e l d s .  
F o r  d e s c r i p t i o n  o f  t h e  w e l d i n g  c o n -  
d i t i o n s  f o r  e a c h  o f  t h e s e  s a m p l e s  s e e  
T a b l e  23. 
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HEADER D E S I G N A T I O N  
( R e f .  to Fig. 58) 

TABLE 23 

’ISTANCE ARC CURRENT ARC TIME 
( a m p  1 ( s e e )  T I P  TO PLANE OF WORK 

(in. 1 

Cone-Are Welding C o n d i t i o n s  f o r  Tube-to-Header J o i n t s  

a 

b 

C 

d 

e 

f 

0.020 64  

0 .050  60 
0.040 70 
0 .100  70 
0.100 84 
0.050 60 

1 . 5  
1 . 8  

1 .2  
2.0 
1 . 4  
1.8 

c u r r e n t  w i t h  a c o r r e s p o n d i n g  d e c r e a s e  
i n  a r c  t i m e ,  i t  i s  n o t  b e l i e v e d  p o s s i b l e  
t o  d e t e r m i n e  t h e s e  e f f e c t s  o n v a r i a b l e s  
s u c h  a s  w e l d  p e n e t r a t i o n  w i t h o u t  
t h o r o u g h  met  a1 l o g r a p  h i c  e x a m i n a t i o n ,  
Welds d a n d  e i l l u s t r a t e  t h e  combined  
e f f e c t s  o f  f u r t h e r  i n c r e a s i n g  a r c  
l e n g t h ,  a r c  c u r r e n t ,  and  a r c  t i m e  - a 
c o n d i t i o n  i s  r e a c h e d  t h a t  i n d i c a t e s  
s u p e r f l u o u s  w e l d i n g .  T h i s  i s  a p p a r e n t  
by o b s e r v i n g  t h e  r e l a t i v e l y  l a r g e  w e l d s  
a n d  t h e  t e n d e n c y  t o  f o r m  a r o s e t t e  
p a t t e r n  on  t h e  h e a d e r  e d g e s .  The  h e a t  
f l o w  p a t t e r n ,  t h e  u n i f o r m i t y  of which  
s e e m s  t o  b e  a n  i m p o r t a n t  v a r i a b l e  i n  
c o n e - a r c  w e l d i n g ,  a p p e a r s  t o  h a v e  b e e n  
d i s t o r t e d  on  p r o l o n g e d  h e a t i n g .  I t  may 
be n o t e d  t h a t  t h e  o u t e r  h o l e s  o f h e a d e r s  
e and  f do n o t  c o n t a i n  w e l d e d  t u b i n g .  
T h e  t u b e - p e r i p h e r y  t o  h e a d e r - e d g e  
d i s t a n c e  i n  t h i s  c a s e  was (6,050 i n c h ,  
T h i s  d i s t a n c e  was f o u n d  t o  u p s e t ;  t h e  
u n i f o r m i t y  o f  t h e  h e a t  f l o w  p a t t e r n  and 
w e l d i n g  c o n d i t i o n s  w e r e n o t  f o u n d  which  
would g i v e  s a t i s f a c t o r y  w e l d s .  

T h e r e  i s  a t e n d e n c y  f o r  a n  a r c  t h a t  
i s  t e r m i n a t e d  i n s t a n t a n e o u s l y  w i t h o u t  
a c u r r e n t  t a p e r  t o  l e a v e  a c r a t e r .  
E x a m i n a t i o n  o f  t h e  p e r i p h e r y  o f  c o n e -  
a r c  w e l d s  r e v e a l s  a s m a l l  s p o t  t h a t  i s  
c h a r a c t e r i z e d  b y  a s m a l l  a m o u n t  o f  

s c a l e .  T h e  e x t e n t  o f  t h e s e  c r a t e r s  
i n d i c a t e s  t h a t  p o r o s i t y  due  t o  c r a t e r i n g  
i s  n o t  a s e r i o u s  p r o b l e m .  H o w e v e r ,  
t h e  p r e s e n c e  o f  a s i n g l e  p r o n o u n c e d  
c r a t e r  on  t h e  c o n e - a r c  w e l d  p e r i p h e r y  
t e n d s  t o  c o n f i r m  t h e  b e l i e f  t h a t  t h e  
c o n e - a r c  may be  a s i n g l e ,  r o t a t i n g - a r c  
beam. 

Heat Exchanger A s s e m b l y .  C o n e - a r c  
w e l d i n g  a s  a p p l i e d  t o  a h e a t  e x c h a n g e r  
a s s e m b l y  i s  i l l u s t r a t e d  i n  F i g .  5 9 ,  
T h i s  p h o t o g r a p h  s h o w s  o n e  e n d  o f  an 
I n c o n e l  c o u n t e r f l o w  h e a t  e x c h a n g e r  
c o n s i s t i n g  o f  5 2  t u b e s ,  0 . 1 5 0  i n ,  
OD w i t h  0 , 0 2 5 - i n ”  w a l l  t h i c k n e s s ,  
c o n e - a r c  w e l d e d  i n t o  a c y l i n d r i c a l  
I n c o n e l  h e a d e r ,  3 i n .  ID w i t h  1 / 8 - i n .  
w a l l  t h i c k n e s s .  A t o t a l  o f  104  w e l d s  
( t h e  o t h e r  end o f  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  
i s  i d e n t i c a l  t o  t h e  o n e  i l l u s t r a t e d ) ,  
were  m a d e  b y  u s i n g  t h e  f o l l o w i n g  
c o n d i  t i o n s  : 

Arc c u r r e n t  

Arc time 

E l e c t r o d e  

D i s t a n c e  from elsc- 
t r o d e  t o  p l a n e  o f  
work 

Shielding gaa - 
a r g o n  

102 amp 

2 sec 

3 / 3 2 - i n .  - d i n  t h o r i a t e d -  
t u n g a t e n ,  p o i n t e d  

0.165 io. 

30 c f h  
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F i g .  59 .  One End o f  A c o n e - A r c -  
Welded I n c o n e l  Heat E x c h a n g e r  A s -  
sembly. 

T E S T S  O F  B R A Z I N G  ALLOYS 

P. P a t r i a r c a  G. M. S l a u g h t e r  
Met a 1  1 u r g y  D i  v i s i o n  

The  p r i m a r y  o h j e c t i v e  o f  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  b r a z i n g  a l l o y  i n v e s t i g a t i o n  
d u r i n g  t h e  p a s t  few months  h a s  been  t o  
s c r e e n  b r a z i n g  a l l o y s  f o r  a i r c r a f t  
r e a c t o r  a p p l i c a t i o n s  by  u s i n g  f l o w -  
a b i l i t y  and  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  i n  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a n d  N a F - K F - L i F - U F 4  
f u e l  m i x t u r e .  A f t e r  t h e s e  p r e -  
1 i m i n  a r y  i n v e s t i g a t i o n s ,  p r n m i  s i n g  
a l l o y s  c a n  b e  f u r t h e r  s t u d i e d  i n  
p h y s i c a l  p r o p e r t y  t e s t s  s u c h  a s  b u t t -  
t e n s i l e  t e s t s  ( a t  b o t h  room and e l e v a t e d  
t e m p e r a t u r e s ) ,  e l e v a t e d -  t e m p e r a t u r e  
c r e e p  t e s t s ,  dynamic  c o r r o s i o n  t e s t s ,  
a n d  r o o m -  a n d  e l e v a t e d - t e m p e r a t u r e  
d u c t i l i t y  t e s t s .  S u c h  s c r e e n i n g  
p r o c e d u r e s  s e e m  a p p r o p r i a t e  i n  v i e w  
o f  t h e  l a r g e  n u m b e r  o f  a l l o y s  now 
u n d e r  c o n s i d e r a t i o n .  

In T a b l e  2 4  t h e  r e s u l t s  o f  p r e -  
l i m i n a r y  i n v e s t i g a t i o n s  o f  e i g h t  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  b r a z i n g  a l l o y s  a r e  r e -  
c o r d e d .  S t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  o n  

j o i n t s  b r a z e d  w i t h  some o f  t h e s e  a l l o y s  
a r e  b e i n g  made ,  a n d  t h e  r e s u l t s  w i l l  
be  r e p o r t e d  l a t e r ,  T h e  m e l t i n g  p o i n t s  
o f  t h e  v a r i o u s  a l l o y s  a r e  o n l y  a p p r o x i -  
m a t e  a n d  w i l l  v a r y  s o m e w h a t  s i n c e  
c h e m i c a l  a n a l y s e s  o f  v a r i o u s  h e a t s  o f  
t h e  s a m e  a l l o y  d i f f e r  s l i g h t l y ,  
A l t h o u g h  m o s t  o f  t h e  b r a z i n g  a l l o y s  
t e s t e d  f l o w e d  s a t i s f a c t o r i l y ,  n o n e  
e x h i b i t e d  s a t i s f a c t o r y  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e  i n  s o d i u m  h y d r o x i d e  I 
N i c r o b r a z ,  6 0 %  I'd-40% N i  ( w i t h  a n d  
w i t h o u t  a 3% Si a d d i t i o n ) ,  and 64% Ag- 
33% Pd-3%Mn were  t h e  o n l y  a l l o y s  n o t  
s e v e r e l y  a t t a c k e d  by t h e  f l u o r i d e  f u e l  
N a F - K F - L i F - U F 4  ( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 .  5 - 1 .  1 
mo l e  %). 

A t  t h e  p r e s e n t  t i m e ,  s t a t i c  t e s t s  
on  A n i c k e l  j o i n t s  b r a z e d  w i t h  p r o m i s i n g  
a l l o y s  a r e  b e i n g  c o n d u c t e d .  I t  i s  
h o p e d  t h a t  b e t t e r  r e s i s t a n c e  o f  t h e  
b r a z i n g  a l l o y s  t o  c o r r o s i o n  by sod ium 
h y d r o x i d e  c a n  b e  o b t a i n e d ,  s i n c e  
n i c k e l  i s  a t t a c k e d  o n l y  s l i g h t l y  by 
NaOH - t h i s  niay n o t  h o l d  t r u e  w i t h  
t h e  i n t r o d u c t i o n  o f  a b i m e t a l l i c  
sys t em.  

N i e r o b r a z .  S t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  
o f  N i c r o b r a z e d  j o i n t s  o n  I n c o n e l  a n d  
t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  i n  b o t h  
NaF-KF-LiF-UF4 f u e l  m i x t u r e  and  NaOH 
f o r  1 0 0  h r  a t  1500 'F  h a v e  b e e n  com- 
p l e t e d .  P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  c o r r o s i o n -  
t e s t e d ,  N i c r o b r a z e d ,  I n c o n e l  j o i n t s  
were p r e s e n t e d  i n  a p r e v i o u s  r e p o r t .  ( 4  ) 
N i c r o b r a z e d  s p e c i m e n s  o f  t y p e - 3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  t , e s t e d  i n  b o t h  t h e  
f l u o r i d e  m i x t u r e ,  NaF-KF-LiF-UF4 , a n d  
NaOIl a r e  s h o w n  i n  F i g ,  6 0 .  T h e  
f l u o r i d e  b a t h  h a d  a r e l a t i v e l y  m i n o r  
c o r r o s i v e  e f f e c t  o n t h i s  j o i n t ,  w h e r e a s  
t h e  s o d i u m  h y d r o x i d e  w a s  much m o r e  
s e v e r e l y  c o r r o s i v e .  

Manganese-Nickel A l l o y .  The 60% Mn- 
40% N i  a l l o y  was f o u n d  t o  be  e x t r e m e l y  
b r i t t l e  a n d  many b r a z e d  j o i n t s  made  
w i t h  i t  were  s u b j e c t  t o  s e v e r e  c r a c k i n g ,  
T h i s  b r a z i n g  a l l o y  w a s  f o u n d  t o  h a v e  

~ ..... __ __.. . . . 

( 4 ) 0 p .  c i t . ,  O R N L - 1 2 2 7 ,  p .  145-146. 
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TABLE 24 

w a b i l i t y  and Corros ion t. Tests o f  Various Brazing Al loys  Summary of  F 1  

STATIC CORROSION RESULTS 
ON BRAZED 

TYPE-3 16 S T A I N L E S S  STEEL 

STATIC CORROSION RESULTS 
ON BRAZED INCONEL 

APPROXIMATE 
MELTING 

POINT 
(OF) 

BRAZING 
TEMPERATURE 

(OF) 

FLO WABILI TY 
OBSERVATIONS 

BRAZING ALLOY 

I n  NaOA 
I n  Fluoride  

No. 14 
I n  F l u o r i d e  

N o .  1 4  In NaOH 

N i  cro bra z 
(70.17% Ni-13.95% Cr-5.84% 
F e 4 . 5 %  Si-4.92% B) 

1850 2050 Excel len t  Extremely 
severe  

Moderate S l i g h t  at- 
t ack  with 
leaching  
of boron 

Severe 

60% Mn-40% N i  1850 1960 Poor flow, 
cracking 
preva len t  

Severe Severe 

6096 Pd-40% N i  2260 2320 Excel l e n t  No apparent 
a t t ack  

Severe Q 
IXI 
'p m 
ZY w 
0 
U 
B z 
U 
M z 
G, 

t 
c 
2 
B 
c.r 
0 

v 

(60% Pd-BO% Nil + 3% Si 2150 

2100 

2200 Excel len t  Moderate Severe Moderate Severe 

16.5% Cr-lO.O% Si-73.5% N i  2200 

2200 

2200 

Wodera t e  

16,5% Cr-10.0% Si-2.5% 
Mn-71.0% N i  

2 100 Moderate Severe Severe Moderate Severe 

64% Ag-33% P d 3 X  h$l 2130 

2100 

Excel len t  Mode rat  e Severe Very s l i g h t  Severe 

2200 Excel len t  . Severe 75% Ag-20% Pd-5% h 

+ 
Ip 
w 

Severe 
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. / J  . , 
& . ' '  - 

( a )  'Tes ted  i n  NaF-KF-LiF-UF4 

( b )  T e s t e d  i n  NaOH 

F i g .  60 .  Type-316 S t a i n l e s s  S t e e l  J o i n t s  Niersbrazed and S t a t i c  C o r r o s i o n  
T e s t e d  f o r  L O O  h r  a t  1500'~. E t c h e d  w i t h  aqua  r e g i a .  200X. 
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l o w  r e s i s t a n c e  t o  c o r r o s i o n  i n  t h e  
m e d i a  i n  w h i c h  i t  was t e s t e d ;  i t  was 
s e v e r e l y  a t t a c k e d  b y  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e ,  NaF-KF-LiF-UF,,  a n d  NaOH ( a s  
s h o w n  i n  t h e  p r e v i o u s  q u a r t e r 1  y 
r e p o r t ( ' ) ) .  T h e  p o o r  c o r r o s i o n  r e -  
s i s t a n c e  c o u p l e d  w i t h  r e l a t i v e l y  p o o r  
f l o w  p r o p e r t i e s  s e e m  t o  m a k e  t h i s  
a l l o y  u n s u i t a b l e  € o r  c i r c u l a t i n g - f u e l  
r e a c t o r  a p p l i c a t i o n s .  

Palladium-Nickel A l l o y .  The 60% Pd- 
4 0 %  N i  b r a z i n g  a l l o y  h a s  e x c e l l e n t  
f l o w a b i l i t y  p r o p e r t i e s ,  and  t h e  r a t h e r  
l i m i t e d  e x p e r i m e n t a l  d a t a  o b t a i n e d  t o  
d a t e  i n d i c a t e  t h a t  i t  h a s  b e t t e r  t h a n  
a v e r a g e  r e s i s t a n c e  t o  c o r r o s i o n  by t h e  
f l u o r i d e s .  T h e  i n s i g n i f i c a n t  a t t a c k  
o f  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e ,  NaF-KF-LiF-UF4 
o n  a n  I n c o n e l  j o i n t  b r a z e d  w i t h  t h i s  
a l l o y  i s  shown i n  F i g .  6 1 .  I t  c a n  b e  
s e e n  t h a t  i n t i m a t e  b o n d i n g  w i t h  t h e  
b a s e  m e t a l  i s  o b t a i n e d  d u r i n g  b r a z i n g ,  
s i n c e  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  o f  t h e  
b r a l l o y  h a v e  t h e  same o r i e n t a t i o n  
as  t h e  p a r e n t  I n c o n e l  g r a i n s  

T h e  60% Pd-40% N i  a l l o y ,  w i t h  3 %  
s i l i c o n  a d d e d  f o r  i t s  e f f e c t  u p o n  
m e l t i n g - p o i n t  l o w e r i n g ,  was  a l s o  i n -  
v e s t i g a t e d .  T h e  s i l i c o n  a d d i t i o n  
c a u s e d  p h e n o m e n a l  f l o w  t h a t  t r a v e r s e d  
t h e  e n t i r e  l e n g t h  of  a 6 - i n .  j o i n t  and  
even  f l o w e d  up t h e  s c r a t c h e s  However ,  
t h e  room- t e m p e r a t u r e  t e n s i l e  s t r e n g t h  
o f  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  j o i n t s  
b u t t - b r a z e d  w i t h  t h e  a l l o y  w a s  l o w ,  
and  t h e  b r a z e d  j o i n t  w a s  v e r y  b r i t t l e ,  
I n  a d d i t i o n ,  t h e  r e s i s t a n c e  t o  c o r r o s i o n  
i n  t h e  f l u o r i d e s  o f  b r a z e d  I n c o n e l  
j o i n t s  seems t o  h a v e  b e e n  l o w e r e d  
somewhat by t h e  a d d i t i o n  o f  t h e  s i l i c o n  
t o  t h e  60% Pd-40% N i  a l l o y .  

F u r t h e r  a t t e m p t s  t o  l o w e r  t , he  
m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  6 0 %  Pd-40% N i  
a l l o y  b y  t h e  a d d i t i o n  o f  a t h i r d  
component  a r e  b e i n g  made. A 1% b e r y l -  
l i u m  a d d i t i o n  a n d  a 1 0 %  m a n g a n e s e  

Ed.. p .  147. ( s I X b  

a d d i t i o n  a r e  b e i n g  s t u d i e d ,  b u t  m o r e  
work h a s  t o  b e  d o n e  b e f o r e  t h e  d e s i r -  
a b i l i t y  o f  s u c h  a d d i t i o n s  c a n  b e  
d e t e r m i n e d .  

Ni-Cr-Si-Mn A l l o y s .  Two b r a z i n g  
a l l o y s  o f  t h e  N i - C r - S i - M n  t y p e  h a v e  
b e e n  i n v e s t i g a t e d  i n  p r e l i m i n a r y  
e x p e r i m e n t s .  T h e  1 6 .  5 %  Cr-1O.OX 
Si-73 .  5% N i  a n d  t h e  1 6 .  5 %  C r - l O . O %  
S i - 2 . 5 X  M n - 7 1 , 0 %  N i  a l l o y s  h a v e  
d e s  i r ab1  e f 1 ow ab  i 1 i t y c h a r  a c t  e r i s t i c s , 
b u t  t h e y  a r e  a p p a r e n t l y  a t t a c k e d  t o  
some e x t e n t  by t h e  f l u o r i d e s  and  r a t h e r  
s e v e r e l y  by s o d i u m  h y d r o x i d e .  S t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t s  for 1 0 0  h r  a t  1500'F 
o n  I n c o n e l  j o i n t s  b r a z e d  w i t h  t h e  
a l l o y  c o n t a i n i n g  a s m a l l  a m o u n t  o f  
manganese  have  b e e n  c o m p l e t e d .  'Typ ica l  
s e c t i o n s  o f  j o i n t s  s h o w  m o d e r a t e  
a t t a c k  i n  t h e  f l u o r i d e ,  NaF-KF-LiF-UF,, 
a n d  r a t h e r  s e v e r e  a t t a c k  111 s o d i u m  
h y d r o x i d e .  

S i l v e r - B a s e  A l l o y s .  Two s i l v e r - b a s e  
b r a z i n g  a l l o y s  o f  t h e  c o m p o s i t i o n s  
64% Ag-33% Pd-3% Mn and 7 5 %  Ag-20% Pd- 
5% Mn, w h i c h  m e l t  a t  a p p r o x i m a t e l y  
2100'F,  h a v e  a l s o  b e e n  i n v e s t i g a t e d .  
T h e  f l o w a b i l i t y  o f  t h e s e  a l l o y s  i s  
v e r y  g o o d ,  b u t  t h e  s t a t i c  c o r r o s i o n  
r e s u l t s  l o o k  p r o m i s i n g  i n  o n l y  a f e w  
i n s t a n c e s .  I n c o n e l  and  t y p e - 3 1 6  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  j o i n t s  b r a z e d  w i t h  t h e  
64% Ag-33% Pd-3% Mil a l l o y  were s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t e d  f o r  100  h r  a t  1500°F  
i n  b o t h  NaF-KF-LiF-UF, and  NaOH. T h e  
f l u o r i d e s  were r e l a t i v e l y  n o n c o r r o s i v e  
( F i g .  621 ,  p a r t i c u l a r l y  on t h e  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  w h e r e a s  t h e  s o d i u m  h y -  
d r o x i d e  w a s  s e v e r e l y  c o r r o s i v e .  

