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A N P  PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

FOREWORD 

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  and a l l  o t h e r  ANP r e s e a r c h  a t  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- 
e n g - 2 6 .  T h e  r e p o r t  i s  d i v i d e d  i n t o  f o u r  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 ;  
TI. 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  TV. 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 a n d  I n t r o d u c t i o n .  

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  i s  c o m p r i s e d  o f  some 300 t e c h n i c a l  
and  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  toward  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  is 
p e r f o r m e d  i n  s u p p o r t  o f  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  ANP 
e f f o r t .  However ,  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  d i r e c t e d  t o w a r d  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 .  

The n u c l e u s  o f  t h e  e f f o r t  on c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r s  i s  now c e n t e r e d  upon 
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 -megawa t t  h i g h - t e m p e r a t u r e  p r o t o t y p e  of a 
c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  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 .  The  c u r r e n t  s t a t u s  o f  
t h e  ARE i s  s u m m a r i z e d  i n  s e c t i o n  1; h o w e v e r ,  much s u p p o r t i n g  r e s e a r c h  a n d  
d e v e l o p m e n t a l  i n f o r m a t i o n  on m a t e r i a l s  and  p rob lems  p e c u l i a r  t o  t h e  ARE w i l l  be  
found  i n  o t h e r  s e c t i o n s  o f  P a r t  I and  P a r t  I11 o f  t h i s  r e p o r t ,  i n  a d d i t i o n  t o  
t h e  g e n e r a l  d e s i g n  and  m a t e r i a l s  r e s e a r c h  c o n t a i n e d  t h e r e i n .  S h i e l d i n g  R e s e a r c h ,  
P a r t  XI, i s  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  p r o b l e m s  o f  a i r c r a f t  s h i e l d i n g .  









INTRODUCTION 
T h e  r o t a m e t e r  t y p e  o f  f l o w m e t e r  

a n d  t h e  m o d i f i e d  M o o r e  N u l l m a t i c  
p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r  h a v e b o t h o p e r a t e d  
s a t i s f a c t o r i l y  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
(-140OOF). N e i t h e r  o f  t h e s e  i n s t r u -  
m e n t s  i s  a f f e c t e d  by  t h e  ZrF, v a p o r  
a b o v e  t h e  f u e l .  V a p o r  t r a p s  o f  t h e  
t y p e  t h a t  w i l l  b e  r e q u i r e d  i n  t h e  g a s  
s y s t e m  above  t h e  f u e l  s u r g e  t a n k s  h a v e  
been  s a t i s f a c t , o r i l y  d e v e l o p e d .  

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  o f  
a n  a i r c r a f t  t y p e  o f  s o d i u m -  t o -  a i r  
r a d i a t o r ,  i n  w h i c h  t h e  r a d i a t o r  f i n s  
w e r e  s e c t i o n e d  e v e r y  2 i n .  i n  t h e  
d i r e c t i o n  o f  a i r  f l o w ,  was i n c r e a s e d  
20% o v e r  t h a t  o f  t h e  s a m e  r a d i a t o r  
w i t h  p l a i n  f l a t  f i n s .  

The g e n e r a l  d e s i g n  s t u d i e s  I s e c .  3) 
w e r e  c o n f i n e d  t o  p e r f o r m a n c e  a n a l y s i s  
o f  a S a p p h i r e  t u r b o j e t :  e n g i n e  i n  wh ich  
t h e  e n g i n e  r a d i a t o r  p e r f o r m a n c e  was 
e x t r a p o l a t e d  f r o m  a s o d i u m - t o - a i r  
r a d i a t o r  s e c t i o n  t e s t e d  a t  O R N L .  
P e r f o r m a n c e  d a t a  for  b o t h  the r a d i a t o r  
a n d  e n g i n e  a r e  p r e s e n t e d .  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  w i t h  t h e  
W r i g h t  A i r  D e v e l o p m e n t  C e n t e r  f o r  
t h e i r  p a r t i c i p a t i o n  i n  t h e  d e v e l o p m e n t  
o f  h i g h - t e m p e r a t u r e  l i q u i d - t o - a i r  
a i r c r a f t  r a d i a t o r s .  

The s e v e r a l  r e a c t o r  p h y s i c s  s t u d i e s  
( s e c .  4 )  i n c l u d e  t h o s e  o f  o s c i l l a t i o n s  
i n  a c i r c u l a t i n g  f u e l  r e a c t o r ,  a 
t e c h n i q u e  f o r  r e a c t o r  c a l c u l a t i o n s ,  
a n d  t h e  t e m p e r a t  u r e - d e p e n d e n c e  o f  a 
c r o s s  s e c t i o n  e x h i b i t i n g  a r e s o n a n c e .  
The damping i n f l u e n c e  of f u e l  c i r c u l a -  
t i o n  h a s  b e e n  d e m o n s t r a t e d  e v e n  when 
t h e  e a r l i e r  a s s u m p t i o n s  a r e  r e p l a c e d  
by m o r e  r e a l i s t i c  c o n d i t i o n s .  W i t h  
r e g a r d  t o  r e a c t o r  c a l c u l a t i o n s ,  i t  i s  
shown t h a t  t h e  s l o w i n g  down o f  n e u t r o n s  
i n  p a r a l l e l  s l a b s  o f  m a t e r i a l s  w i t h  
d i f f e r e n t  p r o p e r t i e s  c a n  b e  d e s c r i b e d  
i n  some i n s t a n c e s  by a s e t  of i m a g e s  
o f  t h e  o r i g i n a l  n e u t r o n  s o u r c e .  

C r i t i c a l  a s s e m b l i e s  o f  b o t h  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 n d  a 
r e f  1 e c  t o  r -mode r a t e d  re  a c t o r  h a v e  b e e n  
t e s t e d  ( s e c .  5 ) .  C r i t i c a l  m a s s ,  

SUMMARY AND 
T h e  A i r c r a f t  H e a c t o r  E x p e r i m e n t  

i s e c .  1) i s  now w e l l  i n t o  t h e  t r a n s i -  
t i o n  p e r i o d  b e t w e e n  d e s i g n  and r e a l i t y .  
The  d e s i g n  i s  e s s e n t i a l l y  c o m p l e t e ,  
a l m o s t  a l l  t h e  componen t s  a r e o n o r d e r ,  
e n d  a s u b s t a n t i a l  n u m b e r  o f  t h e s e  
h a v e  b e e n  r e c e i v e d  a n d  i n s t a l l e d  i n  
t h e  A R E  r j u i l d i n g .  T h e  s i g n i f i c a n t  
m o d i f i c a t i o n s  d u r i n g  t h e  pas t ,  q u a r t e r  
i n c l u d e  c o r n p l e t , i o n  a f  t h e  o f f - g a s  
s y s t e m  d e s i g n  ( i n c o r p o r a t i n g  h o l d u p  
t a n k s  r a t h e r  t h a n  c h a r c o a l  a d s o r b e r s )  
and t h e  i n c l u s i o n  o f  a r e a c t o r  h y - p a s s  
( s o  t h a t  t h e  f l u i d  c i r c u i t s  may b e  
c h e c k e d  o u t  i n d e p e n d e n t l y  o f  t h e  
r e a c t o r ) .  C o i n c i d e n t  w i t h  t h e  com- 
p l e t i o n  o f  t h e  r e a c t o r  d e s i g 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  H a z a r d s  
S u m m a r y  I t s p o r  t ,  ORNL-1407, was s u b -  
m i t t e d  t o  t h e  AEC f o r  a p p r o v a l .  I t  
i s  a n t i c i p a t e d  t h a t  e v e n  t h o u g h  t h e  
e x p e r i m e n t  may b e  c o m p l e t e l y  a s s e m b l e d  
by t h e  summer o f  1 9 5 3 ,  a s i g n i f i c a n t  
a n d  i n d e t e r m i n a n t  p e r i o d  w i l l  b e  r e -  
q u i r e d  for shake-down o p e r a t i o n  b e f o r e  
t h e  r e a c t o r  becomes c r i t i c a l .  

i n s  t r u m e n  t a t  i o n I 

a n d  o t h e r  c o m p o n e n t s  o f  b o t h  t h e  
f l u o r i d e  f u e l  (NaF-ZrF4-UF, , 50- 4 6 -  4 
m o l e  7%) a n d  r e f l e c t o r  c o o l a n t  (NaK) 
c i r c u i t s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d  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 .  2 ) .  
I n  most, i n s t a n c e s ,  t h e s e  c o m p o n e n t s  
have  b e e n  t e s t e d  on  s m a l l e r  t h a n  f u l l -  
s c a l e  p r o t o t y p e s  o f  t h e  a c t u a l  ARE 
c o m p o n e n t s .  T e s t s  a r e  now unde r  way, 
h o w e v e r ,  o n  t h e  f u l l - s c a l e  p u m p s ,  
v a l v e s ,  a n d  s o m e  i n s t r u m e n t a t i o n  
d e s i g n e d  f o r  t h e  r e a c t o r  e x p e r i m e n t .  
A t  t h i s  t i m e ,  c e n t r i f u g a l  pumps  w i t h  
b o t h  g a s  s e a l s  a n d  f r o z e n  s e a l s  h a v e  
o p e r a t e d  s a t i s f a c t o r i l y  f o r  e x t e n d e d  
p e r i o d s  a t  t e m p e r a t u r e s  b e t w e e n  1280 
and 1500°F. A c o m b i n a t i o n  p a c k e d  and  
f r o z e n  s e a l  h a s  b e e n  s p e c i f i e d  f a r  
t h e  ARE pump. A l t h o u g h  a b e l l o w s  t y p e  
o f  s e a l  h a s  b e e n  s p e c i f i e d  f o r  t h e  
ARE, a c o n s i d e r a b l e  p r o g r a m  h a s  b e e n  
u n d e r t a k e n  o n  h i g h - t e m p e r a t u r e ,  s e l f -  
l u b r  i c  a t  i n 8  s e a l  s. 

Val  v e s , p ump s , 
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c o n t r o l  r o d  e f f e c t i v e n e s s ,  f l u x  a n d  r e s u l t e d  i n  r a t h e r  l a r g e  s e l f - s h i e l d i n g  
f i s s i o n  d i s t r i b u t i o n ,  a n d  s e l f -  e f f e c t s .  M e a s u r e m e n t s  o n  t h e  ARE 
s h i e l d i n g  f a c t o r s  have  been  d e t e r m i n e d  c r i t i c a l  a s s e m b l y  c o n t i n u e d .  C a l i -  
f o r  t h i s  i n i t i a l  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  b r a t i o n  c u r v e s  f o r  t h e  A n E  c o n t r o l  
a s s e m b l y .  As w a s  e x p e c t e d ,  t h i s  as-  r o d s  w e r e  o b t a i n e d ,  a n d  t h e  e f f e c t s  
sembly g a v e  r a t h e r  p e a k e d  f l u x  dis- o f  v a r i o u s  c o r e  c o m p o n e n t s  o n  r e a c -  
t r i b u t i o n  c u r v e s ,  and t h e  lumped f u e l  t i v i t y  were c o m p a r e d ,  
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1 .  CIRCULATING-FUEL 

PERIOD ENDING DECEMBER 

AIRCRAFT REACTOR EXPERIM E N T  

A f ew r e l a t i v e l y  m i n o r  c h a n g e s  i n  
t h e  d e s i g n  o f  s o m e  p h a s e s  o f  t h e  
A i r c r a f t  R e a c t o r  k x p e r i m e n t  h a v e  b e e n  
m a d e  i n  t h e  p a s t  q u a r t e r .  T h e s e  
c h a n g e s  i n v o l v e d  t h e  o f f - g a s  s y s t e m  
a n d  t h e  f u e l  d i s p o s a l  s y s t e m ,  p r i -  
m a r i l y ,  a n d  a r e  d i s c u s s e d  b e l o w .  
T h e r e  h a v e  b e e n  n o  c h a n g e s  i n  t h e  
g e n e r a l  d e s i g n ,  a n d  d e t a i l i n g  o f  c o n -  
s t r u c t i o n  a n d  i n s t a l l a t i o n  d e s i g n s  
h a s  b e e n  l a r g e l y  c o m p l e t e 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 n  t h e  b u i l d i n g  h a s  
p r o c e e d e d  a t  a n  a c c e l e r a t e d  r a t e  
t h r o u g h o u t  t h e  q u a r t e r  b u t  h a s  n o t  
y e t  r e a c h e d  t h e  e x p e c t e d  p e a k  r a t e .  
C o m p o n e n t s  f r o m  o u t s i d e  v e n d o r s ,  a s  
w e l l  a s  t h o s e  f a b r i c a t e d  i n  OMNL 
s h o p s ,  a r e  b e i n g  r e c e i v e d  i n  i n c r e a s -  
i n g  q u a n t i t y ;  b u t  some o f  t h e  m a j o r  
i t e m s ,  n o t a b l y ,  t h e  h e a t  e x c h a n g e r s ,  
h a v e  n o t  y e t  b e e n  r e c e i v e d .  I t  i s  
e x p e c t e d  t h a t  a l l  c o m p o n e n t s  w i l l  b e  
on hand  by t h e  e n d  o f  t h e  y e a r .  

Component t e s t i n g  i s  p r o c e e d i n g  i n  
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  l a b o r a -  
t o r i e s  ( s e c .  2 )  , b u t  t h e  f i n a l  component 
t e s t i n g  i s  t o  b e  d o n e  i n  t h e  A R E  
B u i l d i n g .  I t  i s  now p l a n n e d  t o  b y -  
p a s s  t h e  r e a c t o r  s o  t h a t  a t h o r o u g h  
s y s t e m  t e s t  c a n  b e  m a d e  b e f o r e  t h e  
n o n d r a i n a b l e  r e a c t o r  i s  t i e d  i n t o  t h e  
c i r c u i t .  T h i s  p r o c e d u r e  w i l l  m a k e  
p o s s i b l e  a c o m p l e t e  s h a k e - d o w n  r u n  
w i t h o u t  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  i n c o r p o r a t -  
i n g  a n o n d r a i n a b l e  c o m p o n e n t  i n  t h e  
s y s t e m .  The d e s i g n  c h a n g e  n e c e s s i t a t e d  
b y  t h i s  a l t e r a t i o n  i n  o p e r a t i o n a l  
p r o c e d u r e  i s m i n o r  and w i l l  b e  e f f e c t e d  
i n  t h e  f i e l d .  C o n s i d e r a b l e  e f f o r t  
d u r i n g  t h e  q u a r t e r  w e n t  i n t o  t h e  
p r e p a r a t i o n  of t h e  “ H a z a r d s  I ’ \ epor t ,  ”(’) 
w h i c h ,  i n  a d d i t i o n  t o  s e r v i n g  t h e  
.--... ... .-....... .-............ ............ 

( ” J .  8. B u c k  and W. B .  C o t t r e l l ,  A i r c r a f t  
R e a c t o r  E r p e r  i r e n t  H a x a r d s  S u m m a r y  R e p o r t ,  
O R N L - 1 4 0 7  ( N o v .  24, 1 9 5 2 ) .  

1 0 ,  1 9 5 2  

J. H. Buck 
R e s e a r c h  D i r e c t o r ’ s  D i v i s i o n  

E. S. B e t t i s  
A?P D i v i s i o n  

p u r p o s e  i m p l i e d  i n  t h e  name,  p r o v i d e d  
t h e  f i r s t  d r a f t  o f  an o p e r a t i o n s  manual  
f o r  t he e xp e r i men t . 

I t  i s  p r a c t i c a l l y  i m p o s s i b l e  t o  
p r e d i c t  a d a t e  f o r  s a t i s f a c t o r y  o p e r a -  
t i o n  o f  t h e  ARE.  T h e r e  a r e  n o  m e a n s  
a v a i l a b l e  f o r  p r e d e t e r m i n a t i o n  of  t h e  
t i m e  r e q u i r e d  t o  c o r r e c t  d i f f i c u l t i e s .  
I t  i s  n o t  s o  d i f f i c u l t  t o  a t t e m p t  t o  
p r e d i c t  a d a t e  f o r  t h e  c o m p l e t i o n  o f  
t h e  i n s t a l l a t i o n  o f  e q u i p m e n t ,  a n d  
t h e r e f o r e  a d a t e  f o r  b e g i n n i n g  t h e  
s y s t e m  t e s t  i n  t h e  b u i l d i n g .  A t  
p r e s e n t  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t he  s y s t e m  
w i l l  b e  r e a d y  f o r  i n i t i a l  t e s t i n g  
n e a r  t h e  f i r s t  o f  J u n e  1 9 5 3 .  No 
u r a n i u m  w i l l  b e  a d d e d  t o  t h e  s y s t e m  
u n t i l  a l l  r e a s o n a b l e  c h e c k s  h a v e  b e e n  
made t o  e n s u r e  t h e  i n t e g r i t y  o f  t h e  
e n t i r e  a s s e m b l y .  

F L U I D  C I R C U I T  

G. A. C r i  s t y ,  E n g i n e e r i n g  Dep a r t m e n t  

T h e  p r e v i o u s  r e p o r t  ( 2 ,  d i s c u s s e d  
d e s i g n  c h a n g e s  n e c e s s i t a t e d  by  t h e  
h i g h e r  f u e l  v i s c o s i t i e s .  I n  b r i e f ,  
t h e  h i g h e r  v i s c o s i t i e s  r e d u c e d  t h e  
R e y n o l d ’ s  number o f  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  
t u h e  s i d e  a n d  changed  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  t o  s u c h  a n  e x t e n t  t h a t  t h e  
c a1 c u l  a t e d  minimum f i  1 rn t e m p e r a t u r e s  
w e r e  i n  t h e  v i c i n i t y  o f  t h e  f r e e z i n g  
p o i n t .  Two c o r r e c t i v e  m e a s u r e s  were 
d i s c u s s e d ;  r e d e s i g n i n g  t h e  h e a t  e x -  
c h a n g e r s  and i n c r e a s i n g  t h e  f l o w  r a t e  
t h r o u g h  t h e  e n t i r e  c i r c u i t .  The f i r s t  
c h a n g e  h a s  b e e n  a c c o m p l i s h e d .  T h e  
n e e d  f o r  t h e  i n c r e a s e d  f l o w  r a t e  h a s  
been  o b v i a t e d  by an a c c u r a t e  m e a s u r e -  
ment  o f  t h e  f u e l  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y ;  
t h e  new v a l u e  o f  k i s  1 . 5  B t u / h r * f t ’ O F ,  
w h e r e a s  0 . 5  h a d  been u s e d  i n  e a r l i e r  

(2)G. A. C r i s t y ,  ANP Q u a r .  P r a g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  
1 9 5 9 ,  OWL-1375, p .  64 
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a n a l y s e s .  W i t h  t h i s  h i g h e r  c o n d u c -  
t i v i t y  v a l u e  a n d  t h e  r e d e s i g n e d  h e a t  
e x c h a n g e r s ,  t h e  c a l c u l a t e d  minimum 
f i l m  t e m p e r a t u r e s  a r e  c o m f o r t a b l y  
a b o v e  t h e  f r e e z i n g  p o i n t ,  w i t h  t h e  
o r i g i n a l  f l o w  r a t e .  R e s t o r i n g  t h e  
f l o w  r a t e  t o  i t s  o r i g i n a l  v a l u e  w i l l  
r e d u c e  t h e  r e a c t o r  i n l e t  t e m p e r a t u r e  
t o  1 1 5 0 ’ F  a n d  r e d u c e  t h e  m a x i m u m  
s y s t e m  p r e s s u r e s  a n d  p r e s s u r e  s h e l l  
s t resses .  

I t  h a s  b e e n  d e c i d e d  t o  e m p l o y  NaK 
a s  t h e  r e f l e c t o r  a n d  p r e s s u r e - s h e l l  
c o o l a n t .  T h i s  h a s  n e c e s s i t a t e d  com- 
p l e t e  r e d e s i g n  o f  t h e  r e f l e c t o r -  
c o o l  a n t  h e a t  e x c h a n g e r s ,  p r i m a r i l y  
b e c a u s e  NaK w i l l  e x t r a c t  m o r e  h e a t  
f rom t h e  f u e l  t u b e  e l b o w s  a n d  o t h e r  
c o m p o n e n t s  washed by t h e  c o o l  a n t  t h a n  
w o u l d  t h e  l o w e r  c o n d u c t i v i t y  s a l t  
a r o u n d  which  t h e  e a r l i e r  c a l c u l a t i o n s  
were b a s e d .  The  h e a t  e x c h a n g e r s  h a v e  
b e e n  r e - e n g i n e e r e d  a n d  c u r r e n t l y  a r e  
b e i n g  c o n s t r u c t e d .  T h e  c h a n g e s  r e -  
f e r r e d  t o  a b o v e  a r e  r e f l e c t e d  i n  t h e  
r e v i s e d  f l o w  s h e e t ,  F i g .  1.1. 

D e t a i l e d  e n g i n e e r i n g  d e s i g n s  f o r  
m o s t  o f  t h e  o u t s t a n d i n g  i t e m s  h a v e  
b e e n  r e l e a s e d  d u r i n g  t h i s  q u a r t e r .  
The i t e m s  i n c l u d e d  were s u c h  components  
a s  t h e  f u e l  s y s t e m  s u r g e  t a n k s ,  t h e  
re f l  e c t o  r-  c o o l i n g  s y s t e m  s u r g e  t a n k s ,  
t h e  r e f l e c t o r - c o o l i n g  s y s t e m  h e a t  
d i s p o s a l  l o o p  a n d  d u c t i n g ,  t h e  t h e r m a l  
b a r r i e r s ,  t h e  w a t e r  s y s t e m  p i p i n g ,  t h e  
g l y c o l  s u r g e  t a n k ,  t h e  o f f - g a s  d i s -  
p o s a l  s y s t e m ,  a n d  some o f  t h e  f u e l  
s y s t e m  p i p i n g .  T h e  r e d e s i g n e d  ARE 
pump i s  d e s c r i b e d  i n  s e c t i o n  2 ,  “Ex- 
p e r i m e n  t a1 R e a c t o r  E n g i n e e r i n g ,  a n d ,  
a s  s t a t e d  t h e r e i n ,  i n i t i a l  t e s t s  a r e  
n o w  i n  p r o g r e s s .  D e l i v e r y  o f  t h e  
b e l l o w s  t y p e  o f  v a l v e s  t h a t  w i l l  b e  
u s e d  i n  t h e  f u e l  and  r e f l e c t o r  s y s t e m s  
i s  e x p e c t e d  w i t h i n  a month.  The p a r t s  
f o r  t h e s e  v a l v e s  a r e  b e i n g  s u p p l i e d  by 
F u l t o n  S y l p h o n  C o . ,  b u t  t h e  v a l v e s  
a r e  t o  Le we lded  a t  ORNL. 

1,  

STRESS ANALYSIS O F  P I P I N G  
R. L. Maxwell J .  ’A’. Walker  

C o n s u l t a n t s ,  ANP D i v i s i o n  

T h e  maximum s t r e s s e s  t h a t  w i l l  b e  
e n c o u n t e r e d  i n  t h e  p i p i n g  f o r  the ARE 
h a v e  b e e n  c a l c u l a t e d  t o  b e  a p p r o x i -  
m a t e l y  24,,000 l b / i n .  . S i n c e  t h e s e  
s t r e s s e s  w i l l  b e  somewhat r e l i e v e d  by 
c r e e p  a t  t h e  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e ,  
t h i s  s t r e s s  v a l u e  i s  o n l y  s i g n i f i c a n t  
i n  d e f i n i n g  t h e  s t r e s s  r a n g e  o f  t h e  
p i p e  i n  g o i n g  from t h e  c o l d  t o  t h e  h o t  
c o n d i t i o n .  I f  t h e  s t r e s s e s  w e r e  
c o m p l e t e l y  r e l i e v e d  by c r e e p ,  t h i s  
would c o r r e s p o n d  t o  a s t r a i n  o f  a b o u t  
1%. 

I n  o r d e r  t o  r e d u c e  t h e  l o a d s  a n d  
s t r e s s e s  i n  t h e  p i p e  i n  t h e  h o t  c o n -  
d i t i o n ,  t h e  p i p i n g  w i l l  b e  p r e -  
s t r e s s e d ,  o r  p r e s p r u n g ,  by an amount  
e q u a l  t o  7 5 %  o f  t h e  t o t a l  t h e r m a l  
d e f o r m a t i o n .  T h i s  w i l l  h a v e  t h e  
e f f e c t  o f  p u t t i n g  t h e  maximum l o a d s  
on t h e  p i p e  i n  t h e  c o l d  c o n d i t i o n  and 
r e d u c i n g  t o  a l a r g e  e x t e n t  t h e  l o a d  
i n  t h e  h o t  c o n d i t i o n .  B e c a u s e  o f  t h e  
u n c e r t a i n t y  o f  r e a l i z i n g  t h e  d e s i g n e d  
c o l d  s p r i n g  i n  t h e  a c t u a l  i n s t a l -  
l a t i o n ]  o n l y  p a r t i a l  c r e d i t  s h o u l d  be 
t a k e n  f o r  p r e s p r i n g .  I l o w e v e r ,  t h e  
l o a d s  and s t r e s s e s  i n  t h e  c o l d  c o n -  
d i t i o n  were d e t e r m i n e d  by c o n s i d e r i n g  
t h e  f u l l  amount o f  t h e  p r e s t r e s s i n g ,  
a n d  t h e  l o a d s  and s t r e s s e s  i n  t h e  h o t  
c o n d i t i o n  w e r e  d e t e r m i n e d  b y  c o n -  
s i d e r i n g  o n l y  50% p r c s p r i n g .  T h i s  i s  
i n  a g r e e m e n t  w i t h  a c c e p t e d  p r a c t i c e .  

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

2 

2 

2 
C o l d  L a ,  = 25,000 l b / i n .  

Hot  L a x  = 1 2 , 0 0 0  l b / i n ,  

The  maximum s t r e s s  i n  t h e  c o l d  c o n -  
d i t i o n  i s  a b o u t  o n e  h a l f  t h e  y i e l d -  
p o i n t  s t r e s s ,  a n d  t h e  maximum s t r e s s  

a 



W
 

/-
-,
-.
- 

u
 m
-
 

u
:
 

L m
 

gF& 4 
FO

E 
H

E
A

T 
EY

C
IIO

N
G

ER
 

P
IT

 

2 
FO

fi 
TE

S
T 

P:
T 

N
O

 
< 





i n  t h e  h o t  c o n d i t i o n  c o r r e s p o n d s  t o  a 
maximum c r e e p ,  o r  d e f o r m a t i o n ,  o f  0 .5%. 

REACTOR 

T h e  r e a c t o r  d e s i g n ,  w i t h  t h e  e x -  
c e p t i o n  o f  v e r y  m i n o r  c h a n g e s ,  r e m a i n s  
a s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d .  A l l  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  t o  t h e  
shop .  The b e r y l l i u m  o x i d e  b l o c k s  h a v e  
b e e n  s i z e d  and  a r e  r e a d y  f o r  a s s e m b l y  
i n t o  t h e  c o r e .  The p r e s s u r e  s h e l l  h a s  
b e e n  r e c e i v e d  f rom L u k e n w e l d ,  ( 3 )  t h e  
r e i n f o r c i n g  s e g m e n t s  f o r  t h e  h e a d  h a v e  
b e e n  w e l d e d  i n  p l a c e ,  a n d  t h e  h e a d  
h o l e s  h a v e  b e e n  b o r e d .  T h e  v a r i o u s  
c o r e  p r e s s u r e - s h e l l  c o m p o n e n t s  a r e  
c u r r e n t l y  b e i n g  f a b r i c a t e d  a n d  a s -  
sembled .  