I n c o n e l  j o i n t s  b r a z e d  w i t h  t h e  
7 5 %  Ag-20% Pd-5% Mn a l l o y  h a v e  b e e n  
t e s t e d  i n  NaF-KF-LiF-UF4 and  NaOH f o r  
100  h r  a t  1 5 0 0 ° F .  T h e  r e s i s t a n c e  t o  
c o r r o s i o n  o f  b o t h  . j o i n t s  i n  t h e s e  
med ia  w a s  p o o r ,  a s  e v i d e n c e d  by s e v e r e  
a t t a c k ,  p a r t i c u l a r l y  i n  s o d i u m  h y -  
d r  o x i  de .  
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CERAMICS 
J. M. Warde,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

N a t i o n a l  B u r e a u  o f  S t a n d a r d s  ce ra rn ic  
c o a t i n g  A - 4 1 8  h a s  b e e n  s u c c e s s f u l l y  
a p p l i e d  t o  s a m p l e s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l ,  
a n d  i t  s h o w e d  g o o d  r e s i s t a n c e  t o  
o x i d a t i o n  a t  9 0 0 ° C  i n  a 1 0 0 - h r  t e s t .  
Work i s  i n  p r o g r e s s  t o  a p p l y  a c e r a m i c  
c o a t i n g  t o  n i c k e l  a n d  t o  d e v e l o p  a 
t e c h n i q u e  f o r  c o a t i n g  a c o m p l e t e  
a s s e m b l y  o f  a r a d i a t o r  i n t e n d e d  f o r  
t h e  ARE. A s t u d y  o f  t h e  e f f e c t  o f  
c e r a m i c  c o a t i n g s  on  t h e  t h e r m a l  e f f i -  
c i e n c y  o f  a r a d i a t o r  i s  u n d e r  c o n -  
s i d e r a t i o n .  M o d e r a t o r  b l o c k s  f o r  u s e  
i n  t h e  ARE h a v e  b e e n  f a b r i c a t e d  f r o m  
b e r y l l i u m  o x i d e  a t  t h e  U, S. B u r e a u  o f  
Mines S t a t i o n  a t  N o r r i s .  

Ceramic Coat ings  for Metals. Work 
was c o n t i n u e d  d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  

on t h e  a p p l i c a t i o n  o f  c e r a m i c  c o a t i n g s  
t o  m e t a l s  f o r  p o s s i b l e  u s e  i n  a 
r a d i a t o r .  N a t i o n a l  B u r e a u  o f  S t a n d a r d s  
c o a t i n g  A-418 a p p l i e d  t o  a b o u t  2 m i l s  
t h i c k n e s s  t o  t h r e e  s t a i n l e s s  s t e e l s  
( t y p e s - 3 0 2 ,  - 3 1 6 ,  - 3 4 7 )  s u c c e s s f u l l y  
r e t a r d e d  o x i d a t i o n  o f  t h e  m e t a l s  i n  a 
1 0 0 - h r  t es t ,  a t  900°C.  The  f r i t  com- 
p o s i t i o n  o f  t h i s  c o a t i n g  h a s  b e e n  
d e s c r i b e d  i n  a p r e v i o u s  r e p o r t . ( 6 )  
An a t t e m p t  t o  a p p l y  a c e r a m i c  c o a t i n g  
t o  n i c k e l  i s  n o w  i n  p r o g r e s s  a n d  a 
t e c h n i q u e  f o r  c o a t i n g  t h e  c o m p l e t e  
r a d i a t o r  a s s e m b l y  i s  u n d e r  c o n -  
s i d e r a t i o n .  I t  i s  p r o p o s e d t o c o n s t r u c t  
a t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  a p p a r a t u s  f o r  
t h e  p u r p o s e  o f  d e t e r m i n i n g  t h e  e f f e c t  
o f  c e r a m i c  c o a t i n g s  o n  t h e  t h e r m a l  
e f f i c i e n c y  o f  t h e  r a d i a t o r .  

F i g .  61.  Inconel Joint B r a z e d  w i t h a 6 0 %  Pd-40% N i  A l l o y  and Static Corrosion 
T e s t e d  i n  NaF-KF-LiF-UF, for  100 hr at 1500OF. E t c h e d  w i t h  aqua r e g i a .  1 O O X .  
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( a )  I n c a n e l  joint. Electroetched; e t c h a n t ,  10% HC1 i n  H,O. 

( b )  T y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  j o i n t ,  Unetched. 

F i g .  62 .  J o i n t s  Brazed w i t h  n 64% Ag-33% Pd-3% Mn A l l o y  and StaLie @orrosion 
T e s t e d  i n  NaF-KP-LiF-UF, f o r  100 h r  a t  1900OF. 1OOX.  
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Ceramics Laboratory  Program. Among damage s t u d i e s  o f  c e r a m i c  m a t e r i a l s ,  and 
t h e  p r o j e c t s  p l a n n e d  f o r  t h e  C e r a m i c s  a p r o g r a m  o f  m e a s u r e m e n t  o f  p h y s i c a l  
L a b o r a t o r y t h a t a r e  o f  p a r t i c u l a r  i n t e r -  p r o p e r t i e s  o f  c e r a m i c  m a t e r i a l s  f o r  u s e  
e s t  t o  t h e  ANP a r e  t h e  i n v e s t i g a t i o n  i n  r e a c t o r  d e s i g n ,  T h e s e  p rograms  a r e  
o f  c e r a m i c  m e t a l  c o m b i n a t i o n s  ( c e r m e t s )  d e v e l o p i n g  a s  r a p i d l y  a s  equ ipmen t  can  
f o r  r e a c t o r  c o m p o n e n t s ,  r a d i a t i o n  be comple t ed  and i n s t a l l e d .  

1 3 .  MEAT T R A N S F E R  AND PHYSICAL P R O P E R T I E S  R E S E A R C H  
H .  F. P o p p e n d i e k  

R e a c t o r  E x p e r i m e n t  a1 E n g i n e e r i n g  
D i  v i  s i o n  

'l'he v i s c o s i t i e s  o f  NaF-KF-LiF-UF, 
( 1 0 . 9 - 4 3 .  5 - 4 4 . 5 -  1 .  1 m o l e  % )  and  two 
R e F 2 - b e a r i n g  f l u o r i d e s  h a v e  b e e n  
d e t e r m i n e d  w i t h  a r o t a t i o n a l  v i s -  
c o m e t e r .  'The v i s c o s i t i e s  o f  NaF-KF- 
LiF-UF, r a n g e  from a b o u t  9 c e n t i p o i s e s  
a t  5 3 0 ° C  t o  a b o u t  3 c e n t i p o i s e s  a t  
750°C.  The v i s c o s i t i e s  o f  b o t h  BeF,- 
b e a r i n g  f l u o r i d e  m i x t u r e s  w e r e  s o  
h i g h ,  g r e a t e r  t h a n  1 2  c e n t i p o i s e s  
a t  7 2 5 ° C  and  g r e a t e r  t h a n  2 5  c e n t i -  
p o i s e s  a t  600"C,  t h a t  ReF, w a s  e l i m i n a t e d  
f r o n i  " f u r t h e r  c o n s i d e r a t i o n  a s  a 
p o t e n t i a l  f u e l  c o n s t i t u e n t  f o r  t h e  
ARE. P r e l i m i n a r y  v i s c o s i t y  m e a s u r e -  
m e n t s  o f  t h e  N a F - K F - Z r F , - U F ,  f u e l  
m i x t u r e  ( 5 - 5 1 - 4 2 - 2  m o l e  %) h a v e  b e e n  
o b t a i n e d  w i t h  t h e  e f f l u x  v i s c o m e t e r .  
The v i s c o s i t i e s ,  which were from a b o u t  
10  c e n t i p o i s e s  a t  5 7 0 ° C  t o  a b o u t  4 
c e n t i p o i s e s  a t  7 5 O o C ,  a p p e a r  s a t i s -  
f a c t o r y  f o r  t h e  ARE. 

T h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  m e a s u r e m e n t s  
o n  N a F - K F - L i F  ( e u t e c t i c )  h a v e  i n -  
d i c a t e d  a m e a n  v a l u e  o f  a b o u t  2 . 6  
B t u / h r * f t z  ( O F / f t )  o v e r  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  r a n g e  5 0 0  < t < 7 5 0 ° C .  H e a t  
c a p a c i t y  d a t a  o n  b a r i u m  and p o t a s s i u m  
h y d r o x i d e  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d .  The  
d e n s i t y -  t e m p e r a t u r e  r e l a t i o n s  o f  
s e v e r a l  o f  t h e  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  
s a l t  m i x t u r e s  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d .  
I n  a d d i t i o n ,  t h e  v a p o r  p r e s s u r e s  o f  
13eF2- and  a Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l s  h a v e  
b e e n  m e a s u r e d .  A t a b l e  s u m m a r i z i n g  
s o m e  o f  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  
m a t e r i a l s  o f  i n t e r e s t  t o  t h e  ANP 
F r o j e c t  i s  i n c l u d e d .  

E x p e r i m e n t a l  d e  t e r m i n a t i o n s  w e r e  
made o f  t h e  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  
o f  m o l t e n  s o d i u m  h y d r o x i d e  f l o w i n g  
t u r b u l e n t l y  i n  a h e a t e d  t u b e .  R e s u l t s  
i n d i c a t e d  t h a t  s o d i u m  h y d r o x i d e  h e a t  
t r a n s f e r  w a s  s i m i l a r  t o  c o n v e c t i v e  
h e a t  t r a n s f e r  o f  o r d i n a r y  f l u i d s .  
Fundamen t  a 1  e x p e r i m e n t a l  i n f o r m a L i o n  
on  h e a t  t r a n s f e r  o f  t u r b u l e n t l y  f l o w i n g  
m e r c u r y  i n  t h e r m a l  e n t r a n c e  r e g i o n s  
h a s  b e e n  o b t a i n e d ;  t h e  e x p e r i m e n t a l  
r e s u l t s  are  i n  a g r e e m e n t  w i t h  p r e v i o u s  
t h e o r e t i c a l  d e t e r m i n a t i o n s .  M a t h e -  
m a t i c a l  a n a l y s e s  p e r t a i n i n g  t o  c i r c u -  
1 a t i n g -  f u e  1 h e  a t  t r a n s f e r  s y s  t e m s  
have  b e e n  d e v e l o p e d ,  I n  one  a n a l y s i s  
a s t u d y  o f  t h e  t h e r m a l  s t r u c t u r e  i n  
t h e  e n t r a n c e  r e g i o n  w a s  m a d e ,  a n d  
a n o t h e r  a n a l y s i s  c o n s i d e r e d  n o n -  
i s o t h e r m a l  h e a t  t r a n s f e r .  Some e x -  
p e r i m e n t a l  v e l o c i t y  i n f o r m a t i o n  o n  
n a t u r a l  c o n v e c t i o n  i n  a n  i d e a l i z e d  
l i q u i d  f u e l  h a s  b e e n  o b t a i n e d .  

V I S C O S I T Y  OF F L U O R I D E  MIXTURES 

J .  M. C i s a r ,  ANP D i v i s i o n  
F. A. Knox F. Ker tesz  

Ma t e  r i a1 s Cherni s t r y  D i  v i  s i o n  

R.  F. Redmond T. N .  J o n e s  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

S t u d y  o f  t h e  v i s c o s i t y  o f  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  h a s  b e e n  c o n t i n u e d  w i t h  b o t h  
t h e  r o t a t i o n a l  ( B r o o k f i e l d )  a n d  
e f f l u x  v i s c o m e t e r s  t h a t  were m o d i f i e d  

146 



FOR PERIOD ENDPNG JUNE 1 0 ,  1952 

t , a i n  c o n t r o l  o v e r  t h e  m e l t .  
I n  t h e  c a s e  o f  t h e  e f f l u x  v i s c o m e t e r ,  
t h e  who le  s y s t e m  h a s  been  h o u s e d  i n  a 
s m a l l  d r y  box so t h a t  d e t e r m i n a t i o n s  
c a n  b e  m a d e  i n  i n e r t ,  a t m o s p h e r e s .  
T h e  e f f l u x  v i s c o m e t e r  a n d  t h e  c o n -  
t a i n e r  f o r  t h e  test, l i q u i d  a r e  i n s t r u -  
m e n t e d  w i t h  s e v e r a l  t h e r m o c o u p l e s  S O  

t h a t  a r e a s o n a b l y  a c c u r a t e  v a l u e  o f  
t h e  1 i q u i d  t e m p e r a t u r e  c a n  b e  o b t a i n e d  
w h i l e  mak ing  d e t e r m i n a t i o n s .  Tempera-  
t u r e  errors  d u e  t o  t h e r m a l  r a d i a t i o n  
l o s s e s  h a v e  b e e n  r e d u c e d  i n  t h e  
s y s t e m  b y  r e d u c i n g  t h e  r a d i a t i o n -  
c o n f i g u r a t i o n  f a c t o r .  T h e  d r y  box 
i s  d i v i d e d  i n t o  t w o  s e c t i o n s ;  o n e  
c o n t a i n s  t h e  f u r n a c e ,  v i s c o m e t e r ,  and 
b a l a n c e ,  a n d  t h e  o t h e r  c a n  b e  u s e d  
t o  l o a d  c o n t a i n e r s  w i t h  t e s t  m a t e r i a l s .  
The B r o o k f i e l d  a p p a r a t u s  was s i m i l a r l y  
e n c l o s e d .  

W i t h  t h e  m o d i f i e d  a p p a r a t u s ,  t h e  
v i s c o s i t i e s  o f  s e v e r a l  B e F 2 - b e a r i n g  
f l u o r i d e s ,  o n e  Z r F 4 - l e a r i n g  f l u o r i d e ,  
a n d  s e v e r a l  o t h e r  f l u o r i d e  m i x t u r e s  
were d e t e r m i n e d .  The  two B e F , - b e n r i n g  
f l u o r i d e s  h a d  v i s c o s i t i e s  g r e a t e r  
t h a n  1 2  c e n t i p o i s e s  a t  7 2 5 ° C  a n d  
b o t h  a p p r o a c h e d  25  c e n t i p o i s e s  a t  
650°C.  T h e s e  v i s c o s i t i e s  were too 
h i g h  t o  p e r m i t  s a t i s f a c t o r y  h e a t  
t r a n s f e r  i n  t h e  e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r ,  
a n d  a s  a r e s u l t  a s e a r c h  i s  b e i n g  
m a d e  f o r  a l o w e r  v i s c o s i t y  f u e l .  
The  one  Z r F , - b e a r i n g  f l u o r i d e  measu red  
h a s  a s a L i s f a c t o r y  v i s c o s i t y ,  t h a t  i s ,  
8 c e n t i p o i s e s  a t  6 0 0 ° C ,  w h i c h  d e -  
c r e a s e s  t o  4 c e n t i p o i s e s  a t  750°C. 

B e F , - B e a r i n g  F l u o r i d e  Mixtures. 
T h e  v i s c o s i t i e s  o f  t w o  B e F 2 - b e a r i n g  
m i x t u r e s  w e r e  d e t e r m i n e d  w i t h  t h e  
B r o o k f i e l d  v i s c o m e t e r  i n  t h e  r a n g e  
600 t o  800OC. For  t h e s e  m e a s u r e m e n t s  
it, w a s  n e c e s s a r y  t o  m i n i m i z e  t h e  
f o r m a t i o n  o f  b e r y l l i u m  o x i d e  b y  
b u b b l i n g  H F  g a s  t h r o u g h  t h e  mol t e n  
l i q u i d  p r i o r  t o  t h e  r u n  and m a i n t a i n -  
i n g  a n  a t m o s p h e r e  of HF o v e r  t h e  m e l t  
d u r i n g  t h e  m e a s u  r e m e n  t . The  f i rs  t 
m i x t u r e  c o n t a i n e d  5 1  m o l e  X BeF, ,  

47  m o l e  X N a F ,  and 2 m ~ l e  % UF, a n d  
showed v i s c o s i t i e s  f rom 12 c e n t i p o i s e s  
a t  8 0 0 ° C  up  to a b o u t  25 c e n t i p o i s e s  
a t  6 5 0 ° C .  A n o t h e r  p r e p a r a t i o n  o f  
c o n s i d e r a b l y  l o w e r  BeF, c o n c e n t r a t i o n  
c o n t a i n e d  1 2  m o l e  % BeF,, 7 6  m o l e  % 
NaF,  a n d  1 2  mole % UF, a n d  was  c o n -  
s i d e r a b l y  l e s s  v i s c o u s  a t  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  end o f  t h e  r a n g e .  However ,  
t h e  v i s c o s i t y  ( 5  c e n t i p o i s e s  a t  810°C)  
r o s e  r a p i d l y  a s  t h e  t e m p e r a t u r e  w a s  
l o w e r e d ,  r e a c h e d  1 3  c e n t i p o i s e s  a t  
7 2 5 " C ,  a n d  a p p r o a c h e d  25  c e n t i y o i s e s  
a t  650OC. 

T h e s e  f i n d i n g s  a r e  i n  a g r e e m e n t  
w i t h  t h e  f a c t  t h a t  B e F 2  i s  a g l a s s  
f o r m e d  w i t h  d i r e c t i o n a l l y  b o n d e d  
a t o m s ;  i t s  v i s c o s i t y  i n c r e a s e s  w i t h  
d e c re a s  i n g  t e mp e r a t  u r e  c o n s  i d e r a b l  y 
m o r e  r a p i d l y  t h a n  t h e  v i s c o s i t y  o l  
o t h e r  i o n i c a l l y  b o n d e d  s a l t  m i x t u r e s .  
T h e s e  h i g h  v i s c o s i t i e s  h a v e  v i r t u a l l y  
e l i m i n a t e d  R e F ,  f r o m  t h e  l i s t  o f  
p o t e n t i a l  compounds  f o r  t h e  ARE f u e l  
m i x t u r e .  

Z r F , - B e a r i n g  F l u o r i d e  M i x t u r e s .  
P r e l i m i n a r y  v i s c o s i t y  m e  i l s u r e m e n  t s  
have  h e e n  o b t a i n e d  f o r  a Z r F 4 - b e a r i n g  
f u e l  m i x t u r e ,  NaF-KF-ZrF4 -W, (5-51- 
42-2  mole  7 6 ) .  on  t h e  e f f l u x  v i s c o m e t e r .  
T h e  r e s u l t s  a r e  s h e w n  in F i g .  6 3 .  
A l t h o u g h  t h e  v i s c o s i t y  i s  s a t i s f a c t o r y  
f o r  t h e  p r e s e n t  A R E ,  t h i s  m i x t u r e  
d o e s  n o t  c o n t a i n  s u f f i c i e n t  u r a n i u m  
f o r  c r i t i c a l i t y .  H o w e v e r ,  t h e  i n -  
c r e a s e  i n  t h e  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  
t h a t  would be r e q u i r e d  s h o u l d  not. have 
a s i g n i f i c a n t  e f f e c t  on t h e  v i s c o s i t y .  

En an a t t e m p t  t o  d e t e r m i n e  p o s s i b l e  
v a r i a t i o n s  o f  v i s c o s i t y  w i t h  v a r i o u s  
compositions o f  t,he m i x l u r e ,  m e a s u r e -  
m e n t s  have  b e e n  made w i t h  t h e  r o t a t i o n a l  
v i s c o m e t e r  o n  a m i x t u r e  o f  5 5  m o l e  X 
Z r F 4 - 4 5  mole  !% KF a f t e r  a d d i t i o n s  o f  
v a r y i n g  q u a n t i t i e s  o f  N a F .  T h e  
v i s c o s i t y  o f  t h e  ZrF4-KF b i n a r y  w a s  
q u i t e  low: 3 c e n t i p o i s e s  a t  8 Q Q O C  and 
8 . 5  c e n t i p o i s e s  a t  6 8 0 ° C .  F o u r  
s u c c e s s i v e  a d d i t i o n s  , w h i c h  b r o u g h t  
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t h e  NaF c o n t e n t  up t o  20% b y  w e i g h t ,  
r e s u l t e d  i n  n o  d e t e c t a b l e  c h a n g e  i n  
t h e  v i s c o s i t y .  

Material f rom C o r r o s i o n  L o o p s .  
A number  o f  d y n a m i c  c o r r o s i o n  l o o p s  
o f  t y p e - 3 1 6  s t , a i n l e s s  s t e e l  h a v e  
shown s i g n s  o f  p l u g g i n g  d u r i n g  c i r c u -  
l a t i o n  o f  N a F - K F - L i F - U F 4  m i x t u r e s .  
T h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e  r e m a i n e d  u n c h a n g e d  d u r i n g  
t h e  r u n s  a n d ,  i n  s o m e  c a s e s ,  n o  
p h y s i c a l  e v i d e n c e  o f  a p l u g  w a s  
f o u n d .  R e p e a t e d  d e t e r m i n a t i o n s  h a v e  
shown t h a t .  t h e  v i s c o s i t y  o f  t h e  m i x t u r e  

a f t e r  c i r c u l a t i o n  w a s  i d e n t i c a l ,  
w i t h i n  e x p e r i m e n t a l  e r r o r ,  w i t h  t h a t  
b e f o r e  c i r c u l a t i o n .  M e a s u r e m e n t s  
made  i m m e d i a t e l y  a f t e r  m e l t i n g  t h e  
m i x t u r e  w e r e  a l s o  i d e n t i c a l  w i t h  
t h o s e  made a f t e r  k e e p i n g  i t  m o l t e n  
u n d e r  a b l a n k e t  o f  i n e r t  g a s  f o r  
24 h o u r s .  

N aF - K F - L i F a m d N a F - R F - L i F - IJ F 
Mixtures. The f a l l i n g - h a l l  a p p a r a t u s  
h a s  b e e n  u s e d  t o  o b t a i n  t h e  v i s c o s i t y  
o f  NaF-KF-LiF ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  mole %) 
a t  s e v e r a l  t e m p e r a t u r e s  i n  order t o  
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c h e c k  e a r l i e r  r e s u l t s  by  o t h e r  me thods  
and  t o  s t u d y  b e h a v i o r  o f  t h e  a p p a r a t u s  
- t h e  r e s u l t s  c h e c k e d  s a t i s f a c t o r i l y .  
T h e  m o d i f i e d  R r o o k f i e l d  v i s c o m e t e r  
h a s  b e e n  u s e d  t o  m e a s u r e  v i s c o s i t i e s  
i n  t h e  1 0 - c e n t i p o i s e  r a n g e  a t  h i g h  
t e m p e r a t u r e s .  D a t a  on  t h e  v i s c o s i t y  
o f  NaF-KF-LiF-UF4 (10.9-43.5-44.5-1.1 
mole  % )  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  w i t h  t h i s  
i n s t r u m e n t .  T h e  r e s u l t s  a r e  s h o w n  
i n  F i g .  6 3 .  

THERMAL C O N D U C T I V I T Y  

L. Cooper  W ,  U. P o w e r s  
S. J .  C l a i b o r n e  R. M.  B u r n e t t  

R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  
D i v i s i o n  

T h r e e  s e p a r a t e  e x p e r i m e n t a l  d e -  
t e r m i n a t i o n s  o f  t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
o f  NaF-KF-LiF ( e u t e c t i c )  a r e  p r e s e n t e d  
i n  T a b l e  2 5 .  T h e s e  d e t e r m i n a t i o n s  
were made w i t h  a m o d i f i e d ,  D e e m - t y p e  
a p p a r a t u s  t h a t  h a d  p r e v i o u s l y  b e e n  
c h e c k e d  b y  m a k i n g  m e a s u r e m e n t s  o f  
f l u i d s  o f  k n o w n  c o n d u c t i v i t y .  A n  
e r r o r  a n a l y s i s  o f  t h e s e  t h e r m a l  c o n -  
d u c t i v i t y  m e a s u r e m e n t s  i n d i c a t e d  t h a t  
n o  a b n o r m a l  d e v i a t i o n s  e x i s t e d .  It, 
i s  n e x t  p l a n n e d  t o  m e a s u r e  t h e  c o n -  
d u c t i v i t y  o f  N a F - K F - L i F - U F 4  a n d  t h e  
Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l  m i x t u r e s .  

TABLE 25 

Thermal Conductivity of  
NaF -KF-LiF 

-- 
COnDUCTIVITY 

[Btu/hr f t ' ( 'F/f t ) 1 

2 . 9  

2 . 6  

2.5 
.. 1 . --_1 

634 to 747 

490 to 590 

567 to 670 
-- 

The l o n g i t u d i n a l  h e a t  f l o w  a p -  
p a r a t u s  h a s  b e e n  a d a p t e d  
t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  

t o  m e a s u r e  
o f  l i q u i d  

FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

m e t a l s  c o n t a i n e d  i n  t h i n - w a l l e d  
c a p s u l e s .  A n u m e r i c a l  a n a l y s i s  o f  
t h e  h e a t  f l o w  i n  t h e  a p p a r a t u s  i n -  
d i c a t e d  u n i d i m e n s i o n a l  h e a t  f l o w  i n  
t h e  r e g i o n  w h e r e  m e a s u r e m e n t s  a r e  
made.  T h e  a p p a r a t u s  i s  d e s i g n e d  t o  
min imize  c o n v e c t i v e  h e a t  f l o w .  Measure -  
m e n t s  o n  l i q u i d  s o d i u m  a g r e e  w i t h  
t h e  v a l u e s  g i v e n  i n  t h e  l i t e r a t u r e  
t o  w i t h i n  a b o u t  10%. 

HEAT CAPACITY 

W .  D. Powers  G. C ,  B l a l o c k  
Re ac t o r  Exp e r i m e  n t a 1 Erig i nee  r i n  g 

D i  v i s i on 

The e n t h a l p i e s  and  h e a t  c a p a c i t i e s  
o f  t h e  f o l l o w i n g  h y d r o x i d e s  h a v e  b e e n  
d e t e r m i n e d  b y  t h e  u s e  o f  B u n s e n  i c e  
c a l o r i m e t e r s :  

Barium hydroxide ( 4 7 0  t o  900'C) 

N ,  ( l i q u i d )  - Hoot ( s o l i d )  = 0.20 T + 7 

c = 0.20 f 0.01 
P 

Potassium hydroxide (400  t o  950°C) 

HT ( l i q u i d )  - Hoot ( s o l i d )  0 . 3 5  T + 58 

c = 0.35 f 0.02 
P 

w h e r e  H i s  i n  c a l l g  a n d  T i n  'C. 
A t  p r e s e n t  t h e  h e a t  c a p a c i t i e s  o f  
L i O H ,  S r ( O H )  2 ,  a NaF-KF-LiF  m i x t u r e  
w i t h  a n d  w i t h o u t  UF,, and  a NaF-KF-  
ZrF,-UF4 m i x t u r e  are b e i n g  d e t e r m i n e d .  

T h e  f o l l o w i n g  e m p i r i c a l  h e a t  
c a p a c i t y  r e l a t i o n  h a s  b e e n  f o u n d  t o  
a p p r o x i m a t e  t h e  f u s e d  f l u o r i d e  a n d  
h y d r o x i d e  d a t a :  

= 9 ,  
M 

P m  
c -  

w h e r e  c i s  t h e  s p e c i f i c  h e a t  i n  
c a l / g * ' (  M i s  t h e  a v e r a g e  m o l e c u l a r  
w e i g h t ,  a n d  m i s  t h e  a v e r a g e  n u m b e r  
o f  s p e c i e s  p r e s e n t  ( t h e  m e t a l  a n d  
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f l u o r i n c :  a t o m s  a n d  t h e  h y d r o x y l  
r a d i c a l  b e i n g  c o n s i d e r e d  a s  s e p a r a t e  
s p e c i e s ) .  T h i s  r e l a t i o n  f o l l o w s  from 
K o p p ' s  r u l e  a n d  h o l d s  t o  w i t h i n  2 0 %  
f o r  t h e  l i q u i d s  i n v e s t i g a t e d .  

DENSITY 

. J .  M. C i s a r ,  ANP D i v i s i o n  

T h r  d e n s i t i e s  o f  s e v e r a l  f u e l  
m i x t u r e s  h a v e  b e e n  m e a s u r e d  i n  t h e  
new d r y - b o x  d e n s i t y  s y s t e m  d e s i g n e d  
t o  o b t a i n  c o n t r o l  o f  t h e  a t m o s p h e r e  
o v e r  t h e  m e l t .  T h e  r e s u l t s  f o r  
s e v e r a l  f u e l  c o m p o s i t i o n s  a r e  g i v e n  
i n  T a b l e  26. F u r t h e r  d e n s i t y  measu re -  
m e n t s  on  t h e  ZrF ,  - b e  a r i n g  f u e  1 s a r e  
b e i n g  made  i n  o r d e r  t o  o b t a i n  t h e  
i i r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  v s .  d e n s i t y  
i n f o r m a t i o n  n e c e s s a r y  t o  m a k e  t h e  
f i n a l  f u e l  s e l e c t i o n .  

VAPOR P R E S S U R E  OF F L U O R I D E S  

R .  E. Moore 

M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

The  v a p o r  p r e s s u r e s  o f  p u r e  B e F 2  
a n d  o f  a t y p i c a l  Z r F 4 - b e a r i n g  f u e l  
m i x t u r e  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d  d u r i n g  

t h e  p a s t  q u a r t e r  b y  u s i n g  t h e  a p -  
p a r a t u s  a n d  p r o c e d u r e  p r e v i o u s l y  
d e s c r i b e d .  ( ) 

B e r y l l i u m  F l u o r i d e .  S i n c e  BeF,  
h a d  e a r l i e r  b e e n  c o n s i d e r e d  a s  a 
p o s s i b l e  f u e l  c o m p o n e n t ,  a d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  i t s  v a p o r  p r e s s u r e  w a s  
made .  C o n s i d e r a b l e  s c a t t e r  o f  d a t a  
i n  t h e  l o w - t e m p e r a t u r e  r e g i o n  w a s  
o b s e r v e d .  A t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
( a b o v e  9 2 0 ° C ) ,  h o w e v e r ,  r e a s o n a b l e  
r e p r o d u c i b i l i t y  w a s  o b t a i n e d .  T h e  
v a p o r  p r e s s u r e  d a t a  a r e  showr i  i n  
T a b l e  27  a n d  may b e  r e p r e s e n t e d  by  
t h e  e q u a t i o n  

8476.6 
T (  "C) 

l o g  P ( m m  Hg) = - t 8 . 5 0 .  

The h e a t  of  v a p o r i z a t i o n  was c a l c u l a t e d  
t o  b e  3 9  k g - c a l / m o l e ,  a n d  t h e  e x -  
t , r a p o l a t e d  b o i l i n g  p o i n t  i s  1 2 4 0 ° C .  

ZrF,-Bearing F l i i a r i d e  M i x t u r e s ,  
S i n c e  f l u o r i d e  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
Z r F 4  s h o w  c o n s i d e r a b l e  p r o m i s e  a s  
f u e 1 s , v ap Q r p r e  s s ii r e me a s u r eme n t s 

( ') A i r c r a f t  ~ u c l  e a r  P r o p  u 1 s i o n  P r o  j e c  t Qt i  nr  t e i I y 
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  S e p t e m b e r  10, 
1951 .  OWL- 1154, p .  136. 

( " A i r c r o f  t N u c l  e a r  Prop112 s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  D e c e m b e r  1 0 ,  
1 9 5 1 ,  OWL-1170, p .  126. 

TABLE 26 

e n v i t i e s  of Some NaF-WF-ZrF4-UF4 Mixtures 

5 - 5 1 - 4 2 - 2  

4 .8 -50 .1-41 .3-3 .8  

34.7 -17 .4-44 .4-3 .5  

35.0-17 .6-43 .9-2 .5  

...... 
~ ____ ......... ___. ........ - 

DENS 1 TY 
( p  = g / c c ,  t = " C )  

....... ... 

p = 3.78 - 1 . 0 9  x 1 0 ' ~  t 

p = 4 . 2 1  - 1 . 6 3  x i o m 3  t 

p = 3.78 - 0.909 x 1 0 - 3  t 

P = 3.65  - 0.800 x l o s 3  t 

-.........._______I ...... _____ ......... ____ 

TEMPERATURE RANGE 
( O C )  

430 < t 600 

7 5 0  < t < 900 

580 < t < 900 

580  t < 900 
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

TABLE 27 TABLE 28 

Vapor Pressure o f  Beryllium Fluoride Vapor Pressure of NaB-KF-ZrF,-UF, 

TEMPERATURE 
("C) 

828 
838 
846 
851  
889 
891  
89 3 

896 
899 
901 
901 
903 
92 0 
92 5 
935 
966 
966 
984 
987 

1019 
1019 

a9 3 

OBSERVED PRESSURE 
( m m  f i g )  

8 . 7  
1 0 . 6  
10 .1  
1 2 . 4  
1 3 . 8  
1 3 . 6  
1 4 . 5  
1 7 . 0  
1 7 . 1  
17 .8  
22 .5  
1 9 . 5  
22 .5  
24 .4  
28 .5  
30 .5  
44.5 
44.0 
59 .5  

TEMPERATURE 
(OC) 

768 
772 
866 
866 
866 
866 
90 1 
90 1 
90 6 
9 1 1  
916 
92 6 
929  
931 
954 
956 
961  

OBSERVED P R E S S U R E  
( m m  Hg) 

5.0 
5 .8  

13.1 
1 3 . 4  
13.8 
14.5 
15 .7  
19 .3  
1 6 . 9  
1 8 . 1  
19 .3  
22.7 
23.0 
23.0 
3 1 . 4  
30.8 
31.8 

62 .5  z a t i o n  i s  2 4 . 6  k g - c a l / m o l e ,  a n d  t h e  
89 .5  e x t r a p o l a t e d  b o i l i n g  p o i n t  is 153QOC. 

I-_- A n a l y s e s  of m a t e r i a l  d i s t i l l e d  o u t  
8 8 . 5  

€ o r  a t y p i c a l  c o m p o s i t i o n  h a v e  b e e n  
p e r f o r m e d  o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
1 6 8  t o  961°C.  The  m i x t u r e  c o n t a i n e d  
4 2  mole  % ZrF,,  5 1  m o l e  % KF, 5 mole 
% N a F ,  a n d  2 m o l e  % UF,. T h e  d a t a  
a r e  g i v e n  i n  T a b l e  2 8 ,  a n d  may be  
r e p r e s e n t e d  by t h e  e q u a t i o n  

I n  d e t e r m i n i n g  t h e  b e s t  s t r a i g h t  l i n e  
o n  t h e  p l o t ,  t h e  h i g h e r  v a l u e s  w e r e  
f a v o r e d  b e c a u s e  i t  i s  b e l i e v e d  t h a t  
some of t h e  l o w  v a l u e s  r e s u l t e d  f r o m  
u n s a t u r a t i o n .  ( 3 )  The h e a t  of  v a p o r i -  

( 3 ) W .  H. Rodebuah and A. L .  D i x o n ,  P h y s .  R e v .  
26, 851 ( 1 9 2 5 ) .  

of t h e  a p p a r a t u s  d u r i n g  t h e  m e a s u r e -  
m e n t s  showed t h a t  t h e  v a p o r  above  t h e  
l i q u i d  a t  t h e  t e m p e r a t u r e s  e m p l o y e d  
was v i r t u a l l y  p u r e  ZrF,. 

A t  9 2 7 ° C '  t h e  e s t i m a t e d  b o i l i n g  
p o i n t  o f  Z r F 4 ,  t h e  v a p o r  p r e s s u r e  
o f  t h e  m i x t u r e  i s  o n l y  2 4  m m  Hg a s  
c o m p a r e d  w i t h  t h e  3 2 0  m m  Hg t o  b e  
e x p e c t e d  f r o m  R a o u l t ' s  l a w .  T h e  
c o n s i d e r a b l e  n e g a t i v e  d e v i a t i o n  from 
i d e a l i t y  1 s  n o t  u n e x p e c t e d  s i n c e  
c o m p o u n d s  s u c h  a s  K 3 Z r F ,  , K 2 Z r F , ,  
a n d  K Z r F S  a r e  k n o w n  t o  b e  q u i t e  
s t a b l e .  

( 4 ) L .  Brewer, T h e  C h e a i s t r y  a n d  M e t a l l u r g y  of 
MfsceIlaneous M a t e r i a l s :  T h c r r o d y n a m r c s ,  N.N. E. S., 
D i v .  XV. Vol. 19B. p.  193 (1950). 
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P H Y S I C A L  PROPERTY D A T A  HEAT TRANSFER I N  S O D I U M  H Y D R O X I D E  

14. W. Hof fmari J. L o n e s  

R e a c t o r  E x p e r i m e n t  a 1  E n g i n e e  r i n g  
D i  v i  s i o n  

P h y s i c a l  P r o p e r t i e s  Group 

R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  
D i  v i  s i o n  

S u m m a r i e s  o f  p e r t i n e n t  a v a i l a b l e  
d a t a  o n  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  
f l u o r i d e  s a l t s  a n d  h y d r o x i d e s  a r e  
p r e s e n t e d  i n  T a b l e s  29  a n d  3 0 .  M o s t  
o f  t h e  d a t a  w e r e  o b t a i n e d  b y  t h e  
P h y s i c a l  P r o p e r t i e s  G r o u p  a t  O R N L ;  
h o w e v e r ,  p e r t i n e n t  p h y s i c a l  p r o p e r t y  
m e a s u r e m e n t s  o b t a i n e d  by o t h e r  o r g a n i -  
z a t i o n s  a r e  a l s o  i n c l u d e d .  T h e  ORNL 
p h y s i c a l  p r o p e r t y  m e a s u r e m e n t s  a r e  
b e i n g  made t o  q u i c k l y  s u p p l y  t h e  ANP 
P r o j e c t  w i t h  d a t a  o f  r e a s o n a b l e  
a c c u r a c y .  T h e  g e n e r a l  a c c u r a c i e s  
a s s i g n e d  t o  t h e  d a t a  p r e s e n t e d  i n  t h e  
t a b l e s  a r e  l i s t e d  b e l o w .  

1. M e l t i n g  p o i n t :  w i t h i n  a b o u t  ?rlO°C. 

2 .  H e a t  c a p a c i t y :  w i t h i n  a b o u t  210%. 

3 .  T h e r m a l  c o n d u c t i v i t y :  r e c e n t  
c h e c k s  w i t h  t h e  t h e r m a l .  c o n -  
d u c t i v i t y  d e v i c e  f o r  l i q u i d s  
( m a d e  b y  u s i n g  m o l t e n  l e a d )  i n -  
d i c a t e d  t h a t  t h e  d a t a  f e l l  w i t h i n  
515% o f  t h e  known v a l u e s ,  a n d  a n  
e r r o r  a n a l y s i s  o f  t h e  s y s t e m  
( c on t a 1. n i n g p 1 a t i n u  m , p 1 a t i n  u m - 
r h o d i  um t h e r m o c o u p l e s )  a 1  s o  
s u g g e s t e d  t h a t  t h e  d a t a  a r e  
p r o b a b l y  w i t h i n  215% o f  t h e  t r u e  
v a l u e s .  

4. V i s c o s i t y :  r e s u l t s  s o  f a r  a r e  
p r e l i m i n a r y ,  s o  a d e f i n i t e  a c -  
c u r a c y  c a n  n o t  y e t  b e  a s s i g n e d .  

5 .  D e n s i t y :  w i t h i n  a b o u t  + 5 % .  

Some p r e l i m i n a r y  p h y s i c a l  p r o p e r t y  
d a t a  a r e  p r e s e n t e d ;  o t h e r  p r e l i m i n a r y  
d a t a  a r e  m e r e l y  r e f e r r e d  t o  a n d  a r e  
t o  be p r e s e n t e d  i n  t h e  f u t u r e .  

E x p e r i m e n t a l  d e t e r m i n a t i o n s  w e r e  
made o f  t h e  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  
f o r  mol  t e n  s o d i u m  h y d r o x i d e  f l o w i n g  
b y  f o r c e d  c o n v e c t i o n  t h r o u g h  a h e a t e d  
t u b e .  M e a s u r e m e n t s  were made i n  t h e  
R e y n o l d s  m o d u l u s  r a n g e  o f  5 , 0 0 0  t o  
1 2 , 0 0 0 .  R e s u l t s  s h o w  t h a t  m o l t e n  
s o d i u m  h y d r o x i d e  may b e  c o n s i d e r e d  an  
o r d i n a r y  f l u i d  - t h a t  i s ,  a n y  f l u i d  
o t h e r  t h a n  t h e  l i q u i d  m e t a l s  - s o  f a r  
a s  h e a t  t r a n s f e r  i s  c o n c e r n e d .  

T h e  s y s t e m  u s e d  t o  make t h e  s t u d y  
c o n s i s t e d o f  two h e a t e d  t a n k s  s e p a r a t e d  
b y  a l o n g  t u b e ,  p a r t  o f  w h i c h  was t h e  
h e a t e d  t e s t  s e c t i o n .  The  t e s t  s e c t i o n ,  
a 2 4 - i n .  l e n g t h  o f  t h e  A n i c k e l  t u b e  
(0 .18 ’75  i n .  OD, 0 . 1 1 7 5  i n .  I D ) ,  w a s  
h e a t e d  b y  p a s s i n g  a h i g h - a m p e r a g e  
e l e c t r i c  c u r r e n t  t h r o u g h  t h e  t u b e  
w a l l .  C h r o m e l -  a l u m e l  t h e r m o c o u p l e s  
( 3 6  g a g e )  were w e l d e d  t o  t h e  o u t s i d e  
o f  t h e  t u b e  w a l l .  T h e  t e s t  f l u i d  was  
moved b y  i n e r t - g a s  p r e s s u r e  f r o m  o n e  
t a n k  t o  t h e  o t h e r  t h r o u g h  t h e  t e s t  
s e c t i o n  a n d  t h e  f l u i d  f l o w  r a t e  was 
d e t e r m i n e d  b y  w e i g h i n g  t h e  f l u i d  a s  
i t  l e f t  t h e  t e s t  s e c t i o n .  

T h e  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  
w e r e  c a l c u l a t e d  f r o m  t h e  e x p e r i -  
m e n t a l l y  o b t a i n e d  t u b e - s u r f a c e  a n d  
f l u i d  t e m p e r a t u r e s  and  t h e  h e a t  i n p u t  
b y  t h e  e q u a t i o n :  

4 - 
A 

h z .  
? 

t s  - 

where  q / A i s  t h e  h e a t  f l u x  i n  B t u / h r . f t 2  
t h r o u g h  t h e  t u b e  w a l l  b a s e d  on t h e  
h e a t  g a i n e d  b y  t h e  f l u i d  i n  p a s s i n g  
t h r o u g h  t h e  t e s t  s e c t i o n ,  t s  i s  t h e  

1 5 2  
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FOR PERIOL) ENDTKG JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

I_ * 
q 1  42 

(Btu /hr )  ( B t u / h r )  
RUN 

I 

1 489 1 4500 

2 4920 4540 

3 8038 7739 

4 9064 8823 

5 9044 8293 

6 7 520 6 166 

7 8968 67 56 
.- ._ __ .. . _I- _. - ..- 

t e m p e r a t u r e  o f  t h e  t u b e  w a l l  a t  t h e  
m e t a l - f l u i d  i n t e r f a c e ,  a n d  t m  i s  t h e  
m i x e d - m e a n  f l u i d  t e m p e r a t u r e .  T h e  
p e r t i n e n t  d a t a  c o r r e s p o n d i n g  t o  t h a t  
p a r t  o f  t h e  t u b e  b e y o n d  t h e  e n t r a n c e  
r e g i o n  a r e  t a b u 1 a t ; e d  i n  Table  3 1 .  
T h e  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  f o r  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a r e  p r e s e n t e d  i n  
F i g .  6 4  and compared  w i t h  t h e  D i t t u s -  
Boe l t e  r G O  r r e1  a t i o n  f o r  t h e  h e  a t  i n g  
o f  f l u i d s  o t h e r  t h a n  t h e  l i q u i d  
me t a 1 s . 