INSTRUMENTATION 

R. G. A f f e l ,  ANP D i v i s i o n  

I n s  t a 1  1 a t  i o n  o f a 1  1 i n s t r u m e n t  
p a n e l s  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  A p p r o x i -  
m a t e l y  80% o f  t h e  p r o c e s s  i n s t r u m e n t s  
h a v e  b e e n  m o u n t e d  a n d  s u p p l i e d  w i t h  
e l e c t r i c  power  a n d / o r  c o m p r e s s e d  a i r .  
T h e  r e m a i n i n g  i n s t r u m e n t s  s h o u l d  b e  
i n s t a l l e d  by J a n u a r y  1 5 ,  1953 .  M i n o r  
i n s t r u m e n t a t i o n  c h a n g e s  h a v e  b e e n  made 
t o  accommoda te  t h e  d e s i g n  c h a n g e s  i n  
t h e  pump s e a l .  A l l  m a j o r  p r o c e s s  
i n s t r u m e n t a t i o n  c o m p o n e n t s  a r e  d e -  
t a i l e d  and  e i t h e r  on hand  o r  on  o r d e r .  
I t  i s  p l a n n e d  t o  c o m p l e t e  t h e  i n s t a l -  
l a t i o n  o f  i n s t r u m e n t s  o n  t h e  p a n e l s  
so t h a t  as work i n  t h e  p i t s  p r o c e e d s ,  
t h e  s e n s i n g  e l e m e n t s ,  when i n s t a l l e d ,  
may b e  c h e c k e d  d i r e c t l y  t o  t h e  p a n e l s .  

To d a t e ,  2 1  o f  a s e r i e s  o f  i n s t r u -  
m e n t a t i o n  p r i n t s  h a v e  b e e n  i s s u e d  and  
shop  f a b r i c a t i o n  s t a r t e d .  The s e r i e s  
i n c l u d e s  s u c h  i t e m s  a s  t h e  f u e l  
c i r c u i t  f l o w m e t e r ]  t h e  r e f l e c t o r -  
c o o l i n g  s y s t e m  (NaK) e l e c t r o m a g n e t i c  
f l o w m e t e r ,  t h e  NaK p u r i f i c a t i o n  s y s t e m  
e l e c t r o m a g n e t i c  f l o w m e t e r ,  t h e  t a- 
c h o m e t e r  m o u n t i n g s  f o r  t h e  r e f 1 e c t ; o r  
c o o l a n t  a n d  f u e l  h e l i u m  f a n s ,  and  t h e  
l i q u i d - l e v e l  i n d i c a t o r s  f o r  t h e  r e -  
f l e c t o r  c o o l a n t  and f u e l  s u r g e  t a n k s .  -- __I_ I_ 

( 3 ) T h e  Lukenweld D i v i s i o n  o f  The Lukens  S t e e l  Co.  

D e t a i l e d  p r i n t s  o f  t h e  v a p o r  t r a p s  
r e q u i r e d  by  t h e  ZrF, c o n d e n s a t e  ( c f . ,  
s e c .  2 ,  “ E x p e r i m e n t a l  R e a c t o r  E n g i -  
n e e r i n g ” )  f o r  t h e  s u r g e  t a n k s  and  t h e  
h o t  f u e l  dump t a n k  h a v e  b e e n  i s s u e d  
and s e n t  t o  t h e  s h o p s  f o r  f a b r i c a t i o n .  

L o c a t i o n  o f  t h e r m o c o u p l e s  on  t h e  
s y s t e m  h a s  p r o c e e d e d  a t  a s a t i s f a c t o r y  
p a c e .  Two p r i n t s  showing  t h e r m o c o u p l e  
c o n s t r u c t i o n  h a v e  b e e n  i s s u e d  and s e n t  
t o  t h e  s h o p s .  S i n c e  t h e  s y s t e m  w i l l  
r e q u i r e  a p p r o x i m a t e l y  7 5 0  t h e r m o -  
c o u p l e s ,  e v e r y  e f f o r t  i s  b e i n g  made t o  
r u n  t h e  t h e r m o c o u p l e  e x t e n s i o n  w i r e s  
t o  t h e i r  a p p r o x i m a t e  p i t  l o c a t i o n s  
b e f o r e  t h e  p i t s  h a v e  m a j o r  c o m p o n e n t s  
p l a c e d  w i t h i n  t h e m .  I t  i s  b e l i e v e d  
t h a t  t h i s  p r o c e d u r e  w i l l  e x p e d i t e  
f i n a l  i n s t a l l a t i o n  a n d  t e s t  o f  t h e  
t e m p e r a t u r e  i n s t r u m e n t a t i o n .  

OFF - GAS SYSTEM 

S .  A. H l u c h a n ,  I n s t r u m e n t  Depar tmen t  
H. L. F. E n l u n d ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

The  p r e v i o u s  r e p o r t c 4 )  d e s c r i b e d  an 
a c t i v a  t e d - c a r b o n  o f f -  g a s  s c r u b b e r  
c o o l e d  by l i q u i d  n i t r o g e n .  F u r t h e r  
a n a l y s e s  h a v e  shown  t h a t  t h e  l i q u i d  
n i t r o g e n  c o n s u m p t i o n  w o u l d  b e  i n  
e x c e s s  o f  1000  l b / d a y  b e c a u s e  o f  t h e  
decay  h e a t  o f  xenon and  k r y p t o n  i f  t h e  
g a s e s  were h e l d  f o r  less  t h a n  100 min  
b e f o r e  r e a c h i n g  t h e  s c r u b b e r .  T h e  
n i t r o g e n  c o n s u m p t i o n  d i d  n o t  become  
r e a s o n a b l e  u n t i l  t h e  g a s e s  were h e l d  
up for many h o u r s  b e f o r e  a d m i t t a n c e  t o  
t h e  s c r u b b e r .  I n  f a c t ,  w i t h  l i t t l e  
a d d i t i o n a l  d i f f i c u l t y ,  t h e  g a s e s  c o u l d  
b e  h e l d  u p  u n t i l  t h e y  d e c a y e d  s u f -  
f i c i e n t l y  t o  b e  d i s c h a r g e d  f r o m  t h e  
s t a c k  a n d  t h e  n e e d  for t h e  s c r u b b e r  
w o u l d  b e  o b v i a t e d .  A c c o r d i n g l y ,  i t  
h a s  been  d e c i d e d  t o  abandon  t h e  c a r b o n  
s c r u b b e r  i n  f a v o r  o f  m e c h a n i c a l  r e -  
t e n t  i o n .  

D e s c r i p t i o n  o f  t h e  S y s t e m .  A 
h e l i u m  a t m o s p h e r e  i s  m a i n t a i n e d  o v e r  
t h e  s u r g e  t a n k s  i n  t h e  f u e l  s y s t e m  
and  t h e  f u e l  dump t a n k s .  T h i s  h e l i u m  

( 4 ) T .  R o a e b e r r y ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  S c p t .  1 0 ,  
1 9 5 2 .  ORNL-1375, p .  12. 
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g a s ,  w h i c h  w i l l  c o n t a i n  t h e  v o l a t i l e  
f i s s i o n  p r o d u c t s  ( R e ,  1 ,  X e ,  a n d  
K r ) ,  ( ' )  p a s s e s  t h r o u g h  a N a K  v a p o r  
t r a p  ( w h e r e  t h e  Re and I a r e  r emoved) ,  
t h e n  i n t o  two h o l d u p  t a n k s  ( t o  p e r m i t  
t h e  d e c a y  o f  Xe and K r ) ,  a n d  i s  t h e n  
r e l e a s e d  i n  t h e  s t a c k ,  However ,  t h e  
r e l e a s e  o f  g a s e s  t o  t h e  s t a c k  i s  
d e p e n d e n t  u p o n  two c o n d i t i o n s :  t h e  
w i n d  v e l o c i t y  i s  g r e a t e r  t h a n  5 mph 
a n d  t h e  a c t i v i t y ,  s e n s e d  by a m o n i t o r ,  
i s  l e s s  t h a n  an e s t a b l i s h e d  maximum 
v a l u e .  The m o n i t o r  i s  l o c a t e d  between 
t h e  t w o  s t o r a g e  t a n k s ,  w h i c h  a r e  
c o n n e c t e d  i n  s e r i e s .  P r o v i s i o n  i s  
a l s o  made t o  e x h a u s t  t h e  r e a c t o r  p i t s  
t h r o u g h  t h e  h o l d u p  t a n k s  i n  t h e  o f f -  
g a s  s y s t e i u  a t  a r a t e  o f  27 cfm ( t h e  
l i m i t  o f  t h e  e x h a u s t  s y s t e m ) .  The  
o f f - g a s  s y s t e m  i s  shown s c h e m a t i c a l l y  
i n  F i g ,  1 . 2 .  

With a s t a t i c  hel iui i i  a t m o s p h e r e  i n  
t h e  s u r g e  and  dump t a n k s ,  t h e  v o l u -  
m e t r i c  f l o w  r a t e  o f  f i s s i o n  g a s e s  i s  
a maximum o f  0 . 0 0 1 4  cfm. I n  o r d e r  t o  
h a v e  a m e a s u r a b l e  f l o w  o f  g a s ,  t h e  
f i s s i o n  g a s e s  a r e  m i x e d  w i t h  a f i x e d  
a i r  b l e e d  o f  10 cfm b e t w e e n  t h e  f i r s t  
h o l d u p  t a n k  a n d  t h e  m o n i t o r s .  T h e  
minimum f l o w  r a t e  p a s t  t h e  riloni t o r s  
t h e n  i s  1 0  c f m ,  a n d  t h e  maximum i s  
37 cfm ( t h a t ,  i s ,  10 cfm from t h e  f i x e d  
a i r  b l e e d  p l u s  27 cfm i f  t h e  room i s  
b e i n g  e x h a u s t e d  a t  t h e  s a m e  t i m e ) .  
T h e  m o n i t o r  s e t t i n g  c a n  t h e n  b e  b a s e d  
o n  t h e  p r e m i s e  t h a t  t h e  f low i s  37 cfm, 
and t h e  s e t t i n g  w i l l  h e  c o n s e r v a t i v e  
by a f a c t o r  o f  3 . 7 :  1 when t h e  miniriium 
f l o w  r a t e  p r e v a i l s .  

T h e  s e c o n d  h o l d u p  t a n k  i s  p l a c e d  
b e t w e e n  t h e  m o n i t o r s  a n d  t h e  s t a c k  
v a l v e  t o  i n c r e a s e  t h e  g a s  t r a n s i t  t ime  
b e t w e e n  t h e  m o n i t o r  and  t h e  v a l v e  t o  
e n s u r e  t h a t  t h e  v a l v e  will h a v e  t i m e  
t o  e l o s c  a f t e r  t h e  m o n i t o r  s i g n a l s  t h e  
p r e s e n c e  o f  e x c e s s  a c t i v i t y .  

Maximum A c t i v i t y  o f  S t a c k  Gases.  
T h e  maximum a c t i v i t y  o f  t h e  s t a c k  
g a s e s  h a s  b e e n  c a l c u l a t e d  by a s s u m i n g  

( 5 ) A 3 .  M. M i l l s ,  A S t u d y  of R e a c t o r  H a z a r d s ,  
NAA-SR-31 ( D c c .  7 ,  1 9 4 9 ) .  

t h a t  t h e  a v e r a g e  e n e r g y  o f  d i s i n t e -  
g r a t i o n  i s  e q u a l  t o  1 T h e  
d e s i g n  o f  t h e  o f f - g a s  s y s t e m  i n c l u d e s  
two vacuum pumps t h a t  d e l i v e r  a maximum 
o f  27 cfm and a b l o w e r  t h a t  d i s c h a r g e s  
1 0  c f m  t o  g i v e  a t o t a l  o f  37 c f m  
maximum d i s c h a r g e  t h r o u g h  t h e  m o n i t o r .  
The maximum p e r m i s s i b l e  g r o u n d  concen-  
t r a t i o n  f o r  t h e  1-Mev f i s s i o n - p r o d u c t  
a c t i v i t y  i s ( 6 )  

MPC = 1 . 6  x l o e 6  p c / c m 3  . 
A t  37  c fm,  o r  1 . 0 5  x IO6 cm3/min, and 
w i t h  a p e r m i s s i b l e  a c t i v i t y  d i s c h a r g e  
r a t e  o f  0 . 8 3 2  c u r i e / m i n ,  which p r o d u c e s  
t h e  a b o v e  MPC, t h e  a c t i v i t y  p e r  c u b i c  
c e n t i m e t e r  s h o u l d  n o t  e x c e e d  

______ 0 .  832 - 
-. 0 . 8  pc/cm3 , 

1 . 0 5  x l o 6  
a s  d e t e r m i n e d  by t h e  r a d i a t i o n  m o n i -  
t o r .  The. m o n i t o r s  t h a t  c o n t r o l  t h e  
p o s i t i o n s  o f  t h e  s t a c k  v a l v e  w i l l  b e  
s e t  t o  p r e v e n t  d i s c h a r g e  a s  soon a s  
t h e  a e t i v i t , y  o f  t h e  g a s  r i s e s  above  a 
p r e d e t e r m i n e d  l e v e l .  

T h e  d i s c h a r g e  r a t e  o f  x e n o n  and 
k r y p t o n  f i s s i o n  p r o d u c t s  t o  t h e  a tmos -  
p h e r e  m u s t  b e  s1.1ch t h a t  t h e  a c t i v i t y  
i s  w i t h i n  t h e  a b o v e  l i m i t .  T h e  
e f f e c t i v e  s y s t e m  h o l d u p ,  b e f o r e  t h e  
m o n i t o r s ,  i s  1 1 . 4  f t 3 ,  o r  3 . 5 3  x i o 5  
c m 3  ( t h e  v o l u m e  o f  o n e  t a n k  p l u s  
p i p i n g ) .  I f  i t  c a n  b e  a s s u m e d  t h a t  
t h e  d e c a y  t ime o f  t h e  f i s s i o n  p r o d u c t s  
i s  e q u a l  t o  t h e  s y s t e m  volume d i v i d e d  
by t h e  f l o w  r a t e ,  t h e  t o t a l  e n e r g y  a t  
a p a r t i c u l a r  t i m e  c a n  b e  c a l c u l a t e d .  
T h i s  e n e r g y  m u s t  b e  c o n v e r t e d  t o  
d i s i n t e g r a t i o n s  p e r  t i n i t  t i m e  b y  
c o n s i d e r i n g  e f f e c t i v e  e n e r g y  c h a n g e s  
i n  r e l a t i o n  t o  t h e  v a r i a t i o n  o f  i s o -  
t o p i c  c o n c e n t r a t i o n s  w i t h  t i m e .  The 
v a l u e s  o f  p e r m i s s i b l e  a n d  c a l c u l a t e d  
s t a c k  a c t i v i t y  h a v e  b e e n  p l o t t e d  i n  
F ig .  1. 3 ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  p e r m i s s i b l e  
d i s c h a r g e  r a t e ,  a s  d e t e r m i n e d  by t h e  
N a t i o n a l  C o m m i t t e e  on  R a d i a t i o n  P r o -  
t e c t i o n . ( 6 )  T h e s e  d a t a ,  t o g e t h e r  w i t h  .......... ___ 

(6)K. 2. Morgan (Chairman), Maximum P e r m  i s s i b l e  
A m o u n t s  o f  R a d i o i s o t o p e s  i n  t h e  H u m a n  B o d y  a n d  
M a x i m u m  P e r m i s s i b l e  C o n c e n t r a t i o n s  i n  A i r  a n d  
W a t e r ,  NBS Handbook No. 52 (to b e  published). 
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PERIOD EIVDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

DECAY POWER 

t h e  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e s  and  e n e r g i e s  
i n v o l v e d ,  a r e  t a b u l a t e d  i n  T a b l e  1.1. 
I t  w i l l  b e  n o t e d  t h a t  a f t e r  8 5 0 0  min  
o f  h o l d u p ,  c o r r e s p o n d i n g  t o  a d i s c h a r g e  
r a t e  o f  2 0 . 8  c m 3 / m i n  t h r o u g h  e a c h  
r e s t r i c t o r ,  t h e  g r o u n d  t o l e r a n c e  w i l l  
n o t  b e  e x c e e d e d .  

Normal D i s c h a r g e  from t h e  S u r g e  
T a n k .  The maximum p r e s s u r e  w i t h i n  t h e  
s u r g e  t a n k  i s  l i m i t e d  by  a 5 - p s i g  
p r e s s u r e  r e g u l a t o r  i n  t h e  g a s  s u p p l y  
s y s t e m .  T h e  maximum d i s c h a r g e  r a t e  
f rom t h e  s u r g e  t a n k  i s  l i m i t e d  by a 
n o u r d o n  r e s t r i c t o r  t o  2 0  cm’/min w i t h  
a 5 - p s i  p r e s s u r e  d i f f e r e n t i a l .  A t  
t h i s  f l o w  r a t e  t h r o u g h  e a c h  o f  t w o  
r e s t r i c t o r s ,  t h e  h o l d u p  volume o f  t h e  
s y s t e m  i s  s u c h  t h a t  i t  w i l l  a l l o w  
s u f f i c i e n t  d e c a y  t i m e ,  a s  r e q u i r e d  by 
t h e  a b o v e  c a l c u l a t i o n ,  t o  p e r m i t  t h e  
d i s c h a r g e  o f  t h e  o f f - g a s  d i r e c t l y  up  
t h e  s t a c k .  T h e  c h a n g e  o f  e f f e c t i v e  
e n e r g y  owing t o  t h e  p e r s i s t e n c e  o f  t h e  
l o n g e r  l i v e d  i s o t o p e s  h a s  b e e n  a c -  
c o u n t e d  f o r  when g r o u n d  c o n c e n t r a t i o n  
o f  t h i s  g a s  i s  c o n s i d e r e d .  

Gas Vented  from t h e  F u e l  Dump T a n k  
D u r i n g  Dumping. I n  c o n s i d e r i n g  w a s t e  
g a s e s  f r o m  t h e  s u r g e  t a n k s ,  i t  h a s  
been assumed t h a t  a l l  g a s e o u s  p r o d u c t s  
e s c a p e  i n t o  t h e  s u r g e  t a n k s  d u r i n g  
o p e r a t i o n .  A c t u a l l y ,  i t  i s  e x p e c t e d  
t h a t  s o m e  p o r t i o n  o f  t h e  f i s s i o n -  
p r o d u c t  g a s e s  w i l l  r e m a i n  i n  t h e  f u e l  
and t h a t  some f r a c t i o n  o f  t h i s  p o r t i o n  

_._.__I 

MPC IN A I R  

w i l l  b e  r e l e a s e d  w h e n  t h e  f u e l  i s  
a d m i t t e d  t o  t h e  r a d i o a c t i v e - f u e l  dump 
t a n k .  When f u e l  i s  a d m i t t e d  t o  t h e  
f u e l  dump t a n k ,  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  
h e l i u m  w i l l  be  d i s p l a c e d  a t  a r a t e  o f  
t h e  o r d e r  o f  5 c f m .  T h i s  h e l i u m ,  
a f t e r  p a s s i n g  t h r o u g h  t h e  NaK s c r u b b e r  
a n d  t h e  f i r s t  h o l d u p  t a n k ,  w i l l  b e  
a d m i t t e d  t o  t h e  m o n i t o r s .  S h o u l d  t h e  
m o n i t o r s  s e n s e  e x c e s s  a c t i v i t y ,  t h e  
s t a c k  v a l v e  w i l l  p r e v e n t  d i s c h a r g e ,  
a n d  t h e  v a c u u m  p u m p s  w i l l  p e r m i t  
r e c i r c u l a t i o n  t h r o u g h  t h e  h o l d u p  t a n k s  
a n d  m o n i t o r s .  T h e  r e c i r c u l a t i o n  
s h o u l d  homogen ize  t h e  gases  and e n s u r e  
t h a t  t h e  m o n i t o r  i s  s e n s i n g  a r e p r e -  
s e n t a t i v e  s a m p l e .  When t h e  g a s e s  h a v e  
d e c a y e d  s u f f i c i e n t l y  t o  p e r m i t  r e l e a s e ,  
t h e  moni t o r  -co  n t  ro 1 l e d  i n t e r l o c k  w i  11 
open t h e  s t a c k  v a l v e .  

REACTOR CONTROL SYSTEM 

E.  P. E p l e r  
R e s e a r c h  D i r e c t o r ’ s  D i v i s i o n  

T h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  f i s s i o n  
c h a m b e r ,  w i t h o u t  U Z 3 ’  p l a t i n g ,  h a s  
c o m p l e t e d  1000  h o u r s  a t  800°F.  The  
t e m p e r a t u r e  w i l l  now b e  r a i s e d  a t  t h e  
r a t e  o f  5 0 ° F  p e r  week  t o  d e t e r m i n e  
t h e  h i  gh - temp e r a t  u r e c h a r ac t e r i s t i c s 
o f  t h e  fvIgO;SiO, i n s u l a t o r .  T h e  
f i s s i o n  c h a m b e r s  t o  b e  u s e d  f o r  t h e  
ARE s t a r t u p  a r e  s c h e d u l e d  f o r  d e l i v e r y  
F e b r u a r y  1, 1 9 5 3 ,  and w i l l  be  t e s t e d  
a t  800°F.  

MeV/ s e c  . 

3.75 x 1015 

TABLE 1 .1 .  ACTIVITY OF XENON A N D  K l i Y P T O N  AS A FUNCTION OF HOLDUP TIME 

( U C /  .In3) 

3.9 x io-6 

_._I__ 

HOLDUP TIME 

M i n u t e s  

720 

1, 440 

2,880 

3.320 

7,200 

10,080 

_____ 
D a y s  

x 

C a l c u l a t e d  MPC ( M e V )  

2 0. 41 

2. 45 0 . 3 4  

3.51 0 .  237 

3.94 0.211 

4. 5 4  0 .  183 

4. 5 4  0.  183 

1 344 

110 

39. 6 

28. 5 

6 .91  

3 . 0 2  
~ ___ ~ 

1 2.00 x l0lS 

1.00 X lo1’ 2 

4 . 7 1  x 10-6 

6.75 X 

3 8 . 0 0  

3.38 x 1015 5 

7. 58 x 

8 . 7 4  x i o - 6  

7 

91 SINTEGRATION 
RATE 

( d p s )  
I____.-__ 

9. 1 5  

5.88 x l o x 5  

4.22 x 

3.79 x 

1 .84  x 

1. 13 X lo*’ 

Watts 

600 

3 20 

160 

128 

5 4  

33 

I 

2 . 0 6  x 10’’ 1 8 . 7 4  X IO-‘ __ 
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ANP P R O J E C T  QUARTERLY P R O G R E S S  REPORT 

T h e  f i r s t  p r o d u c t i o n  m o d e l  o f  t h e  T h e  w i r i n g  d i a g r a m  f o r  t h e  c o n t r o l  
s e r v o  a m p l i f i e r  h a s  b e e n  t e s t e d  w i t h  s y s t e m  h a s  b e e n  c o m p l e t e d  and w o r k i n g  
t h e  ORNL Power  P l a n t  S i m u l a t o r ,  and  d r a w i n g s  f o r  t h e  r e l a y  p a n e l s ,  c o n -  
i t  p r o v e d  t o  b e  s a t i s f a c t o r y .  T h i s  s o l e ,  a n d  c h a m b e r  i n s t a l l a t i o n  h a v e  
t e s t  was made  w i t h  t h e  a c t u a l  com- .heen  i s s u e d  t o  t h e  f i e l d .  
p o n e n t s ,  o r  d u p l i c a t e s ,  t o  b e  u s e d  i n  
t h e  ARE. A memorandum d e s c r i b i n g  t h e  

( 7 ) E .  R. Mnnn. J .  J. Stone, end S. H. Hanover, 
o n - o f f  S e r v o  f o r  t h e  ARE is b e i n g  A n  On-Off S e r v o  for t h e  A R B ,  ORNL CF-52-11-228 ( t o  
p r e p a r e d .  ( ' )  be published). 
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PERIOD ENDING DECEMBER 10, 1952 

2. EXPERIMENTAL REACTOR ENGINEERING 
H. W. S a v a g e ,  ANP D i v i s i o n  

D e v e l o p m e n t a l  work  on c o m p o n e n t s  
f o r  h i g h - t e m p e r a t u r e  d y n a m i c  f l u i d  
s y s t e m s  h a s  c o n t i n u e d ,  w i t h  t h e  e f f o r t  
b e i n g  p r i m a r i l y  on pumps, s e a l s ,  h e a t  
e x c h a n g e r s ,  a n d  i n s t r u m e n  t a t i o n .  
C e n t r i f u g a l  pumps w i t h  b o t h  g a s  s e a l s  
a n d  f r o z e n  s e a l s  h a v e  o p e r a t e d  s u c -  
c e s s f u l l y  o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
o f  1200 t o  above 1500°F ,  and o p e r a t i o n a l  
d i f f i c u l t i e s  w i t h  t h e s e  p u m p s  h a v e  
become l e s s  f r e q u e n t .  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  r e m o t e l y  s t o p p i n g  
a n d  r e s t a r t i n g  pumps 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 .  

E m p h a s i s  h a s  a l s o  b e e n  p l a c e d  on 
s e a l  r e s e a r c h  i n  a n  e f f o r t  t o  f i n d  
b e t t e r  m a t e r i a l s  f o r  p a c k i n g  r o t a t i n g -  
s h a f t  s e a l s  a n d  v a l v e - s t e m  s e a l s .  
I n  t h e  s e a r c h  f o r  m a t e r i a l s  t h a t  w i l l  
h a v e  n e g l i g i b l e  c h a n g e  i n  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 n d  
w i l l  f u r n i s h  some l u b r i c a t i o n  t o  t h e  
s h a f t  a t  t h e s e  t e m p e r a t u r e s ,  s e v e r a l  
p r o m i s i n g  m a t e r i a l s  were f o u n d .  A 
p r o g r a m  i s  u n d e r  way t o  d e v e l o p  a 
f a c e  s e a l  t h a t  w i l l  s e a l  h i g h - t e m p e r -  
a t u r e  f l u i d s  a g a i n s t  a g a s e o u s  a t m o s -  
p h e r e ,  w i t h  t h e  minimum l e a k a g e .  

V a r i o u s  r o t a t i n g - s h a f t  s e a l s  f o r  
c o n  t a i  n i n  g h i  gh - t empe  r a  t u r  e 1 i q u i d  s 
h a v e  b e e n  t e s t e d .  T o  d a t e ,  t h e  b e s t  
r e s u l t s  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  w i t h  a 
p a c k e d  s e a l  i n  which t h e  pumped l i q u i d  
may be  f r o z e n .  A program i s  u n d e r  way 
f o r  d e v e l o p i n g  a s p e c i a l  t y p e  o f  s e a l  
i n  w h i c h  a m a t e r i a l  d i f f e r e n t  f r o m  
t h e  l i q u i d  b e i n g  pumped a n d  h a v i n g  a 
h i g h e r  m e l t i n g  t e m p e r a t u r e  i s  i n j e c t e d  
i n t o  t h e  s e a l  a n d  f r o z e n .  T e s t s  
c o n d u c t e d  t o  d a t e  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  
t y p e  o f  s e a l  shows p r o m i s e .  

H e a t  t r a n s f e r  t e s t s  h a v e  b e e n  
c o n d u c t e d  w i t h  t h e  s o d i u m - t o - a i r  
r a d i a t o r ,  and t h e  sodium i n l e t  t e m p e r -  
a t u r e  h a s  b e e n  i n c r e a s e d  t o  1700 'F .  
T h e  r a d i a t o r  t e s t e d  h a d  1 5  f i n s  p e r  
i n c h ,  w h i c h  w e r e  s e c t i o n e d  e v e r y  
2 i n c h e s .  T h i s  g a v e  a n e t  improvemen t  
o f  20% i n  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 i i c i e n t ,  a s  compared w i t h  t h a t  f o r  
a n  u n s e c t i o n e d  r a d i a t o r .  A b i - f l u i d  
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  c o n -  
s t r u c t e d ,  and  s h a k e - d o w n  t e s t s  h a v e  
been c o n d u c t e d  s a t i s f a c t o r i l y .  