_ _ _ . ~  ___ .- 

f - fa t l  (avg)  
Re 

(22 / A  

( B t u / h r .  f t 2 )  ( O F )  ( O F )  

-̂ _____ - 

7 3 , 1 0 0  22 .6  7 57 8 . 4 5 0  

7 3 , 7 5 0  2 2 . 1  77 4 10 ,200  

125,837 3 3 . 2  7 7  3 12 ,170  

1 0 , 0 2 4  1 4 3 , 4 3 1  3 9 . 5  8 32 

134 ,823  40 .0  8 30 9 , 9 1 6  

1 0 0 , 2 4 1  3 5 . 8  8 53 10 ,036  

109 ,830  61 .0  876 5,124 
_I___ ___I-- .II_ 

T h e  v a r i a t i o n  o f  h. w i t h  d i s t a n c e  
f rom t h e  e n t r a n c e  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n  
i s  shown i n  F i g .  65  f o r  a p a r t i c u l a r  
s e t  o f  e x p e r i m e n t a l  c o n d i t i o n s  (Re  = 
1 0 , C O O  and  P r  = 4 . 3 )  - n o t e  t h a t  f o r  
t h e s e  c o n d i t i o n s  t h e  l o c a l  c o e f  f i c i e i i t  
l i e s  10% a b o v e  t h e  e s t a b l i s h e d  v a l u e  
w i t h i n  3 5  d i a m e t , e r s  o f  t h e  e n t r a n c e .  

- 

Nu 

5 1 . 7  

4 8 . 9  

61.8 

5 9 . 3  

55.0 

45.7  

2 9 . 4  
__ __ 

T h e  e x p e r i m e n t a l  s y s t e m  i s  b e i n g  
m o d i f i e d  s o  t h a t  i t  c a n  be  u s e d  t o  
s t u d y  h e a t  t r a n s f e r  i n  t h e  NaF-KF-LiF 
m i x t u r e .  The  new s y s t e m  w i l l  be  made 

l l _ l . . - ~  

Pr 

5 . 8 2  

5 .46  

5 . 3 3  

4 . 5 3  

4 . 5 5  

4 . 2 5  

3.97 
.I__ 

o f  t y p e - 3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  t a n k s  
w i t h  I n c o n e l  l i n e r s .  F l a n g e s  a r e  t o  
b e  u s e d  i n  p l a c e  o f  a l l - w e l d e d  c o n -  
s t r u c t i o n  t o  y i e l d  a m o r e  f l e x i b l e  
e x p e r i m e n t a l  s y s t e m .  

UHCIASSIFIEU 
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11300 10,000 50,000 
He 

F i g .  64.  Experimental Heat Trans fer  
Coeff ic ients  for Sodium Hydroxide. 
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F i g .  6 5 .  Local  Heat Transfer  Coef-  
f i c i e n t s  f o r  Sodium Hydrox ide  F l o w i n g  
i n  8 Tube under Uniform Heat F lux  Con- 
d i  L i o n s .  

BOILING HEAT TRANSFER 

W .  S. Farmer  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t  a1  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

E x p e r i m e n t s  u s i n g  w a t e r  a s  t h e  
h e a t  t r a n s f e r  medium h a v e  b e e n  c o n -  
d u c t e d  on t h e  h o r i  zon t a l -  t u b e  bo i 1 i n g  
a p p a r a t u s .  H e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  
were  computed from t e m p e r a t u r e  m e a s u r e -  
men t s  t a k e n  a t  s e v e r a l .  c i r c u m f e r e n t i a l  
p o s i t i o n s  i n  t h e  t u b e  w a l l .  T h e  
r e s u l t i n g  v a l u e s  e x h i b i t e d  t h e  s a m e  
v a r i a t i o n  w i t h  p o s i t i o n  a s  f o u n d  f o r  
n o n b o i l i n g  h e a t  t r a n s f e r .  The  c o e f -  
f i c i e n t s  m e a s u r e d  o n  t h e  s i d e s  o f  
t h e  t u b e  were  much h i g h e r  t h a n  t h o s e  
f o u n d  on t h e  t o p  s u r f a c e .  D u r i n g  a n  
e x p e r i m e n t  a t  a h e a t  t r a n s f e r  f l u x  
l e v e l  o f  6 0 0 , 0 0 0  B t u / h r * f t 2 ,  v a p o r  
b i n d i n g  o c c u r r e d  on t h e  t u b e  s u r f a c e  
a n d  c a u s e d  a r a p i d  r i s e  o f  s e v e r a l  
t h o u s a n d  d e g r e e s  i n  t h e  m e t a l  t e m p e r a -  
t u r e  a n d  s u b s e q u e n t  m e l t i n g  o f  c;he 
h e a t  t r a n s f e r  t u b e .  A new t u b e  h a s  
b e e n  f a b r i c a t e d ,  and c o n s i d e r a t i o n  i s  
now b e i n g  g i v e n  t o  o p e r a t i o n  o f  t h e  
b o i l e r  i n  i t s  p r e s e n t  p o s i t i o n  w i t h  
b o i l i n g  s o d i u m .  A t e s t  i s  t o  b e  
c o n d u c t e d  t o  e v a l u a t e  t h e  s a f e t y  
h a z a r d  a s s o c i a t e d  w i t h  o p e r a t i n g  a 
t a n k  o f  sodi.um v a p o r s  a t  h i g h  t e m p e r a -  
t u r e  u n d e r  vacuum. 

The f l a t - p l  a t e  e x p e r i m e n t a l  b o i l e r  
h a s  b e e n  r e v i s e d  and  r e a s s e m b l e d  f o r  
o p e r a t i o n .  T h e  h e a t  t r a n s f e r  o f  
b o i l i n g  m e r c u r y  t o  a c o p p e r - p l a t e d  
s u r f a c e  w i l l  b e  t h e  f i r s t  t e s t  made  
w i t h  t h i s  s y s t e m .  A m a l g a m a t i o n  
b e t w e e n  t h e  c o p p e r  and  m e r c u r y  w i l l  
r e s u l t  i n  c o m p l e t e  w e t t i n g  o f  t h e  
h e a t  t r a n s f e r  s u r f a c e .  T h e  r e s u l t s  
w i l l  t h e n  b e  c o m p a r e d  w i t h  p r e v i o u s  
d a t a  o b t a i n e d  f o r  m e r c u r y  b o i l i n g  on 
a c h r o m i u m - p l a t e d  s u r f a c e  t h a t  was  
o n l y  p a r t i a l l y  wet by t h e  m e r c u r y .  

ENTRANCE R E G I O N  HEAT TRANSFER 

W .  B. H a r r i s o n  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

S e v e r a l  m o n t h s  a g o ,  e x p e r i m e n t a l  
work  was  i n i t i a t e d  on h e a t  t r a n s f e r  
t o  s o d i u m  i n  a n  e n t r a n c e  r e g i o n .  
A f t e r  c o n s i d e r i n g  a number o f  p o s s i b l e  
e x p l a n a t i o n s  f o r  r a t h e r  s c a t t e r e d  and 
i n c o n s i s t e n t  r e s u l t s ,  i t  was  s u s p e c t e d  
t h a t  sod ium was n o t  w e t t i n g  t h e  c o p p e r  
h e a t  t r a n s f e r  s u r f a c e .  I n  o r d e r  t o  
o b t a i n  h e a t  t r a n s f e r  t h r o u g h  a s u r f a c e  
which  was w e t t e d b y  t h e  medium, m e r c u r y  
w a s  u s e d  i n  c o n t a c t  w i t h  c o p p e r .  
D a t a  t h a t  r e s u l t e d  f r o m  t h e  u s e  o f  
t h r e e  d i f f e r e n t  t e s t  s e c t i o n s  a r e  
shown i n  F i g .  6 6 ,  a n d  c o m p a r e d  w i t h  
p r e d i c t i o n s  f rom c o n d u c t i o n  s o l u t i o n s .  
The r a n g e  o f  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s  f o r  
t h e  t e s t s  i s  i n d i c a t e d  i n  T a b l e  3 2 .  

The  e x p e r i m e n t a l  r e s u l t s  t e n d  t o  
c o r r o b o r a t e  t h e  p r e d i c t i o n s  f o r  t h e  
t h e r m a l  e n t r a n c e  r e g i o n  a s  w e l l  a s  
t h e  s u s p i c i o n  t h a t  s o d i u m  w a s  n o t  
w e t t i n g  c o p p e r .  T h e  i m p l i c a t i o n  i s  
t h a t  i f  s o d i u m  were u s e d  i n  a w e t t e d  
t e s t  s e c t i o n  i n  t h e  s a m e  r a n g e  o f  
c o n d i t i o n s  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  
a s  h i g h  a s  4 0 0 , 0 0 0  R t u / h r . f t 2 . " F  
s h o u l d  be a c h i e v e d .  
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........... ....... _ 
TEST SECTION LENGTH (in.) 

_..I__ __ 

1 1 /8 

2 1/16 

3 1/16 

TABLE 32  

Entrance Region Heat Transfer  t o  Mercury 

DIAMETER ‘(in.) 

1/8 

1/16 

1 /8 

.... .................. __ 

REYNOLDS MODULUS 
~~ 

26,200 to 197,000 

32,100 to 89,400 

24,100 to 100,500 

h (Rtu/hr*ft2*’F) 

NATURAL CONVECTION IN CONFINED SPACES 
WITH INTERNAL HEAT GENERATION 

D. C. H a m i l t o n  F .  E. Lynch 

R e  a c t o r  E x p e r i m e n t  a 1  E n g i n e e r i n g  
D i v  i s i o n  

T h e  f l a t - p l  a t  e n a t u r  a 1  - c o n v e c  t i o n  
a p p a r a t u s ,  F i g .  6 7 ,  i s  now o p e r a t i n g  
s u c c e s s f u l l y .  T h e  t e s t  s e c t i o n  i s  
d e f i n e d  by  t h e  two p a r a l l e l  c o p p e r  
p l a t e s  a n d  t h e  p l a s t i c  e n d  w a l l s .  
The  c o p p e r  p l a t e s  s e r v e  a s  e l e c t r o d e s  
f o r  t h e  e l e c t r o l y t e  s o l u t i o n  i n  t h e  
t e s t  s e c t i o n .  The  h e a t  i s  g e n e r a t e d  
b y  e l e c t r i c a l  r e s i s t a n c e  h e a t i n g  i n  
t h e  volume o f  t h e  l i q u i d  e l e c t r o l y t e .  
T h e  t e s t  s e c t i o n  i s  a p p r o x i m a t e l y  
0 .75  by 6 by 20 i n c h e s .  The: g e n e r a t e d  
h e a t  i s  c a r r i e d  away by t h e  h e a t  e x -  
c h a n g e r  b r a z e d  t o  t h e  c o p p e r  p l a t e s .  

The v e l o c i t y  t r a v e r s e  was o b t a i n e d  
b y  v i s u a l l y  t i m i n g  t h e  m o v e m e n t  o f  
s u s p e n d e d  p a r t i c l e s  o f  b e n t o n i t e .  
The  t e m p e r a t u r e  t r a v e r s e  was o b t a i n e d  
by a t r a v e r s i n g  t h e r m o c o u p l e  a s s e m b l y .  
Q u a l i t a t i v e  v e l o c i t y  m e a s u r e m e n t s  were 
t a k e n  i n  t h e  l a m i n a r  f l o w  r e g i o n s .  
T h e  m a s s  f l o w  r a t e  a n d  t h e  v e l o c i t y  
d i s t r i b u t i o n o b s e r v e d  compare  f a v o r a b l y  
w i t h  t h e o r e t i c a l  a n a l y s e s  r e f e r r e d  t o  
i n  p r e v i o u s  r e p o r t s .  T e m p e r a t u r e  F i g .  6 7 ,  F l a t -  P l a t e  Natural -Convee-  
t r a v e r s e s  a r e  c u r r e n t l y  b e i n g  o b t a i n e d .  t i o n  Apparatus.  

io,3or to 42,600 

24,600 to 66,300 

14,750 to 48,000 



FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

T h e  c y l i n d r i c a l - a n n u l u s  f r e e -  c o m p l e t e d  f o r  t u r b u l e n t  f l o w  f o r  
c o n v e c t i o n  a p p a r a t u s  h a s  b e e n  c o n -  P r a n d t l  m o d u l i  g r e a t e r  t , han  1 a n d  
s t r u c t e d  a n d  w i l l  b e  o p e r a t e d  a f t e r  l e s s  t h a n  10 .  An e v a l u a t i o n  o f  t h e  
t h e  f l a t - p l a t e  s t u d i e s  h a v e  b e e n  s o l u t i o n  f o r  t h e  l o w - P r a n d t l - m o d u l u s  
c omp l e  t e d . r e g i o n  ( l i q u i d  m e t a l s )  h a s  b e e n  

i n i t i a t e d .  
CIRCULATING-FUEL HEAT TRANSFER STUDIES 

S e v e r a l  t h e r m a l  a n a l y s e s  h a v e  b e e n  

M. F. P o p p e n d i e k  L. P a l m e r  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

'*A *> , L 

The e v a l u a t i o n  of t h e  m a t h e m a t i c a l  
a n a l y s i s  o f  f o r c e d -  c o n v e c t i o n  h e a t  
t r a n s f e r  i n  a p i p e  s y s t e m  w i t h  volume 
h e a t  s o u r c e s  w i t h i n  t h e  f l u i d s ( 5 )  was 

' 5 ) A i r c r a f t N u c l e a r P r o p u E s L o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  M a r c h  1 0 .  
1 9 5 2 ,  O W L -  1227, p .  159- 161. 

c o m p l e t e d  f o r  l a m i n a r  f l o w  i n  e n t r a n c e  
r e g i o n s  ( s h o r t  t u b e s ) ;  n u m e r i c a l  
m e t h o d s  w e r e  u s e d  t o  o b t a i n  t h e s e  
s o l u t i o n s .  T h e  s p e c i f i c  s y s t e m s  
s t u d i e d  c o r r e s p o n d e d  t o  t h e  A H E  
r e a c t o r .  

A m a t h e m a t i c a l  h e a t  t r a n s f e r  
s o l u t i o n  f o r  a l a m i n a r - f l o w  c i r c u -  
l a t i n g - f u e l  s y s t e m  h a s  b e e n  o u t l i n e d  
t h a t  p e r t a i n s  t o  f l u i d s  w h o s e  v i s -  
c o s i t i e s  v a r y  w i t h  f l u i d  t e m p e r a t u r e s .  

1 4 .  RADIATION DAMAGE 
D .  S .  H i l l i n g t o n ,  S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A .  J .  Miller ,  ANP D i v i s i o n  

S t u d i e s  o f  r a d i a t i o n  d a m a g e  h a v e  
c o n t i n u e d  i n  t h e  X-10 g r a p h i t e  p i l e ,  
t h e  L I T R ,  a n d  t h e  8 6 - i n .  c y c l o t r o n .  
P r e v i o u s l y  r e p o r t e d  e x p e r i m e n t s  o n  
t h e  e f f e c t s  o f  i r r a d i a t i o n  o n  t h e  
f u s e d  f l u o r i d e  f u e l s ,  t h e  o p e r a t i o n  
o f  l i q u i d  m e t a l  l o o p s ,  t h e  c r e e p  o f  
m e t a l s ,  a n d  t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
o2'metals h a v e  b e e n  e x t e n d e d  a n d  
s u p p l e m e n t e d .  P r e p a r a t i o n s  a r e  u n d e r  
way t o  c o n t i n u e  t h e s e  s t u d i e s  i n  t h e  
h i g h e r  f l u x  MTR. 

An i n c r e a s e d  r a t e  o f  a t t a c k  on t h e  
c o n t a i n e r  was c a u s e d  by i r r a d i a t i o n  
i n  t h e  LITR o f  I n c o n e l  c a p s u l e s  c o n -  
t a i n i n g  t h e  NaF-KF-UF, t y p e  o f  f u e l  
m i x t u r e s ,  w h e r e a s  c a p s u l e s  c o n t a i n i n g  
b e r y l l i u m - b e a r i n g  f u e l s  s h o w e d  n o  
s i g n s  o f  r a d i a t i o n - i n d u c e d  c o r r o s i  o n .  
The  e v i d e n c e  t o  d a t e  i n d i c a t e s  t h a t  
t h e  i n c r e a s e d  r a t e  o f  c o r r o s i o n  b y  
t h e  NaF-KF-UF4 f u e l  m i x t u r e s  w a s  d u e  
t o  t h e  r a d i a t i o n  f i e l d ,  but ,  t h a t  t h e  

m e c h a n i s m  p r o b a b l y  i n v o l v e d  t h e  i m -  
p u r i t i e s  i n  t h e  f u e l  r a t h e r  t h a n  a n y  
i n h e r e n t  i n s t a b i l i t y  o f  t h e  f u s e d  
f l u o r i d e s  . 

The i n p i l e  e x p e r i m e n t s  on c a n t i l e v e r  
c r e e p  were  e x t e n d e d  t o  I n c o n e l .  A s  i n  
t h e  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  e x p e r i m e n t s  
w i t h  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  n i c k e l ,  
t h e  g r a p h i t e - p i l e  i r r a d i a t i o n  a t  t h e  
t e m p e r a t u r e s  a n d  s t r e s s e s  a p p l i e d  
c a u s e d  an  i n c r e a s e  i n  t h e  s e c o n d a r y  
c r e e p  r a t e .  

The rma l  c o n d u c t i v i t y  s t u d i e s  i n  t h e  
g r a p h i t e  p i l e  a n d  LITR o n  s t a b i l i z e d  
I n c o n e l  a n d  h i g h - p u r i t y  n i c k e l  demon- 
s t r a t e d  t h a t  t h e r e  was n o  d e t e c t a b l e  
e f f e c t  due  t,o i r r a d i a t i o n .  

A d d i t i o n a l  d e t a i l s  o n  r a d i a t i o n  
d a m a g e  s t u d i e s  a r e  c o n t a i n e d  i n  t h e  
q u a r t e r l y  r e p o r t  o f  t h e  S o l i d  S t a t e  
D i v i s i o n .  
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I R R A U I A T I O N  OF FUSED M A T E R I A L S  

G. W. K e i l h o  l t z  
Ma t e r i  a 1  s Chemi s t r y  D i v i s  i o n  

The s t u d y  o f  t h e  r a d i a t i o n  s t a b i l i t y  
o f  f u s e d  f l u o r i d e s  i n  c o n t a c t  w i t h  
I n c o n e l  h a s  c o n t i n u e d  i n  t h e  LITR and 
t h e  8 6 - i n .  c y c l o t r o n .  E x p e r i m e n t s  o n  
b e r y l l i u m - b e a r i n g  f u e l .  s a m p l e s  i n  t h e  
L I T R  i n d i c a t e  t h a t  t h e y  a r e  s t a b l e  
d u r i n g  e x p o s u r e s  o f  1 4 0  h r  i n  f i e l d s  
p r o d u c i n g  p o w e r  d i s s i p a t i o n s  u p  t o  
5 5 0  w a t t s / c c  o f  s a m p l e .  C y c l o t r o n  
e x p e r i m e n t s  o f  s h o r t  d u r a t i o n  h a v e  
shown t h a t  t h e  l i t h i u m - b e a r i n g  f u e l  
s a m p l e s  a r e  s t a b l e  t o  p r o t o n  b e a m s  
d i s s i p a t i n g  7 5 0  w a t t s / c c  o f  s a m p l e .  
However ,  a s l i g h t  amount o f  r a d i a t i o n -  
i n d u c e d  c o r r o s i o n  i s  p r o d u c e d  by beams 
d i s s i p a t i n g  4500 w a t t s / c c .  

P i l e  I r r a d i a t i o n  o f  F u e l  ( J .  G .  
M o r g a n ,  P .  R .  K l e i n ,  C.  C .  W e b s t e r ,  
M .  S. F e l d m a n ,  M .  T .  R o b i n s o n ,  H .  E .  
R o b e r t s o n ,  S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n ;  
B .  W .  K i n y o n ,  X - 1 0  E n g i n e e r i n g  D i -  
v i s i o n ) .  E x p e r i m e n t s  h a v e  b e e n  c o n -  
d u c t e d  d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  o n  
be r y  11 ium- and z i r c o n i u m  - b e a r i n g  f u e  1 s 
i r r a d i a t e d  i n  t h e  L I T R .  T h e  r e s u l t s  
o f  a l l  t h e  e x p e r i m e n t s  on b e r y l l i u m -  
b e a r i n g  f u e l s  a r e  shown i n  T a b l e  3 3 .  
A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  a n  i r r a d i a t e d  
I n c o n e l  s p e c i m e n  t h a t  c o n t a i n e d  t h e  
b e r y l l i u m - b e a r i n g  f u e l  i s  s h o w n  i n  
F i g .  6 8 .  T h e  f i n a l  r u n s  i n  t h e  
g r a p h i t e  p i l e  a n d  t h e  e n t i r e  d a t a  f r o m  
t h e  LITR i r r a d i a t i o n s  o f  t h e  NaF-KF-UF4 
f u e l  m i x t u r e  a r e  a l s o  shown i n  T a b l e  
3 3 .  A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  an  i r r a d i a t e d  
I n c o n e  1 s pe c i m e n  t h a t  c o n t a i n e d  t h i s  
f u e l  i s  shown i n  F i g .  6 9 .  A n a l y t i c a l  
r e s u l t s  a r e  n o t   ye^ a v a i l a b l e  o n  
i r r a d i a t e d  c a p s u l e s  o f  z i r c o n i u m -  
b e a r i n g  f u e l .  