T h e  r o t a m e t e r  t y p e  o f  f l o w m e t e r  
t h a t  u s e s  a t a p e r e d  c o r e  r i d i n g  i n s i d e  
a n  i n d u c t i o n  c o i l  a s  t h e  f l o a t - p o s i t i o n  
s e n s i n g  e l e m e n t  h a s  g i v e n  v e r y  s a t i s -  
f a c t o r y  p e r f o r m a n c e .  T h i s  t y p e  o f  
f l o w m e t e r  w i l l  b e  u s e d  i n  t h e  A R E .  
T h e  Moore  N u l l m a t i c  p r e s s u r e  t r a n s -  
m i t t e r s ,  m o d i f i e d  f o r  h i g h - t e m p e r a t u r e  
o p e r a  t i  o n ,  h a v e  g i  v e n  t r o u b l e  - f r e e  
p e r  f o r m a n  c e  du r i n g  s e v e r a l  h u n d r e d  
h o u r s  o f  o p e r a t i o n  w i t h  p r e s s u r e  
t r a n s m i  t t e r  t e m p e r a t u r e s  a s  h i g h  a s  
1 4 0 0 ° F .  P r e s s u r e s  u p  t o  70  p s i  were 
m e a s u r e d .  

T e c h n i q u e s  f o r  t h e  vacuum d i s t i l -  
l a t i o n  o f  s m a l l  q u a n t i t i e s  o f  NaK 
from l i q u i d  s y s t e m s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d ,  
s i n c e  a l l  t h e  NaK u s e d  f o r  c l e a n i n g  
t h e  ARE f u e l  s y s t e m  c a n n o t  o t h e r w i s e  
b e  r emoved .  T e s t s  h a v e  c o n t i n u e d  f o r  
d e t e r m i n i n g  t h e  t e m p e r a  t u  r e -depend  enc  e 
o f  g a s  l i n e  p l u g s  a b o v e  s y s t e m s  
e m p l o y i n g  a ZrF,  - b e a r i n g  f l u o r i d e  
m i x t u r e .  Vapor  c o n d e n s a t i o n  t r a p s  f o r  
t h i s  ZrF ,  v a p o r ,  i n  w h i c h  t h e  v a p o r  
i s  b u b b l e d  t h r o u g h  t h e  e u t e c t i c  
NaF-KF-LiF,  h a v e  b e e n  s a  t i s  f a c t o r i  l y  
t e s t e d .  

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

PUMPS FOR HIGH-TEMPERATURE FLUIDS 

W. €3. McDonald G. D .  Whitman 
W .  G. Cobb  W. R. H u n t l e y  
A .  G. G r i n d e l l  J .  M. Trummel 

ANP D i v i s i o n  

P u m p  with Combination Packed and 
F r o z e n  S e a l .  I n  t h e  f i r s t  t e s t ,  
t h e  pump w i t h  t h e  c o m b i n a t i o n  p a c k e d  
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and f r o z e n  s e a l  r a n  f o r  550 h r  b e f o r e  
i t  h a d  t o  be s t o p p e d  b e c a u s e  o f  a v a l v e  
f a i l u r e  i n  t h e  l o o p .  Average o p e r a t i n g  
c o n d i t i o n s  d u r i n g  t , h i s  r u n  were: 

Pump s u c t i o n  p r e s s u r e  5 to  15 p s i g  
Pump d i s c h a r g e  p r e s s u r e  35 to 50 p s i g  
S h a f t  s p e e d  1500 rpm 

P a c k i n g  t e m p e r a t u r e  7 5 0  t o  1050OF 
T e m p e r a t u r e  a t  extreme 

e n d  o f  f r o z e n  s e a l  600 t o  800°F 

The  p a c k i n g  o f  t h e  pump was made up 
o f  I n c o n e l  b r a i d  w i t h  m i x t u r e s  o f  
g r a p h i t e  p o w d e r  a n d  n i c k e l  p o w d e r  
bet,ween t h e  l a y e r s  o f  b r a i d .  The pump 
s h a f t  was c o a t e d  w i t h  S t e l l i t e  No. 6 .  

O p e r a t i o n  o f  t h e  pump was c h a r a c -  
t e r i z e d  by f r e q u e n t  p o w e r  s u r g e s  o f  
t h e  d r i v i n g  m o t o r  b e c a u s e  o f  s h a f t  
s e i z i n g  i n  t h e  s e a l  a r e a .  T r i c r e s y l  
p h o s p h a t e  and l e a d  g l a s s  were p e r i o d i -  
c a l l y  i n j e c t e d  i n t o  t h e  s e a l  a s  
l u b r i c a n t s ,  w i t h  i n d e t e r m i n a n t  r e s u l t s .  
P o s t r u n  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  s h a f t  
s h o w e d  v e r y  s e v e r e  s c o r i n g  i n  t h e  
f r o z e n  s e a l  r e g i o n  ( 0 . 0 5 6  i n .  on t h e  
d i a m e t e r  o f  t h e  1 1 / 2 - i n .  s h a f t ) .  

The s e c o n d  r u n  o f  t h i s  pump was o f  
600 - h r  d u r a t i o n .  L o o p  s h u t d o w n  was 
c a u s e d  by l e a k a g e  o f  t h e  pump f l a n g e .  
C h a n g e s  made  i n  t h e  pump a n d  i n  t h e  
o p e r a t i n g  p r o c e d u r e  b e f o r e  t h i s  r u n  
were: 
1. pump s h a f t  r e s u r f a c e d  t o  r e m o v e  

s c o r i n g  o f  f i r s t  r u n ,  
2. p a c k i n g  c h a n g e d  t o  n i c k e l - f o i l  

wrapped b r a i d  w i t h  g r a p h i t e  powder 
be tween p a c k i n g  1 a y e r  s ,  

3 .  no  l u b r i c a n t s  i n j e c t e d .  
O p e r a t i o n  was much s m o o t h e r  t h a n  

t h a t  o f  t h e  f i r s t  r u n .  T h i s  s e e m e d  
t o  b e  p r i m a r i l y  t h e  r e s u l t  o f  c l o s e r  
t e m p e r a t u r e  r e g u l a t i o n  o f  t h e  f r o z e n -  
s e a l  a r e a .  I t  was found  t h a t  750  t o  
8 0 0 ° F  was t h e  m o s t  s a t i s f a c t o r y  r a n g e  
f o r  r e l a t i v e l y  s m o o t h  o p e r a t i o n .  
L e a k a g e  o f  s o l i d  f l u o r i d e  f rom t h e  
s e n 1  a t  t h e s e  t e m p e r a t u r e s  v a r i e d  
a p p r o x i m a t e l y  from 1 t o  3 g / d a y .  The  
p a c k i n g  t e m p e r a t u r e  was m a i n t a i n e d  a t  
1050°F.  

F l o w  15 gpm 

A s t o p - s t a r t  t e c h n i q u e  f o r  t h e  
f r o z e n  s e a l  was d e v e l o p e d  d u r i n g  t h i s  
s e c o n d  r u n .  Upon  t u r n i n g  o f f  t h e  
i i iotor power,  t h e  pump c o a s t s  f r e e l y  t o  
a s t o p .  H o w e v e r ,  t h e  s h a f t  b e c o m e s  
immovable i n  a p p r o x i m a t e l y  30 seconds. 
T h e r e f o r e  c a l r o d  h e a t i n g  i s  a p p l i e d  t o  
t h e  f r o z e n  s e a l  a r e a  and t h e  t e m p e r a -  
a t u r e  b r o u g h t  t o  a n  i n d i c a t e d  8 5 0 ° F .  
T h e s e a l  t h e n  l o o s e n s ,  a n d  t h e  o p e r a t i o n  
may b e  resumed wi th  n o  l e a k a g e .  T i m i n g  
i s  i m p o r t a n t ,  s i n c e  t h e  a p p l i c a t i o n  
o f  t o o  much h e a t  may r e s u l t  i n  h e a v y  
s e a l  l e a k a g e .  A q u i c k  m e a n 5  o f  
c o o l i n g  t h e  s e a l ,  s u c h  a s  an a i r  
b l a s t ,  m u s t  b e  u s e d  i f  t h e  f r o z e n  
s e a l  i s  c o m p l e t e l y  removed. 

A s e c o n d  D u r c o  p u m p  h a s  b e e n  
m o d i f i e d  t o  i n c l u d e  a c o m b i n a t i o n  
p a c k e d  and f r o z e n  s e a l .  T h i s  pump h a s  
a c c u m u l a t e d  8 4  h r  o f  o p e r a t i o n  a t  
1200°F  and f l o w  r a t e s  up t o  60 g p m .  

O p e r a t i o n  o f  t h i s  pump h a s  b e e n  
v e r y  d i f f i c u l t  b e c a u s e  o f  u n e x p l a i n e d  
s e i z i n g  i n  t h e  s e a l  a r e a .  T e m p e r a t u r e  
r i s e 5  a l o n g  t h e  s e a l  a r e a  i n d i c a t e  
t h a t  t h e  s e i z i n g  i s  t a k i n g  p l a c e  i n  
t h e  p a c k i n g  a r e a  o f  t h e  s e a l .  T h i s  
c a n n o t  b e  d e f i n i t e l y  c o n c l u d e d ,  
h o w e v e r ,  s i n c e  t h e  s h a f t  h a s  n o t  been 
examined i n  t h a t  a r e a .  

Some s t o p - s t a r t  d a t a  were  o b t a i n e d  
d u r i n g  o n e  o f  t h e  r u n s .  I t  a p p e a r e d  
t h a t  a v e r y  d e f i n i t e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
(750 t o  820°F  i n  t h i s  c a s e )  was n e e d e d  
f o r  r e m o t e  l o o s e n i n g  o f  t h e  s h a f t  and  
s u b s e q u e n t  s t a r t u p  w i t h o u t  l e a k a g e .  
The s t a r t - s t o p  p r o c e d u r e  was r e p e a t e d  
f i v e  t i m e s ,  and s u c c e s s f u l  o p e r a t i o n  
f o l l o w e d  e a c h  t r i a l .  H o w e v e r ,  t h i s  
p e r f o r m a n c e  c o u l d  n o t  h e  d u p l i c a t e d  
i n  l a t e r  t r i a l s .  P a r t  of t h i s  i n c o n -  
s i s t e n c y  i s  t h o u g h t  t o  b e  c a u s e d  by 
t h e  c h i p  r e t a i n e r ,  w h i c h  i s  b e i n g  
removed f o r  t h e  n e x t  r u n .  

One o t h e r  c h a n g e - i s  b e i n g  made  i n  
t h e  s e a l  g e o m e t r y  i n  a n  a t t e m p t  t o  
o b t a i n  m o r e  c o n s i s t e n t  o p e r a t i o n .  
T h e  r a d i a l  c l e a r a n c e  b e t w e e n  s h a f t  
and w a l l  i n  t h e  f r o z e n  s e a l  r e g i o n  i s  
b e i n g  i n c r e a s e d  from 0 . 0 1 0  t o  0 . 0 4 0  
i n .  t o  m o r e  c l o s e l y  d u p l i c a t e  t h e  
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d e s i g n  o f  t h e  f i r s t  c o m b i n a t i o n  s e a l  
purrlp, d i s c u s s e d  a b o v e ,  w h i c h  r a n  
sa t,i s f a  c t o  r i  1 y . 

P u m p  w i t h  F r o z e n - S o d i u m  S e a l .  
A p p r o x i m a t e l y  4000  h r  o f  o p e r a t i o n  
h a d  b e e n  a c c u m u l a t e d  when t h e  t e s t  
o f  t h e  pump w i t h  t h e  f r o z e n - s o d i u m  
s e a l  h a d  t o  b e  t e r m i n a t e d  b e c a u s e  o f  
l e a k i n g  f l a n g e s  a n d  f a i l u r e  o f  a 
t h e r m o c o u p l e  w e l l .  T h e  f i n a l  r u n  
w a s  o f  LOOO-hr d u r a t i o n  a t  a pump 
t e m p e r a t u r e  o f  1P00'F. 

P o s t r u n  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  pump 
s h o w e d  n o  m e a s u r a b l e  wear  o f  t h e  
s h a f t  i n  t h e  f r o z e n - s e a l  a r e a .  S c o r i n g  
o f  t h e  r e a r  f a c e  o f  t h e  i m p e l l e r ,  
w h i c h  i n d i c a t e d  i n t e r f e r e n c e  w i t h  t h e  
h o u s i n g ,  w a s  v e r y  s e v e r e  a n d  w a s  
p r o b a b l y  t h e  s o u r c e  o f  pump n o i s e s  
d u r i n g  t h e  l a s t  run .  

A l l i s - C h a l m e r s  Pump. D u r i n g  t h i s  
q u a r t e r  t h e  A l l i s - C h a l m e r s  pump t h a t  
h a s  a h y d r o s t a t i c  b e a r i n g  was t e s t e d  
w i t h  N a K  a s  t h e  s y s t e m  f l u i d .  When 
t h i s  pump was f i r s t  t e s t e d ,  t h e  s h a f t  
g a s  s e a l  p r o v i d e d  by A l l i s - C h a l m e r s  
w a s  u s e d .  The s e a l  c o n s i s t e d  o f  t h r e e  
G r a p h i t a r  r i n g s ,  e a c h  o f  w h i c h  h a d  
t h r e e  1 2 0 - d e g  s e g m e n t s .  T h e  r o o m -  
t e m p e r a t u r e  d i  a m e t r a l  c l e a r a n c e  be tween  
s h a f t  s e a l  r i n g s  w a s  d e s i g n e d  t o  be  
b e t w e e n  0 . 0 0 6 5  a n d  0 . 0 0 8  i n c h .  A t  
o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s  ( a p p r o x i m a t e l y  
1 7 0  gpm, 4 5 - f t  h e a d ,  a n d  e l e v a t e d  
t e m p e r a t u r e ) ,  t h e  d i a m e t r a l  c l e a r a n c e  
and t h e  g a s  l e a k a g e  t o  a t m o s p h e r e  p a s t  
t h e s e  r i n g s  were t o  a p p r o a c h  z e r o .  

I n  t h e  f i r s t  t e s t ,  t h e  g a s  l e a k a g e  
p a s t  t h e  s e a l  was  e x c e s s i v e ,  a n d  a 
l a r g e  a m o u n t  o f  g a s  was e n t r a i n e d  i n  
t h e  s y s t e m  f l u i d .  T h e r e f o r e  t w o  
m o d i f i c a t i o n s  were made  t o  t h e  pump: 
a r o t a r y  f a c e  s e a l  w a s  a d d e d  t o  
d e c r e a s e  g a s  l e a k a g e  t o  a t m o s p h e r e ,  
and a d d i t i o n a l  b a f f l i n g ,  s u g g e s t e d  by 
A l l i s - C h a l m c r s ,  w a s  p l a c e d  i n  t h e  
r e g i o n  a b o v e  t h e  pump i m p e l l e r  t o  
r e d u c e  g a s  e n t r a i n m e n t i n  s y s t e m  f l u i d .  

T h e  s e c o n d  t e s t  r e v e a l e d  t h a t  t h e  
a d d i t i o n a l  b a f f l i n g  d i d  m a t e r i a l l y  
r e d u c e d  g a s  en t r a i n m e n  t i n  t h e  s y s  tern 
f l u i d  a n d  a l s o  t h a t  t h e  r o t a r y  f a c e  

s e a l  r e d u c e d  g a s  l e a k a g e  t o a  t o l e r a b l e  
l e v e l .  T h e  u n l u b r i c a t e d  r o t a r y  f a c e  
s e a l ,  h o w e v e r ,  s q u e a l e d  and c h a t t e r e d  
a f t e r a  v e r y  s h o r t  p e r i o d  o f  o p e r a t i o n .  
F u r t h e r  t e s t i n g  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
s e a l  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e  was s e n s i t i v e  
t o  c h a n g e s  i n  pump s u c t i o n  p r e s s u r e ,  
a c o n d i t i o n  t h a t  may b e  o v e r c o m e  by  
u s i n g  a b a l a n c e d  b e l l o w s  s e a l .  T h e s e  
t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  pump w i l l  
g i v e  s a t i s f a c t o r y  p e r f o r m a n c e  when a 
good  g a s  s e a l  i s  i n c o r p o r a t e d  i n  t h e  
d e s i g n .  A f r o z e n - s o d i u m  g a s  s e a l  i s  
p r e s e n t l y  b e i n g  f a b r i c a t e d  f o r  t e s t  
i n  t h i s  pump. ' L a b o r a t o r y - S i z e  Pump w i t h  Gas Seal .  
T h e  l a b o r a t o r y - s i z e  c e n t r i f u g a l  pump 
w i t h  a g a s  s e a l ,  d e s c r i b e d  p r e v i -  
o u s l y , ( ' )  h a s  b e e n  o p e r a t e d  f o r  a 
t o t a l  o f  1 2 7 5  h r  w i t h  t h e  f l u o r i d e  
f u e l  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  mole %) a t  
t e m p e r a t u r e s  u p  t o  1500°F .  The  a v e r a g e  
f l u i d  t e m p e r a t u r e  d u r i n g  t h i s  p e r i o d  
w a s  a p p r o x i m a t e l y  1350°F .  The  s a t i s -  
f a c t o r y  p e r f o r m a n c e  d a t a  o b t a i n e d  a r e  
p r e s e n t e d  i n  F i g .  2 . 1 .  T h e  pump 
d i s c h a r g e  p r e s s u r e  a n d  p r e s s u r e  d r o p  
a c r o s s  t h e  v e n t u r i  were m e a s u r e d  by 
m e a n s  o f  t h e  n u l l - b a l a n c e  l e v e l -  
i n d i c a t o r  s y s t e m .  

T h e  i n i t i a l  d i f f i c u l t y  o f  l i q u i d -  
l e v e l  d e t e c t i o n  i n  t h e  pump bowl  a t  
h i g h  s h a f t  s p e e d s  h a s  b e e n  o v e r c o m e .  
T h e  t u r b u l e n c e  i n  t h e  l i q u i d  s u r f a c e  
h a s  been r e d u c e d  by a d d i t i o n a l  b a f f l i n g ,  
a n d  t h e  a c t i o n  o f  t h e  p r o b e s  u s e d  
f o r  l e v e l  d e t e c t i o n  h a s  b e e n  q u i t e  
s a t i s f a c t o r y  u p  t o  s h a f t  s p e e d s  o f  
4400 rpm. 

T h e  r o t a r y  g a s  s e a l  - G r a p h i t a r  
N o .  30 l u b r i c a t e d  w i t h  s p i n d l e  o i l  
r u n n i n g  a g a i n s t  h a r d e n e d  t o o l  s tee1 - 
h a s  f u n c t i o n e d  w i t h  e x t r e m e l y  s m a l l  
g a s  l e a k a g e  a n d  w i t h o u t  m a i n t e n a n c e  
or a p p r e c i a b l e  wear d u r i n g  t h e  t o t a l  
r u n n i n g  t i m e .  O i l  l e a k a g e  p a s t  t h e  
s e a l  a s s e m b l y  w a s  c o l l e c t e d ,  a n d  i t  
w a s  f o u n d  t o  a m o u n t  t o  l e s s  t h a n  
1 cm3 p e r  2 4 - h r  p e r i o d .  T h e  o n l y  

( l ) W .  G. Cobb. P. W. T a y l o r ,  and G. D. Whitman, 
ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  IO, 1 9 5 2 .  O R N L - 1 3 7 5 ,  
p. 16. 
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P R O G R E S S  R E P O R T  

Pig. 2. 1. P e r f o r m a n c e  Curves f o r  C e n t r i f u g a l  Pump w i t h  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole  R )  a t  1300'F. D e n s i t y  of f l u o r i d e  m i x t u r e  i s  a b o u t  195 l b / f t 3 .  

m e c h a n i c a l  f a i l u r e s  i n  t h i s  pump h a v e  
b e e n  b r o k e n  g u i d e  v a n e s  i n  t h e  d i s -  
c h a r g e  c a s e .  T h e s e  v a n e s  were  o r i g i -  
n a l l y  h e l d  i n  p l a c e  b y  s m a l l  t a c k  
w e l d s ,  which h a v e  now been r e i n f o r c e d ,  
and a d d i t i o n a l  w e l d s  h a v e  been  a d d e d .  

A s e c o n d  pump h a s  been  f a b r i c a t e d  
a n d  i n s t ; a l l e d  i n  t h e  f l u o r i d e  l o o p  
o f  a b i - f l u i d  h e a t  e x c h a n g e r  s y s t e m .  
No r a d i c a l  c h a n g e s  h a v e  b e e n  p l a n n e d  
i n  t h e  p r e s e n t  d e s i g n .  However ,  S O M ~  

e f f o r t  h a s  been  p u t  f o r t h  t o  s i m p l i f y  

2 0  
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t h e  c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  s h a f t  a n d  
r a d i a t i o n  h e a t  s h i e l d s .  

ARE Pump. I t  i s  now p l a n n e d  t h a t  
t h e  pumps f o r  t h e  ARE f u e l  c i r c u i t  a r e  
t o  b e  s i m i l a r  t o  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  m o d e l  FP. F i g u r e  2 . 2  
shows a n  a s s e m b l y - s e c t i o n  v i e w  o f  t h e  
pump. A s t a n d a r d  commercial  pump b a s e  
w i t h  b a l l  b e a r i n g s  t h a t  s u p p o r t  a 
h o r  i z on t, a 1 , o v e r h  u n g  s h  a f t, p r o v i d es  
t h e  f o u n d a t i o n ,  T h e  pump c a s i n g  i s  
s u p p o r t e d  t h r o u g h  t h e  s e a l i n g  h e a d  and  
c a s i n g  ex  t e n s i o n .  The  s e a l i n g  h e a d  
i s  s e a l e d  t o  t h e  pump c a s i n g  wit ,h  a 
c o m m e r c i a l  o v a l - r i n g  g a s k e t  i n  a 
b o l t e d  f l a n g e  j o i n t .  By r emov ing  t h i s  
j o i n t  f r o m  t h e  h o t  r e g i o n  n e a r  t h e  
pumped l i q u i d  and away  f r o m  r e g i o n s  
r e q u i r i n g  p r e h e a t i n g ,  s a  t i s  f a c t o r y  
s e a l i n g  i s  r e a d i l y  a c c o m p l i s h e d .  

Pump s u c t i o n  a n d  d i s c h a r g e  c o n -  
n e c t i o n s  t o  t h e  c i  r c u l a t i n g  s y s t e m  
a r e  made by w e l d i n g .  T h e  pump i m p e l l e r  
i s  an I n c o n e l  c a s t i n g  f rom s t a n d a r d  
W o r t h i n g t o n  Pump Co.  p a t  t e r n s .  T h e  
d i s c h a r g e  c a s e  i s  m a c h i n e d  f rom h e a v y  
I n c o n e l  f o r g i n g s  and  h a s  a c o n c e n t r i c  
v o l u t e  a n d  a w e l d e d  t , angen  t i a l  d i s -  
c h a r g e .  T h e  i m p e l l e r  i s  d o u b l e - k e y e d  
t,o  he o v e r h u r i g  s h a f t  a n d  i s  h e l d  
i n  p l a c e  by a t h r u s t  n u t  and a l o c k i n g  
s c r e w .  N o r m a l  r a d i a l  c l e a r a n c e s  a r e  
employed be tween  \,he i m p e l l e r  h u b s  and 
t h e  s e a l i n g  l a b y r i n t h s ,  a n d  an a x i a l  
c l e a r a n c e  o f  5 / 3 2  i n .  i n  e i t h e r  
d i r e c t i o n  p r e v e n t s  j a m m i n g  r e s u l  t i n g  
f roIu 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 ,  
T h e  s k i a f t  s e a l  i s  o f  t h e  f r o z e n - p a c k e d  
d e s i g n ;  t h e  g l a n d  f o r  t h e  s t u f f i n g  
box p r o v i d e s  t h e  r e g i o n  f o r  t h e  f r o z e n  
s e a l .  To p r e v e n t  c r a c k i n g  o r  c h e c k i n g  
o f  t h e  h a r d  s u r f a c e  m a t e r i a l  o n  t h e  
s h a f t ,  t h e  m a t e r i a l  i s  a p p l i e d  a s  a 
l o o s e  - €i t t i  n g, r e  f a  b r i  c a  t e d  s 1 e e v e .  
T h e  c o n c e n t r i c i t y  b e t w e e n  s e a l  a n d  
s h a f t  a n d  t h e  d i  S f e r e n  t i a l  e x p a n s i o n  
a r e  con  t r o l l e d  
i n s i d e  o f  b o t h  
a n g l e  o f  t h e  S I  

A c a r t r i d g e  
i s  p r o v i d e d  i n  
f o r  c o n t r o l  o f  

by a n g l e - b e v e l i n g  t h e  
e n d s  t o  t h e  g e o m e t r i c a l  
e p v e .  
t y p e  o f  e l e c t r i c  h e a t e r  
t h e  c e n t e r  o f  t h e  s h a f t  
t e m p e r a t u r e s .  A t u r b o -  

s l i n g e r  a r r a n g e m e n t  i s p r o v i d e d  j u s t  
o u t b o a r d  o f  t h e  s ea l  g l a n d  t o  m a i n t a i n  
a s u i t a b l e  t e m p e r a t u r e  o n  t h e  o i l  
s e a l s  and b e a r i n g .  Two i n d e p e n d e n t  
h e a t e r s  a r e  p r o v i d e d  on t h e  o u t e r  
s u r f a c e  o f  t h e  s e a l  s h e l l  f o r  f u r t h e r  
c o n t r o l  o f  t h e  t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  
s e a l  r e g i o n .  P r o v i s i o n  i s  made  f o r  
t h e  c i r c u l a t i o n  o f  a c o o l a n t  t h r o u g h  
s e l e c t e d  p o r t i o n s  o f  t h e  s h a f t .  C i r c u -  
l a t i o n  o f  l u b r i c a t i n g  o i l  t h r o u g h  
t h e  b e a r i n g  h o u s i n g  i s  p r o v i d e d  t o  
m i n i i n i  L C  e f f e c t s  o f  r a t l i  a t i o r i  damage 
t o  t h e  l u b r i c a n t .  

T h e  pump ( F i g .  2.2) p r o v i d e s  a 
s e a l  f o r  NaK f o r  s y s t e m  c l e a n i n g  by 
m a i n t a i n i n g  m o l t e n  sodium i n  t h e  g l a n d  
g r o o v e  and f r e e z i n g  on b o t h  s i d e s  o f  
t h e  a n n u l u s .  D u r i n g  o p e r a t i o n  w i t h  
f l u o r i d e s ,  t h i s  a n n u l u s  w i l l  s e r v e  a s  
a s h i e l d  t o  p r e v e n t  t h e  l o s s  o f  
e n r i c h e d  m a t e r i a l  b y  g u i d i n g  t h e  
e x p e c t , e d  s l i g h t  l e a k a g e  t o  a c o n -  
t a i n e r .  The c o o l a n t  f o r  f r e e z i n g  t h e  
s o d i u m  i s  t o  b e  k e r o s e n e  a t  a p p r o x i -  
m a t e l y  50°F .  A b e v e l e d  s u r f a c e  on the 
g l a n d  m a k e s  a m e t a l - t o - m e t a l  s e a l  
a g a i n s t  t ,he i n n e r  e d g e  o f  t h e  s e a l  
s h e l l  t o  fo rm a N a K - t i g h t  s e a l  a r o u n d  
t h e  o u t e r  s u r f ' a c e  o f  t h e  g l a n d .  T h i s  
f r o z e n - s o d i u m  s e a l  a l s o  s e a l s  t h e  
s y s t e m  d u r i n g  vacuum r e m o v a l  o f  t h c  
N a K .  D u r i n g  o p e r a t i o n  w i t h  N a K ,  t h e  
c a r t r i d g e  h e a t e r  i s  removed  from t h e  
c e n t e r  o f  t h e  s h a f t ,  a n d  a s q u i r t -  
t u b e  a r r a n g e m e n t  i s  i n s e r t e d  t o  c i r c u -  
l a t e  c o o l e d  k e r o s e n e .  

T h e  o n l y  a l t e r a t i o n  n e c e s s a r y  t o  
make t h e  pump s u i t a b l e  f o r  c i r c u l a t i n g  
N a K  a s  a m o d e r a t o r  a n d  r e f l e c t o r  
c o o l a n t  i s  t h e  e l i m i n a t i o n  o f  t h e  
s h a f t  s l e e v e  and t h e  s e a l  h e a t e r s .  

ROTATING SHAFT AND VALVE STEM 
SEAL DEVELOP rM E N T 

W .  B. McDonald R. N .  Mason 
W .  C. T u n n e l 1  P. ti. S m i t h  

W .  13. H u n t l e y  
ANP D i v i s i o n  

S c r e e n i n g  Tests f o r  P a c k i n g  M a t e r i a l s  
and Lubricants. W o r k  h a s  b e e n  d o n e  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 8 ,  1 9 5 2  

o n  p a c k e d  s e a l s  f o r  pumps and v a l v e s ,  
and s c r e e n i n 8  t ,ests h a v e  b e e n  made on  
a n u m b e r  o f  p a c k i n g  m a t e r i a l s  f o r  
p o s s i b l e  u s e  as. l u b r i c a n t s .  T h e  t e s t  
c o n s i s t e d  o f  h e a t i n g  t h e  m a t e r i a l  
u n d e r  c o m p r e s s i o n  t o  1 5 0 0 ° F  f o r  a 
p e r i o d  o f  t ime and t h e n  c o m p a r i n g  t h e  
h e a t e d  m a t e r i a l  w i t h  t h e  o r i g i n a l  
m a t e r i a l .  T h e  m a t e r i a l s  t e s t e d  
i n c l u d e d  C ( g r a p h i t e ) ,  PbO, N i , O , ,  
N i , O ,  -t- PbO, PbO -t Mo, N i , O ,  + M Q ,  
C r F , ,  Ni,O, + C, PbO -t C ,  Pb,(OH),CrO, I 

wloS2, N i  203 + MoS,, MoS, + Mo, RN + MoSz, 
BN, N i , O ,  + BN, 8 N  -t- C ,  ZnS, CeO,, and 
C a F , .  T h e  t e s t s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
f o l l o w i n g  m a t e r i a l s  may p o s s i b l y  b e  
u s e f u l  a s  h i g h - t e m p e r a t u r e  l u b r i c a n t s :  
C ( g r a p h i t e ) ,  N i , O , ,  N i , O ,  + Mo, 
Ni ,O ,  + C, FiIoS,, MoS, f Mo, MoSz + BN, 
a n d  B N  + C .  C e O ,  [ n a y  b e  a f i n e  
a b r a s i v e .  I t  i s  p l a n n e d  t o  i u r t h e r  
t e s t  t h e s e  m a t e r i a l s  i n  c o n t a c t  w i t h  
f l u o r i d e s .  

One t e s t  a p p a r a t u s  f o r  s c r e e n i n g  
m a t e r i a l s  h a s  b e e n  b u i l t  and o p e r a t e d  
t h a t  c o n s i s t s  o f  a f l u o r i d e  p o t  w i t h  
s t u f f i n g  b o x e s  on t h e  t o p  a n d  b o t t o m .  
A s i n g l e  s h a f t  i s  i n s e r t e d  t h r o u g h  
b o t h  t h e  s t u f f i n g  b o x e s ,  a n d  t h e  
m a t e r i a l  t o  be  t e s t e d  i s  c o n t a i n e d  i n  
t h e  s p r i n g - l o a d e d  g l a n d s .  The  s h a f t  
i s  r e c i p r o c a t e d  by a n  a i r  c y l i n d e r ,  
a n d  t h e  p o w e r  r e q u i r e m e n t s  c a n  b e  
m e a s u r e d .  G r a p h i t e  a n d  MoS, h a v e  
b e e n  t e s t e d  a t  1 0 0 0 C F  i n  t h i s  d e v i c e  
w i t h  n o  f l u o r i d e  l e a k a g e  o u t  o f  t h e  
s t u f f i n g  boxes .  However ,  t h e  f l u o r i d e  
w e t s  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  s h a f t  and  i s  
c a r r i e d  i n t o  t h e  p a c k i n g  w h e r e  i t  
c a u s e s  t h e  s h a f t  t o  b i n d  w i t h  t h e  
p a c k i n g ,  a n d  t h e  p o w e r  r e q u i r e m e n t  
b e c o m e s  e x c e s s i v e .  M i x t u r e s  o f  
g r a p h i t e  a n d  MoS2 w i t h  p o w d e r e d  
f l u o r i d e  h a v e  a l s o  b e e n  t r i e d  i n  
t h e s e  g l a n d s ,  but; t h e r e  was no f l u o r i d e  
i n  t h e  p o t ,  The  r e s u l t s  were s i m i l a r  
i n  t h a t  t h e  p o w d e r e d  f l u o r i d e  m e l t e d  
and  c a u s e d  t h e  g l a n d  w a l l s  a n d  t h e  
s h a f t  s u r f a c e  t o  b i n d .  

One o t h e r  t , e s t  d e v i c e  t h a t  i s  b e i n g  
a s s e m b l e d  h a s  i d e n t i c a l  p a c k i n g s  
l o c a t e d  at, e a c h  end oE a l a n t e r n  g l a n d  

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

P a c k i n g  C o m p r e s s i o n  T e s t s .  A s  
r e p o r t e d  p r e v i o u s l y , ( 2 )  e x p e r i e n c e  
w i t h  h i g h - t e m p e r a t u r e  p a c k i n g  m a t e r i a l s  
i n d i c a t e s  t h a t  i n  a l m o s t  e v e r y  i n s t a n c e  
s t u f f i n g  b o x e s  h a v e  r e q u i r e d  r e -  
t i g h t e n i n g  a f t e r  t h e y  r e a c h e d  o p e r a t i n g  
t e m p e r a t u r e .  T h e r e f o r e  a s e r i e s  o f  
t e s t s  h a v e  been  r u n  on v a r i o u s  m a t e r i a l s  
t o  d e t e r m i n e  t h e i r  c o m p r e s s i o n  c h a r a c -  
t e r i s t i c s .  A d i a l  i n d i c a t o r  f o r  
m e a s u r i n g  t h e  e x p a n s i o n  o r  c o n t r a c t , i o n  
o f  t h e  m a t e r i a l  b e i n g  t e s t e d  w a s  
m o u n t e d  o n  t h e  t e s t  a p p a r a t u s .  I n  
t h e  t e s t s ,  a 1 - i n . - t h i c k  l a y e r  o f  t h e  
m a t e r i a l  b e i n g  t e s t e d  w a s  s u b j e c t e d  
t o  a c o m p r e s s i v e  f o r c e  o f  7 5  p s i  arid 
t h e  c o r n p r e s s i o n  was  m e a s u r e d .  T h e  
m a t e r i a l  w a s  t h e n  h e a t e d  t o  1 5 0 0 ' F  
a n d  h e l d  a t  t h a t  t e m p e r a t u r e  u n t i l  
t h e  d i a l  i n d i c a t o r  showed n o  f u r t h e r  
c h a n g e .  A f t e r  r e a c h i n g  t h i s  e q u i  li br ium 
c o n d i t i o n ,  t h e  m a t e r i a l  w a s  h e l d  a t  
1500'F f o r  a f u r t h e r  p e r i o d  o f  1 h r ,  
and t h e  c o m p r e s s i o n  was a g a i n  m e a s u r e d .  
T h e  c h a n g e  i n  c o m p r e s s i o n ,  t h a t  i s ,  
t h e  d i f f e r e n c e  between t h e  c o m p r e s s i o n  
b e f o r e  h e a t i n g  a n d  t h e  c o m p r e s s i o n  
a f t e r  h e a t i n g ,  i s  g i v e n  i n  T a b l e  2 . 1 .  
T h i s  t e s t  p r o c e d u r e  w a s  r e p e a t e d  
s e v e r a l  t i m e s  f o r  e a c h  m a t e r i a l .  I n  
a l l  t e s t s  t h u s  f a r ,  w i t h  t h e  e x c e p t i o n  
o f  t h e  t e s t  o f  n i c k e l i c  o x i d e ,  t h e r e  
was l i t t l e ,  i f  a n y ,  f u r t h e r  d i m e n s i o n a l  
c h a n g e  a f t e r  t h e  i n i t i a l  h e a t i n g .  

P a c k  i n g P e n  e t r a t  i o  II T e  s t s .  A 
s e r i e s  o f  t e s t s  h a s  b e e n  r u n  t o  
d e t e r m i n e  t h e  w e t t i n g  s u s c e p t i b i l i t y  
o f  v a r i o u s  m a t e r i a l s .  T h e  m a t e r i a l  
t o  be t e s t e d  is c o m p r e s s e d  by a h e a v y  
w a s h e r  a n d  s c r e w  i n  a c o n t a i n e r .  

( ' I D .  R. Herd, H. R. J o h n s o n ,  end R .  N. Mason, 
ANI' Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 .  1952. OWL-1375, 
p .  19. 
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TABLE 2 . 1 .  COMPRESSION T E S T S  OF VARIOUS PACKING MATERIALS 
AT 1500'F AND 7 5  P s i  

MATERIAL 

Graphi te  

Boron n i t r i d e  

N i c k e l i c  ox ide  

Molybdenum d i s u l f i c  

10% Graphi te  p l u s  
90% n i c k e l  powder 
(by weight) 

25% Aluminum powdei 
p l u s  75% i r o n  
powder (by weight: 

-___ . . 

HEATING 
CYCLE 

_..__ 

1 
2 
3 

1 
2 
3 
4 

1 
2 
3 
4 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

1 

1 

____- 

_______.__ 

:OMPRESSION DUE TO 
THERMAL. EFFECT 

(in.) 

0.038 

0.009 

0 . 0 0 5  

0 . 0 7 1  
0.003 
0.003 
0.002 

0.0 12 
0.004 
0.003 
0.002 

0.058 
0.008 
0.007 

0 . 0 0 1  
0,002 
0.000 

0. 165 

0. 165 

F l u o r i d e  i s  i n t r o d u c e d  a b o v e  t h e  
m a t e r i a l  b e i n g  t e s t e d ,  and g a s  p r e s s u r e  
i s  a p p l i e d  t o  d r i v e  t h e  f l u o r i d e  
t h r o u g h  t h e  m a t e r i a l .  

G r a p h i t e ,  when c o m p r e s s e d ,  was n o t  
g a s  t i g h t ,  and when t h e  f l u o r i d e  was 
l o a d e d  t h e r e  a p p e a r e d  t o  be a d e f i n i t e  
i n t e r f a c e  b e t w e e n  t h e  f l u o r i d e  a n d  
g r a p h i t e ,  w h i c h  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
g r a p h i t e  w a s  n o t  w e t t e d  by t h e  f l u o r i d e .  
The t e s t  r a n  240 h r  w i t h  a p r e s s u r e  o f  
30 p s i  above  t h e  f l u o r i d e .  

B o r o n  n i t r i d e ,  when c o m p r e s s e d ,  
a l s o  was  n o t  g a s  t i g h t ;  however ,  a f t e r  
t h e  f l u o r i d e  was l o a d e d  t h e  t e s t  r a n  
2 6  h r  w i t h  5 - p s i  p r e s s u r e  a b o v e  t h e  

M a t e r i a l  was e a s i l y  removed from t h e  a p p a r a t u s  
and was apparent ly  unchanged. 

Mater ia l  was e a s i l y  removed from t h e  appara tus  
and was apparent ly  unchanged. 

M a t e r i a l  was e a s i l y  removed from t h e  a p p a r a t u s  
a l t h o u  h a l a r g e  f o r c e  ( 4  tons)  was r e q u i r e d  
t o  pusE t h e  stem throu h t h e  packing  m a t e r i a l  
in o r d e r  t o  disassembfe t h e  appara tus .  'Ihe 
mater i  a1 c o n t r a c t e d  s e v e r a l  thousandths  o f  an 
inch  when cooled  a f t e r  each h e a t i n g  per iod .  
U on t h e  f o u r t h  hea t ing ,  t h e m a t e r i a l  expanded 
s? i gh tl y. 

Mater ia l  was e a s i l y  removed from t h e  appara tus  
and was a p p a r e n t l y  Unchanged. 

Mater ia l  had t o  be  c h i s e l e d  from t h e  apparatus .  

M a t e r i a l  had t o  be c h i s e l e d  from t h e  apparatus .  

f l u o r i d e  w i t h o u t  l e a k a g e  o f  t h e  
f l u o r i d e  i n t o  t h e  b o r o n  n i t r i d e .  
T h e  p r e s s u r e  was  t h e n  i n c r e a s e d  t o  
1 0  p s i  and  l e a k a g e  b e g a n .  T h e r e  was 
s o m e  g r e e n i s h  c o l o r  i n  t h e  b o r o n  
n i t r i d e .  The main l e a k a g e  p a t h  o f  t h e  
f l u o r i d e  a p p e a r e d  t o  b e  a l o n g  t h e  
w a l l s  o f  t h e  c o n t a i n e r  a n d  t h e  s c r e w  
s t e m  t oward  t h e  h o l e  i n  t h e  b o t t o m  o f  
t h e  c o n t a i n e r  f o r  t h e  s c r e w  stem. 

S t a i n l e s s  s t e e l  b r a i d  was c o m p r e s s e d  
and h e a t e d  t o  t h e  a n n e a l i n g  t e m p e r a t u r e  
t w i c e  a n d  f u r t h e r  c o m p r e s s e d  a f t e r  
e a c h  h e a t i n g .  The m a t e r i a l  p e r m i t t e d  
f r e e  f l o w  o f  g a s  b e f o r e  i t  was f i l l e d  
w i t h  f l u o r i d e .  I m m e d i a t e l y  a f t e r  
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1150 
30 1200 
37 1200 

I - ._ __I I__ - - __ 

f i l l i n g ,  f l u o r i d e  l e a k a g e  o c c u r r e d  a t  
o n l y  1 - p s i  p r e s s u r e .  T h e  l e a k a g e  soon  
s t o p p e d ,  and t h e  g a s  f l o w  was somewhat 
r e t a r d e d .  When  t h e  p r e s s u r e  w a s  
i n c r e a s e d  t o 3  p s i ,  most  o f  t h e  f l u o r i d e  
was f o r c e d  f rom t h e  c o n t a i n e r .  Exami-  
n a t i o n  showed t h a t  o n l y  a s m a l l  amount 
o f  f l u o r i d e  h a d  a d h e r e d  t o  t h e  b r a i d .  

A t t e m p t s  were made t o  r u n  t e s t s  o f  
m o l y b d e n u m  d i s u l f i d e  a n d  n i c k e l i c  
o x i d e ,  b u t  t h e s e  m a t e r i a l s  were  s o  
“ f l u i d ”  t h a t  t h e  c o n t a i n e r  wou ld  n o t  
h o l d  them. P a r t s  w i t h  s m a l l e r  c l e a r -  
a n c e s  a r e  b e i n g  f a b r i c a t e d .  

Face Seal Tests. F a c e  s e a l s  a r e  
b e i n g  c o n s i d e r e d  f o r  h i g h -  t e m p e r a t u r e  
u s e  w i t h  b o t h  g a s e s  and l i q u i d s .  A l l  
t e s t s  h a v e  b e e n  r u n  i n  a i r  a t  r o o m  
t e m p e r a t u r e  w i t h  s p e e d s  o f  a b o u t ,  
1600 rpm a n d  p r e s s u r e s  o f  u p  t o  1 4  p s i .  
T h e  f o l l o w i n g  c o m b i n a t i o n s  of m a t e r i a l s  
w e r e  t e s t e d  i n  a i r ,  w i t h o u t  a d d e d  
1 u b r i c a t  i on : 

C a r b o l o y  ( g r a d e  7 7 9 )  v s .  C a r b o l o y  ( g r a d e  7 7 9 )  

C a r b o l o y  ( g r a d e  7 7 9 )  VS.  g r a p h i t e  ( g r a d e  C-18)  

G r a p h i t e  ( g r a d e  C - 1 8 )  VS.  g r a p h i t e  ( g r a d e  C-18)  

AVERAGE LEAKAGE L E A S T  AMOUNT O F  LEAKAGE 
( g / h r )  (g/hr) 

1 0. 15 
1 0 . 4  
3 0.4 

_I 

I n  t h e  t.est o f  C a r b o l o y v s .  C a r b o l o y ,  
a l o u d ,  g r i n d i n g  n o i s e  d e v e l o p e d  
w i t h i n  5 m i n ,  a n d  i n s p e c t i o n  s h o w e d  
t h a t  a n n u l a r  g r o o v e s  h a d  b e e n  w o r n  
i n t o  e a c h  s u r f a c e .  O p e r a t i o n  w i t h  t h e  
o t h e r  two c o m b i n a t i o n s  o f  m a t e r i a l s  
w a s  s a t i s f a c t o r y  u n t i l  c h a t t e r i n g  
d e v e l o p e d  when a t e m p e r a t u r e  o f  a b o u t  
550’F w a s  r e a c h e d  a t  t h e  s e a l  b e c a u s e  
o f  t h e  h e a t  o f  f r i c t i o n .  I f  g r a p h i t e  
d e p e n d s  u p o n  a l a y e r  of t i g h t l y  h e l d  
m o i s t u r e  f o r  some o f  i t s  l u b r i c a t i o n  

q u a l i t i e s , ( 3  8 ‘ )  t h e n  t h i s  c h a t t e r i n g  
may b e  d u e  t o  t h e  d r i v i n g - o f f  o f  
s u r f a c e - h e l d  m o i s t u r e  a t  a more  r a p i d  
r a t e  t h a n  i t  c a n  b e  s u p p l i e d  b y  
d i f f u s i o n  f r o m  t h e  i n t e r i o r  o f  t h e  
g r a p h i t e .  T h e  time r e q u i r e d  f o r  t h e  
t e s t  s e a l s  t o  r e a c h  t h e  c h a t t e r i n g  
s t a g e  w a s  u s u a l l y  b e t w e e n  1/2 a n d  
4 h r ;  however ,  i n  o n e  t e s t  t h e  C a r b o l o y  
v s .  g r a p h i t e  s e a l  o p e r a t e d  s a t i s -  
f a c t o r i l y  f o r  4 2  h o u r s .  T h e  a r e a  o f  
s e a l  c o n t a c t  was 1 1 / 2  i n . ‘  i n  e a c h  
t e s t ,  and t h e  s e a l  c o n t a c t  f o r c e  was 
v a r i e d  f rom 5 to 20 p o u n d s .  S i m i l a r  
r e s u l t s  were o b t a i n e d  when C a r b o l o y  
V S .  g r a p h i t e  s e a l s  were t e s t e d  w i t h  
MoSz a n d  RbOH u s e d  a s  l u b r i c a n t s .  
A 1  t h o u g h  some s e a l s  showed r e l a t i v e l y  
l i t t l e  c h a t t e r i n g ,  t h e r e w a s ,  g e n e r a l l y ,  
a m a r k e d  i n c r e a s e  i n  t h e  t o r q u e  
r e q u i r e d  t o  overcome t h e  s e a l  f r i c t i o n  
a s  t h e  s e a l s  h e a t e d  u p .  

Combination Packed and Frozen Seal. 
A s e a l  c o n s i s t i n g  o f  a s t u f f i n g  box  
p a c k e d  w i t h  powdered g r a p h i t e  i n  which 
t h e  s l i g h t  l e a k a g e  o f  f l u o r i d e  was 
f r o z e n  i n  t h e  p a c k i n g  c o m p r e s s i o n  
member w a s  o p e r a t e d  f o r  a p e r i o d  o f  
2 1 5  h r  a t  t e m p e r a t u r e s  f r o m  970 t o  
1 5 0 0 ’ F  w i t h  s y s t e m  p r e s s u r e s t h a t  
v a r i e d  f r o m  1 6  t o  37 p s i .  L e a k a g e  
r a t e s  were m e a s u r e d  a t  v a r i o u s  t emper -  
a t u r e s  and  p r e s s u r e s  i n  an a t t e m p t  t o  
d e t e r m i n e  t h e  mos t  f a v o r a b l e  o p e r a t i n g  
c o n d i t i o n s .  

( 3 ) P ~ r e  C a r b o n  Company,  I n c . ,  P r o p e r t i e s  o f  

t 4 ) R .  H .  S a v a g e ,  J .  A p p l .  P h y s .  19. 1 - 1 0  
P u r e - B o n d ,  B u l l e t i n  No. 52. p .  5. 

( 1 9 4 8 ) .  
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D u r i n g  t h i s  t e s t  t h e r e  w a s  n o  
i n d i c a t i o n  o f  s h a f t  s e i z i n g  by t h e  
s e a l .  S p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  o f  t h e  
l e a k a g e  showed t h e  c o n s t i t u e n t s  t o  be 
C o ,  U ,  Cd ,  C r ,  F e ,  K ,  N i ,  a n d  S i ,  a s  
w e l l  a s  N a ,  U ,  a n d  Z r .  C h e m i c a l  
a n a l y s i s  o f  t h e  l e a k a g e  i n d i c a t e d  t h a t  
t h e  N a ,  U ,  a n d  Z r  c o n s t i t u e n t s  were 
p r e s e n t  i n  v e r y  n e a r l y  t h e  s a m e  
p r o p o r t i o n s  a s  i n  t h e  f l u o r i d e  i n  t h e  
s y s t e m .  A second  t e s t ,  w i t h  a s i m i l a r  
p a c k i n g ,  i n  w h i c h  t h e  c o m p r e s s i o n  
member i s  s p r i n g  l o a d e d  t o  k e e p  t e n s i o n  
on t h e  g r a p h i t e  a t  a l l  t i m e s  h a s  b e e n  
i n  o p e r a t i o n  f o r  a p p r o x i m a t e l y  3 5 0  h r  
w i t h  o n l y  s m a l l  l e a k a g e  o f  s o l i d  
f l u o r i d e  a n d  w i t h  n o  o p e r a t i o n a . 1  
d i f f i c u l t i e s .  

Frozen-Lead S e a l .  A t e s t ,  s i m i l a r  
t o  p r e v i o u s  t e s t s  w i t h  s o d i u m ,  w a s  
c o n d u c t e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  o p e r a t i n g  
c h a r a c t e r i s t i c s  o f  a f r o z e n  s e a l  when 
l e a d  i s  u s e d  a s  t h e  s y s t e m  f l u i d ,  
T h e  e q u i p m e n t  c o n s i s t e d  o f  a c h r o m e -  
p l a t e d  s t a i n l e s s  s t e e l  s h a f t  r o t a t i n g  
i n  a f i n n e d  s l e e v e  i n  which t h e  f r o z e n  
s e a l  w a s  f o r m e d .  A p o t  t o  c o n t a i n  
t h e  h o t  l e a d  t o  s u p p l y  t .he  s e a l  was  
a t t a c h e d  t o  t h e  f i n n e d  s e c t i o n .  'The 
f i n n e d  s l e e v e  w a s  p r o v i d e d  w i t h  a 
h e a t e r  f o r  m e l t i n g  o u t  t h e  f r o z e n  
s e a l  i n  o r d e r  t o  r e s u m e  o p e r a t i o n  
a f t e r  a s h u t - d o w n .  A p o r t i o n  o f  t h e  
f i n n e d  s e c t i o n  was  s h r o u d e d  s o  t h a t  a 
b1 . a s t  o f  a i r  c o u l d  h e  d i r e c t e d  a c r o s s  
t h e  s e a l  when r e q u i r e d ,  T h i s  t e s t  
o p e r a t e d  f o r  a p e r i o d  o f  526  h r  w i t h  
l e a k a g e  o c c u r r i n g  when t h e  f i n n e d  
s e c t i o n  t e m p e r a t u r e  w a s  p e r m i t t e d  t o  
e x c e e d  6 0 0 ° F .  T h e  l e a d  t e m p e r a t u r e  
i n  t h e  p o t  w a s  be tween  1000 and 1200"F,  
a n d  t h e  s y s t e m  p r e s s u r e  w a s  8 p s i .  
Very smooth o p e r a t i o n  was e x p e r i e n c e d ,  
w i t h  no  t e n d e n c y  toward  s h a f t  s e i z u r e .  
T h e  t e s t  was t e r m i n a t e d  when t h e  s e a l  
became t o o  h o t  a n d  c a u s e d  an e x c e s s i v e  
l o s s  o f  l e a d .  T h i s  t e s t  i n d i c a t e s  
t h a t  a l e a d  pump w i t h  a f r o z e n - l e a d  
s e a l .  can  b e  e x p e c t e d  t o  g i v e  a s  s a t i s -  
f a c t o r y  p e r f o r m a n c e  a s  a s o d i u m  pump 
w i t h  a f r o  Zen -sodium s e a l  

P r e l i m  i n  a r y  F r o z e n -  S o d  i u na S e a  1. 

t e s t s  h a v e  been  c o n d u c t e d  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  u s i n g  a f r o z e n -  
sodium s e a l  f o r  s e a l i n g  a h i g h - t e m p e r -  
a t u r e  N a K  pump. T h i s  d e s i g n  c o n s i s t s  
o f  a h e a t e d  a n n u l u s  a r o u n d  t h e  s h a f t  
t o  w h i c h  m o l t e n  s o d i u m  i s  s u p p l i e d  
from an  a t t a c h e d  c o n t a i n e r .  Sodium i n  
t h e  a n n u l u s  i s  k e p t  m o l t e n  a t  a l l  
t imes.  A c o o l a n t  p a s s a g e  i s  l o c a t e d  
on e i t h e r  s i d e  o f  t h e  m o l t e n  s o d i u m  
f o r  f r e e z i n g  t h e  s o d i u m  a r o u n d  t h e  
s h a f t  a n d  p r e v e n t i n g  s o d i u m  l e a k a g e  
from t h e  a n n u l u s .  The  t e m p e r a t u r e  o f  
t h e  NaKFs r e d u c e d  t o  below t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  t h e  s o d i u m  a t  t h e  f r o z e n  
s o d i u m - t o - N a K  i n t e r f a c e .  I n  t h e  
i n i t i a l  t e s t s ,  s o m e  d i f f i c u l t y  h a s  
b e e n  e n c o u n t e r e d  w i t h  h e a t  c o n d u c c i a n  
by t h e  s o l i d  s h a f t  t o  t h e  r e g i o n  o f  

t h e  f r o z e n - s o d i u m  s e a l  t h a t  i s  s u f -  
f i c i e n t  t o  m e l t  o u t  t h e  sodium f o r m i n g  
t h e  s e a l  w h e n  t h e  NaK b a t h  i s  a t  
t e m p e r a t u r e s  g r e a t e r  t h a n  5 0 0 ° F ;  
h o w e v e r ,  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  i n t e r n a l  
c o o l i n g  o f  t h e  s h a f t  w i l l  e l i m i n a t e  
t h i  R d i  f f i c u l t  y .  