E q u i p m e n t  s i m i l a r  t o  t h a t  t o  b e  
u s e d  f o r  t e s t i n g  f u e l s  i n  t h e  MTH w a s  
s u c c e s s f u l l y  o p e r a t e d  i n  t h e  L I T H .  
A c o n c e n t r a t e d  NaF-UF,  m i x t u r e  w a s  
s u c c e s s f u l l y  i r r a d i a t e d  a t  a p o w e r  

d i s s i p a t i o n  of '  2 4 5 0  w a t t s / c c  o f  f u e l .  
B e n c h  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  e q u i p -  
ment  i s  s u i t a b l e  f o r  a power  d i s s i p a -  
t i o n  o f  3500 w a t t s / c c .  E q u i p m e n t  h a s  
b e e n  c o n s t r u c t e d  f o r  c a r r y i n g  o u t  
p r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  o n  t h e  e s c a p e  
o f  x e n o n  f r o m  i n p i l e  s a m p l e s  o f  t h e  
f u s e d  f l u o r i d e s .  

( a )  U n i r r a d i a t e d  c o n t r o l  s a m p l e .  
250x. 

( b )  I n c o n e l  s a m p l e  i r r a d i a t e d  b y  
n e u t r o n s  w i t h  a n  e q u i v a l e n t  
power  d e n s i t y  o f  5 5 4  w a t t s / c c  o f  
f u e l .  3 0 0 X .  

Fig. 68. Effect of Neutron Zrradia-  
t i o n  o n  t h e  S t a t i c  Corrosion o f  I n c o n e l  
by NaF-BeF,-UF, (26-60-15 mole %) a f t e r  
135 hr a t  1500'F. 
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T a b l e  33 
I ' I 1% h 

X .  

P i l e  I r r a d i a t i o n  Tests on Fused F l u o r i d e  F u e l s  i n  Inconel  

FUEL ~ ~ ~ P ~ ~ I T I o N  
(mole % )  

NaF-KF-UF, 
46.5-26-27.5 

NaF-BeF, -UF, 
2 5-6 0 - 1 5  

47- 51 - 2  

TEUPERATURE 
( O F )  

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1.500 

1500 

1500 
.;& 

1500 

15 00 

1500 

82 4 
s o l i d  

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

1500 

- 
_I 

T I M E  
( h r )  

- 
45 8 

458 

458 

472 

299 

299 

299 

334 

115 

115 

164 

161 

136 

126 

131 

139 

137 

137 

26 

136 

143  

115 

145  

I R R A l l I  ATIOF 
(settb/cC) 

6 5  

6 5  

6 5  

0 

6 5  

6 5  

6 5  

0 

800  

Bench 

80 0 

Bench 

80 0 

554 

Bench 

554 

554 

554 

84  

Bench 

84  

84  

Bench 

TNCONEL COMPONENTS I N  
. - .  

N i  

194 

262 

20 

160 

93 

148  

183 

98 

123 

26,800 

1 ,030  

45 ,100  

1 , 1 0 0  

1 , 3 8 0  

1 ,540  

1 , 4 9 0  

45 0 

5 ,610  

1 , 1 2 0  

58,500 

1 ,860  

60 

50 

C r  
-- 

194 

20 

188 

125 

2 32 

532 

146 

186 

207 

8870 

754 

950 

b 45 

160 

7380 

1060 

18 10 

3900 

3300 

2450 

1880 

4450 

330 
I_ 

I_ 

F e  
_I_ 

1 , 0 3 0  

1 , 6 3 0  

1 ,130  

2 ,630  

1 ,530  

2 , 3 4 0  

6 22 

5 48 

311 

6 , 3 0 0  

1 , 2 7 0  

6 ,410  

2 , 6 5 0  

1 , 2 2 0  

2 ,300  

1 ,200  

78 0 

1 ,430  

811 

3,100 

2.690 

44 5 

5 40 
-I 

CAPSULE C O N D I T I O N  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

( O r  1 g i n  a l  s a1 t ann 1 y s  i s  ) 

Considerable c o r r o s i o n .  p r e s s u r e  tes t  
showed no e v i d e n c e  of b u l l d n p :  
see Fig. 6 9  

See  F i g .  69 

C o n s i d e r a b l e  c o r r o s i o n  

V e r y  s l i g h t  c o r r o s i o n  

Very s l i g h t  corrosion 

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n ;  p r e s s u r e  tes t  
showed n o  e v i d e n c e  of  b u i l d u p ,  
see F i g .  68 

V e r y  slight c o r r o s i o n ,  P r e s s u r e  t e s t  
showed n o  ev idence  o f  b u i l d u p ,  
see  F l g .  68 

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

P r e s s u r e  t e s t  showed no  e v i d e n c e  of 
b u i l d u p  

P r e s s u r e  test  showed no ev ldence  o f  
b u i l d u p  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n :  pressure t e s t  
showed no ev idence  u f  bu i ldup  

Very s l i g h t  c o r r o s i o ~ h ,  p r e s s u r e  t e s t  
showed no e v i d e n c e  of b u i l d u p  

Very s l i g h t  c o r r o s i o n  

(Origin a 1 sa 1 t nna 1 ys  is ) 

16 1 



ANP PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

( a )  U n i r r a d i a t e d  c o n t r o l  s a m p l e .  300X. 

8 

( b )  I n c o n e l  s a m p l e  i r r a d i a t e d  by  n e u t r o n s  with a n  e q u i v a l e n t  poiver d e n s i t y  o f  
800  w a t t s / c c  o f  f u e l .  300X.  

Fig .  69 .  E f f e c t  o f  Neutron I r r a d i a t i o n  o f  the  S t a t i c  Corrosion o f  Inconel 
by NaB-KF-UF, ( 4 6 .  5 - 2 6 - 2 7 .  5 mole %) a f t e r  115 hr a t  1 5 0 Q ° F .  
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F O R  P E R I O D  E N D I N G  JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

C y c l o t r o n  Irradiation o f F u e 1  ( W .  J .  
S t u r m  and  M .  J .  F e l d m a n ,  S o l i d  S t a t e  
D i v i s i o n ;  R. J .  J o n e s  and  H .  L .  K n i g h t ,  
E l e c t r o m a g n e t i c  R e s e a r c h  D i v i s i o n ) .  
F u e l  o f  c o m p o s i t i o n  NaF-KF-UF, ( 4 6 . 5 -  
2 6 - 2 7 . 5  m o l e  %) w a s  i r r a d i a t e d  a t  

p r o t o n s  f o r  u p  t o  8 h r  w i t h  a p o w e r  
d i s s i p a t i o n  o f  365  w a t t s / c c  o f  f u e l .  
C h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  f u e l  a n d  
m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  
c a p s u l e s  showed n o  e v i d e n c e  o f  r a d i a -  
t i o n  - i n d u c e d  c o r r o s i o n  . 

6 1500'F i n  I n c o n e l  c a p s u l e s  w i t h  20-Mev 

W i t h  t h e  n e w l y  d e v e l o p e d ,  s m a l l  
I n c o n e l  c a p s u l e s ,  f u e l  o f  c o m p o s i t i o n  
N a F - K F - L i F - U F 4  ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 .  5 - 1 . 1  
mole  %) was i r r a d i a t e d  u p  t o  6 h r  w i t h  
a power  d i s s i p a t i o n  o f  425  w a t t s / c c  of  
f u e l .  However ,  t h e  f r a c t i o n  o f  f u e l  
i r r a d i a t e d  i n  t h e s e  c a p s u l e s  i s  s o  
s m a l l  t h a t  s u c h  a p o w e r  d i s s i p a t i o n  
i s  a c t u a l l y  4000 w a t t s / c c  o f  i r r a d i a t e d  
f u e l .  I n  t h e  s i n g l e  e x p e r i m e n t  a t  
t h i s  i n t e n s i t y ,  s l i g h t l y  e n h a n c e d  
c o r r o s i o n  o f  t h e  c a p s u l e  was f o u n d  i n  
t h e  r e g i o n  o f  p r o t o n  b o m b a r d m e n t .  
I n  o t h e r  r u n s  on l i t h i u m - b e a r i n g  f u e l  
o f  6 - h r  i r r a d i a t i o n  a t  1 5  w a t t ' s / c c ,  
2 h r  a t  1 5 0  w a t t s / c c ,  and 1 h r  a t  1 2 5  
w a t t s / c c  t h e r e  w a s  n o  e v i d e n c e  o f  
r a d i a t i o n - i n d u c e d  c o r r o s i o n .  

I N P I L E  C I R C U L A T I N G  LOOPS 

0.  S '  1 sman R. M .  C a r r o l l  
W .  W .  P a r k i n s o n  C. I). Bauman 
J .  B. T r i c e  W. E .  B r u n d a g e  
A .  S .  O l s o n  C .  E l l i s  
M. T. Morgan D. T. James  

S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A s  r e p o r t e d  l a s t  q u a r t e r ,  s o d i u m  
w a s  c i r c u l a t e d  a t  a v e l o c i t y  o f  1 
f t / s e c  i n  t h e  X - 1 0  g r a p h i t e  p i l e  
t h r o u g h  a l o o p  o f  I n c o n e l  f o r  50 h r  
a t  1 0 0 0 ° F  a n d  1 1 5  h r  a t  150O'F. An 
e l e c t r o m a g n e t i c  pump w a s  u s e d ,  and t h e  
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  m a t e r i a l  i n  t h e  
pump c e l l  was 10COOF. T h e  f l o w  r a t e  
o f  s o d i u m  t h r o u g h  t h e  l o o p  g r a d u a l l y  

d e c r e a s e d  a n d  e v e n t u a l l y  t h e  l o o p  
c o u l d  n o t  be o p e r a t e d .  

When t h e  a c t i v i t y  o f  t h e  l o o p  h a d  
d e c a y e d  s u f f i c i e n t  l y  , an  exani i  n a t i  on  
was made  t o  d e t e r m i n e  t h e  c o n d i t i o n  
o f  t h e  l o o p  a n d  t h e  c a u s e  o f  f l o w  
s t o p p a g e .  I t  was  f o u n d  t h a t  t h e r e  
were s e v e r a l  c o n s t r i c t i o n s  c a u s e d  by 
p e n e t r a t i o n  o f  w e l d s .  One o f  t h e  c o n -  
s t r i c t i o n s  i n  t h e  c o l d  p a r t  o f  t h e  
l o o p  was a l m o s t  c o m p l e t e l y  c l o s e d  by 
g r e y ,  powdery  m a t e r i a l .  X - r a y  e x a m i -  
n a t i o n  showed the powder t o  be l a r g e l y  
n i c k e l ,  and  i t  i s  now b e i n g  a n a l y z e d  
s p e c t r o g r a p h i c  a l l y .  

A t  v a r i o u s  t i m e s  w h i l e  t h e  f l o w  o f  
t h e  l o o p  w a s  h a l t e d ,  r a d i o a c t i v e  d e c a y  
c u r v e s  w e r e  o b t a i n e d  f o r  t h e  p a r t  o f  
t h e  l o o p  o u t s i d e  t h e  p i l e .  An a n a l y s i s  
o f  t h e s e  c u r v e s  showed t h a t  t h e  sodium 
c o n t a i n e d  n o  l o n g - l i v e d  c o r r o s i o n  
p r o d u c t s  f rom t h e  l n c o n e l  t u b e  w a l l s .  
S p e c i m e n s  of  t h e  ' I n c o n e l  f r o m  t,he i n -  
p i l e  a n d  o u t - o f - p i l e  p o r t i o n s  of t h e  
l o o p  a r e  b e i n g  e x a m i n e d  m e t a l l o -  
g r a p h i c a l l y .  

A s e c o n d  s o d i u m  l o o p  was o p e r a t e d  
i n  t h e  X - 1 0  g r a p h i t e  p i l e  f o r  9 5  h r  a t  
1 5 0 0 ° F ;  o p e r a t i o n  was  d i s c o n t i n u e d  
b e c a u s e  o f  a l e a k  i n  t h e  pump c e l l .  
An e x a m i n a t i o n  o f  t h i s  l o o p  i s  b e i n g  
made.  A n o t h e r  sod ium l o o p  c o n t a i n i n g  
s e v e r a l  e n g i n e e r i n g  i m p r o v e m e n t s  i s  
b e i n g  c o n s t r u c t e d  f o r  o p e r a t i o n  i n  the 
g r a p h i t e  p i l e .  D e s i g n  and c o n s t r u c t i o n  
o f  t he  s o d i u m  l o o p  f o r  o p e r a t i o n  i n  
t h e  L I T R  i s  u n d e r  w a y ,  a n d  a f u s e d -  
f l u o r i d e - f u e l  l o o p  is  b e l n g  d e s i g n e d  
f o r  o p e r a t i o n  i n  t h e  MTR. 

The n e u t r o n  s p e c t r u m  and  gamma-ray 
h e a t i n g  i n  h o l e  MH-3 , i n  t h e  L I T R  a r e  
b e i n g  d e t e r m i n e d .  T h i s  h o r i z o n t a l  
beam h o l e  h a s  b e e n  u s e d  f o r  a l a r g e  
n u m b e r  o f  e x p e r i m e n t s  by t h e  G E - A N D  
p r o j e c t  and i s  e x p e c t e d  t o  b e  a v a i l a b l e  
f o r  a c o n s i d e r a b l e  amoun t  o f  e x p e r i -  
m e n t a t i o n  by t h e  OBNL-ANP g r o u p  i n  t h e  
n e a r  f u t u r e .  
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C R E E P  U N D E R  I R R A D I A T I O N  

J .  C. W i l s o n  J .  C. Z u k a s  
W .  W .  D a v i s  

S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

T h r e e  c a n t i l e v e r  c r e e p  t e s t s  o n  
I n c o n e l  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d  i n  t h e  
g r a p h i t e  p i l e ;  t h e  r e s u l t s  a r e  shown 
i n  F i g .  7 0 .  I t  a p p e a r s  t h a t  I n c o n e l  
a s  i t  i s  now h e a t  t r e a t e d  ( 1 6 5 0  o r  
1700'F a n n e a l )  i s  an u n s t a b l e  m a t e r i a l  
w i t h  r e s p e c t  t o  i t s  c r e e p  p r o p e r t i e s  
u n d e r  i r r a d i a t i o n .  T h i s  i s  a n a l o g o u s  
t o  t h e  r e s u l t s  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  f o r  
t y p e - 3 4 7  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  n i c k e l .  
A c a n t i l e v e r  c r e e p  t e s t  o n  I n c o n e l  
w i t h  t h e  s t a n d a r d ,  ARE, 1700'F a n n e a l  
i s  i n  p r o g r e s s  i n  t h e  h i g h e r  f l u x  LITN. 

T h e  f i r s t  model o f  a b e l l o w s - l o a d e d  
t e n s i l e  c r e e p  a p p a r a t u s  f o r  i r r a d i a -  
t i o n  e x p e r i m e n t s  i n  t h e  MTH h a s  b e e n  
d e s i g n e d  a n d  c o n s t r u c t i o n  h a s  b e g u n .  
The  s p e c i m e n  t o  be t e s t e d  i s  l / Z - i n . - O D ,  
0 . 0 3 5 - i n .  w a l l  I n c o n e l  t u b i n g .  S e v e r a l  
m o d e l s  of t h e  f u r n a c e  t h a t  w i l l  r e s i d e  
i n s i d e  t h e  s p e c i m e n  h a v e  b e e n  b e n c h  
t e s t e d .  An a t t e m p t  i s  b e i n g  made t o  
m i n i m i z e  t e m p e r a t u r e  g r a d i e n t s .  

Bench  t e s t i n g  is i n  p r o g r e s s  on a n  
e x t e n s o m e t e r  t h a t  u t i l i z e s  a B o u r d o n  
t u b e  a n d  an e l e c t r i c a l  c o n t a c t .  I t  is  
b e l i e v e d  t h a t  t h i s  t y p e  o f  e x t e n s o m e t e r  
w i l l  b e  o p e r a b l e  i n  t h e  MTR b e c a u s e  
o f  i t s  low m a s s  a n d  s i m p l e  g e o m e t r y .  
A t y p e - 5 7 3 4  RCA t r a n s d u c e r  t u b e  h a s  
b e e n  p l a c e d  i n  t h e  c a n  w i t h  t h e  
c a n t i l e v e r  c r e e p  t e s t  i n  t h e  L I T R  s o  
t h a t  t h e  e f f e c t  o f  n e u t r o n  r a d i a t i o n  
on i t s  s t a t i c  a n d  e m i s s i o n  c h a r a c t e r -  
i s t i c s  c a n  be s t u d i e d .  A p p r o x i m a t e l y  
0 . 0 0 3 - i n .  movemen t  o f  t h e  s e n s i t i v e  
e l e m e n t  o f  t h e  t u b e  g i v e s  a c h a n g e  i n  
o u t p u t  v o l t a g e  o f  a b o u t  4 0 .  T h e  l o w  
m a s s  o f  t h e  t u b e  s h o u l d  p e r m i t  i t  t o  
b e  u s e d  i n  h i g h - f l u x  r e a c t o r s  w i t h o u t  
e x c e s s i v e  gamma-ray h e a t i n g .  

A p i e c e  o f  n a t u r a l  q u a r t z ,  0 . 1 8  i n .  
s q u a r e  and 1 . 3  i n .  l o n g ,  was i r r a d i a t e d  

i n  t h e  LITR f o r  a o n e - w e e k  p e r i o d  t o  
d e t e r m i n e  w h e t h e r  i r r a d i a t i o n  p r o d u c e d  
d i m e n s i o n a l  c h a n g e s ,  s i n c e  t h e  t h e r m a l  
e x p a n s i o n  o f   quart^ a l o n g  t h e  Z a x i s  
a p p e a r s  u s a b l e  f o r  c a l i b r a t i n g  e x -  
t e n s o m e t e r s  i n  a r e a c t o r .  4 s l i g h t  
d i s c o l o r a t i o n  o f  t h e  c r y s t a l  w a s  n o t e d  
a f t e r  i r r a d i a t i o n ,  b u t ,  w i t h i n  t h e  
p r e c i s i o n  o f  m e a s u r e m e n t  ( 0 . 0 5 % ) ,  n o  
d i m e n s i o n a l  c h a n g e s  were f o u n d .  

R A D I A T I O N  E F F E C T S  O N  
T H E  KM AL CONUIJ C T I  V I  TY 

A .  F .  Cohen L .  C. T e m p l e t o n  
S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

R e c e n t  e x p e r i m e n t s  i n  t h e  X - 1 0  
g r a p h i t e  p i l e  and  LITR on h e a t - s t a b i -  
l i z e d  I n c o n e l  and h i g h - p u r i t y  n i c k e l  
s h o w  t h a t  t h e  i r r a d i a t i o n  h a s  n o  
m e a s u r  a b  l e  e f f e c t  on t h e r m a l  c o n d u c  - 
t i v i t y .  I n  p r e v i o u s l y  r e p o r t , e d  e x -  
p e r i m e n t s  o n  I n c o n e l  a t  h i g h  t e m p e r a -  
t u r e s  some l o s s  o f  c o n d u c t i v i t y  was 
s u f f e r e d  by t h e  i n p i l e  s p e c i m e n s .  I n  
l i g h t  o f  t h e  r e c e n t  r e s u l t s ,  t h i s  n o w  
a p p e a r s  l i k e l y  t o  b e  t h e  r e s u l t  o f  
p h a s e  c h a n g e s  i n  u n s  t a b i l  i z e d  m a t e r i a  1 
i n d u c e d  o r  a c c e l e r a t e d  by t h e  i r r a d i a  - 
t i o n .  

Two f a b r i c a t e d  I n c o n e l  s a m p l e s  w e r e  
s t a b i l i z e d  by h e a t  t r e a t i n g  f o r  1 / 2  h r  
a t  2 0 5 0 ' F ,  s l o w l y  c o o l e d  t o  1 5 5 0 ' F  
w h e r e  t h e y  were  h e l d  f o r  2 4  h r ,  a n d  
t h e n  f u r n a c e  c o o l e d  t o  room t e m p e r a -  
t u r e .  T h i s  h e a t  t r e a t m e n t  c a u s e d  
p r e c i p i t a t i o n  o f  c h r o m i u m  c a r b i d e s  
d u r i n g  t h e  s l o w  c o o l i n g  $ 0  t h a t  t h e  
s p e c i m e n  woirld b e  i n  t h e  m o s t  s t a b l e  
c o n d i t i o n  f r o m  r o o m  t e m p e r a t u r e  t o  
1500'F. One o f  t h e s e  s a m p l e s  was u s e d  
f o r  a r e l a t i v e  t y p e  o f  e x p e r i m e n t  i n  
t h e  g r a p h i t e  p i l e  a n d  t h e  o t h e r  f o r  
a n  a b s o l u t e  c o n d u c t i v i t y  e x p e r i m e n t  
i n  t h e  LITR. 

T h e  r e l a t i v e  e x p e r i m e n t  i n  t h e  
g r a p h i t e  p i l e  was  i n  a f a s t - n e u t r o n  
f l u x  o f  a p p r o x i m a t e l y  3 x 10" .  The 
s p e c i m e n  was h e l d  a t  lower t e m p e r a t u r e s  
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F i g .  7 0 .  C a n t i l e v e r  Creep Tests  o f  I n c o n e l  a t  1500'F. 