T h e s e  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  s u c h  a n  
a r r a n g e m e n t  w i l l  s a t i s f a c t o r i l y  s e a l  
t h e  r o t a t i n g  s h a f t  o f  a N a K  pump i f  
t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  N a K  a t  t h e  
N a K - t o - s o d i u m  i n t e r f a c e  i s  b e l o w  t h e  
m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  s o d i u m  a n d  
s u f f i c i e n t  i n t e r n a l  c o o l i n g  o f  t h e  
s h a f t  i s  p r o v i d e d  t o  p r e v e n t  t h e  
m e l t i n g  o f  t h e  f r o z e n - s o d i u m  s e a l .  
T h i s  d e s i g n  i s  b e i n g  i n c o r p o r a t e d  
i n t o  t h e  p u m p s  f o r  t h e  m o d e r a t o r -  
c o o l i n g  c i r c u i t  o f  t h e  A R E  a n d  a l s o  
i n  t h e  pumps f o r  t h e  i n i t i a l  c i r c u -  
l a t i o n  o f  NaK t h r o u g h  t h e  ARE f u e l  
c i r c u i t .  

B e l l o w s - T y p e  o f  V a l v e  Stem Seal 
(G. M. Adamson, R .  S. d r o u s e ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n ) .  T w o ,  3 - p l y ,  I n c o n e l  
b e l l o w s  2 i n .  i n  d i a m e t e r  a n d  3 i n .  
l o n g  were examined f o r  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 .  T h e  b e l l o w s  h a d  
been  f a b r i c a t e d  a t  t h e  F u l t o n  S y l p h o n  
Co .  by u s i n g  a s p e c i a l  r o l l i n g  t e c h n i q u e .  
The  f i r s t  one h a d  b e e n  immersed  i n  t;he 
f u e l  m i x t u r e  N a F - Z r F , - U F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole  %) f o r  975  h r  and  t h e  s e c o n d  o n e  
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f o r  1975  h r  a t  1 5 0 0 n F . ~ 5 )  T h e  f i r s t  
b e l l o w s  examined had  f l u o r i d e s  be tween  
t h e  o u t e r  a n d  c e n t e r  p l y  a n d  t h e  
s e c o n d  o n e ,  wh ich  was f u l l  o f  f l u o r i d e s ,  
h a d  f a i l e d  c o m p l e t e l y .  

The mos t  i m p o r t a n t  o b s e r v a t i o n  made 
d u r i n g  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  w a s  t h a t  t h e  
w a l l  t h i c k n e s s  o f  t h e  b e l l o w s  w a s  
much l e s s  t h a n  t h a t  e x p e c t e d .  I n s t e a d  
o f  t h e  t h i c k n e s s  b e i n g  0 . 0 2 7  i n . ,  
t h e  a v e r a g e  t h i c k n e s s  w a s  o n l y  0.022 
i n c h .  What w a s  e v e n  more  s e r i o u s  was 
t h a t  t h e  b e n d s  were e v e n  t h i n n e r .  In 
t h e  f i r s t  b e l l o w s ,  t h e  b e n d s  h a d  b e e n  
t h i n n e d  an a d d i t i o n a l  34% a n d  i n  t h e  
o t h e r  2 1 % .  I n  t h e  f i r s t  b e l l o w s ,  
s e v e r a l  s p o t s  i n  t h e  o u t s i d e  p l y  were 
l ess  t h a n  0 .002  i n .  t h i c k .  

T h e  f i r s t  b e l l o w s  p r o b a b l y  f a i l e d  
t h r o u g h  one  of  t h e  t h i n n e d  down a r e a s  
1r1 t h e  o u t e r  p l y .  No d e f i n i t e  c a u s e  
f o r  t h e  c o m p l e t e  f a i l u r e  o f  t h e  s e c o n d  
b e l l o w s  c a n  b e  g i v e n .  When e x a m i n e d ,  
t h i s  b e l l o w s  c o n t a i n e d  many c i r c u m f e r -  
e n t i a l  c r a c k s .  A l t h o u g h  i t  i s  c e r t a i n  
t h a t  some of t h e s e  c r a c k s  were made  
a f t e r  t h e  t e s t ,  i t  i s  p r o b a b l e  t h a t  
some o f  t.hem were f a b r i c a t i o n  c r a c k s  
a n d  were  t h e  c a u s e  o f  t h e  f a i l u r e .  
I n  b o t h  t h e s e  b e l l o w s ,  c o n s i d e r a b l e  
s e l f - w e l d i n g  b e t w e e n  t h e  p l i e s  w a s  
found a t  t,he b e n d s .  

The m a n u f a c t u r e r  was c o n t a c t e d ,  and 
two s i m i l a r  b e l l o w s  were o b t a i n e d  f o r  
e x a m i n a t i o n  i n  t h e  “ a s  r e c e i v e d ”  
c o n d i t i o n .  Two o t h e r  3 - p l y  b e l l o w s  
1 3/8  i n .  i n  d i a m e t e r  a n d  6 i n .  l o n g  
were a l s o  s e n t  f o r  e x a m i n a t i o n .  The  
t w o  2 - i n .  b e l l o w s  a r e  e v e n  t h i n n e r  
t h a n  t h o s e  d i s c u s s e d  a b o v e .  B o t h  
t h e s e  b e l l o w s  had  an a v e r a g e  t h i c k n e s s  
o f  0 . 0 1 8  i n c h .  T h e  p l i e s  were more 
n e a r l y  u n i f o r m  and t h e  t h i n n i n g  i n  t h e  
b e n d s  w a s  1 6 . 7  a n d  1 9 . 5 % .  T h e  t w o  
s m a l l e r  b e l l o w s  a l s o  h a d  a n  a v e r a g e  
t h i c k n e s s  o f  0 .018 i n c h .  The r e d u c t i o n s  
found i n  t h e  b e n d s  o f  t h e s e  t w o  w e r e  
1 6 . 7  a n d  11.1%. No s e l f - w e l d i n g  o r  
f a b r i c a t i o n  c r a c k s  w e r e  f o u n d  i n  a n y  
o f  t h e s e  b e l l o w s .  .- . .- - - - - 

( 5 ) P .  W. T a y l o r ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  
1952, O R N L - 1 3 7 5 ,  p .  19, 

The m a n u f a c t u r e r  i s  now a t t e m p t i n g  
t o  f a b r i c a t e  4 - p l y  b e l l o w s  t o  o b t a i n  
t h e  d e s i r e d  w a l l  t h i c k n e s s .  T h e  
i n d i v i d u a l  p l i e s  w i l l  b e  a s  t h i c k  a s  
t h o s e  o f  t h e  b e l l o w s  d e s c r i b e d  a b o v e ,  
or t h i c k e r ,  i f  p o s s i b l e .  

MEAT EXCHANGEES 

G .  D. Whitman D. F .  Salmon 
ANP D i v i s i o n  

Sodium-to-Air Radiator. T h e  t h i r d  
s o d i u m - t o - a i r  r a d i a t o r  p e r  f o r r n a n c e  
a n d  e n d u r a n c e  t e s t  was s t a r t e d  d u r i n g  
t h e  q u a r t e r  and r a n  f o r  1212 h r  b e f o r e  
f a i l u r e .  T h e  r u n n i n g  t i m e  a t  t h e  
v a r i o  u s s od i u m i n  1 e t t enip e r a t  u re s i s 
g i v e n  i n  t h e  f o l l o w i n g :  

TEMPERATURE R U N N I N G  TIME 
( OF) ( h r )  

700  
900 

1100  
1300 
1500  
1600 
1700 

T o t a l  

24 
48 
72 
34 

6 5.5 
336 

43  
12 12 

F a i l u r e  o c c u r r e d  a t  a s o d i u m  i n l e t  
t e m p e r a t u r e  of 170o0F,  and t h e  r e s u l t i n g  
f i r e  d i d  v e r y  l i t t l e  d a m a g e  b e c a u s e  
t h e  s y s t e m  was dumped a s  s o o n  a s  t h e  
l e a k  w a s  i n d i c a t e d  by  a h e a v y  s m o k e  
d i s c h a r g e  f r o m  t h e  a i r  d u c t .  N o  f i r e  
f i g h t i n g  was n e c e s s a r y ,  and t h e  sod ium 
o u t s i d e  t h e  s y s t e m  was a l l o w e d  t o  bu rn  
i t s e l f  o u t .  

A g a i n ,  a s  i n  b o t h  o f  t h e  p r e v i o u s  
t e s t s ,  n c e n t e r  t u b e  b e t w e e n  t h e  
h e a d e r  and t o p  € i n  on t h e  sod ium i n l e t  
s i d e  o f  t h e  r a d i a t o r  f a i l e d .  T h e  
t u b e s  i n  t h i s  r a d i a t o r  were f a b r i c a t e d  
f r o m  t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  and h a d  
0 . 0 2 5 - i n .  w a l l s  i n  c o n t r a s t  t o  t h e  
t y p e  3 0 4  s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e s  w i t h  
0 . 0 1 5 - i n .  w a l l s  u s e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
d e s i g n s  . 

S i n c e  a l l  t h r e e  f a i l u r e s  o c c u r r e d  
i n  t h e  same  l o c a t i o n ,  i t  i s  p o s s i b l e  
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t h a t  a l o c a l i z e d  s t r e s s  was s e t  up  i n  
t h e  s h o r t e r  t u b e s  b e t w e e n  t h e  h e a d e r  
and t h e  f i n  m a t r i x  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 .  Such  s t r e s s  m a y  be r e l i e v e d  
by i n c r e a s i n g  t h e  s p a c i n g  b e t w e e n  t h e  
h e a d e r s  and t o p  f i n .  

C o n s i d e r a b l e  d i f f i c u l t y  was  e n -  
c o u n t e r e d  a f t e r  a b o u t  4 0 0  h r  o f  
o p e r a t i o n  o f  t h i s  t e s t  i n  k e e p i n g  t h e  
r a d i a t o r  t u b e s  f r e e  f rom o x i d e  b u i l d u p ,  
w h i c h  w o u l d  h a v e  e v e n t u a l l y  c a u s e d  
p l u g g i n g .  The  p l u g g i n g  t h a t  o c c u r r e d  
i n  t h e  c o o l e r  s e c t i o n s  o f  t h e  r a d i a t o r  
c o u l d  b e  t e m p o r a r i l y  r e l i e v e d  by  
s h u t t i n g o f f  t h e  a i r  f l o w  and o p e r a t i n g  
u n d e r  i s o t h e r m a l  c o n d i t i o n s ,  a t  1200°F,  
f o r  a p p r o x i m a t e l y  1 h o u r .  A f t e r  
n o r m a l  o p e r a t i o n  w a s  r e s u m e d ,  t h e  
p l u g g i n g  would s t a r t  a g a i n ,  and a f t e r  
s e v e r a l  h o u r s  a d r o p  i n  h e a t  t r a n s f e r  
p e r f o r m a n c e  would be  o b s e r v e d .  

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

A t h r o t t l i n g  v a l v e  w a s  s u b s t i t u t e d  
f o r  t h e  o r i f i c e ,  and t h e  f l u i d  e n t e r i n g  
t h e  f i l t e r  w a s  h e l d  a t  6 0 0  t o  8 0 0 ° F  
b e l o w  t h e  m a i n  s t r e a m  t e m p e r a t u r e .  
A p p r o x i m a t e l y  o n e - e i g h t h  o f  t h e  t o t a l  
s y s t e m  f l o w  was c o n t i n u o u s l y  p a s s e d  
t h r o u g h  t h e  f i l t e r ,  and t h e  r a d i a t o r  
was c l e a n e d  s u f f i c i e n t l y  t o  r u n  a b o u t  
S O 0  h r  w i t h o u t  s e r i o u s  t u b e  p l u g g i n g .  
When t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  s o d i u m  
e n t e r i n g  t h e  r a d i a t o r  w a s  r a i s e d  
t o  2700"F, some t u b e  p l u g g i n g  s t a r t e d  
a g a i n  and h a d  n o t  b e e n  s a t i s f a c t o r i l y  
c l e a r e d  b e f o r e  t h e  f a i l u r e .  

T h e  r a d i a t o r  w a s  o f  t h e  s a m e  
g e n e r a l  d e s i g n  a s  t h a t  o f  p r e v i o u s  
m o d e l s ,  a n d  t h e  f i n  s p a c i n g  was 1 5  
f i n s  p e r  i n c h .  T h e  f i n s  w e r e  c u t  
t h r o u g h ,  i n t e r r u p t e d ,  a n d  s l i g h t l y  
o f f s e t  e v e r y  2 i n .  i n  t h e  d i r e c t , i o n  
o f  a i r  f low.  The o v e r - a l l  c o e f f i c i e n t  

o f  h e a t  t r a n s f e r  i s  s h o w n  p l o t t e d  
a g a i n s t  inass a i r  f l o w  r a t e  p e r  s q u a r e  
f o o t  o f  f a c e  a r e a  ( F i g .  2 . 3 ) .  An 
improvemen t  o f  a b o u t  20% i n  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  w a s  
a c h i e v e d  o v e r  t , h e  c o n t i n u o u s  f i n  
e x c h a n g e r ,  a s  s h o w n  by t h e  d a s h e d  
l i n e .  'The a c c o m p a n y i n g  i n c r e a s e  i n  
a i r - p r e s s u r e d r o p  was between 10 and 1.5%. 

B i f i u i d   eat ~ r a w ~ i f e r  s y s t e m .  
Assembly  o f  t h e  b i f l u i d  l o o p  r e p o r t e d  
p r e v i o u s l y ( 6 )  h a s  been c o m p l e t e d .  T h e  
NaK s y s t e m  h a s  b e e n  f i l l e d  a n d  t h e  
e l e c t r o n a g n e t i  c pump h a s  been c h e c k e d .  
V a r i o u s  m i n o r  c h a n g e s  were  n e c e s s a r y ,  
s u c h  a s  c o r r e c t i n g  r e v e r s e d  t h e r m o -  
c o u p l e s  a n d  c l e a r i n g  g a s  l i n e s .  
C o n s i d e r a b l e  e f f o r t  was r e q u i r e d  t o  
g e t  t h e  e l e c t r o m a g n e t i c  pump s t a r t e d .  
The t r o u b l e ,  however ,  stemmed e n t i r e l y  
f r o m  n o n w e t t i n g  o r  a n c l e a n l i n e s s  o f  
t h e  p u m p  c e l l .  When t h e  N a M  w a s  
h e a t e d  i n  t h e  sump t a n k  s o  t h a t  t h e  
pump c e l l  t e m p e r a t u r e  r e a c h e d  45OoF, 
t h e  pump s t a r t e d  i m m e d i a t e l y .  A f l o w  
r a t e  o f  11 gpm a t  2 5 0  v i n p u t  t o  t h e  
pump p r i m a r y  c o i l  w a s  a c h i e v e d .  T h i s  
pump i s  a G - E  model G - 3 ,  w i t h  a m o d i f i e d  
c e l l  t h a t  h a s  n i c k e l  l u g s  we lded  i n t o  
t h e  s i d e s  o f  a t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  
s t e e l  t h r o a t .  

The e l e c t r o m a g n e t i c  f l owmete r s  w i l l  
b e  c a l i b r a t e d  a g a i n s t  t h e  NaK v e n t u r i  
t o  c o m p l e t e  t h e  shake-down o f  t h e  NaK 
s y s  tem. 

The f l u o r i d e  s y s t e m  h a s  been  f i l l e d  
w i t h  t h e  f l u o r i d e  f u e l ,  NaF-ZrF4-UF,  
( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  X), and c h e c k  r u n s  a r e  
b e i n g  made  b e f o r e  combined  o p e r a t i o n  
o f  t h e  t w o - f l u i d  s y s t e m s  i s  u n d e r t a k e n .  
T h e  g a s  s e a l  o f  t h e  f l u o r i d e  pump was 
o p e r a t e d  d r y  u p  t o  5 0 0 0  rpm t o  c h e c k  
f o r  g a s  o r  o i l  l e a k a g e ,  b u t  n o n e  was 
a p p a r e n t .  V i b r a t i o n  o f  t h e  pump and  
s u p p o r t  s t r u c t u r e  a t  t h e  h i g h  s p e e d  
w a s  s l i g h t .  

Dynamic c o r r o s i o n  d a t a  o f  i n t e r e s t  
t o  t h e  ARE w i l l  b e  o b t a i n e d  i n  t h e  
h e a t  e x c h a n g e r  o f  t h i s  l o o p  ( a  s m a l l -  
d i a m e t e r  n i c k e l  t u b e ) .  A t e m p e r a t u r e  - 

( 6 ) ~ .  F. Salmon.  MP & n r .  ~ r o g .  ~ e p .  S e p t .  I O ,  
1 9 5 2  ORNL-1375. p .  2 1 .  
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PEXIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1952 - 
DWG. 17447 

MASS VELOCITY ( I b / h r  . f t2) 

F i g .  2 . 3 .  Heat C o e f f i c i e n t s  o f  Sodium-to-Air Radiator w i t h  Interrupted Fins .  

d r o p  o f  t h e  f l u o r i d e  p a s s i n g  t h r o u g h  
t h e  n i c k e l  t u b e  i n  e x c e s s  o f  1 0 0 ° F  
and R e y n o l d ' s  numbers  a b o v e  t h e  l a m i n a r  
r a n g e  s h o u l d  b e  a c h i e v e d .  The i m p e l l e r  
o f  the f l u o r i d e  pump w a s  f a b r i c a t e d  
from I n c o n e l  t o  c o m p a r e  i t s  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e  w i t h  t h a t  o f  a t y p e  3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  i m p e l l e r  l t h a t  w a s  
u s e d  i n  a n o t h e r  l o o p  w i t h  a n  i d e n t i c a l  
Pump. 

INSTRUMENTATION 
W .  B. McDonald P .  G .  S m i t h  
P .  W. T a y l o r  A.  L .  S o u t h e r n  

J.  ill. Trummel 
ANP D i v i s i o n  

Rotameter  Type o f  F lowmeter .  I t  
w a s  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y ( ' )  t h a t  a 

(7)P. G .  S m i t h  and A. L. S o u t h e r n ,  ANP Q u a r .  
P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  1952 .  O W L - 1 3 7 5 ,  p .  23. 
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r o t a m e t e r  t y p e  o f  f l o w m e t e r  h a d  been  
i n s t a l l e d  i n  a h i g h - t e m p e r a t u r e  
f l u o r i d e  l o o p  a n d  t h a t  i t  h a d  n o t  
o p e r a t e d  s u c c e s s  f u l l  y . The d i  f f i c u l  t y  
e n c o u n t e r e d  w i t h  t h e  f l o w m e t e r  w a s  
b i n d i n g  o f  t h e  t a p e r e d - c o r e  p o s i t i o n  
i n d i c a t o r  i n  i t s  h o u s i n g  a s  a r e s u l t  
o f  t h e r m a l  d i s t o r t i o n .  T h e  d e t a i l s  o f  
c o n s t r u c t i o n  o f  t h i s  f l owine te r  and i t s  
p r i n c i p l e  o f  o p e r a t i o n  w e r e  g i v e n  
p r  e v i  o u s  1 y . ( ' ) 

O t h e r  s u c h  f l o w m e t e r s  h a v e  b e e n  
c o n s t r u c t e d  w i t h  i n c r e a s e d  c l e a r a n c e  
a r o u n d  t h e  t a p e r e d  c o r e  t o  p r e v e n t  
b i n d i n g .  O n e  h a s  o p e r a t e d  f o r  a 
p e r i o d  o f  600 h r  and  measu red  f l o w s  u p  
t o  17 gpm a t  1300°F .  The  t e m p e r a t u r e  
o f  t h e  s t a t i c  f l u o r i d e  i n  w h i c h  t h e  
t a p e r e d  c o r e  o p e r a t e s  i s  110O0F. F low 
m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  a c c u r a t e  t o  
w i t h i n  1 0 % .  I t  was f o u n d  t h a t  s u c h  
a c c u r a c y  c a n  b e  m a i n t a i n e d  f o r  l o n g  
p e r i o d s  i f  c l o s e  c o n t r o l  i s  m a i n t a i n e d  
o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  f l u o r i d e s  
i n  which t h e  t a p e r e d  c o r e  i s  o p e r a t e d .  

A s i m i l a r  f l o w m e t e r ,  w i t h  a c a p a c i t y  
t o  6 0  gpm, h a s  b e e n  i n s t a l l e d  and  is 
o p e r a t i n g  s u c c e s s f u l l y  i n  a l a r g e r  
t e s t  l o o p .  T h i s  i n s t r u m e n t  c a n  b e  
a d a p t e d  f o r  ARE u s e .  

R O  t a t  i n g  - v a n e  ~1 ownie t e r .  T h e  
r o t a t  i n g - van  e f 1 o w m e  t e r manu f a  c t u  r e d  
b y  t h e  P o t t e r  I n s t r u m e n t  C o .  a n d  
m o d i f i e d  by 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 ,  a s  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y , ( ' )  h a s  
b e e n  i n s t a l l e d  i n  a h i g h - t e m p e r a t u r e  
l o o p .  A t t e m p t s  t o  m e a s u r e  f l o w  w i t h  
t h i s  i n s t r u m e n t  h a v e  been u n s u c c e s s f u l .  
U n d e r  l o o p  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s ,  n o  
s i g n a l  t h a t  c a n  b e  c a l i b r a t e d  i n  
t e r m s  o f  f l o w  c a n  b e  o b t a i n e d  f r o m  
t h e  f l o w m e t e r .  One  d i f f i c u l t y  e x -  
p e r i e n c e d  i s  t h a t  t h e  l o o p  h e a t e r  
c i r c u i t s  c a u s e  i n d u c e d  v o l t a g e s  i n  t h e  
p i c k u p  c o i l  t h a t ,  a r e  g r e a t e r  t h a n  t h e  
s i g n a l  e x p e c t e d  f r o m  t h e  f l o w m e t e r ;  
h o w e v e r ,  when t h e  h e a t e r  c i r c u i t s  a r e  
t u r n e d  o f f  f o r  s h o r t  p e r i o d s ,  n o  
u s e f u l  s i g n a l  i s  d e t e c t a b l e  w i t h  t h e  
p r e s e n t  i n s t r u m e n t a t i o n .  I t  i s  

( " W .  8. M c D o n a l d  and J. h i .  T r u m m e l ,  /uvP Quar. 
P r o g .  R e p .  S e p t .  I O ,  1 9 5 2 .  O W L - 1 3 7 5 ,  P .  2 4 .  

t h o u g h t  t h a t  t h e r m a l  d i s t o r t i o n  a t  
t h i s  t e m p e r a t u r e  ( 1300 "F)  c a u s e d  t h e  
b e a r i n g s  t o  s e i z e  a n d  r e n d e r  t h e  
i n s t r u m e n t  i n o p e r a b l e .  'This  i n s t r u m e n t  
w i l l  n o t  be  a v a i l a b l e  f o r  e x a m i n a t i o n  
u n ~ i l  t e s t s  w i t h  t h e  l o o p  i n  wh ich  i t  
h a s  b e e n  p l a c e d  h a v e  b e e n  t e r m i n a t e d  
and  t h e  l o o p  h a s  been  d i s m a n t l e d .  

P r e s s u r e  - l e a s  u r i  n g  
~ e v i c e .  T h e  d i a p h r a g m  p r e s s u r e -  
m e a s u r i n g d e v i c e  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y :  ' )  

w h i c h  u t i l i z e s  a l i n e a r  d i f f e r e n t i a l  
t r a n s f o r m e r  t o  m e a s u r e  t h e  d e f l e c t i o n  
o f  a d i a p h r a g m ,  h a s  b e e n  i n  o p e r a t i o n  
f o r  m o r e  t h a n  100 hr a t  t e m p e r a t u r e s  
u p  t o  1 0 4 0 ° F .  T h e  d i a p h r a g m  i n  t h i s  
i n s t r u m e n t  i s  made o f  1 / 1 6 - i n . ,  f l a t ,  
I n c o n e l  s t o c k  3 i n .  i n  d i a m e t e r .  
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  t h e  
o p e r a t i o n  i s  r e l i a b l e  u p  t o  1OOO'F 
o v e r  t h e  r a n g e  from 0 t o  40 p s i .  To 
d a t e ,  t h e  i n s t r u m e n t  h a s  b e e n  t e s t e d  
o n l y  w i t h  i n e r t  g a s  a g a i n s t  t h e  
d i a p h r a g m ;  however ,  i t  i s  n o t  e x p e c t e d  
t h a t  t h e  i n t r o d u c t i o n  o f  m o l t e n  
f l u o r i d e s  w i l l  r a d i c a l l y  c h a n g e  t h e  
o p e r a t i n g  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  
i n s t r u m e n t .  T h e  o n l y  o b s e r v a b l e  
e f f e c t s  o f  i n c r e a s e d  t e m p e r a t u r e  a r e  a 
s h i f t o f  t h e  zero p o i n t  and an i n c r e a s e  
i n  t h e  s l o p e  o f  t h e  p e r f o r m a n c e  c u r v e  
( F i g .  2 . 4 . ) .  A s e c o n d  i n s t r u m e n t  i s  
b e i n g  f a b r i c a t e d  t h a t  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  1 0 0 0  t o  1 1 0 0 ° F  
a g a i n s t  t h e  I n c o n e l  d i aphragm.  

Moore N u l l m a t i c  P r e s s u r e  T r a f l s -  
mit ter .  The  Moore N u l l m a t i c  p r e s s u r e  
t r a n s m i t t e r  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y , (  l o  ) 

w h i c h  w a s  m o d i f i e d  t o  p r e v e n t  t h e  
f l u o r i d e s  f r o m  coming  i n  c o n t a c t  w i t h  
t h e  b e l l o w s  p r e s s u r e - s e n s i n g  e l e m e n t ,  
h a s  b e e n  i n s t a l l e d  i n  a h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  f l u o r i d e  l o o p  a n d  h a s  o p e r a t e d  
s u c c e s s f u l l y  f o r  a p p r o x i m a t e l y  2 0 0  
h o u r s .  T h e  p r e s s u r e - t r a n s m i t t e r  
t e m p e r a t u r p s  h a v e  r a n g e d  a s  h i g h  a s  
1 4 0 O 0 F ,  a n d  p r e s s u r e s  h a v e  b e e n  

0 i a p h  r a g m  

m e a s u r e d  u p  t o  70  
s h i f t  h a s  b e e n  

(9)P. W. T a y l o r ,  ANP 

( '''1 b i d .  

3952, O R N L - 1 3 7 5 ,  p .  2 5 .  

p s i .  A s l i g h t  zero  
e n c o u n t e r e d  w i t h  
Qunr. P r o g .  R e p .  S e p  t .  1 0 ,  
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i n c r e a s e d  t e m p e r a t u r e s ,  a s  was e x p e c t e d .  
A c c u r a t e  t e m p e r a t u r e  c o n t r o l  o f  t h e  
i n s t r u m e n t  s h o u l d  e l i m i n a t e  t h i s  
s o u r c e  o f  i n a c c u r a c y .  

S t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  o f  3 - p l y  
I n c o n e l  b e l l o w s  i n  t h e  f l u o r i d e  
mix t ,u re  NaF-ZrF,-UF4 ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  %) 
a t  1500°F  i n d i c a t e  t h a t  s u c h  b e l l o w s  
m a y  b e  i n c o r p o r a t e d  i n  t h e  M o o r e  
N u l l m a t i c  p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r s  a n d  
operated w i t h  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 s  i n  c o n t , a c t  w i t h  t h e  b e l l o w s .  
S i x  s u c h  i n s t r u m e n t s ,  r a t e d  a t  0 t o  

100 p s i ,  h a v e  b e e n  o r d e r e d  f r o m  t h e  
m a n u f a c t u r e r  . 

I t  i s  a l s o  p o s s i b l e  t h a t  an i n s t r u -  
m e n t  c o n s t r u c t e d  w i t h  s i n g l e - p l y  
t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l ,  t y p e  3 4 7  
s t a i n l e s s  s t e e l ,  o r  n i c k e l  b e l l o w s  may 
be u s e d  w i t h  t h e  ZrF, - b e a r i n g  f l u o r i d e  
f u e l s ,  s i n c e i t  i s  p o s s i b l e  t o  m a i n t a i n  
t h e  f l u i d  i n  s t a t i c  c o n d i t i o n  a n d  
t o  k e e p  t h e  t e m p e r a t u r e  i n  t h e  p r e s s u r e  
t r a n s m i t t e r  b e t w e e n  1 0 0 0  a n d  1 1 0 0 ° F  
a n d  t h u s  m i n i m i z e  t h e  e f f e c t s  o f  
c o r r o s i o n .  ( R e s u l t s  o f  p r e l i m i n a r y  
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s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  o f  s t a i n l e s s  
s t e e l ,  I n c o n e l ,  a n d  n i c k e l  i n  t h e s e  
f l u o r i d e s  i n d i c a t e  l i t t l e  c o r r o s i o n . )  

T h e  p o s s i b i l i t y  o f  l o c a t i n g  t h e  
i n s t r u m e n t  b e n e a t h  t h e  L o o p  a n d  
c o ~ i i p l e t e l y  s u b m e r g i n g  t h e  b e l l o w s  i n  
a b a t h  o f  m o l t e n  l e a d  w i t h  a t e m p e r a -  
t u r e  g r a d i e n t  i n  t h e  l e a d  f rom 1100°F 
a t  t h e  t o p  t o  j u s t  a b o v e  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  a t  t h e  b e l l o w s  i s  h c i n g  i n -  
v e s t i g a t e d .  T h i s  w o u l d  p r o v i d e  a 
m o l t e n  l e a d -  m o l t e n  f l u o r i d e  i n t e r f a c e  
t h a t  w o u l d  m a k c  p o s s i b l e  p r e s s u r e  
t r a n s m i t t a l  f r o m  a 1 5 0 0 ° F  f l u o r i d e  
s t r e a m  w i t h o u t  e x p o s i n g  t h e  b e l l o w s  
t o  d a m a g i n g  t e m p e r a t u r e s .  S t a t i c  
t e s t s  h a v e  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e  w i l l  r e m a i n  on  t o p  o f  t h e  
l e a d  and  w i l l  n o t  mix w i t h  t h e  l e a d .  

HANDLING OF FLUORIDES A N D  L I Q U I D  HETALS 
L.  A .  hlann D. R .  Ward 
J .  M. C i s a r  P .  W. 'Taylor  

W .  B. McDonald 
ANP D i v i s i o n  

NaK D i s t i l l a t i o a  T e s t .  T h e  use  o f  
e u t e c t i c  NaK a l l o y  ( 7 8  w t  % K ,  2 2  
w t  % N a )  f o r  c l e a n i n g  t h e  A R E  f u e l  
c i r c u i t  i s  p l a n n e d .  I t  i s  a n t i c i p a t e d  
t h a t  a b o u t  9 5 % o f  t h e  N a K  i n  t h e  e n t i r e  
f u e l  c i r c u i t  c a n  b e  d r a i n e d  a n d  t h e  
r e m a i n d e r  w i l l  b e  r e m o v e d  by vacuum 
d i s t i l l a t i o n  u n d e r  h e a t .  An e x p e r i -  
m e n t a l  u n i t  h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d ,  and 
t h e  f i r s t  t e s t  o f  vacuum d i s t i l l a t i o n  
o f  NaK h a s  b e e n  c o n d u c t e d .  i n  t h i s  
t e s t ,  a p p r o x i m a t e l y  6 l b  o f  e u t e c t i c  
N a K  a t  1 2 0 0 ° F  w a s  d i s t i l l e d  f r o m  a 
b o i l e r  by u s i n g  a s m a l l  vacuum pump 
t h a t  p u l l e d  c o n t i n u o u s l y  f r o m  t h e  
r e c e i v e r  and  m a i n t a i n e d  a p r e s s u r e  o f  
l e s s  t h a n  2 m m  Hg. A s t e a d y  f l o w  o f  
a p p r o x i m a t e l y  3 s c f m  o f  h e l i u m  was 
m a i n t a i n e d  t h r o u g h  t h e  s y s t e m .  T h i s  
o p e r z t i o n  c o n t i n u e d  i n t e r m i  t t e n  t l y  f o r  
a p p r o x i m a t e l y  t h r e e  d a y s ;  h o w e v e r ,  
t h e r e  was some down t i m e  on t h e  s y s t e m  
b e c a u s e  o f  g a s  l e a k s  and o t h e r  e q u i p m e n t  
f a i l u r e s .  ' T h i s  t e s t  i n d i c a t e d  t h a t  
u n d e r  a t t a i n a b l e  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s ,  
t h i s  q u a n t i t y o f  N a K  c o u l d  be  d i s t i l l e d  

f r o m  a b o i l e r  i n  s o m e w h a t  l e s s  t h a n  
1 6  h o u r s .  

Gas-Lime P l u g g i n g ,  I t  was r e p o r t e d  
p r e v i o u s l y (  ''1 t h a t  c o n t i n u e d  t e s t s  
were b e i n g  c o n d u c t e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  
e x t e n t  o f  g a s - l i n e  p l u g g i n g  f r o m  t h e  
v a p o r s  o f  a b a t h  o f  t h e  f u e l  m i x t u r e  
N a F - Z r F , - U F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  % )  a t  
v a r i o u s  e l e v a t e d  t e m p  e r a  t u  res. A 
summary of t h e  r e s u l t s  o f  t h e  t e s t s ,  
t o  d a t e ,  f o l l o w s :  

I . .  I n  o p e r a t i o n  a t  1050"F,  t h e r e  
w a s n o  g a s - l i n e  p l u g g i n g  d u r i n g  1488 h r  
o f  t e s t i n g .  

2 .  I n  o p e r a t i o n  a t  1 3 0 0 ° F ,  a l l .  
l i n e s  p a r t l y  p l u g g e d  a f t e r  666 h r  o f  
o p e r a t i o n .  U p o n  e x a m i n a t i o n ,  t h e  
l i n e s  a p p e a r e d  t o  b e  t o t a l l y  p l u g g e d ,  
h u t  t h e  p l u g s  were s u f f i c i e n t l y  p a r o u s  
t o  a l l o w  t h e  p a s s a g e o f  g a s  a t  a p p r o x i -  
m a t e l y  o n e - t e n t h  t h a t  of t h e  i n i t i a l  
f l o w  r a t e .  

3 .  In o p e r a t i o n  a t  1 5 0 0 " F ,  a l l  
l i n e s  p l u g g e d  s o l i d  i n  1 0 0  h r  o f  
o p e r a  t i  on. 

T h e s e  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  g a s  
l i n e s  may b e  e x p e c t e d  t o  o p e r a t e  
s a t i s f a c t o r i l y  i n  a s y s t e m  c o n t a i n i n g  
t h i s  f u e l ,  p r o v i d i n g  t h e  f r e e  s u r f a c e  
o f  t h e  f u e l  a d j a c e n t  t o  t h e  e n t r y  g a s  
l i n e s  i s  a t  a t e m p e r a t u r e  i n  t h e  r a n g e  
be tween  1050 and  1100°F. Above  t h e s e  
t e m p e r a t u r e s ,  s o m e  d i f f i c u l t y  may 
b e  e x p e c t e d .  

ZrF,  Vapor C o n d e n s a t i o n  Test .  ( 1 2 )  

I n  t h e  a b s e n c e  o f  r e l i a b l e  v a p o r -  
p r e s s u r e  d a t a  f o r  Z r F , ,  t e s t s  were  
c o n d u c t e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  minimum 
c o n t  a i n e  r -wa 11 t e m p e r a t u r  e n e e d e d  t o  
m i n i m i z e  o r  p r e v e n t  c o n d e n s a t i o n  o f  
Z r E ' ,  o n  t h e  w a l l s .  E a c h  o f  f o u r  
1 - i n . - I P S  t u b e s  18 i n .  l o n g  w a s  
c h a r g e d  w i t h  a p p r o x i m a t e l y  180 g o f  
t h e  f u e l  m i x t u r e  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole  7 % ) .  T h e  f u e l  w a s  m a i n t a i n e d  a t  
1500°F i n  e a c h  t u b e ,  and  t h e  p o r t i o n s  
a b o v e  t h e  f u e l  t u b e s  were m a i n t a i n e d  
a t  d i f f e r e n t  t e m p e r a t u r e s ,  r a n g i n g  
f r o m  9 0 0  t o  . . . 1 5 0 0 " F ,  f o r  e a c h  t u b e .  

('''W. B. McDonald and P.  W. Taylor, ANf Quar.  

(12)W. B. M c D o n a l d  and J .  W .  Trurnmel, A N f  Q u a r .  

P r o g .  Rep.  S e p t .  10 ,  1952,  O R N L - 1 3 7 5 .  p. 32.  

f r o g .  R e p .  S e p t .  10, 1 9 5 2 ,  ORNL-1375, p .  34. 
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T h e s e  c o n d i t i o n s  were m a i n t a i n e d  f o r  
3 0 0  h o u r s .  T h e  t u b e s  w e r e  t h e n  
s e c t i o n e d  a n d  e x a m i n e d  f o r  c r y s t a l  
d e p o s i t s  o f  Z r F , .  C o r r e l a t i o n  o f  
c r y s t a l  d e p o s i t s  on t h e  i n s i d e  t u b e  
w a l l s  w i t h  t h e  v a r i o u s  t u b e - w a l l  
t e m p e r a t u r e s  d u r i n g  t h e  t e s t  i n d i c a t e s  
t h a t  t h e  Z r F  v a p o r  g i v e n  o f f  by t h e  
f u e l  a t  15O$F w i l l  c o n d e n s e  on a n y  
s u r f a c e  L h a t  i s  a t  a t e m p e r a t u r e  o f  
1 2 5 0 ° F  o r  l o w e r .  When t h e  t u b e - w a l l  
t e m p e r a t u r e  i s  m a i n t a i n e d  a t  a t e m p e r -  
a t u r e  g r e a t e r  t h a n  1250°F, n o  d e p o s i t s  
o f  Z r F I  c r y s t a l s  w i l l  b e  f o r m e d .  
T h e s e  d a t a  c h e c k  r e a s o n a b l y  w e l l  w i t h  
a v a i l a b l e  v a p o r - p r e s s u r e  d a t a  f o r  
ZrF, a n d  f o r  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  
NaF-ZrF,-UF4 (46-50-4 mole % I .  

PROJECT FACILITIES( I n )  

H e l i u m  D i s t r i b u t i o n .  H i g h - p u r i t y  
h e l i u m  i s  now d e l i v e r e d  t o  d i s t r i b u t i o n  
s y s t e m s  i n  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  
l a b o r a t o r i e s ,  B u i l d i n g  9 2 0 1 - 3 ,  a n d  
t h e  F u e l s  P r o d u c t i o n  P i l o t  P l a n t ,  
B u i l d i n g  9 9 2 8 ,  by p i p e  l i n e  from t a n k  
c a r s  t h r o u g h  a p r e s s u  r e - r e d u c i n g  
s t a t i o n  l o c a t e d  a t  a c o n s i d e r a b l e  
d i s t a n c e  f r o m  t h e  b u i l d i n g .  T h e  
i n s t a l l a t i o n  c o s t  f o r  t h e  s e v e r a l  
t h o u s a n d  f e e t  o f  p i p e  l i n e  h a s  b e e n  
o f f s e t  c o m p l e t e l y  by t h e  s a v i n g  a l r e a d y  
a c c r u e d  f r o m  c o m p l e t e  e l i m i n a t i o n  
o f  t h e  l a b o r  f o r m e r l y  r e q u i r e d  t o  
c a r r y  o u t  t h e  t i m e - c o n s u m i n g  p r o c e s s  
o f  f i l l i n g  empty c y l i n d e r s  w i t h  h e l i u m  
a t  t h e  t a n k  c a r ,  t r a n s p o r t i n g  t h e  
c y l i n d e r s  t o  i n t e r m e d i a t e  s t o r a g e ,  
p e r f o r m i n g  i n d i v i d u a l  p u r i t y  t e s t s  
s p e c t r o g r a p h i c a l l y  on e a c h  c y 1  i n d e r ,  
d i s t r i b u t i n g  t h e  c y l i n d e r s  t o  work 
l o c a t i o n s ,  a n d  f i n a l l y  r e t u r n i n g  t h e  
e m p t y  c y l i n d e r s  t o  t h e  t a n k  c a r  f o r  
r e f i l l i n g .  

F a b r i c a t i o n  Shop. The s h o p  f a c i l i  - 
t i e s  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  

( 1 3 ) T h e  f u e l  p r o d u c t i o n  a n d  p u r i f i c a t i o n  
f a c i l i t i e s  a r e  d e s c r i b e d  in s e c t i o n  11,  “Chemls try  
o f  High-Temperature  L i q u i d s . ”  

PERIOD EIYDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

D e p a r t m e n t ,  B u i l d i n g  9201-3, h a v e  been 
r e l o c a t e d  and c o n s o l i d a t e d  t o  p e r m i t  
e x p a n s i o n  o f  t h e  m a c h i n e  s h o p  a n d  
r e l o c a t i o n  o f  e v e r y  f a b r i c a t i o n  work 
a r e a  t o  new l o c a t i o n s  a d j a c e n t  t o  t h e  
m e c h a n i c a l  s t o r e s  c r i b .  With t h e  new 
a r r a n g e m e n t ,  t h e  p r o d u c t i o n  of component  
p a r t s  is  e x p e d i t e d  t h r o u g h  t h e  v a r i o u s  
s t e p s  o f  f a b r i c a t i o n ,  h a n d l i n g  i s  
r e d u c e d ,  b e t t e r  h o u s e k e e p i n g  i s  
a c h i e v e d ,  a n d  a m o r e  w o r k a b l e  a r -  
r angemen t  f o r  t h e  s h o p s  i s  o b t a i n e d .  

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

s y  s t e m s .  

I n s t r u m e n t  S h o p  F a c i l i t y .  A n e w  
f a c i l i t y  i n  B u i l d i n g  9 2 0 1 - 3  h a s  
r e c e n t l y  b e e n  c o m p l e t e d  t o  p r o v i d e  a 
s u i  t a b l e  e n v i r o n m e n t  f o r  c o n d u c t i n g  
u n d e r  c o n s t a n t  and most  r i g i d  e x t e r n a l  
c o n d i t i o n s  t h e  d e s i g n ,  d e v e l o p m e n t ,  
a d j u s t m e n t ,  and c a l i b r a t i o n  o f  s e n s i t i v e  
e l e c t r o n i c  i n s t r u m e n t s  and e q u i p m e n t .  
Th e n onma gn e t i  c 1 a b o r a  t o r  y b e n  c h e  s 
a r e  s u p p l i e d  w i t h  e l e c t r i c  o u t l e t s ,  
g r o u n d i n g  b u s s e s ,  a n d  p i p e d  s u p p l i e s  
o f  h e l i u m ,  n a t u r a l  g a s ,  o x y g e n ,  a n d  
a c e t y l e n e .  The i 1 lumina  t i o n  i n s t a l l e d  
i n  t h e  a r e a  i s  a d e q u a t e .  I n s t a l l a t i o n  
o f  an a i r - c o n d i t i o n i n g s y s t e m  d e s i g n e d  
t o  m a i n t a i n  t h i s  l a b o r a t o r y  a t  c o n s t a n t  
t e m p e r a t u r e  and c o n s t a n t  h u m i d i t y  w i l l  
s t a r t  i n  t h e  n e a r  f u t u r e .  

G a s - F i r e d  F u r n a c e  F a c i l i t y .  A 
b a t t e r y  o f  s i x  g a s -  f i r e d  f u r n a c e s  , 
each r a t e d  a t  6 8 , 0 0 0  B t u / h r ,  i s  b e i n g  
i n s t a l l e d  on t h e  m a i n  t r a c k  f l o o r  o f  
t h e  e x p e r i r n e n  t a l  e n g i n e e r i n g  l a b o -  
r a t o r i e s ,  B u i l d i n g  9 2 0 1 - 3 .  T h e  
f u r n a c e s  w i l l  s e r v e  a s  h e a t  s o u r c e s  
f o r  t h e  v a r i o u s  e x p e r i m e n  t a l  p rograrns 
u n d e r  way a t  t h e  p r e s e n t  t i m e .  
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E a c h  f u r n a c e  i s  p r o v i d e d  w i t h  r e s e t  f e a t u r e s ,  d i l u t i o n  e x h a u s t  
p o s i t i v e  s a f e t y  p r o t e c t i o n  a n d  c o n t r o l  s t a c k s ,  a n d  f a i - 1 - s a f e  i n t e r l o c k i n g  
i n s t r u m e n t a t i o n ,  i n c l u d i n g  p u r g i n g  c o n t  ro I S  w i t h  p r o v i s i o n  f o r  t e r n p e r a -  
blowers, h i  gh - v o l  t age s p a r k -  i g n i  t i  on t u  r e  c o n  t ro 1 a n d  a u  t o  mat i c s h u t  -down 
s y s t e m s ,  d i f f e r e n t i a l  p r e s s u r e  regu-  i n  t h e  e v e n t  t h a t  t h e  a s s o c i a t e d  
l a t o r s  w i t h  f a i l - s a f e  a n d  m a n u a l  e x p e r i m e n t a l  e q u i p m e n t  f a i l s .  
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3 .  GENERAL DESIGN STUDIES 
A.  P. F r a a s ,  

A p r o g r a m  f o r  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  
l i q u i d -  t o - a i r  r a d i a t o r s  f o r  t u r b o j e t  
e n g i n e s  h a s  been  o u t l i n e d .  B e c a u s e  o f  
t h e  m a g n i t u d e  o f  t h e  work i n v o l v e d ,  
t h e  A i r  F o r c e  ( W r i g h t  A i r  D e v e l o p m e n t  
C e n t e r )  i s  p l a n n i n g  a p r o g r a m  f o r  t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  r a d i a t o r  f a h r i c a t i o n  
t e c h n i q u e s .  T h e  p e r f o r m a n c e  o f  a 
r a d i a t o r  a l r e a d y  t e s t e d  a t  ORNL‘ h a s  
b e e n  e x t r a p o l a t e d  t o  t h a t  o f  a f u l l -  
s c a l e  r a d i a t o r ,  and t h e  d a t a  h a v e  been  
u s e d  t o  a n a l y z e  t h e  p e r f o r m a n c e  o f  a 
S a p p h i r e  t u r b o j e t  e n g i n e  i n c o r p o r a t i n g  
s u c h  a r a d i a t o r .  P e r f o r m a n c e  d a t a  f o r  
b o t h  t h e  r a d i a t o r  and e n g i n e  a p p e a r  t o  
be v e r y  e n c o u r a g i n g .  

F u r t h e r  d e s i g n  a n d  a n a l y s i s  o f  
r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  r e a c t o r s ( ’ )  h a v e  
b e e n  h e l d  i n  a b e y a n c e  p e n d i n g  t h e  
c o m p l e t i o n  o f  c r i t i c a l  e x p e r i m e n t s  
t o  d e t e r m i n e  f e a s i b i l i t y .  P r e l i m i n a r y  
r e s u l t s  o f  t h e  f i r s t  c r i t i c a l  a s s e m b l y  
a r e  d e s c r i b e d  i n  s e c t i o n  5 ,  “ C r i t i c a l  
E x p e r i m e n t s  .” 

A I R  RADIATOR PROGRAM 

A .  P. F r a a s ,  ANP D i v i s i o n  

F u r t h e r  a n a l y t i c a l  a n d  d e s i g n  
s t u d i e s  have  been  c a r r i e d  o u t  on t u b e -  
and-  f i n  r a d i a t o r s .  The r e s u l t s  of t h i s  
work , c o u p l e d  w i t h  t h e  e x p e r i m e n t a l  
t e s t  r e s u l t s ,  i n d i c a t e  t h a t  i t  i s  n o t  
p o s s i b l e  t o  p r e d i c t  t h e  h e a t  t r a n s f e r  
p e r f o r m a n c e  o f  v a r i o u s  r a d i a t o r  c o r e  
georriet r i e s  c 10s e l y  enough t o  a s c e r t a i n  
w h i c h  o f  t h e  s e v e r a l  d e s i g n s  i s  t h e  
b e s t  one  w i t h o u t  t e s ~ i n g  them. A s e t  
o f  r o u g h  s o r t i n g  c a l c u l a t i o n s  i n d i -  
c a t e s ,  h o w e v e r ,  t h a t  t e s t s  on  t h e  
c o r e s  l i s t e d  i n  T a b l e  3 . 1  s h o u l d  b e  
made.  S i n c e  t h i s  c o n s t i t u t e s  a c o n -  
s i d e r a b l e  program o f  t e s t  work t h a t  i s  
more  c l o s e l y  r e l a t e d  t o  t h e  e n g i n e  

( ” S e e  E x p e r i m e n t a l  R e a c t o r  E n g i n e e r i n g  
S e c t l o n s  o f  this and p r e v i o u s  q u a r t e r l y  r e p o r t s .  

( ’ )A .  P. F r a a s ,  ANI‘ Qua.. P r o g .  R e p .  J u n e  10, 
1952, ORNL-1294, p .  6. 

ANP D i v i s i o n  

t h a n  t o  t h e  r e a c t o r ,  t h e  W r i g h t  A i r  
D e v e l o p m e n t  C e n t e r  h a s  a g r e e d  t o  t r y  
t o  c a r r y  o u t ,  t h r o u g h  c o n t r a c t s  w i t h  
v e n d o r s ,  p a r t  o f  t h e  p r o g r a m ;  h e a t  
t r a n s f e r  i n f o r m a t i o n  a n d  e n d u r a n c e  
l i f e  d a t a  s h o u l d  t h u s  be o b t a i n e d ,  and 
one  o r  more s o u r c e s  o f  r a d i a t o r  s u p p l y  
s h o u l d  lie e s t a b l i s h e d .  

RADIATOR PERFORMANCE 

H.  J .  Stumpf G. D. Whitman 
ANP D i v i s i o n  

P e r f o I m a n c e  c a l c u l a t i o n s  show t h a t  
a r a d i a t o r  c o r e  w i t h  3 0  f i n s  p e r  i n c h  
s h o u l d  b e  v e r y  s a t i s f a c t o r y  e v e n  
t h o u g h  i t  w o u l d  o p e r a t e  a t  R e y n o l d ’ s  
n u m b e r s  f a r  down i n  t h e  l a m i n a r  f l o w  
r a n g e .  T h e r e f o r e  a u n i t  was b u i l t  a n d  
p r e p a r e d  f o r  t e s t ,  w h i c h  i s  d e s c r i b e d  
a s  t y p e  L i n  T a b l e  3 . 1 ,  

The 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  o f  
a f u l l - s c a l e  r a d i a t o r  w e r e  c a l c u l a t e d  
on t h e  b a s i s  o f  t e s t  d a t a  o b t a i n e d  f o r  
t h e  c o r e  e l e m e n t  d e s c r i b e d  a s  t y p e  c 
i n  T a b l e  3 . 1  ( c f . ,  s e c .  2 ,  “ E x p e r i -  
m e n t a l  R e a c t o r  E n g i n e e r i n g ” ) .  F i g u r e  
3 . 1  shows t h e  p e r f o r m a n c e  d a t a  i n  t h e  
f o r m  of a c h a r t  t h a t  g i v e s  “ h e a t i n g  
e f f e c t i v e n e s s  ” a s  a f u n c t i o n  o f  
r a d i a t o r  d e p 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  f o r  ii s e r i e s  o f  a i r - m a s s  f l o w  r a t e s ,  
F i g u r e  3 . 2  g i v e s  p r e s s u r e - d r o p  d a t a  
f o r  t h i s  t y p e  o f  r a d i a t o r  f o r  a 1 2 - i n .  
d e p 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 .  
N i c k e l  f i n s  were  a s s u i i ~ e d  i n s t e a d  o f  
s t a i n l e s s  s t e e l  f i n s .  T h e  “ h e a t i n g  
e f f e c t i v e n e s s ’ ‘  was t a k e n  a s  t h e  r a t i o  
o f  t h e  a i r  t e m p e r a t u r e  r i s e  t o  t h e  
t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  between t h e  a i r  
e n t e r i n g  t h e  r a d i a t o r  a n d  t h e  s o d i u m  
e n t e r i n g  t h e  r a d i a t o r .  

E N G I N E  PERFORMANCE 

H. J .  S t u m p f ,  ANP D i v i s i o n  

E s t i m a t e d  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  
f o r  a t u r b o j e t  e n g i n e  f i t t e d  w i t h  
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TABLE 3 . 1 .  TYPES OF TUBE AND F I N  R A D I A T O R  C O R E  ELEMENTS P R O P O S E D  FQR D E V E L O P M E E T  TESTING 

Tube o u t s i d e  d i a m e t e r ,  3/16 i n .  
Tube m a t e r i ' a l ,  t y p e  315 s t a i n l e s s  s t e e l  ( i f  a v a i l a b l e )  
Tube s p a c i n g  t r a n s v e r s e  t o  a i r  flow, 2 /3  i n .  
Tube s p a c i n g  i n  d i r e c t i o n  o f  a i r  f l o w ,  2 / 3  i n .  
A i r - p a s s a g e  l e n g t h ,  1 2  i n .  
A i r - i n l e t  f a c e ,  2 by 3 1 /3  i n .  

RADIATOR 
TYPE 

A 

B 

c 

D 

E 

F 

G 

N 

I 

J 

K 

L 

FIN DESCFNPTION 

P l a i n  p l a t e  

P l a i n  p l a t e  

P l a t e  i n t e r r u p t e d  e v e r y  2 i n .  

P l a t e  i n t e r r u p t e d  e v e r y  2 / 3  i n .  

P l a t e  i n t e r r u p t e d  e v e r y  2 i n . ,  
w i t h  e l e c t r o f o r m e d  t u r b u l  a t o r s  

D i s k  f i n s ,  s tamped and c e r a m i c  
c o a t e d  

D i s k  f i n s ,  s tamped 

D i s k  f i n s ,  s tamped 

Disk f i n s ,  s tamped 

Disk  f i n s ,  c o i n e d  

Disk  f i n s ,  s tamped and  chrome 
p l a t e d  ( p o s s i b l y  0 . 0 0 0 3  i n . )  

P l a i n  p l a t e  

NO. OF 
FINS PER 

INCH 

10.5  

1 5  

1 5  

1 5  

15 

15 

1 5  

15 

1 5  

1 5  

15  

30 

FIN MATERIAL 

S t a i n l e s s  s t e e l  

S t a i n l e s s  s t e e l  

S t a i n l e s s  s t e e l  

S t a i n l e s s  s t e e l  

N i c k e l  

N i c k e l  

S t a i n l e s s  s t e e l  

N i c k e l  

N i c k e l  

N i c k e l  

N i c k e l  

N i c k e l  

TUBE 
ARRANGEMWT 
~ _ _  

I n - l  i n e  

I n - l  i n e  

I n - l i n e  

I n -  1 i n e  

In- 1 i n e  

I n -  1 i n e  

I n -  1 i n e  

I n -  1 kne 

S t a g g e r e d  

Stag ge r e d  

I n -  1 i n e  

I n -  1 i n e  

STATUS OF TEST 

Completed May 1 9 5 2  

Completed J u n e  1952 

Cornpleted O c t o b e r  2 8 ,  1 9 5 2  

R a d i a t o r  b e i n g  p r e p a r e d  f o r  t e s t i n g  

F i n s  b e i n g  f a b r i c a t e d  f o r  ORNE 

F a b r i c a t i o n  t e c h n i q u e  b e i n g  d e v e l o p e d  
a t  ORNL 

S u g g e s t e d  W r i g h t  F i e l d  p r o j e c t  

S u g g e s t e d  W r i g h t  F i e l d  p r o j e c t  

S u g g e s t e d  Wright  F i e i d  p r o j e c t  

S u g g e s t e d  W r i g h t  F i e l d  p r o j e c t  

S u g g e s t e d  Wright  F i e l d  p r o j e c t  

I n  p r o g r e s s  
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4 
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6 8 10 12 i 4  16 18 

AIR PASSAGE LENGTH (in.) 