16 5 



and  t h e n  a t  1500°F f o r  f i v e  w e e k s .  No 
c h a n g e  i n  .* ,$uct ivi ty  g r e a t e r  t h a n  
1 t o  2% was o b s e r v e d .  

The a b s o l u t e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
s p e c i m e n  was a l o n g  c y l i n d e r  w i t h  a n  
i n t e r n a l  h e a t e r  i n  w h i c h  t h e  h e a t  
f l o w e d  r a d i a l l y  o u t w a r d .  The s p e c i m e n  
w a s  p l a c e d  i n  t h e  h o l e  HB-3 ,  a n d  t h e  
maximum power l e v e l  o f  t h e  LITR d u r i n g  
t h e  e x p e r i m e n t  w a s  1 0 0 0  kw. C h a n g e s  
i n  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  w e r e  s o u g h t  
a s  a f u n c t i o n  o f  i r r a d i a t i o n  t i m e  a t  
a g i v e n  f l u x l e v e l  a n d  a g i v e n  s p e c i m e n  
t e m p e r  a tr ire a f t e r  t h e  rma 1 e q u i  1 i b r i u m  
was r e a c h e d .  T h e  t i m e  r e q u i r e d  t o  
r e a c h  e q u i l i b r i u m  i s  o f  t h e  o r d e r  o f  
2 t o  4 h r  a f t e r  a c h a n g e  i n  r e a c t o r  
power l e v e l  o r  a c h a n g e  i n  t h e  h e a t e r  
c u r r e n t .  The h i g h e s t  t e m p e r a t u r e  a t  
w h i c h  m e a s u r e m e n t s  w e r e  m a d e  w a s  
1 3 0 0 ' F .  No d e c r e a s e  i n  t h e  c o n d u c -  
t i v i t y  was o b s e r v e d  a t  1 3 0 0 ° F  o v e r  a 
p e r i o d  of 2 4  h o u r s .  A t  lower  t e rnpe ra -  

t u r e s  n o  d e c r e a s e  i n  c o n d u c t i v i t y  was 
o b s e r v e d  d u r i n g  a f o u r - w e e k  p e r i o d .  

One a b s o l u t e  c o n d u c t i v i t y  e x p e r i -  
m e n t ,  m o s t l y  a t  l ow t e m p e r a t u r e s ,  w a s  
c a r r i e d  o u t  i n  t h e  LITR o n  a n  ARE h e a t -  
t r e a t e d  I n c  o n e  1 s p e c  imen . Pr e pa r a t  i 011s 

a r e  b e i n g  m a d e  f o r  t w o  m o r e  s u c h  
e x p e r i m e n t s  a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t . u r e s .  

A c y l i n d r i c a l ,  h i g h - p u r i t y  n i c k e l  
s p e c i m e n  was u s e d  i n  a n  a b s o l u t e  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t y  e x p e  r i r n e n t  i n  h o l e  H R - 3  of  
t h e  LITR.  A s e r i e s  o f  e x p e r i m e n t s  were  
p e r f o r m e d  a t  v a r i o u s  LITR power l e v e l s  
a n d  a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s  u p  t o  
1 4 7 5 ° F .  H a l f  o f  t h e  1 7 - d a y  t o t a l  
i r r a d i a t i o n  t i m e  was a t  a power  l e v e l  
o f  1500 kw. No c h a n g e s  i n  c o n d u c t i v i t y  
a s  a f u n c t i o n  o f  i r r a d i a t i o n  t i m e  were 
f o u n d .  The c o n s t a n c y  o f  t h e  v a r i a b l e s  
i n v o l v e d  i s  s u c h  t h a t  a 5% c h a n g e  i n  
c o n d u c t i v i t y  w o u l d  h e  v e r y  e a s i l y  
d e t e c t e d .  
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T h e  a n a l y t i c a l  c h e m i s t r y  p r o g r a m  
r e q u i r e d  i n  s u p p o r t  o f  t h e  m a t e r i a l s  
r e s e a r c h  p r o g r a m  i n c l u d e d  t h e  r o u t i n e  
a n a l y s i s  o f  1 3 1 6  s a m p l e s  a s  w e l l  a s  
t h e  d e v e l o p m e n t  o f  new a n a l y t i c a l  
p r o c e d u r e s  when n e c e s s a r y  ( s e c .  1 6 ) .  
I n  p a r t i c u l a r ,  t h e  s u b s t i t u t i o n  o f  
z i r c o n i u m  f l u o r i d e  f o r  b e r y l l i u m  i n  
t h e  f u e l  m i x t u r e  h a s  n e c e s s i t a t e d  a 
r e v i e w  o f  t h e  e x i s t i n g  me thods  of  f u e l  
and c o r r o s i o n - p r o d u c t  a n a l y s i s .  

The l i s t  o f  r e p o r t s  t h a t  h a v e  h e e n  
i s s u e d  by t h e  p r o j e c t  d u r i n g  t h e  p a s t  

q u a r t e r  i n c l u d e s  1 3  f o r m a l  r e p o r t s  and 
33 i n f o r m a l  documen t s  on a l l  p h a s e s  of' 
the  ANP P r o j e c t  ( s e c ,  1 7 ) .  

The d i r e c t o r y  o f  r e s e a r c h  p r o j e c t s  
o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  o f  t h e  O a k  R i d g e  N a t i o n a l  
L a b o r a t o r y  i s  g i v e n  i n  s e c .  L8.  I n -  
c l u d e d  a r e  t h e  r e s e a r c h  p r o j e c t s  o f  
t h e  L a b o r a t o r y ' s  s u b c o n t r a c t o r s  o n  
t h e  A N P  P r o j e c t ,  a n d  t h e  r e s e a r c h  
p r o j e c t s  b e i n g  p e r f o r m e d  by ORNL f o r  
t h e  ANP p r o g r a m s  o f  o t h e r  o r g a n i z a -  
t i o n s .  

15. ANALYTICAL CHEMISTRY 

C, De Susano  
A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

T h e  s u b s t i t u t i o n  o f  z i r c o n i u m  
t e t r a f l u o r i d e  f o r  b e r y l l i u m  i n  t h e  
f u e l  m i x t u r e  h a s  n e c e s s i t a t e d  a r e v i e N  
o f  e x i s t i n g  m e t h o d s  f o r  t h e  d e t e r -  
m i n a t i o n  o f  a l k a l i  m e t a l s ,  u r a n i u m ,  
and  t h e  m a j o r  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  - i r o n ,  
n i c k e l ,  a n d  c h r o m i u m  - t o  d e t e r m i n e  
t h e i r  a p p l i c a b i l i t y  t ,o t h e  new f u e l  
m i x t u r e s .  

A r a p i d  and  a c c u r a t e  me thod  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t o t a l  a l k a l i  m e t a l s  
h a s  b e e n  d e v e l o p e d .  I n  t h i s  m e t h o d ,  
t h e  h y d r o g e n  i o n  d i s p l a c e d  f r o m  a 
c a t i o n - e x c h a n g e  r e s i n  by  t h e  a l k a l i  
m e t a l s  i s  t i t r a t e d .  A c a t i o n - e x c h a n g e  
column i s  a l s o  b e i n g  u s e d  s u c c e s s f u l l y  
f u r  t h e  q u a n t i t a t i v e  s e p a r a t i o n  o f  
sodium and  p o t a s s i u m .  

A v o l u m e t r i c  m e t h o d  f o r  t,he d e t e r -  
m i n a t i o n  o f  z i r c o n i u m  i s  b e i n g  s t u d i e d .  
T h i s  m e t h o d ,  w h i c h  d e p e n d s  u p o n  t h e  
t i t r a t i o n  o f  t h e  b a s e  l i b e r a t e d  when 
a f l u o r i d e  i s  a d d e d  t o  z i r c o n i u m  
h y d r o x i d e ,  a p p e a r s  p r o m i s i n g ,  a n d  i t  
i s  e x p e c t e d  t o  b e  more r a p i d  t h a n  t h e  

g r av i m e t r 1 c me t h o  d p r e  s e n  t 1 y b e i  n g  
used .  

I m p r o v e m e n t s  t h a t  e l i m i n a t e  t h e  
i n t e r f e r e n c e  o f  z i r c o n i u m  h a v e  b e e n  
m a d e  i n  t h e  m e t , h o d  f o r  t h e  d e t e r -  
m i n a t i o n  o f  i r o n .  I n  t . he  d e t e r -  
m i n a t i o n  o f  s u l f i d e  i n  f l u o r i d e s  and  
e u t e c t i c s ,  t h e  c o l o r i m e t r i c  m e t h o d  
t h a t  d e p e n d s  u p o n  t h e  f o r m a t i o n  o f  
m e t h y l e n e  b l u e  h a s  b e e n  a d a p t e d .  A 
method  i s  c u r r e n t l y  b e i n g  s t u d i e d  f o r  
t h e  d e t , e r m i n a t i o n  o f  t o t a l  s u l f u r  i n  
t h e s e  m a t e r i a l s  by r e d u c t i o n  o f  a l l  
s u l f u r  compounds and  s u b s e q u e n t  d e t e r -  
m i n a t i o n  a s  s u l f i d e  by t h e  same method.  

I t  h a s  b e e n  f o u n d  t h a t  z i r c o n i u m  
o x i d e  c a n  he d e t e r m i n e d  i n  z i r c o n i u m  
t e t r a f l u o r i d e  b e c a u s e  o f  i t s  i n s o l u -  
b i l i t y  i n  o x a l i c  o r  t a r t a r i c  a c i d .  
H o w e v e r ,  a s u c c e s s f u l  m e t h o d  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  z i r c o n i u m  o x y f  l u o r i d e  
i s  n o t  y e t  a v a i l a b l e .  A m e t h o d  i s  
b e i n g  s o u g h t  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
w a t e r  i n  e u t e c t i c  c o m p o n e n t s  to a 
l o w e r  L i m i t  o f  0.05%. 
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A N A L Y S E S  FOR COMPONENTS O F  
F L U O R I D E  M I X T U R E S  

J .  C. Whi t e  W. J. Ross 
C. M. Boyd C .  K .  T a l b o t t  
A n a l y t i c  a 1 Chemi s t r y  D i v i  s i o n  

T o t a l  A l k a l i  Meta l s -  A r a p i d  a n d  
a c c u r a t e  me thod  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t o t a l  a l k a l i  m e t a l s  i n  f l u o r i d e  
e u t e c t i c s  h a s  been  d e v e l o p e d .  I n  t h i s  
m e t h o d ,  w h i c h  m a k e s  u s e  o f  a n  i o n -  
e x c h a n g e  r e s i n ,  a s u l f a t e  s o l u t i o n  o f  
t h e  a l k a l i  m e t a l s ,  s e p a r a t e d  f r o m  
u r a n i u m  a n d  o t h e r  c a t i o n s ,  i s  p a s s e d  
t h r o u g h  a c a t i o n - e x c h a n g e  column. The  
a l k a l i  m e t a l s  a r e  r e t a i n e d  b y  t h e  
r e s i n  a n d  r e p l a c e d  b y  e q u i v a l e n t  
a m o u n t s  o f  h y d r o g e n  i o n s ,  a n d  t h e  
s u l f u r i c  a c i d  f o r m e d  i s  e l u t e d  f r o m  
t h e  column w i t h  w a t e r .  Two t i t r a t i o n s  
a r e  r e q u i r e d :  t h e  f i r s t  t o  d e t e r m i n e  
t h e  f r e e - a c i d  c o n t e n t  o f  t h e  s t a r t i n g  
s o l u t i o n  a n d  t h e  o t h e r  t o  d e t e r m i n e  
t h e  t o t a l  a c i d i t y  o f  t h e  e l u t e d  
s u l f u r i c  a c i d  s o l u L i o n .  The  d i f f e r e n c e  
i n  a c i d i t y  i s  e q u i v a l e n t  t o  t h e  a l k a l i  
m e t a l s  p r e s e n t .  

The  s u c c e s s  o f  t h i s  m e t h o d  d e p e n d s  
upon t h e  r emova l  o f  a l l  c a t i o n s  e x c e p t  
t h e  a l k a l i  m e t a l s ,  s i n c e  o t h e r  c a t i o n s  
w i l l  a l s o  r e p l a c e  h y d r o g e n  i o n s  on  t h e  
r e s i n .  I n  t h e  c a s e  o f  u r a n i u m ,  t h e  
s e p a r a t i o n  i s  e f f e c t e d  by p a s s i n g  t h e  
s o l u t i o n  t h r o u g h  a n  a n i o n - e x c h a n g e  
column i n  which  u r a n i u m  i s  r e t a i n e d  a s  
a n  a n i o n i c  s u l f a t c  complex .  The a l k a l i  
m e t a l  i o n s ,  w h i c h  a r e  n o t  r e t a i n e d ,  
a r e  q u a n t i t a t i v e l y  e l u t e d  w i t h  d i l u t e  
s u l f i i r i c  a c i d .  The  r e s u l t i n g  a l k a l i  
m e t a l  s u l f a t e  s o l u t i o n  i s  t h e n  r e a d y  
t,o b e  p a s s e d  t h r o u g h  t h e  c a t i o n -  
e x c h a n g e  c o l u m n .  T h e  m e t h o d  h a s  s o  
f a r  b e e n  a p p l i e d  t o  f u e l  m i x t u r e s  
c o n t a i n i n g  o n l y  u r a n i u m  i n  a d d i t i o n  
t o  a l k a l i  m e t a l s .  The  same t e c h n i q u e  
f u r  s e p a r a t i n g  u r a n i u m  a n d  a l k a l i  
m e t a l s  s h o u l d ,  h o w e v e r ,  b e  a p p l i c a b l e  
t o  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  z i r c o n i u m ,  
s i n c e  z i r c o n i u m  a l s o  f o r m s  a n i o n i c  
c o m p l e x e s  i n  1N s u l f u r i c  a c i d ;  t h i s  

w i  1 I. b e  i n v e s t i g a t e d .  A p p r o x i m a t e  1 y 
1% p r e c i s i o n  i n  t h e  r a n g e  35 t o  9 0 %  
c a n  b e  o b t a i n e d  w i t h  t h i s  m e t h o d  o f  
d e t e r m i n i n g  t o t a l  a l k a l i  m e t a l s .  

Sodium, Potassium, and L i t h i u m .  I n  
v iew o f  t h e  d e s i r a b i l i t y  o f  d e t e r m i n i n g  
i n d i v i d u a l  a l k a l i  m e t a l s  i n  t h e  p r e s e n c e  
o f  e a c h  o t h e r ,  a t t e n t i o n  h a s  b e e n  g i v e n  
t o  m e t h o d s  o f  s e p a r a t i n g  t h e  c o n -  
s t i t u e n t s .  L i t h i u m  c a n  b e  s e p a r a t e d  
from sod ium and  p o t a s s i u m  by e x t r a c t i o n  
o f  t h e  a l k a l i  c h l o r i d e s  w i t h  2 - e t h y l  
h e x a n o l . ( ' )  The  u s e  o f  i o n - e x c h a n g e  
c o l u m n s i s b e i n g  s t u d i e d  f o r  s e p a r a t i n g  
s o d i u m  a n d  p o t a s s i u m .  By means  o f  a 
7 0  b y  2 c m  c o l u m n  o f  Dowex-50 ( 5 0  t o  
100 m e s h ) ,  s h a r p  s e p a r a t i o n s  o f  sod ium 
a n d  p o t a s s i u m  i n  q u a n t i t i e s  o f  t h e  
o r d e r  o f  1 0 0  mg c a n  b e  a c h i e v e d  b y  
u s i n g  2 N  h y d r o c h l o r i c  a c i d  s o l u t i o n  
a s  t h e  e l u t i o n  a g e n t .  A l t h o u g h  t h e  
p r o c e d u r e  i s  e x t r e m e l y  t i m e - c o n s u m i n g  
( a p p r o x i m a t e l y  8 h r  p e r  s e p a r a t i o n ) ,  
i t  h a s  t h e  a d v a n t a g e  t h a t  v e r y  l i t t l e  
a t t e n t i o n  by t h e  o p e r a t o r  i s  r e q u i r e d .  
S t a n d a r d  m e t h o d s  a r e  u s e d  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  s e p a r a t e d  a l k a l i  
me t a1  s 

B e r y l l i u m ,  T h e  v o l u m e t r i c  m e t h o d  
o f  d e t e r m i n i n g  b e r y l l i u m  p r o p o s e d  b y  
McClure  a n d  B a n k s ( ' )  h a s  b e e n  u s e d  w i t h  
s u c c e s s .  The  s e p a r a t i o n  o f  b e r y l l i u m  
f rom i n t e r f e r i n g  c a t i o n s ,  u r a n i u m  i n  
t h i s  c a s e ,  b y  mearis o f  a n i o n - e x c h a n g e  
r e s i n s  h a s  been  d e s c r i b e d  i n  a p r e v i o u s  
r e p o r t .  ( 3  ) 

Zirconium. The a d d i t i o n  o f  z i r c o n i u m  
s a l t s  t o  t h e  f u e l  m i x t u r e  n e c e s s i t a t e d  
a number o f  c h a n g e s  i n  t h e  m e t h o d s  o f  
d i s s o l v i n g  a n d  a n a l y z i n g  t h e s e  ma- 
t e r i a l s .  A m i x t u r e  o f  a q u a  r e g i a  a n d  

( l ) E .  R.  C a l e y  a n d  H .  D .  A x i l r o d ,  I n d .  E n g .  
C h e n . ,  A n a l .  E d .  1 4 ,  2 4 2  ( 1 9 4 2 ) .  

("5.  8. McClure a n d  C.  V.  Banks, An E n p r r r c a l  
T i t r i m e t r i c  M e t h o d  f o r  t h e  D e t e r a i n a t r o n  o f  
B e r y l  1 i u m ,  AECU-812. 

( 3 ) A ~ r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s r o n P r o ]  e c t Q u a r t e r l y  
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  M a r c h  IO. 1 9 5 2 ,  
ORNL-1227, p .  176.  

170 



FOR f'ERIOD ENQJNG JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

c 

s u l f u r i c  a c i d  p r o v e d  t o  be s a t i s f a c t o r y  
f o r  d i s s o l v i n g  t h e  s a m p l e s  a n d  f o r  
v o l a t i l i z i n g  t h e  f l u o r i d e .  B e c a u s e  o f  
t h e  i n t e r f e r e n c e  o f  z i r c o n i u m ,  t h e  
m e t h o d  p r e v i o u s l y  u s e d  t o  d e t e r m i n e  
i r o n  c o u l d  n o t  b e  a p p l i e d  t o  t h e  
a n a l y s i s  o f  t h e  new f u e l  s a m p l e s .  An 
a 1 t e r n a t  e m e  t h o d emp 1 o y i n  g h y d r o  qu i none 
a s  t h e  r e d u c i n g  a g e n t ,  ammonium a c e t a t e  
t o  a d j u s t  t h e  pH a n d  p r e v e n t  t h e  
p r e c i p i t a t i o n  o f  z i r c o n i u m ,  a n d  
o r t h o p h e n a n t h r o l i n e  as t h e  c h r o m o g e n i c  
a g e n t  i s  now i n  u s e .  Z i r c o n i u m  i s  
d e t e r m i n e d  by  g r a v i m e t r i c  m e t h o d s  i n  
which  p h e n y l a r s o n i c  a c i d c 4 )  o r  m a n d e l i c  
a c i d ( 5 )  a r e  u s e d  a s  t h e  p r e c i p i t a t i n g  
a g e n t s .  T h i s  me thod  h a s  p r o v e d  s a t i s -  
f a c t o r y  w i t h  r e s p e c t  t o  a c c u r a c y  a n d  
p r e c i s i o n .  

When l a r g e  n u m b e r s  o f  d e t e r m i -  
n a t i o n s  a r e  r e q u i r e d ,  h o w e v e r ,  v o l u -  
m e t r i c  m e t h o d s  a r e  g e n e r a l l y  m o r e  
s a t i s f a c t o r y ;  h e n c e ,  i n v e s t i g a t i o n s  
a r e  now u n d e r  way t o  d e t e r m i n e  t h e  
f e a s i b i l i t y  o f  a v o l u m e t r i c  m e t h o d  
t h a t  w o u l d  i n c r e a s e  t h e  o u t p u t  o f  
z i r c o n i  um d e  t e r m i n  a t  i o n s  I Sawaya a n d  
Y a m a s h i t a ( 6 )  i n d i c a t e d  t h a t  a f l u o r i d e  
c o m p l e x  c o u l d  s e r v e  a s  a b a s i s  f o r  a 
v o l u m e t r i c  method.  Z i r c o n i u m  i s  f i r s t  
p r e c i p i t a t e d  a s  Zr(OH),, KF i s  a d d e d  
t o  fo rm t h e  z i r c o n i u m - f l u o r i d e  complex  
i o n ,  and t h e  l i b e r a t e d  b a s e  is  t i t r a t e d ,  

ANALYSES F O R  IMPURITIES IN 
FLUORIDE MIXTURES 

I r o n .  T h e  m e t h o d  p r e v i o u s l y  u s e d  
f o r  t h e  c o l o r i m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  
o f  i r o n  i n  f l u o r i d e  e u t e c t i c s  h a s  n o t  
b e e n  s a t i s f a c t o r y  when e m p l o y e d  f o r  
z i r c o n i u m - c o n t a i n i n g  s a l t  m i x t u r e s  
b e c a u s e  o f  t h e  p r e c i p i t a t i o n  o f  
z i r c o n i u m  h y d r o x i d e .  To a v o i d  t h e  
--.. __ _. .~ 

( 4 ) U . S .  S t e e l  C o r p o r a t i o n ,  S n m p l a n g  a n d A n a l y s i s  
o f  C a r b o n  and A l l o y  S t e e l s ,  p .  2 4 6 .  Heinhold, N e w  
York,  1938. 

( 5 ) C .  A. Kumins, Anal. 

("T. S a w a y a  a n d  M. Y a m a s h i t a ,  J .  C h e n ,  S o c .  

Chea .  19, 376 ( 1 9 4 7 ) .  

( J a p a n )  7 2 ,  414-16  (1951). 

n e c e s s i t y  f o r  r e m o v i n g  z i r c o n i u m  f rom 
t h e  s o l u t i o n ,  t h e  m e t h o d  w a s  s a t i s -  
f a c t o r i l y m o d i f i e d b y  e m p l o y i n g  ammonium 
a c e t a t e ,  w h i c h  p r e v e n t s  h y d r o l y s i s  o f  
t h e  z i r c o n i u m  i o n .  H y d r o q u i n o n e  i s  
u s e d  a s  t h e  r e d u c t a n t  f o r  i r o n ,  a n d  
o r t h o p h e n a n t h r o l i n e  i s  u s e d  a s  t h e  
ch romogen ic  a g e n t .  

C h r o m i u m .  T h e  d i p h e n y l c a r b a z i d e  
m e t h o d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
chromium,  i n  wh ich  p e r c h l o r i c  a c i d  i s  
u s e d  a s  t h e  o x i d a n t ,  h a s  p r o v e n  s a t i s -  
f a c t o r y  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  z i r c o n i u m ,  

ANALYSES FOR IMPURITIES IN 
FLUORIDE COMPOUNDS 

A s t u d y  I S  b e i n g  m a d e  o f  t h e  
i m p u r i t i e s  i n  t h e  i n d i v i d u a l  components  
o f  e u t e c t i c s .  T h e  i m p u r i t i e s  a r e  
a l k a l i  m e t a l ,  b e r y l l i u m ,  z i r c o n i u m ,  
a n d  u r a n i u m ( 1 V )  f l u o r i d e s .  D e t e r m i -  
n a t i o n s  o f  t r a c e s  o f  s i l i c o n ,  n i t r a t e ,  
c h l o r i d e ,  s u l f a t e ,  s u l f i d e ,  a n d  o x i d e s  
have  e i t h e r  been  made o r  a r e  c u r r e n t l y  
i n  p r o g r e s s .  D e t a i l s  o f  m e t h o d s  f o r  
t h e  d e t e r m i n a t i o n s  o f  t h e  a b o v e  
e l e m e n t s ,  w i t h  t h e  e x c e p t i o n  o f  
s u l f a t e ,  s u l f i d e ,  and  z i r c o n i u m  o x i d e  
i n  z i r c o n i u m  t e t r a f l u o r i d e ,  h a v e  b e e n  
d e s c r i b e d  i n  a p r e v i o u s  

S u l f a t e  and S u l f i d e .  T h e  p r e s e n c e  
o f  t r a c e s  o f  s u l f i d e  i n  f l u o r i d e  
e u t e c t i c s  i s  b e l i e v e d  t o  b e  a c a u s e  o f  
c o r r o s i o n  o f  m e t a l  c o n t a i n e r s  ( s t a i n -  
l e s s  s t e e l s  a n d  I n c o n e l )  a t  h i g h  
t e m p e r a t u r e s .  D u r i n g  t h e  c l e a n ]  n g  
( w i t h  a c i d i c  s o l u t i o n s )  o f  c o n t a i n e r s  
u s e d  f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  t h e  
e u t e c t i c s ,  a d i s t i n c t  o d o r  o f  h y d r o g e n  
s u l f i d e  h a s  been  n o t i c e d .  C o l o r i m e t r i c  
d e t e r m i n a t i o n s  o f  s u l f i d e  b y  t h e  
m e t h y l e n e  b l u e  m e t h o d ( ' )  h a v e  shown  
t h a t  t r a c e s  o f  s u l f i d e  a r e  p r e s e n t .  
D e v e l o p m e n t  w o r k  i s  c u r r e n t l y  i n  
p r o g r e s s  on  m e t h o d s  f o r  t h e  d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  t h e  s u l f u r  c o n t e n t  o f  

___. 

'"C. J .  Roddeo  ( E d i t o r - r n - C h i e f ) ,  A n a l y t r c a l  
Chearstry o f  t h e  M a n h a t t a n  P r o ~ r c t ,  p .  3 1 1 ,  McGraw- 
H x 1 1 , N e w  Y o r k ,  1950. 
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i n d i v i d u a l  c o m p o n e n t s  o f  f u e l s ,  s i n c e  
t h i s  i s  p r o b a b l y  t h e  o n l y  p o s s i b l e  
s o u r c e  o f  s u l f u r  c o n t a m i n a t i o n .  The  
method c u r r e n t l y  u n d e r  s t u d y  i n v o l v e s  
t h e  r e d u c t i o n  o f  a l l  s u l f u r  compounds 
( s u l f a t e ,  s u l f i t e ,  a n d  t h i o s u l f a t e )  
t o  s u l f i d e  w i t h  a r e d u c i n g  m i x t u r e  
composed  o f  h y d r i o d i c ,  h y d r o c h l o r i c ,  
and  p h o s p h o r o u s  a c i d s ,  a n d  t h e  d e t e r -  
m i n a t i o n  o f  s u l f i d e  c o l o r i m e t r i c a l l y ,  
P r e l i m i n a r y  t e s t s  h a v e  s h o w n  t h i s  
m e t h o d  t o  b e  a p p l i c a b l e  t o  f l u o r i d e  
s a l t s .  I t  w i l l  a l s o  b e  e x t e n d e d  t o  
e u t e c t i c s .  

Zircon ium O x i d e  and O x y f l u o r i d e .  A 
m e t h o d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
o x i d e  i n  t h e  f l u o r i d e  h a s  b e e n  d e -  
v e l o p e d .  T h i s  p r o c e d u r e  i s  b a s e d  on  
t h e  f a c t  t h a t  Z r O ,  i s  i n s o l u b l e  i n  
s a t u r a t e d  s o l u t i o n s  o f  o x a l i c  a c i d  
(pH = 0 . 6 )  o r  t a r t a r i c  a c i d  (pH = 0 . 7 ) ,  
w h i c h  r e a d i l y  d i s s o l v e  Z r F , .  N o  
s o l u b l e  z i r c o n i u m  w a s  d e t e c t e d  i n  
t e s t s  i n  w h i c h  Z r Q ,  w a s  r e f l u x e d  f o r  
4 0  h r  w i t h  o x a l i c  a c i d  s o l u t i o n  o r  
t a r t  a r i c a c  i d s o  1 u t  i o n .  Un f o r t un a t  e 1 y , 
t h i s  me thod  d o e s  n o t  s e p a r a t e  a l l  t h e  
oxygen-  c a n t  a i r i i n g  m a t e r i a l s ,  s i n c e  t h e  
o x y f l u o r i d e  i s  n e a r l y  a s  s o l u b l e  a s  t h e  
t h e  f l u o r i d e  i n  o x a l i c  o r  t a r t a r i c  
a c i d  s o l u t i o n s .  A t t e n t i o n  i s  b e i n g  
g i v e n  t o  c h e m i c a l  means f o r  d e t e r m i n i n g  
a l l  t h e  oxygen  i n  z i r c o n i u m  f l u o r i d e .  

Some l o t s  o f  ZrF, t h a t  were t e s t e d  
c o n t a i n e d  a s  much a s  9 . 5 %  o f  Z r Q 2 .  
E x a m i n a t i o n s  o f  s u b l i m e d  ZrF4 by t h e  
o x a l i c  a c i d  p r o c e d u r e  h a v e  shown n o  
d e t e c t a b l e  r e s i d u e .  

l a t e r .  The w a t e r  c o n t e n t  o f  a l k a l i  
m e t a l  f l u o r i d e s  a n d  z i r c o n i u m  o x i d e  
m u s t  h e  t a k e n  i n t o  a c c o u n t  i n  c a l c u -  
l a t i o n s  c o n n e c t e d  w i t h  c o l d  c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t s ,  F o r  t h i s  r e a s o n ,  a n d  
a l s o  b e c a u s e  t r a c e s  o f  w a t e r  may 
c o n t r i b u t e  t o  t h e  c o r r o s i v e  p r o p e r t i e s  
o f  t h e  f u e l ,  i t  i s  i m p o r t a n t  t h a t  
m e t h o d s  b e  a v a i l a b l e  f o r  t h e  d e t e r -  
m i n a t  i o n .  

Two m e t h o d s  w e r e  t e s t e d .  O n e ,  a 
m o d i f i e d  me thod  o f  F e i b i g  a n d  W a r f ( ' )  
i n  w h i c h  s o d i u m  c a r h o n a t e  i s  u s e d  t o  
r e a c t  w i t h  a n y  HF l i b e r a t e d  d u r i n g  
c o m b u s t i o n ,  y i e l d e d  r e s u l t s  w h i c h  
s h o w e d  t h a t  t h e  l o w e r  l i m i t  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  ( 0 . 0 5 % )  c o u l d  n o t  b e  
a t t a i n e d  u n d e r  t h e  c o n d i t i o n s  u s e d .  
I n d i c a t i o n s  a r e  t h a t  t h e  s i z e  o f  s a m p l e  
must  be  i n c r e a s e d  t o  p e r m i t  t h e  w e i g h i n g  
o f  s i g n i f i c a n t  a m o u n t s  o f  w a t e r .  
P r e l i m i n a r y  t e s t s  a r e  i n  p r o g r e s s  i n  
w h i c h  a l a r g e  s a m p l e  i s  d r i e d  i n  a 
vacuum oven .  

T h e  s e c o n d  m e t h o d ,  t h a t  o f  K a r l  
F i s c h e r ,  w i t h  c e r t a i n  m o d i f i c a t i o n s  i n  
i o d i n e  c o n c e n t r a t i o n ,  may be u s e d  f o r  
t h e  d e t e r m i n a t i o n o f t r a c e s  o f  w a t e r  i n  
a l k a l i  m e t a l  f l u o r i d e s .  However ,  t h e r e  
i s  some u n c e r t a i n t y  i n  t h i s  method when 
a p p l i e d  t o  s o l i d  m a ~ e r i a l s ,  s i n c e  a 
p a r t  o f  t h e  w a t e r  may b e  t r a p p e d  i n  
t h e  s o l i d  p h a s e  a n d  n o t  come i n  c o n -  
t a c t  w i t h  t h e  K a r l  F i s c h e r  r e a g e n t .  

S E R V I C E  A N A L Y S I S  

11. P.  House L. J.  Urady 
J. W. R o b i n s o n  

A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

E x p a n s i o n  o f  t h e  work  o f  t h e  ANI' 
R e a c t , o r  C h e m i s t r y  g r o u p  d u r i n g  t h e  
l a s t  q u a r t e r  r e s u l t e d  i n  more  t h a n  a 
t w o f o l d  i n c r e a s e  i n  t h e  a n a l y t i c a l  
s e r v i c e s  r e q u i r e d .  A p p r o x i m a t e l y  85% 
o f  t h e  s a m p l e s  a n a l y z e d  w e r e  f r o m  
r e a c t o r  c h e m i s t r y  s t u d i e s  o f  v a r i o u s  
f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s .  D u r i n g  t h e  
l a t t e r  p a r t  o f  t h e  p e r i o d  t h e r e  w a s  a 
d e c r e a s e  i n  t h e  number o f  f u e l  s a m p l e s  
c o n t a i n i n g  b e r y l l i u m ,  b u t  f u e l  m i x t u r e s  
i n  wh ich  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  i s  a m a j o r  
c o n s t i t u e n t  h a v e  become i n c r e a s i n g l y  
imp0 r t a n t  . 

(*)J. G. F e i b i g  a n d  J .  C .  Warf ,  D e t e r m i n a t i o n  
o f  W a t e r  in F l u o r i d e s ,  C C - 2 9 3 9  (June 2 9 ,  1 9 4 5 ) .  
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

A t t e m p t s  were m a d e  t o  s u p p l e m e n t  
i n f o r m a t i o n ,  g a i n e d  b y  m e t a l l o g r a p h i c  
m e t h o d s ,  c o n c e r n i n g  p r e f e r e n t i a l  
l e a c h i n g  o f  t h e  c o m p o n e n t s  o f  t h e  
c o n t a i n e r  w a l l  by a n a l y z i n g  s a m p l e s  o f  
c o n s e c u t i v e  t h i n  l a y e r s  t a k e n  f r o m  
t h e  i n n e r  s u r f a c e s  o f  t u b e s  t h a t  h a d  
b e e n  i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  m o l t e n  s a l t .  
B e c a u s e  o f  l a c k  o f  u n i f o r m i t y  o f  t h e  
s u r f a c e  o f t h e  t u b e s  o n l y  s m a l l  amoun t s  
o f  s a m p l e  c o u l d  be c o l l e c t e d  and  t h u s  
l i m i t a t i o n s  w e r e  i m p o s e d  o n  t h e  
a n a l y t i c a l  r e s u l t s  t h a t  c o u l d  b e  
o b t a i n e d .  

M o s t  o f  t h e  r e m a i n i n g  1 5 %  o f  t h e  
s a m p l e s  a n a l y z e d  d u r i n g  t h i s  p e r i o d  
were a l k a l i  f l u o r i d e  f u e l s  d e r i v e d  
from t e s t s  c o n d u c t e d  by t h e  ANP E x p e r i -  
m e n t a l  E n g i n e e r i n g  g r o u p .  The E x p e r i -  
m e n t a l  E n g i n e e r i n g  g r o u p  h a s  a l s o  b e e n  
i n t e r e s t e d  i n  d e t e r m i n i n g  p r e f e r e n t i a l  

c o r r o s i o n  o f  t h e  c o m p o n e n t s  o f  t h e  
a l l o y s  u s e d t , o  f a b r i c a t e  t h e  t e s t  l o o p s .  
A l i m i t e d  number o f  s a m p l e s  were a l s o  
d e r i v e d  f r o m  t h e  f o l l o w i n g  p r o j e c t s :  
ANP C r i t i c a l  E x p e r i m e n t s ,  A N P R a d i a t i o n  
Damage R e s e a r c h ,  and  s t u d i e s  w i t h  t h e  
5-Mev Van d e  G r a a f f .  A summary o f  t h e  
b a c k l o g  o f  a n a l y s e s  i s  p r e s e n t e d  i n  
T a b l e  34 .  

TABLE 34 

Backlog Summary 

Samples  on hand  F e b r u a r y  2 2 1 3  
Number o f  s a m p l e s  r e c e i v e d  1302 

T o t a l  number o f  s a m p l e s  1515 
Number o f  s a m p l e s  r e p o r t e d  1316 

B a c k l o g  a s  o f  May 10 

R E P O R T  N O .  

1 6 .  LIST OF REPORTS ISSUED 
TITLE OF REPORT A U T H O R  ( S ) 

Design 

OWL- 1234 R e a c t o r  P r o g r a m  o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  W. B. C o t t r e l l  
P r o p u l s i o n  P r o j e c t  

k W - 6 4 ,  The T e c h n i c a l  P r o b l e m s  o f  A i r c r a f t  R e a c t o r s -  C. B. E l l i s  
Part I1 P a r t  I1 

Y-F26- 3 3  ARE (CF-Shf) D e s i g n  D a t a  

ORNL- 1 2 5 5  B a s i c  P e r f o r m a n c e  C h a r a c t e r i s t i c s  of t h e  
S t e a m  T u r b i n e - C o m p r e s s o r J e t  A i r c r a f t  
P r o p u l s i o n  C y c l e  

Reactor Physics 

Y- F10- 9 3  A S i m p l e  C r i t i c a l i t y  R e l a t i o n  f o r  Be- 
M o d e r a t e d  I n t e r m e d i a t e  Reac to r s  

Y- F10- 9 6  

Y-F10-98 

O p t i m i z a t i o n  o f  Core  S i z e  f o r  t h e  C i r c u -  
l a t i n g - F u e l  ARE R e a c t o r  

P h y s i c s  C o n s i d e r a t i o n s  o f  C i r c u l  a t i n g - F u e l  
R e a c t o r s .  ( L e c t u r e  at Second F l u i d  F u e l s  
Development  C o n f e r e n c e ,  A p r i l  17, 1952)  

W .  B. C o t t r e l l  

A. P. F r a a s  
G. Cohen 

C. B. M i l l s  

C. B. M i l l s  

W. K .  Ergen 

199 

D A T E  I S S U E D  

( t o  be i s s u e d )  

5- 13- 52 

4-9- 52 

5- 14- 52 

3- 10- 52 

3- 28- 52 

4- 16- 52 
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REPORT NO. 

Y-F10-99 

DATE ISSUED TITLE O F  REPORT AUTHOR ( S ) 

N o t e  on t h e  L i n e a r  K i n e t i c s  o f  t h e  ANP F. G .  Prohammer 4- 22- 52 
C i r c u l  a t i n g - F u e l  R e a c t o r  

P r e l i m i n a r y  D i r e c t - C y c l e  R e a c t o r  Assembly-  A .  D. C a l l i h a n  2- 26- 52 
P a r t  I 

Y- B2 3- 1 

S t u d y  o f  t h e  K i n e t i c s  o f  t h e  D i r e c t - C y c l e  J .  J .  S t o n e  3- 24- 52 
A i r c r a f t  R e a c t o r  

ORNL- 1246 

C o n t r o l  o f  N u c l e a r  R e a c t o r s  1- 3- 52 J .  D. Trimmer 
J .  H.  J o r d a n  

CF- 52- 1- 12 

S t a t i c s  o f  t h e  ARE R e a c t o r  C. B. M i l l s  5 -  8 -  5 2  Y-F10- 103 

Heat Transfer Research 

E x p e r i m e n t  a I He a t  Tr an s f e r  Coe f f i c i e n  t s H. W. Hoffman 4- 2-  52 
f o r  Mol t e n  Sodium H y d r o x i d e  

CF- 52- 4- 37 

CF- 52- 3- 20 

ORNL- 1248 

B u b b l e  B e h a v i o r  W i t h i n  L i q u i d s  F l o w i n g  i n  H. F. P o p p e n d i e k  3- 3- 52 
Tubes  C o n t a i n i n g  ‘‘U” Bends 

A C r i t i c a l  Review o f  t h e  L i t e r a t u r e  on H. C .  C l a i b o r n e  5-6-  52 
P r e s s u r e  Drop i n  N o n c i r c u l a r  D u c t s  and 
Annu 1 i 

F o r c e d - C o n v e c t i o n  Heat, T r a n s f e r  i n  Thermal  H. F. P o p p e n d i e k  5- 26- 52 
E n t r a n c e  R e g i o n s  - P a r t  I1 L. D. P a l m e r  

P h y s i c a l  P r o p e r t i e s  
D e n s i t i e s  o f  C e r t a i n  S a l t  M i x t u r e s  a t  Room M. T o b i a s  3- 26- 52 

Temp e r a  t u r e  S. I .  Kaplan  
S. J .  C1 a i  b o r n e  

ORNL-9 14 

CF- 52- 3- 230 

H e a t  C a p a c i t y  o f  P o t a s s i u m  H y d r o x i d e  W. D. Powers  3 -31-52  
G .  C. B l a l o c k  

CF- 52- 3- 229 

CF- 52- 4- 186 

CF- 52- 5-  209 

H e a t  C a p a c i t y  of  Bar ium H y d r o x i d e  Vi. D. Powers  4- 30- 52 
G. B l a l o c k  

D e n s i t i e s  o f  Fuel  M i x t u r e s  Nos. 25 a n d  2 5 a  J .  M. C i s a r  5- 28- 52 

S h i e l d i n g  Research 

CF- 51- 10-70 1- 30- 52 I n t r o d u c t i o n  t o  S h i e l d  D e s i g n .  P a r t  I :  The E. P. B l i z a r d  
S o u r c e s  o f  R a d i a t i o n ,  t h e  A t t e n u a t i o n  
P r o c e s s e s ,  and  Geometry o f  S h i e l d i n g  

I n t r o d u c t i o n  t o  S h i e l d  D e s i g n .  P a r t  11: E. P .  B l i z a r d  3-7- 52 
Compar ison  Method o f  S h i e l d  D e s i g n  

CF- 5 1- 10- 7 0 
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FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1952 

DATE ISSUED 

3- 19- 52 

3-  27- 52 

4- 17- 52 

4- 16-  52 

4- 23- 52 

4- 23- 52 

4- 28-  52 

4- 30- 52 

5-7-  52 

5-7-  52 

5- 20- 52 

2 - 1 9 - 5 2  

3- 5- 52 

5- 22- 52 

5- 23- 52 

17 5 

TLE O F  R E P O R T  

C o p i e s  o f  P o w e l l - S n y d e r  Gamma C r o s s  S e c t i o n s  

T r a n s f o r m a t i o n  from Disk  t o  P o i n t - S o u r c e  
Geome t r y  

P r o p o s a l  f o r  Q D i v i d e d  S h i e l d  f o r  T e s t i n g  
F a c i l i t y  

AUTHOR ( Y ) 

E.  P. B l i z a r d  

E. P. B l i z a r d  

R E P  RT NO. T 

CF- 52- 3- 180 

CF- 52- 3- 219 

E. P. B l i z a r d  CF- 52- 4- 8 5 

Some Ground-Sca t  t e r i n g  Experinien ts P e r  formed 
a t  t h e  Bulk S h i e l  d i n g  F a c i l i t y  

F i s s i o n  C r o s s  S e c t i o n  o f  U236  

CF- 52- 4- 99 H. E.  H u n g e r f o r d  

R. W. Lamphere 

C. E. C l i f f o r d  

CF- 52-4-  1 2 4  

CF- 52- 4- 126 Gamma Dose Behind  S o l i d  I r o n  Thermal S h i e l d  
a s  a F u n c t i o n  o f  t h e  W a t e r - R e f l e c t o r  
T h i c k n e s s  

S h i e l d i n g  R e q u i r e m e n t s  and  Heat  G e n e r a t i o n ,  
e t c .  