F i g .  3 .1 .  P e r f o r m a n c e  o f  Air R a d i a t o r  w i t b  I n t e r r u p t e d  F i n s .  
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DWG. 17444 
10 

9 

8 

7 

6 

5 

- 
rc 
W 

$ 4  
LL 
0 

c .- 
v 

Q 3  a 
b 

2 

1 

FINS INTERRUPTED EVERY 2 in. 
RADIATOR DEPTH 12 in. IN DIRECTION OF FLOW 

0.5 1 .o 1.5 2 .o 3 .O 

i 
5 .O 

AIR FLOW ( Ib per sec per f t 2  INLET FACE AREA) 

F i g .  3.2. Pressure  Drop Through A i r  Radiator w i t h  I n t e r r u p t e d  P i n s .  

l i q u i d  m e t a l  r a d i a t o r s  a r e  shown i n  r a d i a t o r s  t h a t  w o u l d  b e  s i m i l a r  t o  
F i g .  3 . 3 .  A l t h o u g h  i t  w o u l d  by n o  r a d i a t o r  core e l e m e n t  C ( T a b l e  3 . 1 1 ,  
means be an optimum c o n f i g u r a t i o n ,  for e x c e p t  t h a t  t h e y  w o u l d  h a v e  n i c k e l  
c o n v e n i e n c e  i t ,  w a s  a s s u m e d  t h a t  a f i n s  r a t h e r  t h a n  s t a i n l e s s  s t e e l  f i n s .  
S a p p h i r e  e n g i n e  c o u l d  be m o d i f i e d  t o  The  pumps and l i n e s  f o r  t h e  s e c o n d a r y  
g i v e  a c o m p r e s s i o n  r a t i o  Gf 4 : l  a n d  f l u i d  (assumed t o b e  NaK) were d e s i g n e d  
c o u l d  b e  f i t t e d  w i t h  f u l l - s c a l e  t o  a l l o w  f o r  t h e  e q u i v a l e n t  o f  2 0  f t  
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CWG 17445 
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4000 
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MACH NUMBER 

F i g .  3. 3. 
F i n  R a d i a t o r s .  

Performance Data for M o d i f i e d  Sapphire Engine  w i t h  I n t e r r u p t e d -  

o f  p i p e  from t h e  o u t s i d e  o f  t h e r e a c t o r  a s  t h a t  f o r  a n e n g i n e  # i t h  t h e  s t a n d a r d  
s h i e l d  t o  t h e  t u r b o j e t  e n g i n e .  T h e  c o m p r e s s i o n  r a t i o  o f  6 . 8 5 .  I t  w a s  
w e i g h t  o f  t h e  e n g i n e ,  r a d i a t o r s ,  pumps, f u r t h e r  a s s u m e d  t h a t  t h e  s a v i n g  i n  
l i n e s ,  a n d  c o n t a i n e d  NaK was f o u n d  t o  w e i g h t  e f f e c t e d  by e l i m i n a t i n g  b o t h  
be 4256 pounds .  t h e  c o m b u s t i o n  c h a m b e r s  a n d  s e v e r a l  

T h e  e n g i n e  w e i g h t ,  w i t h o ~ l t  t h e  s t a g e s  f r o m  t h e  c o m p r e s s o r  w o u l d  b e  
r a d i a t o r s ,  was a s sumed  t o  be t h e  same e q u a l  t o  t h e  w e i g h t  o f  t h e  r a d i a t o r  
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s u p p o r t  s t r u c t u r e  a n d  t h e  s p e c i a l  
d u c t s ,  b a f f l e s ,  e t c .  r e q u i r e d  f o r  t h e  
l i q u i d  m e t a l  r a d i a t o r ,  NEPA d e s i g n  
s t u d i e s  i n d i c a t e d  t h a t  i t  s h o u l d  b e  
p o s s i b l e  t o  d o  b e t t e r  t h a n  t h i s  ; h e n c e  
t h e  w e i g h t  g i v e n  a b o v e ,  4 2 5 6  l b ,  i s  
p r o b a b l y  a m o d e r a t e l y  c o n s e r v a t i v e  
e s t i m a t e ,  F u r t h e r  r a d i a t o r  deve lopmen t  
w o r k  may make i t  p o s s i b l e  t o  c u t  a s  
much a s  s e v e r a l  h u n d r e d  p o u n d s  f r o m  
t h e  9 6 0 - l b  r a d i a t o r  w e i g h t  i n  t h i s  
i n s  t a  I1 a t i on. 

MEAT E X C H A N G E R  D E S I G N  C H A R T S  

A .  P .  F r a a s  M .  E .  LaVerne  

The OWL-ANP l i q u i d - t o - l i q u i d  h e a t  
e x c h a n g e r  d e s i g n  a n d  d e v e l o p m e n t  
e f f o r t s  h a v e  been  based  on a m a t r i x  o f  
c l o s e l y  s p a c e d  s m a l l - d i a m e t e r  t u b e s  
t h a t  p e r m i t  p r a c t i c a l l y  p u r e  c o i i n t e r -  
f l o w  o p e r a t i o n ,  T h i s  t y p e  o f  m a t r i x  

h a s  e x c e p t i o n a l l y  good  h e a t  t r a n s f e r  
c h a r a c t e r i s t i c s .  I n  t h e  c o u r s e  o f  
f u l l - s c a l e  a i r c r a f t  power p l a n t  d e s i g n  
work, a number o f  c h a r t s  f o r  t h i s  t y p e  
o f  h e a t  e x c h a n g e r  h a s  b e e n  p r e p a r e d .  
T h e s e  c h a r t s  were i n t e n d e d ,  i n  p a r t ,  
t o  show t h e  e f f e c t s  o f  t h e  v a r i o u s  
p a r a m e t e r s  i n  a r e a d i l y  u n d e r s t a n d a b l e  
f o r m  a n d ,  i n  p a r t ,  t o  s i m p l i f y  a n d  
r e d u c e  m a r k e d l y  t h e  c h o r e  o f  m a k i n g  
d e t a i l e d  d e s i g n  c a l c u l a t i o n s .  T h e  
c h a r t s ,  t o g e t h e r  w i t h  b r i e f  e x p l a n a t i o n s  
and  s a m p l e  c a l c u l a t i o n s  t o  i l l u s t r a t e  
t h e i r  u s e ,  h a v e  r e c e n t l y  been  i ssued . (3)  
T h e  s u b j e c t s  c o v e r e d  a r e  (1 )  h e a t  
e x c h a n g e r  m a t r . i x  g e o m e t r y ,  ( 2 )  f l u i d  
f l o w  a n d  p r e s s u r e  l o s s ,  ( 3 )  h e a t  
t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t ,  a n d  (4) p e r -  
f o r m a n c e  o f  a s e r i e s  o f  c o u n t e r f l o w  
h e a t  e x c h a n g e r s .  

( 3 ’ A .  P. F r a a s ,  H e a t  E z c h a n g e r  D e s i g n  C h a r t s ,  
OANL-1330 ( t o  be i s s u e d ) .  
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4 .  REACTOR PHYSICS 

W. K .  E r g e n ,  ANP D i v i s i o n  

I n  t h e  t h e o r y  o f  power o s c i l l a t i o n s  
i n  a c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r ,  i t  i s  
now p o s s i b l e  t o d e m o n s t r a t e  t h e  damping 
i n f l u e n c e  o f  t h e  f u e l  c i r c u l a t i o n ,  e v e n  
i f  some o f  t h e  p r e v i o u s  a s s u m p t i o n s  
a r e  r e p l a c e d  b y  c o n s i d e r a b l y  m o r e  
g e n e  r a 1  c o n d  i t i  o n s  S p e c  i f i c a 11 y , 
i t  i s  n o  l o n g e r  n e c e s s a r y  t o  a s s u m e  
t h a t  a l l  p a r t i c l e s  o f  t h e  f u e l  s p e n d  
t h e  same t i m e  i n  t h e  r e a c t o r  and t h a t  
t h e  f u e l  a n d  power d i s t r i b u t i o n s  a r e  
c o n s t a n t  o v e r  t h e  r e a c t o r .  T h e  more  
g e n e r a l  c o n d i t i o n  ( E q .  11,  w h i c h  
r e p l a c e s  t h e  o l d  a s s u m p t i o n s ,  c o v e r s ,  
among o t h e r  t h i n g s ,  t h e  c a s e  i n  w h i c h  
t h e  p o w e r  d i s t r i b u t i o n  i s  c o n s t a n t  
o n l y  i n  t h e  d i r e c t i o n  o f  f l o w ,  b u t  n o t  
n e c e s s a r i l y  i n  t h e  d i r e c t i o n  p e r p e n -  
d i c u l a r  t o  i t ,  and i n  wh ich  t h e r e  a r e  
a number o f  a l t e r n a t e  f u e l  p a t h s ,  e a c h  
w i t h  a d i f f e r e n t  f u e l  t r a n s i t  t i m e .  

I n  t h e  f i e l d  o f  r e a c t o r  c a l c u -  
l a t i o n s ,  i t  w a s  found t h a t  t h e  s l o w i n g  
down o f  n e u t f r o n s  i n  p a r a l l e l  s l a b s  o f  
ma t e  r i a 1 s w i t, h (1 i f f c r e n  t p r o  p e  r t i e  s 

c a n  be  d e s c r i b e d ,  u n d e r  some n o t  t o o  
u n r e a l i s t i c  c o n d i t i o n s ,  by a s e t  o f  
images  o f  t h e  o r i g i n a l  n e u t r o n  s o u r c e e  
T h e  i m a g e s  a r e  s o m e w h a t  s i m i l a r  t o  
t h o s e  w h i c h  w o u l d  be  o b t a i n e d  i f  t h e  
n e u t r o n  s o u r c e  w e r e  r e p l a c e d  b y  a 
l i g h t  s o u r c e  and t h e  i n t e r f a c e s  be tween  
t h e  s l a b s  were  r e p l a c e d  by m i r r o r s  o r  
r e f r a c t i n g  s u r f  aces  e 

F o r  some t i m e ,  a t t e m p t s  h a v e  b e e n  
made t o  o b t a i n  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  n u c l e a r  p h y s i c s  i n v o l v e d  i n  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 .  
T h e s e  a t t e m p t s  have  now r e s u l t e d  i n  a n  
e x p l i c i t  e x p r e s s i o n  f o r  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  d e p e n d e n c e  o f  a m a c r o s c o p i c  
a b s o r p t i o n  c r o s s  s e c t i o n .  The t e m p e r a -  
t u r e  d e p e n d e n c e  i s  c a u s e d  b y  t h e  
t h e r m a l  m o t i o n  o f  t h e  a toms .  

C a l c u l a L i o n s  s p e c i f i c a l l y  c a r r i e d  
o u t  f o r  t h e  ARE a n d  F i r e b a l l  C r i t i c a l  
E x p e r i m e n t s  a r e  r e p o r t e d  i n  c o n n e c t i o n  
w i t h  t h e s e  e x p e r i m e n t s  ( S e c .  5). 

OSCILLATIONS IN THE CIRCULATING 
FUEL REACTOR 

W. K. E r g e n ,  ANP D i v i s i o n  

I t  was  shown  p r e v i o u s l y '  ' )  t h a t  , 
u n d e r  c e r t a i n  c o n d i t i o n s ,  t h e  c i r c u -  
l a t i o n  o f  t h e  f u e l  i n t r o d u c e s  a damping 
o f  p o w e r  o s c i l l a t i o n s  o f  a r e a c t o r .  
T h e s e  p r e v i o u s  c o n s i d e r a t i o n s  h a v e  
s i n c e  b e e n  g e n e r a l i z e d ,  a n d  t h e  
d a m p i n g  c a n  s t i l l  be d e m o n s t r a t e d ,  
e v e n  i f  one d r o p s  t h e  a s s u m p t i o n s  t h a t  
a l l  p a r t i c l e s  o f  t h e  f u e l  s p e n d  t h e  
same t i m e  i n  t h e  r e a c t o r  and  t h a t  t h e  
f l u x  a n d  p o w e r  d i s t r i b u t i o n s  a r e  
c o n s t a n t  o v e r  t h e  r e a c t o r .  

T h e  d e l a y e d  n e u t r o n s  a r e  s t i l l  
n e g l e c t e d ,  a n d  i t  i s  s t i l l  a s s u m e d  
t h a t  a c h a n g e  AT o f  t h e  a v e r a g e  f u e l  
t e m p e r a t u r e  T c a u s e s  an i n s t a n t a n e o u s  
change  - d T  i n  t h e  r e a c t i v i t y  and t h a t  
t h e  i n l e t  t e m p e r a t u r e  i s  c o n s t a n t .  
The o l d  a s s u m p t i o n s  o f  c o n s t a n t  f u e l -  
t r a n s i t  t i m e  a n d  c o n s t a n t  f l u x  a n d  
power d i s t r i b u t i o n  a r e  r e p l a c e d  by t h e  
much more g e n e r a l  c o n d i t i o n  t h a t  

1 m 

- J do- K b b  P ( t  - 9 )  , (1) 
0 

* i  T = E P ( t )  

where E i s  a p o s i t i v e  c o n s t a n t  a s s o c i -  
a t e d  w i t h  t h e  r e c i p r o c a l  h e a t  c a p a c i t y  
a n d  P i s  t h e  r e a c t o r  p o w e r .  T h e  
k e r n e l  K ( G )  h a s  t h e  p r o p e r t y  dK/dcr $ 0, 
a n d ,  f o r  CT g r e a t e r  t h a n  s o m e  f i x e d  
v a l u e  A ,  K ( D )  = 0 .  T h e  t e r m  E P  
c o r  r e  s p o n d s  t o  t h e  i n s  t a n  t a n e o u s  
i n c r e a s e  i n  r e a c t o r  t e m p e r a t u r e  due  t o  
t h e  p o w e r  g e n e r a t i o n .  The  i n t e g r a l  

( " W .  K .  E r g e n ,  A N P  Quar.  Y r o g .  K e p .  March  10,  
1 9 5 2 ,  ORNL-1227, p .  41; S .  T a m o r ,  ANP Quar. P r o g .  
R e p .  J u n e  10.  1 9 5 2 .  ORNL-1294, p .  31; S. T a m o r .  
N o t e  on t h e  Nan-Lincrrr  K i n c 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 .  Y-F10-109 ( A u g .  1 5 ,  1952). 
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r e p r e s e n t s  t h e  f a c t  t h a t  t h e  memory 
o f  t h e  e a r l i e r  p o w e r  h i s t o r y  i s  
c o n t i n u a l l y  “ w a s h e d  o u t ”  b y  t h e  
c i r c u l a t i o n  o f  t h e  f u e l ,  f o r  i n s t a n c e ,  
b e c a u s e  f u e l  w h i c h  h a s  “ s e e n ”  t h e  
e a r l i e r  p o w e r  h i s t o r y  l e a v e s  t h e  
r e a c t o r .  

I t  i s  c o n v e n i e n t  t o  t a k e  t h e  i n l e t  
t e m p e r a t u r e  a s  z e r o  on t h e  t e m p e r a t u r e  
s c a l e .  ‘Then Eq .  1 i s  e q u i v a l e n t  t o  

m 

T = E C ( o )  P(t - o) d u  , ( 2 )  

w i t h  
G ( 0 )  = 1. , ( 3 )  
G ( a )  = 0 , ( 4 )  

d C / d u  = - K ( o )  ( 5 )  
The s e c o n d  e q u a t i o n  d e s c r i b i n g  the :  

k i n e t i c  b e h a v i o r  o f  t h e  r e a c t o r  i s ,  
a s  i n  t h e  p r e v i o u s  c a l c u l a t i o n s ,  

a 

r 
p 5 P ( T  - T o )  , ( 6 )  

w h e r e  r i s  t h e  p r o m p t - n e u t r o n  g e n e r -  
a t i o n  t i m e ,  a n d  T o  i s  t h e  a v e r a g e  
t e m p e r a t u r e  t h e  r e a c t o r  r e a c h e s  i n  t h e  
e q u i l i b r i u m  s t a t e .  T h i s  s t a t e  i s  
i s  c h a r a c t e r i z e d  by a c o n s t a n t  power ,  

L i m i t s  on t h e  O s c i l l a t i o n s .  A s  i n  
t h e  p r e v i o u s  c o n s i d e r a t i o n s ,  i t  i s  t o  
be shown f i r s t  t h a t  t h e  power r e m a i n s  
h o u n d e d .  S i n c e ,  f o r  cr 2 A ,  dG/dcT = 
- K ( o )  = 0 a n d  G ( m )  = 0 ,  i t  f o l l o w s  
t h a t  G b )  = 0 f o r  o 2 A .  T h i s  means ,  
p h y s i c a l l y  , t h a t  t h e  power p r e v a i l i n g  
a t  t - A ,  or e a r l i e r ,  h a s  no i n f l u e n c e  
on  t h e  t e m p e r a t u r e  T a t  t i m e  t ,  f o r  
i n s t a n c e ,  b e c a u s e  a l l  t h e  f u e l  p r e s e n t  
a t  t i m e  t - A ,  o r  e a r l i e r ,  h a s  l e f t  
t h e  r e a c t o r  b e f o r e  t i m e  t. 

Assume now t h a t  t - A i s  t h e  t i m e  
a t  w h i c h  t h e  r e a c t o r  p o w e r  p a s s e s  
t h r o u g h  Po and i s  r i s i n g .  E v e n t u a l l y  
t h e  r e a c t o r  h e a t s  h * e y o n d  T o ,  t h e  
t e m p e r a t u r e  a t  w h i c h  P = 0 ,  a n d  t h e n  
t h e  power h a s  t o  s t a r t  d r o p p i n g .  

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

PO. 

t ,  i t  w i l l  h a v e  e x c e e d e d  P o  d u r i n g  
t h e  w h o l e  t i m e  i n t e r v a l  t - A t o  t ,  
and e v e n  Po would have  been  s u f f i c i e n t  
t o  r a i s e  t h e  t e m p e r a t u r e  t o  T o .  T h i s  
shows t h a t  t h e  power  c a n n o t  s t a r t  a t  
P o  a n d  r i s e  c o n t i n u o u s l y  f o r  a t i m e  
i n t e r v a l  i n  e x c e s s  o f  A .  

A l s o ,  t h e  r a t e  o f  i n c r e a s e  i n  l o g  
P i s  l i m i t e d ,  a s  c a n  b e  s e e n  f r o m  
E q .  3 ,  w h e r e  t h e  t e m p e r a t u r e  c a n n o t  
be l e s s  t h a n  0 ,  t h e  i n l e t  t e m p e r a t u r e .  
S i n c e  b o t h  t h e  r a t e  o f  i n c r e a s e  a n d  
t h e  t i m e  o f  i n c r e a s e  a r e  b o u n d e d ,  t h e  
maximum i s  bounded,  t o o .  F u r t h e r m o r e ,  
i f  t h e  r e a c t o r  p o w e r  s t a y s  a b o v e  P o  
f o r  t h e  t i m e  A ,  i t  h a s  t o  d r o p  b e l o w  
P o  b e f o r e  i t  c a n  r i s e  a g a i n ,  b e c a u s e  
t h e  t e m p e r a t u r e  c o u l d  n o t  o t h e r w i s e  
g o  b e l o w  T o .  When t h e  power h a s  gone 
below P o  and s t a r t s  i n c r e a s i n g  a g a i n ,  
t h e  above a rgumen t  a g a i n  h o l d s .  

A s i m i l a r  a r g u m e n t  shows  t h a t  t h e  
p o w e r  h a s  a f i n i t e  l o w e r  l i m i t .  
A c t u a l l y ,  t h e  l i m i t s  f ound  by t h e  above 
c o n s i d e r a t i o n  a r e  f a r  w i d e r  t h a n  t h e  
l i m i t  o b t a i n e d  i n  p r a c t i c e ,  b u t  t h e y  
s h o w  t h a t  t h e r e  a r e  n o  a n t i d a m p e d  
o s c i l l a t i o n s  t h a t  w o u l d  i n c r e a s e  t o  
i n  f i n i  t y .  

P e r i o d i c  Q s c i l l a t , i o n s .  I t  i s  now 
o f  i n t e r e s t  t o  d e t e r m i n e  u n d e r  w h a t  
c o n d i t i o n s  p e r i o d i c  o s c i l l a t i o n s  o f  
c o n s t a n t  a m p l i t u d e  c a n  o c c u r .  For 
t h i s  p u r p o s e ,  o n e  m u l t i p l i e s  E q s .  1 
and 6 :  
- a d  -- ( T  - T 0 ) 2  = E - d l o g  P(t) - 
2 7  dt d t  

L -.I 

I f  E q .  7 i s  i n t e g r a t e d  o v e r  a p e r i o d  
p o f  t h e  o s c i l l a t i o n ,  t h e  l e f t  s i d e  
becomes  z e r o  b e c a u s e  o f  t h e  p e r i o d i -  
c i t y .  The same a p p l i e s  t o  t h e  i n t e g r a l  
o f  

d 

dt 
P(t) - l o g  P ( t )  . 

The r e m a i n i n g  i n t e g r a l  i s  t r a n s f o r m e d  
by p a r t i a l  i n t e g r a t i o n :  
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A g a i n ,  b e c a u s e  o f  t h e  p e r i o d i c i t y ,  
t h e  f i r s t  t e r m  on  t h e  r i g h t  h a s  t h e  
s a m e  v a l u e  a t  t = p a n d  t = 0 ,  a n d  
h e n c e  o n l y  t h e  s e c o n d  term r e m a i n s  on 
t h e  r i g h t  s i d e ,  N o t i n g  t h a t  

d d 

d t  & 
- P ( t  - CT) = - -  P ( t  - o) 

and  i n t e r c h a n g i n g  t h e  o r d e r  o f  i n t e -  
g r a t i o n ,  one  t r a n s f o r m s  t h i s  term i n t o  

u n i t s  o f  P i n  s u c h  a way t h a t  l o g  P 
i s  a l w a y s  p o s i t i v e  t h r o u g h o u t  t h e  
o s c i l l a t i o n .  T h i s  i s  p o s s i b l e ,  s i n c e  
P i s  bounded below. I f  l o g  P i s  a l w a y s  
p o s i t i v e ,  a t h e o r e m ( ’ )  r e g a r d i n g  
i n e q u a l i t i e s  becomes  a p p l i c a b l e .  I t  
h a s  o n l y  t o  be n o t e d  t h a t  l o g  P i s  a 
monoton i n c r e a s i n g  f u n c t i o n  o f  P .  The 
t h e o r e m  s t a t e s  t h a t  t h e  e x p r e s s i o n  
i n  t h e  b r a c k e t  is n e v e r  n e g a t i v e .  I t  

.I__.. .. . _____ 

S i n c e  

and 
K ( C 0 )  = 0 

t h e  term c a n  a l s o  be w r i t t e n  - 

1 

A t  t h i s  p o i n t ,  i t  i s  c o n v e n i e n t ,  
t h o u g h  n o t  e s s e n t i a l ,  t o  c h o o s e  t h e  

i s  z e r o  o n l y  i f  P ( t  - U )  = P ( t )  f o r  
a l l  t ,  t h a t  i s ,  i f  (T i s  a m u l t i p l e  o f  
t h e  p e r i o d  p a  d K / d o  w a s  a s s u m e d  t o  
b e  n o n p o s i t i v e ;  h e n c e ,  t h e  w h o l e  
i n t e g r a l  8 i s  =< 0. 

I t  h a s  been  shown b e f o r e  t h a t ,  f o r  
any p e r i o d i c  o s c i l l a t i o n ,  t h e  i n t e g r a l  
o v e r  a p e r i o d  o f  t h e  l e f t  s i d e  o f  
Eq. 7 i s  e q u a l  t o  z e r o .  H e n c e ,  t h e  
i n t e g r a l  o v e r  t h e  r i g h t  s i d e ,  which i s  
e q u a l  t o  t h e  i n t e g r a l  8 ,  h a s  t o  v a n i s h ,  
t o o .  T h e  c o n d i t i o n  f o r  t h i s  i s ,  
a c c o r d i n g  t o  t h e  a b o v e ,  t h a t  d K / d o  
v a n i s h ,  e x c e p t  p o s s i b l y  a t  t h e  p o i n t s  
_.I_____ - 

(2)ti. H .  Hardy,  J .  E .  L i t t l e w o o d .  and ti. P d l y a ,  
I n e q u a l a t r e s ,  Z d e d . ,  p.  278, Theorem 3 7 8 ,  Cambridge 
U n i v .  P r e s s ,  1952.  
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where  t h e  s q u a r e  b r a c k e t  i n  i n t e g r a l  8 
v a n i s h e s ,  t h a t  i s ,  a t  t h e  p o i n t s  where  
0 i s  a m u l t i p l e  o f  t h e  p e r i o d .  A t  
t h e s e  p o i n t s  d K / d u  may e v e n  go t o  4 
w i t h o u t  v i o l a t i n g  t h e  c o n d i t i o n  f o r  
p e r i o d i c  o s c i l l a t i o n s .  

S p e c i f i c  E x a m p l e s .  The  p r e v i o u s l y  
c o n s i d e r e d  c a s e  o f  c o n s t a n t  t r a n s i t  
t i m e  a n d  c o n s t a n t  power  d i s t r i b u t i o n  
i s  o b t a i n e d  f r o m  t h e  a b o v e  g e n e r a l  
c a s e  b y  g i v i n g  K ( D )  t h e  s p e c i f i c  
v a l u e s  K ( D )  = 1 / B  f o r  D <  0 and K ( G )  = 0 
f o r  0 > 6 ( c o m p a r e  Eq.  1 w i t h  E q .  2 
o f  ORNL-1227, p. 4 3 , ( ’ )  o r  Eg. 2 o f  
Y-F10-109,  p. 2 ( ’ ) ) ,  d K / h  = 0 a t  a l l  
p o i n t s  e x c e p t  cr = 0 (where  d K / d o  = a), 
and p e r i o d i c  o s c i l l a t i o n s  p e r s i s t  o n l y  
i f  6 i s  a m u l t i p l e  o f  t h e  p e r i o d ,  

I f  t h e  power  d i s t r i b u t i o n  i s  o n l y  
c o n s t a n t  i n  t h e  d i r e c t i o n  o f  f u e l  
f l o w ,  b u t  n o t  n e c e s s a r i l y  i n  t h e  
d i r e c t i o n  p e r p e n d i c u l a r  t o  i t ,  and i f  
t h e r e  a r e  a number  o f  a l t e r n a t e  f u e l  
p a t h s  w i t h  t r a n s i t  t imes 0 , ,  e , ,  ..., 
@ r e s p e c t i v e l y ,  t h e n  t h e  a b o v e  
g e n e r a l  t h e o r y  a p p l i e s  w i t h  K ( o )  = ai  
f o r  B 1 - ,  < o < o l ,  w h e r e  L = 1 ,  2 ,  ... , n ,  8, = 0 ,  and t h e  a z  a r e  p o s i t i v e  
c o n s t a n t s ,  a ,  P e r i o d i c  
o s c i l l a t i o n s  a r e  o n l y  p o s s i b l e  i f  a l l  
0 a r e  m u l t i p l e s  o f  t h e  p e r i o d ,  a 
c A n d i t i o n  v e r y  u n l i k e l y  t o  o c c u r  i n  
p r a c t i c e .  