CF- 52- 4- 157 R. S t ephenson  

The U n i t  S h i e l d  E x p e r i m e n t s  a t  t h e  Bulk 
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  

Gamma Dose Beh ind  I r o n - W a t e r  Thermal S h i e l d  
o f  V a r i o u s  T h i c k n e s s e s  a s  a F u n c t i o n  o f  
Water -  Ref 1 e c  t o r  T h i c k n e s s  

J. L. Meem 
H .  E. H u n g e r f o r d  

C. E. C l i f f o r d  

ORNL- 1147 

CF- 52- 5- 40 

CF- 52- 5- 4 1  Gamma Dose Beh ind  I r o n - & r a t e d  Water Thermal 
S h i e l d  w i t h  1 8 - ,  2 0 - ,  and 3-cm Water Re- 
f l e c t o r  

C. E. C l i f f o r d  

C. E. C l i f f o r d  CF- 52- 5- 163 Gamma A t t e n u a t i o n  Behind  3 . 8 - 7 . 6 -  and 11.4-  
cm S o l i d  Lead Shadow S h i e l d  i n  P u r e  Water 
a s  a F u n c t i o n  o f  W a t e r - R e f l e c t o r  T h i c k n e s s  

Chemistry 

ORNL- 1252 

Y- 831-  336 

Genera l  I n f o r m a t i o n  C o n c e r n i n g  F l u o r i d e s  

C l a r i t y  of  B o r a t e d  Water  

M. E. Lee  

€1. P .  House 
C. D. Susano  

Methods o f  D e t e r m i n a t i o n  of Uranium 
T e t r a f l u o r i d e  

OWL- 1279 D. L. Manning 
W. K. M i l l e r  
R. Rowan, JP. 

OWL- 1286 The D e t e r m i n a t i o n  of Oxygen i n  Sodium J. C .  White  
W. J .  Ross 
R. Rowan, Jr.  
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CF- 52- 4- 128 

CF- 52- 4- 130 

CF- 52- 4- 13 1 

OWL- 1114  

y- 8 54 

ORNL- 1227 

Y- F26 - 36 

CF- 52- 3-  172 

CF- 52- 3- 147 

TITLE OF REPORT A U T H O R  ( S ) 

Metallurgy 

L i q u i d  Meta l  C o r r o s i o n  by Sodium, L i t h i u m ,  A.  d e s  B r a s u n a s  
Lead a t  E l e v a t e d  T e m p e r a t u r e s  

The S t r u c t u r e  o f  L i q u i d  Bismuth a n d  L i q u i d  G. P. Smi th  
Lead 

C r e e p  and S t r e s s - R u p t u r e  F a c i l i t i e s  a t  OWL R. B. O l i v e r  

S t r e s s - S t r a i n - T i m e  Phenomena i n  Mechan ica l  A.  G. 11. Andersen  
T e s t i n g  

Miscellaneous 
R a d i a t i o n  E f f e c t s  on I n o r g a n i c  L i q u i d s .  A E. P. C a r t e r  

P r e l i m i n a r y  L i t e r a t u r e  S e a r c h  

A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Quar t e r1  y W .  B. C o t t r e l l  
P r o g r e s s  R e p o r t  for P e r i o d  End ing  March 10, 
19 52 

ANP I n f o r m a t i o n  M e e t i n g  o f  May 21, 1952 W .  B. C o t t r e l l  

I n d u c e d  A c t i v i t y  i n  t h e  Cooling Water  - ARE T. H. J .  B u r n e t t  

H e a l t h  P h y s i c s  I n s t r u m e n t s  Recommended f o r  T. 11. J .  B u r n e t t  
t h e  ARE 

17. DIRECTORY OF ACTIVE ANP RESEARCH PHOJECTS'" 

June 1, 1952 

DATE ISSUED 

4- 25- 52 

4- 25- 52 

4- 24- 52 

5- 9- 52 

3- 12- 52 

5 - 7 - 5 2  

6 - 6 -  52 

3- 24- 52 

3- 20- 52 

I .  REACTOR AND COMPONENT D E S I G N  
A .  Aircraft Reactor D e s i g n  

1. S u r v e y  o f  C i r c u l  a t i n g - F u e l  C y c l e  9 7 0 4 - 1  F r a a s  

B. ARE Reactor Design 

1. C o r e  and P r e s s u r e  S h e l l  9201-3 H e m p h i l l ,  Wesson 

2. F l u i d  C i r c u i t  D e s i g n  9201-3  C r i s t y ,  Lawrence,  
J a c k s o n ,  E c k e r d ,  
S c o t t ,  B u s s a r d  

3. P r e s s u r e  and  Flow I n s t r u m e n t a t i o n  9201-3 Hluchan ,  A f f e l ,  

4.  S t r u c t u r a l  A n a l y s i s  920 1- 3 Maxwell ,  Walker  

5 .  Thermodynamic and Hydrodynamic A n a l y s i s  

W i l l i a m s  

9 20 1- 3, 
9704-  1 Longyea r  

Lu b a r  s k y , Green  s t r ee t , 

(l)This directory was previously issued as D i r e c t o r y  of A c t i v e  ANP R e s e a r c h  P r o j e c t s  a t  O W L ,  by W. 9. 
Cottrell, Y-F26-35, June 1. 1952. 
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6 .  R e m o t e - H a n d l i n g  Equipment  

7.  E l e c t r i c a l  Power C i r c u i t s  

8. E l e c t r i c a l  Power C i r c u i t s  

C. ARE Control Studies 
1. High-  Temp era  t u r e  F i s s i o n  Chamber 

2.  C o n t r o l  S y s t e m  D e s i g n  

3. C o n t r o l  Rod D e s i g n  

I). ARE Wilding Faci l i ty  
1. C o n s t r u c t i o n  

2. I n t e r n a l  D e s i g n  

1. 

2. 

3. 

4. 

5. 

6 .  

7 .  

E. Reactor S ta t i c s  

9 2 0 1 - 3  H u t t o  

9 2 0  1 - 3 En1 und 

1000 Walker  

2005 I Ianauer  

200 5 E p l e r ,  K i t c h e n ,  R u b l e ,  

920 1- 3 E s t  abrook,  A I  e x a n d e r  

Green  

7503 N i c h o l s o n  Company 

1000 Browning 

IRM C a l c u l a t i o n s  fo r  t h e  ORNL ARE and ANP P r o p o s a l s  9704-1,  
9766-  1A 

Summary R e p o r t s  on Mu1 t i g r o u p  T e c h n i q u e  9704-  1 

A n a l y s i s  o f  C r i t i c a l  E x p e r i m e n t s  9704- 1 

T e m p e r a t u r e  C o e f f i c i e n t s  o f  R e a c t i v i t y  9704-  1 
Bo1 tzmann E q u a t i o n  on Comput ing  Machines  2068 

Review o f  C r o s s - s e c t i o n  D a t a  9704- 1 

Odd R e a c t o r  Geometries 9 7 0 4 - 1  

F. Reactor Dynamics 
1. K i n e t i c s  of C i r c u l a t i n g - F u e l  R e a c t o r s  

G. Critical Experiments 
1. ARE C r i t i c a l  Assembly 

2 .  A i r - W a t e r  R e a c t o r  C r i t i c a l  Assembly (GE) 

H. Pump Development 
1. 

2. 

3. 

4. 

5 .  

6. 

7 .  

8. 

9. 

1.0 . 

G a s - S e a l  C e n t r i f u g a l  Pump 

F r o z e n - S e a l  Pump f o r  Sodium and F l u o r i d e s  

ARE Pump D e s i g n  and  Development  

E l e c t r o m a g n e t i c  Pump 

Rocking-Channel  SeaJ less Pump 

S e a l s  f o r  NaOH S y s t e m s  

S e a l s  for H i g h - T e m p e r a t u r e  S y s t e m s  

P a c k e d -  Seal Pump f o r  High-  T e m p e r a t u r e  F l u o r i  d e s  

Thermal  Cycl  i n g  Tests 

I n p i l e  F l u o r i d e  Pump 

Mills,  U f f e l m a n ,  
DeMarcus, J o h n s o n  

Mi l l s ,  Holmes 

A r f k e n  

Os b o r n ,  I k e n  b e r r  y 

Edmonson 

W i l s o n  

Worl e y  

9704- 1 Tamor, Thompson, 
Cove you 

9213 C a l l  i h a n ,  Zimmerman, 
W i l l i a m s ,  Haake,  S c o t t ,  
Kennedy,  Keen 

W i l l i a m s ,  Haake,  S c o t t ,  
Kennedy,  Keen 

9 2 1 3  C a l l i h a n ,  Zimmerman, 

9 2 0 1 - 3  

9201-3  

9 2 0 1 - 3  

9 2 0 1 - 3  

Eft41 

BMI 

920 1- 3 

9201-3 

9201- 3 

920 1- 3 

Cobb 

McDonald, Cobb, S m i t h ,  

Cobb, G r i n d e l  1 ,  S o u t h e r n  

McDon a1 d,  s o u t h e r n  

Dayton  

Simons,  A I  1 en 

J o h n s o n ,  Ward 

Cobb, Hunt1 e y ,  J o h n s o n  

Cobb 

Cobb 

H u n t l e y  
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I. Valve Development 
1. S e l  f - W e l d i n g  T e s t s  

2. B e l l o w s  T e s t s  a t  High  T e m p e r a t u r e s  

3. V a l v e s  f o r  H i g h - T e m p e r a t u r e  Systems 

4. C a n n e d - R o t o r - O p e r a t e d  Valve  f o r  H i g h - T e m p e r a t u r e  
F l u i d  C o n t r o l  

J.  Heat Exchanger and Radiator Development 
1. NaK- to-NaK H e a t  Exchanger  

2. Sodium- t o - A i r  R a d i a t o r  

3. 

4. F u e l -  t o - L i q u i d  H e a t  Exchanger  

Boeing  T u r b o j e t  w i t h  Na R a d i a t o r  

5. Fuel - t o - G a s  R a d i a t o r  

6 .  R a d i a t o r  and  H e a t  E x c h a n g e r  D e s i g n  S t u d i e s  

K. Instrumentation 

9201-3  

920 1- 3 

9201-3  

9201-3  

9 2 0 1 - 3  

920 1- 3 

920 1- 3 

9 2 0 1 - 3  

920 1- 3 

9201-3  

1. Flow Measurement  D e v i c e s  f o r  H i g h - T e m p e r a t u r e  F l u i d s  9201-3  

2. P r e s s u r e  Measurement  i n  H i g h - T e m p e r a t u r e  F l u i d  
Systems 920 1- 3 

3. Level  I n d i c a t i o n  a n d  C o n t r o l  i n  H i g h - T e m p e r a t u r e  
F l u i d  S y s t e m s  920 1- 3 

4, Leak D e t e c t i o n  f o r  F l u o r i d e  Systems 920 1- 3 

5 .  H i g h - T e m p e r a t u r e  F l u i d  Flow Measurement  920 1- 3 

Adamson, P e t e r s e n ,  R e b e r ,  
Ward 

McDonald, T a y l o r  

Ward, Johnson,  S o u t h e r n ,  
McDonal d 

McDonald, S o u t h e r n ,  Ward 

F r a a s ,  L a v e r n e ,  P e t e r s e n  

F r a a s ,  L a v e r n e ,  Whitman, 

F r a a s ,  L a v e r n e ,  Whitman 

F r a a s ,  Whitman, B a i l e y ,  

McDonald, B a i l  e Salmon,  

F r a a s ,  B a i l e y ,  Salmon,  

P e t e r s  en 

McDonald, Salmon 

Whi tman, Tunnel!  

Whi tinan 

McDonal d ,  B a i l  e y ,  T a y l o r  

McDonald, T a y l o r  

McDonald, S o u t h e r n ,  B a i l e y  

McDonald, S o u t h e r n ,  T a y l o r  

McDonald, Anderson  

11. SHIELDING RESEARCH 

A. Cross-section Measurements 
1. N e u t r o n  Vel oci. t y  S e l e c t o r  

2. A n a l y s i s  f o r  He i n  I r r a d i a t e d  Be 

3. T o t a l  C r o s s  S e c t i o n s  o f  N 1 4  and 0I6  (GE) 

200 5 

3026 

9201-2  

4. E l a s t i c - S c a t t e r i n g  D i f f e r e n t i a l  C r o s s  S e c t i o n  o f  9201-2  
N I 4  and O I 6  (GE) 

5. T o t a l  Cross S e c t i o n s  o f  L i 6 ,  Li ' ,  Be9, B'O, B12, C12 9201-2  

6. F i s s i o n  Cross S e c t i o n s  920 1- 2 

7 .  C r o s s  S e c t i o n s  o f  Be, C, W ,  Cu 300 1 

8. I n e l a s t i c  S c a t t e r i n g  Energy  L e v e l s  9201-2  

B. Shielding Neasurements 
1. D i v i d e d  S h i e l d  Mockup T e s t s  (GE)  

2. Bulk S h i e l d i n g  R e a c t o r  Power C a l i b r a t i o n  

30 10 

30 10 

Pawl i c k i ,  S m i t h  

P a r k e r  

W i l l a r d ,  B a i r ,  Johnson 

J o h n s o n ,  B a i r ,  Wil I a r d ,  
Fowler  

J o h n s o n ,  W i l l a r d ,  B a i r  

Lamphere,  W i l l a r d  

C l i f f o r d ,  F l y n n ,  
B l o s s e r ,  Chapman, Watson 

Wil l a r d ,  B a i r ,  K i n g t o n  

Meem and g roup  

John s o n ,  McCammon 
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3 .  Bulk  S h i e l d i n g  R e a c t o r  O p e r a t i o n  

4. H e a t  Release p e r  F i s s i o n  

5. Na B r e m s s t r a h l u n g  Measurement  

6 .  A i r  Duct T e s t s  - S i n g l e  P i p e s  (GE) 

7 .  A i r  Duct  T e s t s  - Large Mockups (GE) 

8. Thermal S h i e l d  Measurements  (NDA) 

C. Shielding Theory and Calculations 
1. S u r v e y  R e p o r t  on S h i e l d i n g  

2.  S h i e l d i n g  S e c t i o n  f o r  R e a c t o r  Techno logy  

3 .  Theory  o f  N e u t r o n  T r a n s m i s s i o n  i n  Water 

4. 

5. D i v i d e d - S h i e l d  Theory  and D e s i g n  

6. A i r  Duct  Theory (FE) 

I n t e r p r e t a t i o n  o f  Pb-H,O L i d  Tank D a t a  

7 .  S h i e l d i n g  S e c t i o n  f o r  R e a c t o r  Handbook 

8. Consul  t a t i o n  on R a d i a t i o n  H a z a r d s  (GE)  

D. Shielding Instruments 

1. Gamma S c i n t i l l a t i o n  S p e c t r o m e t e r  

2 .  N e u t r o n  Dos ime te r  Development  

3. P r o t o n  R e c o i l  S p e c t r o m e t e r  f o r  N e u t r o n s  

4. H e 3  C o u n t e r  for N e u t r o n s  

5. L i I  C r y s t a l s  f o r  N e u t r o n s  

FOR PERIOD ENDING JUNE 1 0 ,  1 9 5 2  

30 10 

30 10  

3025 

300 1 

300  1 

300 1 

3 0 2 2  
9 2 0 4 -  1 

3 0 2 2  

3 0 2 2  

2 0 0 5  
NDA 

300 1 

3022 

2001 

30 10 

30 10 

30 10 

30 10 

30 10 

6 .  N e u t r o n  S p e c t r o s c o p y  w i t h  P h o t o g r a p h i c  P l a t e s  3006 

E. Shielding Materials 

1. P r e p a r a t i o n  o f  High-Hydrogen  Rubber  Goodr i ch 
Comp any 

2. Development  of  H y d r i d e s  f o r  S h i e l d s  hWI 

1x1. MATERIALS RESEARCH 

A. LiQuid Fuel chemistry 

1. P h a s e  Equilibrium S t u d i e s  o f  F l u o r i d e s  9 7 3 3 - 3  

2. P r e p a r a t i o n  o f  S t a n d a r d  Fuel Samples  9 7 3 3 - 3  

3 .  S p e c i a l  Methods o f  Fue l  P u r i f i c a t i o n  97 33-  3 

4. E v a l u a t i o n  o f  Fuel P u r i t y  9 7 3 3 - 3  

P r o p e r t i e s  o f  Fuel M i x t u r e s  97 33- 3 
5. Thermodyriamic S t a b i l i t y  and E l e c t r o c h e m i c a l  

H o l l a n d ,  L e s l i e ,  R o s e b e r r y  

M e e m  and g roup  

Sisman 

M u c k e n t h a l e r ,  H u l l i n g s  

C l i f f o r d ,  F l y n n ,  B l o s s e r ,  
Hu l l  i n g s ,  Muckentha l  e r  

C l i f f o r d ,  F l y n n ,  B l o s s e r ,  
H u l l i n g s ,  M u c k e n t h a l e r  

B l i z a r d ,  We1 t on  

131 i z a r d  

B l i z a r d ,  Enlund 

Simon 

G o l d s t e i n  

C1 i f  f o r d ,  Simon 

Nl i z a r d ,  H u n g e r f o r d ,  Simon, 
R i t c h i e ,  M e e m ,  L a n s i n g ,  
Coch r a n ,  Mai en s c h e i n  , 
B u r n e t  t 

Morgan 

Mai e n s c h e i n  
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3. H igh-Tempera tu re  C y c l i c  T e n s i l e  T e s t s  2000 O l i v e r ,  Woods, Weaver 

4. Tube-Burs t  T e s t s  9201- 3 Adamson, Rebe r  
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2000 Bomar 

30 1 2 ,  Bomar, Cunningham, 
2000 L e o n a r d  

Be0 F a b r i c a t i o n  R e s e a r c h  G e r i t y  Mich. G r a a f  

Metal  C l a d d i n g  f o r  Be0 G e r i t y  Illich. G r a a f  

B4C C o n t r o l  Rod Development  2000 Bomar, Coobs 

Ho t  P r e s s i n g  o f  T u n g s t e n  C a r b i d e  B e a r i n g s  2000 Bornar, Coobs 

H o t - T e m p e r a t u r e  F i r i n g  o f  Uranium Oxide  t o  P r o d u c e  
S e l e c t i v e  Power S i z e s  2000 Bomar, Coobs  

Development  of  C e r m e t s  f o r  R e a c t o r  Components  97 66 J o h n s o n ,  Shevl  i n  

C e r a m i c  C o a t i n g s  f o r  S t a i n l e s s  Steel  9766 Whi te  

C e r a m i c  V a l v e  P a r t s  f o r  L i q u i d  Metals a n d  F l u o r i d e s  OSlJ Shevl i n  

I V .  TECHNICAL A D M I N I S T R A T I O N  OF A I R C R A F T  NUCLEAR PROPULSION PROJECT 
A T  OAK R I D G E  NATIONAL LABORATOHY 

PRQJECT DIRECTOR 

ASSOCIATE DIRECTOR FOR ARE 

ASSISTANT DIRECTOR FOR COORDINATION 

Adrni n i s  t r a t i ve Ass i s  t a n  t 

P r o j e c t  E d i t o r  

STAFF ASSISTANT FOR PHYSICS 
S h i e l d i n g  R e s e a r c h  
R e a c t o r  P h y s i c s  
C r i t i c a l  E x p e r i m e n t s  
Nu c 1 e a r Me as u r  e men t s 

13, C. B r i a n t *  

,J. H.  Buck* 

A .  J .  Mil ler* 

L. M. Cook 
W .  B .  C o t t r e l l  

PROJECT DIRECTORY 
SECTION NO. 

W .  K .  E r g e n *  

E. P .  B l i z a r d  I1  A , B , C , D , E  
W .  K .  E r g e n *  I E, F 
A .  D. C a l l i h a n  I G 
A .  H. S n e l l  I1 A 

* ~ u a l  c a p a c i t y .  
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STAFF ASSISTANT FOR RADIATION DAMAGE 
Rad i a  ti on Damage 

STAFF ASSISTANT FOR GENERAL, DESIGN 
General  Des ign 

STAFF ASSISTANT FOH ARE 
ARE Operat ions  
ARE Des ign  

STAFF ASSISTANT FOR ENGINEERING RESEARCH 
Heat Transfer  and P h y s i c a l  
Ceramics 
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STAFF ASSISTA?TT FOR METALLURGY 
Me t a  1 l u r  gy 

STAFF ASSISTANT FOR CHEMISTRY 
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Chemical Analyses  

Proper ties 

A .  J .  M i l l e r *  
D. S. B i l l i n g t o n  

A .  P.  Fraas*  
A .  P. Fraas*  

J. H. Buck* 
E .  S. Bet t i s  
R. W .  Schroeder 

R .  C. Briant* 

H ,  F. Poppendiek 
3 ,  M. Warde 
H ,  W. Savage 

W .  D. Manly* 
W .  D. Manly 

Mi. R .  Grimes* 
W ,  R, Grimes* 
C. D,  Susano 
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