I t  s h o u l d  b e  m e n t i o n e d  t h a t  T. A .  
W e l t o n  o f  t h e  P h y s i c s  D i v i s i o n  h a s  
made s i g n i f i c a n t  a d v a n c e s  i n  r e a c t o r  
k i n e t i c s  b y  a s o m e w h a t  d i f f e r e n t  
t e c h n i q u e . ( 3 )  T h e  a b o v e  r e s u l t s  c a n  
a l s o  b e  r e g a r d e d  a s  s p e c i a l c a s e s o f  
We1 t o n ’ s  t h e o r e m s ,  

n ’  

REACTOR C A L C U L A T P O N S (  ) 

R. K .  O s b o r n ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

I t  w a s  n o t i c e d  t h a t  t h e  me thod  o f  
i m a g e s  c a n  b e  u s e d  t o  s o l v e  s o m e  
s p e c i a l i z e d  b u t n o t  u n r e a l i s t i c  p r o b l e m s  
o f  t h e  s l o w i n g  down o f  n e u t r o n s .  T h e  

( 3 ) T .  A. W e l t o n ,  P h y s .  Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  

( 4 ) B .  K .  O s b o r n ,  S o r e  S o l u t i o n s  o f  t h e  A g e  

20,  1 9 5 2 .  O R N L - 1 4 2 1  ( i n  p r e s s ) .  

E q u a t i o n ,  Y - F 1 0 -  1 1 1  (Nov. 1 7 ,  1952). 

c a s e  c o n s i d e r e d  i n v o l v e s  two  homo-  
g e n e o u s ,  s e m i - i n f i n i t e  s p a c e s  o f  
d i f f e r e n t  p r o p e r t i e s ,  j o i n e d  a l o n g  a 
p l a n e  x = 0.  A p l a n e ,  i s o t r o p i c  s o u r c e  
o f  m o n o e n e r g e t i c  n e u t r o n s  i s  p l a c e d  i n  
o n e  o f  t,he h a l f  s p a c e s ,  s a y  t h e  r i g h t  
h a l f  s p a c e .  IJnder  t h e  c o n d i t i o n s  s e t  
f o r t h  b e l o w ,  t h e  l e f t  h a l f  s p a c e ,  t h e  
“ r e f l e c t o r , ”  can  t h e n  be  r e p l a c e d ,  a s  
f a r  a s  t h e  s l o w i n g  down d e n s i t y  i n  t h e  
r i g h t  h a l f  s p a c e  i s  c o n c e r n e d ,  by a n  

image”  s o u r c e  l o c a t e d  s y m m e t r i c a l l y  
t o  t h e  g i v e n  s o u r c e  w i t h  r e s p e c t  t o  
x = 8 .  The  s lowing-down d e n s i t y  i n  t h e  
r e f l e c t o r  c a n  b e  d e s c r i b e d  b y  a 
“ r e f r a c t e d ”  s o u r c e  l o c a t e d  t o  t h e  
r i g h t  o f  I: = 0. The  image  s o u r c e  and  
t h e  r e f r a c t e d  s o u r c e  h a v e  t h e  s a m e  
e n e r g y  a s  t h e  g i v e n  s o u r c e .  

I 1  

P r o p e r t i e s  o f  t h e  r i g h t  h a l f  s p a c e  
a r e  d e n o t e d  by t h e  i n d e x  1 a n d  t h o s e  
o f  t h e  l e f t  h a l f  s p a c e  by t h e  i n d e x  2 .  
Is, 5 ,  E ,  and q a r e ,  r e s p e c t i v e l y ,  t h e  
m a c r o s c o p i c  s c a t t e r i n g  c r o s s  s e c t i o n ,  
t h e  a v e r a g e  l e t h a r g y  i n c r e a s e  p e r  
c o l l i s i o n ,  t h e  a v e r a g e  c o s i n e  o f  t h e  
s c a t t e r i n g  a n g l e ,  and t h e  s lowing-down  
d e n s i t y ;  7 i s  t h e  “ a g e ”  i n  t h e  medium 
t h a t  c o n t a i n s  t h e  s o u r c e ,  

(1) 

( 2 )  

a r e  c o n s t a n t  w i t h  l e t h a r g y .  A n o t h e r  
a s s u m p t i o n  i s  t h a t  t h e  s o u r c e  p l a n e  i s  
p a r a l l e l  t o  x = 0 ,  s o  i t s  e q u a t i o n  c a n  
be  w r i t t e n  a s  x = X. T h e  F e r m i  a g e  
e q u a t i o n ,  w i t h  n o  a b s o r p t i o n ,  i s  
a s sumed  t o  d e s c r i b e  t h e  s l o w i n g - d o w n  
p r o c e s s  : 

and 
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PERIOD ENDING DECEWIBER 1 0 ,  1 9 5 2  

l o c a t e d  a t  
X y = -  
7 ( 1 1 )  

The  assumed boundary  c o n d i t i o n s  a r e  

q , ( O ,  7 )  = n q , ( O ,  7 )  , ( 5 )  

and 

( 6 )  

T h e  s o l u t i o n  i n  t h e  h a l f  s p a c e  

3 q 2 ( 0 ,  7 )  +,(O, 7 )  

ax ax = m  

x > 0 is  t h e n  

J 
\ 

n 
1 - -  4i 

A =  
n 

1 t -  sm 
( 8 )  

The image s o u r c e  i s  t h u s  a l w a y s  weake r  
t h a n  t h e  g i v e n  s o u r c e .  I t  i s  p o s i t i v e  
or  n e g a t i v e  d e p e n d i n g  on w h e t h e r  

i s  s m a l l e r  o r  g r e a t e r  t h a n  1. 

g i v e n  by 
T h e  s o l u t i o n  i n  t h e  r e f l e c t o r  i s  

47 I ”  
L 

t h a t  i s ,  t h e  n e u t r o n s  seem t o  come 
from a “ r e f r a c t e d ”  s o u r c e  of s t r e n g t h  

2n - 
r-- 
dm 

B =  
n 

1 + -  4i 

J m  

w i t h  t h e  w h o l e  s p a c e  f i l l e d  w i t h  
m a t e r i a l  t h a t  h a s  t h e  same p r o p e r t i e s  
a s  t h e  r e f l e c t o r .  T h e  r e f r a c t e d  
s o u r c e  i s  a l w a y s  p o s i t i v e .  

T h a t  t h e  s o l u t i o n s  s a t i s f y ,  f o r  
t h e i r  r e s p e c t i v e  r e g i o n s ,  t h e  d i  f -  
f e r e n t i a l  e q u a t i o n s  3 a n d  4 a n d  t h a t  
t h e y  a l s o  s a t i s f y  t h e  b o u n d a r y  c o n -  
d i t i o n s  5 a n d  6 c a n  be shown by d i r e c t  
s u b s t i  t u  t i o n .  

The  c o n s t a n c y  o f  m a n d  n i s  n o t  a 
bad a s s u m p t i o n  i n  many c a s e s ,  b e c a u s e  
t h e  s c a t t e r i n g  c r o s s  s e c t i o n  a n d ,  
h e n c e ,  < a n d  a r e  u s u a l l y  c o n s t a n t  
o v e r  a w i d e  l e t h a r g y  r a n g e .  T h e  
constancy o f  t h e  s c a t t e r i n g  c r o s s  s e c t i o n  
i s  n o t  a n e c e s s a r y  c o n d i t i o n  f o r  t h e  
c o n s t a n c y  o f  m a n d  n. For i n s t a n c e ,  
i f  t h e  5 ’ s  a n d  p ’ s  a r e  c o n s t a n t  a n d  
t h e  s c a t t , e r i n g  c r o s s  s e c t i o n s  i n  b o t h  
m e d i a  v a r y  i n  s u c h  a way t h a t  t h e i r  
r a t i o  r e m a i n s  c o n s t a n t ,  m a n d  n would  
s t i l l  remain  unchanged.  However ,  t h e r e  
are  few p r a c t i c a l  e x a m p l e s  i n  w h i c h  m 
a n d  n a r e  c o n s t a n t  and  t h e  s c a t t e r i n g  
c r o s s  s e c t i o n s  v a r y ,  T h e  m o s t  i m -  
p o r t a n t ,  b u t  somewhat  t r i v a l ,  example  
i s  t h e  c a s e  i n  which  t h e  two media  a r e  
o f  t h e  same m a t e r i a l  a n d  d i f f e r  o n l y  
i n  d e n s i t y .  T h e n  t h e  “ i m a g e  s o u r c e ”  
w i l l  have  s t r e n g t h  z e r o .  The  r e f r a c t e d  
s o u r c e  h a s  t h e  s t r e n g t h  1 ,  a n d  t h e r e  
i s  t h e  same amount  o f  m a t e r i a l  be tween 
t h e  r e f r a c t e d  s o u r c e  a n d  t h e  b o u n d a r y  
x = 0 a s  t h e r e  i s  b e t w e e n  t h e  a c t u a l  
s o u r c e  and t h e  b o u n d a r y .  

I f  t h e  m a c r o s c o p i c  a b s o r p t i o n  c ross  
s e c t i o n  Ca i s  n o t  z e r o ,  t h e n  t h e  image 
m e t h o d  c a n  b e  a p p l i e d  o n l y  i n  t h e  
somewhat t r i v i a l  and n o t  v e r y  r e a l i s t i c  
c a s e  i n  which  

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

An i n t e r e s t i n g  g e n e r a l i z a t i o n  o f  
t h e  m e t h o d  c a n  be  made i f  t h e r e  a r c  
a number  o f  p a r a l l e l  p l a n e  l a y e r s  o f  
d i f f e r e n t  p r o p e r t i e s ,  w i t h  o n e  o f  t h e  
l a y e r s  c o n t a i n i n g  t h e  p l a n e  i s o t r o p i c ,  
m o n o e n e r g e t i c  s o u r c e  o f  s t r e n g t h  1. 
T h i s  g e n e r a l i z a t i o n  c a n  be shown  on  
t h e  e x a m p l e  o f  F i g .  4.1. H e r e  a 
s o u r c e  i s  l o c a t e d  a t  t h e  c e n t e r  o f  a 
s l a b  o f  t h i c k n e s s  2 a .  T h e  s l a b  i s  
embedded i n  r e f l e c t o r  i n a t e r i a l ,  w h i c h  
e x t e n d s  t o  i n f i n i t y  o n  b o t h  s i d e s ;  
x = 0 i s  t h e  s o u r c e  p l a n e ,  

UNCLASSIFIED 
DWG ( 7 4 4 6  

A3 A2 A 1 A A 2  A3 

I I 
I I 
I I 
I I 
I I 
I I 
I I 
I I 
I I I- 

I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 

~ .. ,J 

Fig. 4 . 1 .  Neutron Source and I t s  
Images Describing Slowing-Down D e n s i t y  
I n s i d e  S lab .  

If t h e  l e f t  r e f l e c t o r  were r e p l a c e d  
by t h e  i n a t e r i a l  o f  t h e  s l a b ,  t h e  s o -  
l u t i o n  i n  t h e  s l a b  w o u l d  s i m p l y  be  
g e n e r a t e d  by t h e  two  s o u r c e s  - t h e  
o r i g i n a l  s o u r c e ,  and  t h e  image  s o u r c e  
o f  s t r e n g t h  A a t  2 a .  H o w e v e r ,  i n  
o r d e r  t o  s a t i s f y  t h e  c o n d i t i o n s  a t  t h e  

a t  -2a a n d  o n e  o f  s t , r e n g t h  A' at,  -4a. 
N O W ,  i n  o r d e r  t o  s a t i s f y  t h e  c o n d i t i o n s  
a t  t h e  r i g h t  b o u n d a r y  f o r  t h e  t w o  
a d d i t i o n a l  s o u r c e s ,  o n e  h a s  t o  p u t  a 
s o u r c e  A' a t  +4a  a n d  a s o u r c e  A 3  a t  
+ 6 a .  I f  t h i s  p r o c e d u r e  i s  c o n t i n u e d ,  
i t  becomes  e v i d e n t  t h a t  t h e  s o l u t i o n  
a p p l i c a b l e  t o  t h e  i n s i d e  o f  t h e  s l a b  
i s  o b t a i n e d  by p l a c i n g  s o u r c e s  o f  
s t r e n g t h  A' a t  p l a n e s  x = f 2 r a ,  w h e r e  

= 0 ,  1, 2 ,  . . . .  T h e  s o l u t i o n  i n ,  
s a y ,  t h e  r i g h t  s i d e  r e f l e c t o r ,  i s  
d e s c r i h c d  by s o u r c c s  o f  s t r e n g t h  B A i  
l o c a t e d  a t  d i s t a n c e s  (21 .  f l ) n / &  t o  
t h e  l e f t  o f  t h e  i n t . r r f a c e  x = a ,  where  
z . = o ,  1 , 2 ,  .... 

TEMPERATURE DEPENDENCE OF A C R O S S  
SECTION EXHIBITING A R E S O N A N C E ( 5 )  

H .  K .  O s b o r n ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

T h e  e x p l i c i t  e n e r g y  and t e m p e r a t u r e  
dependence  o f  a m a c r o s c o p i c  a b s o r p t i o n  
c r o s s  s e c t i o n  e x h i b i t i n g  a r e s o n a n c e  
w a s  c a l c u l a t e d  on t h e  a s s u m p t i o n s  t h a t  
t h e  m i c r o s c o p i c  c r o s s  s e c t i o n  i s  o f  
t h e  form 

a n d  t h a t  t h e  a t o m s  a r e  i n  a M a x w e l l -  
Boltzrnann v e l o c i t y  d i s t r i b u t i o n .  I n  the 
d e f i n i t i o n  o f  a- a b o v e ,  A ,  B ,  a n d  r 
a r e  a d j u s t a b l e  p a r a m e t e r s  and  v I 2  i s  
t h e  r e l a t i v e  v e l o c i t y  be tween n e u t r o n s  
and a t o m s .  T h e  q u a n t i t y  v , . ~  i s  t h e  
p a r t i c u l a r  r e l a t i v e  v e l o c i t y  t h a t  
c o r r e s p o n d s  t o  a r e s o n a n c e  i n  t h e  
c r o s s  s e c t i o n .  

The e x p r e s s i o n  f o r  t h e  c r o s s  s e c t i o n  
i s  : 

.__ 
l e f t  b o u n d a r y  w i t h  t h e  two  s o u r c e s  I C )  

IJI R .  K. O s b o r n ,  The T e m p e r a t u r e  D e p e n d e n c e  o f  
p r e s e n t ,  O n e  h a s  t o  i n t r o d u c e  t w o  a C r o s s - S e c t i o n  E x h i b i t i n g  a R e s o n a n c e ,  Y-F10-112 
a d d i t i o n a l  s o u r c e s  - one  o f  s t r e n g t h  A ( N o v .  17, 1952). 
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where  

N, = n u m b e r  o f  a t o m s  p e r  c u b i c  

v = v e l o c i t y  o f  t h e  n e u t r o n s ,  

c e n t i m e t e r ,  

m2 h 2  = - 
2kT ’ 

PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

v o  - r h a u  

1 + rh, * 
u 2  = 

Y =  
1 + rh, 
r # 

m 2  = a t o m i c  w e i g h t  o f  t h e  a t o m s ,  

7Jo = bl0l 9 
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5 .  CRITICAL 

A .  D. C a l l i h a n ,  

D u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  s o m e  
i n a p l g u r a l  e x p e r i m e n t s  w e r e  d o n e  o n  a 
c r i t i c a l  m o c k u p  o f  m he p r o p o s e d  
r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  a i r c r a f t  p r o p u l s i o n  
r e a c t o r , ( ’ ) a n d  t h e  p r e l i m i n a r y  r e s u l t s  
a r e  r e p o r t e d .  T h e  i n i t i a l  e x p e r i m e n t  
on t h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  a r r a n g e m e n t  
was a s s e m b l e d  f r o m  o n - h a n d  m a t e r i a l s  
a n d  i s a  c o r r e s p o n d i n g l y  poor  s i m u l a t i o n  
o f  t h e  a c t u a l  r e a c t o r .  N e v e r t h e l e s s ,  
t h e  a s s e m b l y  b e c a m e  c r i t i c a l  w i t h  a 
c r i t i c a l  mass  o f  1 3 . 5  k g .  T h e  f l u x  
d i s t r i b u t i o n s  o b t a i n e d  s h o w  t h e  e x -  
p e c t e d  h i g h  t h e r m a l  f l u x  i n  t h e  
m o d e r a t o r  i s l a n d  a n d  r e f l e c t o r .  A 
inore r e a l i s t i c  mockup o f  t h e  r e f l e c t o r -  
m o d e r a t e d  r e a c t o r  i s  now b e i n g  a s -  
s e m b l e d .  

T h e  p r o g r a m  o f  m e a s u r e m e n t s  o n  a 
c r i t i c a l  a s s e m b l y  s i m u l a t i n g  t h e  ARE 
r e a c t o r ,  d e s c r i b e d  e a r l i e r ,  was com- 
p l e t e d ,  a n d  some o f  t h e  r e s u l t s  a r e  
r e p o r t e d .  T h e  r e g u l a t i n g  a n d  s a f e t y  
r o d s  h a v e  b e e n  c a l i b r a t e d ,  a n d  a 
c o m p a r i s o n  h a s  b e e n  -.lade o f  t h e  c o n -  
t r i b u t i o n  t o  r e a c t i v i t y  o f  v a r i o u s  
c o r e  component . .  C o n s i d e r a b l e  d a t a  
f r o m  t h e  ARE p r o g r a m  h a v e  y e t  t o  b e  
e v a l u a t e d  a n d  w i l l  b e  p r e s e n t e d  i n  
s u b s e q u e n t  p r o g r e s s  r e p o r t s .  

REFLECTOR-MODERATED C I R C W L A T I N G - F U E L  
R E A C T O R  ASSEMBLY 

D.  V .  P. W i l l i a m s  R .  C.  Keen 
J .  J .  Lynn 

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

D. S c o t t  C .  F. Mills 
AN€‘ D i v i s i o n  

A p r e l i m i n a r y  s t u d y  o f  some o f  t h e  
n u c l e a r  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  r 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 l  
r e a c t o r ( ’ )  h a s  b e e n  m a d e  w i t h  a n  

(l)A. P. F r a a s ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  10. 

( 2 ) C .  B .  M i l l s ,  T h e  F i r e b a l l ,  A R 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 l  R e a c t o r ,  Y - F I O - 1 0 4  
( J u n e  2 0 ,  1952). 

1952, ORNL-1294, p .  6. 

E X P E R I M E N T S  

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

( 3 ) I t  i s  t o  b e  e m p h a s i z e d  t h a t  t h e  c r i t i c a l  
m a s s  o f  t h i s  a s s e m b l y  i s  s t r o n g l y  d e p e n d e n t  u p o n  
t h 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 .  For e x a m p l e ,  
t h e  m a s s  w a s  c h a n g e d  b y  a s  much d s  1 5 %  b y  v e r y  
minor  a l t e r a t i o n s  i n  t h e  s t r u c t u r e .  

( 4 ) A .  D .  C a l l i h a n ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  D e c .  
10, 1951, ORNL-1170. p. 35; and A N P  Q u a r .  P r o g .  
R e p .  M a r .  10. 1952, ORNL-1227, p .  59. 

a s s e m  b 1 y c omp r i s i n  g coni po ne n t m a t e r i a 1 s 

t h a t  w e r e  r e a d i l y  a v a i l a b l e .  T h e  
a r r a n g e m e n t  o f  t h e  a s s e m b l y  was f i r s t  
c r i t i c a l  on November 1 w i t h  a m a s s ( 3 )  
o f  a b o u t  1 3 . 5  k g  o f  U 2 3 5 .  I n  i t s  
p r e s e n t  f o r m ,  t o  b e  d e s c r i b e d  b e l o w ,  
t h e  c o m p o n e n t s  w e r e  s y m t n e t r i c a l l y  
l o c a t e d  and  t h e  l o a d i n g  w a s  15 .0  k g  o f  
1 J Z 3 ’ .  

The c r i t i c a l  a s s e m b l y  c o n s i s t e d  o f  
a c e n t r a l  1 2 - i n .  c u b e  o f  m e t a l l i c  
b e r y l l i u m  t h a t  was a l m o s t  c o m p l e t e l y  
e n c l o s e d  by a 3 - i n . - t h i c k  f u e l  l a y e r .  
S u r r o u n d i n g  t h e  f u e l  was a c o m p o s i t e  
r e f l e c t o r  c o n s i s t i n g  o f  a 1 2 - i n . - t h i c k  
i n n e r  l a y e r  o f  b e r y l l i u m  a n d  a n  o u t e r  
l a y e r  o f  g r a p h i t e .  T h e  g r a p h i t e  w a s  
8 i n .  t h i c k  on two o p p o s i t e  s i d e s  and  
6 i n .  t h i c k  on t h e  o t h e r  o n e s .  T h e s e  
m a t e r i a l s  were a r r a n g e d  i n  t h e  m a t r i x  
o f  3 - i n ,  s q u a r e  aluminum t u b i n g ,  which  
h a s  b e e n  d e s c r i b e d  i n  p r e v i o u s  r e -  
p o r t s . ( 4 )  The l o a d i n g  a t  t h e  m i d - p l a n e  
o f  t h e  r e a c t o r  m o d e l  i s  s h o w n  i n  
F i g .  5 .1 .  

T h e  f u e l  s e c t i o n  c o n s i s t e d  o f  
a l t e r n a t e  l a y e r s  o f  u r a n i u m  and sod ium;  
t h e  u r a n i u m  was  i n  d i s k s  a b o u t  3 i n .  
i n  d i a m e t e r  a n d  0 . 0 1  i n .  t h i c k ,  a n d  
t h e  s o d i u m  m e t a l  w a s  c a n n e d  i n  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  b o x e s  2 1 / 8  by 2 7 / 8  by 1 
i n c h .  T h e  w a l l  t h i c k n e s s  o f  t h e  
b o x e s  was 8 m i l s .  Two d i s k s  w e r e  
p l a c e d  be tween a d j a c e n t  c a n s  o f  sod ium.  
‘The l o n g  d i m e n s i o n s  o f  t h e s e  i t e m s  
were p a r a l l e l  t o  t h e  r e a c t o r  mid -p lane .  
T h e  f u e l  r e g i o n  c o v e r e d  f o u r  s i d e s  o f  
t h e  b e r y l l i u m  c o r e  c o m p l e t e l y  a n d  
e x t e n d e d  p a r t l y  o v e r  e a c h  e n d ,  w i t h  
a l l  b u t  t h e  c e n t e r  6 -  by 6 - i n .  s e c t i o n  
o f  e a c h  end b e i n g  e n c l o s e d .  T h i s  i s  
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F i g .  5 . 1 .  V e r t i c a l  S e c t i o n  Normal t o  A x i s  a t  M i d - p l a n e  of R e f l e c t o r -  
Moderated Reactor  A s s e m b l y .  

shown i n  F i g .  5 , 2 ,  wh ich  i s  a v e r t i c a l  by t w o  1 / 2 - i n .  t h i c k n e s s e s  o f  aluminurn. 
s e c t i o n  t h r o u g h  t,he r e a c t o r  1 1 - e r p t n -  The  c o n t r o l  a n d  s a f e t y  r o d s  were 
d i c u l a r  t o  t h e  m i d - p l a n e  r e  ferrcetl  t o  r r f l e c t o r  e l e m e n t s  l o c a t e d  o u t s i d e  t h e  
a b o v e .  I t  i s  n o t e d  t h a t  ttle gr.apli i t , t :  f u e l  s h e l l .  E a c h  c o r r e s p o n d e d ,  i n  
e n d - r e f l e c t o r s  werc n o t  ror r ip le te  a n d ,  r e a c t i v i t y  c h a n g e ,  t o  a b o u t  3 0 %  o f  
t o  p r e s e r v e  symmet ry ,  t h e  s c ’ c t i o n s  o f  t h a t  f r o m  t h e  e f f e c t i v e  f r a c t i o n  o f  
t h e  f u e l  a t  t h e  m i d - p l a n e  werp s e p a r a t e d  r l ~ l a y e d  n e u t r o n s .  
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DWG. 17448 

Fig. 5 .  2. Ver t i ca l  Sec t ion  Along Axis o f  Reflector-Moderated Reactor Assembly. 

Some m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  made 
t h a t  i n d i c a t e  t h e  n e u t r o n  f l u x  and  
power  d i s t r i b u t i o n s  i n  v a r i o u s  p a r t s  
o f  t h e  a r r a y .  T h e  f l u x  was m e a s u r e d  
i n  t h e  u s u a l  m a n n e r  w i t h  b a s e -  a n d  
c a d m i u m - c o v e r e d -  i n d i u m  f o i l s  and  t h e  
power o r  f i s s i o n - r a t e  d a t a  were  d e r i v e d  
froin f i s s i o n  f r a g m e n t s  c o l l e c t e d  on 
aluminum f o i l s  p l a c e d  i n  c o n t a c t  w i t h  
t h e  u ran ium.  

In F i g .  5.3 a r e  shown n e u t r o n - f l u x  
t 1- a v e r s  e s  me a s u  re  d h o r i z o n  t a 1 1 y a 1 ong 
row 1 2  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 ,  
and  i n  F i g .  5 . 4  a r e  t h e  d a t a  o b t a i n e d  
a l o n g  a c e n t r a l  t r a v e r s e  o f  c e l l  0 - 1 2 ,  
p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  m i d - p l a n e .  I n  
b o t h  c a s e s ,  t h e  a c t i v a t i o n s  o f  b a r e -  
a n d  c a d m i u m - c o v e r e d -  i n d i u m  f o i l s  a n d  
t h e i r  d i f f e r e n c e  a r e  s h o w n .  T h e s e  
r e s u l t s  a r e  t y p i c a l  o f  t , hose  o b t a i n e d  

so 
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MSTANCE FROM REACTOR AXIS ( in) 

F i g .  5 . 3 .  Indium T r a v e r s e  R a d i a l l y  i n  M i d - p l a n e  o f  Reactor .  

a l o n g  o t h e r  t r a v e r s e s ,  and t h e y  c o n f i r m  
t h e  t h e o r e t i c a l  p r e d i c t i o n  o f  h i g h -  
n e u t r o n  f l u x  i n  t h e  m o d e r a t o r  i s l a n d  
and r e f l e c t o r ,  T h i s  e f f e c t  i s ,  a s  
t h e o r e t i c a l l y  e x p e c t e d ,  p a r t i c u l a r l y  
p r o n o u n c e d  f o r  t h e r m a l  n e u t r o n s  ( t h e  
d a s h e d  c u r v e ,  F i g .  5 . 3 ) .  

The cadmium f r a c t i o n ,  d e r i v e d  from 
t h e  i n d i u m - f o i l  a c t i v a t i o n  d a t a  a n d  
d e f i n e d  a s  t h e  r a t i o  o f  t h e  a c t i v a t i o n  
b y  n e u t r o n s  of  e n e r g y  below t h e  cadmium 
c u t - o f f  t o  t h e  a c t i v a t i o n  b y  a l l  
n e u t r o n s ,  i s  p l o t t e d  i n  F i g .  5 . 5  f o r  
t h e  h o r i z o n t a l  t r a v e r s e  o f  F i g .  5 . 3 .  
The v a l u e s  o f  t h i s  cadmium f r a c t i o n ,  
a s  c a l c u l a t e d  from t h e  IBM m u l t i g r o u p  
c o m p u t a t i o n s ,  a r e  a l s o  p l o t t e d  i n  F i g ,  

5 .5 .  The t h e o r e t i c a l  and e x p e r i m e n t a l  
v a l u e s  p r a c t i c a l l y  c o i n c i d e  i n  t h e  
c e n t e r  o f  t h e  f u e l  a n d  i n  t h e  b u l k  o f  
t h e  r e f l e c t o r .  The d i s c r e p a n c y  a t  t h e  
f u e l  s u r f a c e  i s  n o t  s u r p r i s i n g ,  s i n c e  
a l l  p r a c t i c a l  c a l c u l a t i o n  m e t h o d s ,  
i n c l u d i n g  t h e  " a g e "  mu1 t i g r o u p  me thod ,  
a r e  n o t  e x a c t l y  v a l i d  n e a r  b o u n d a r i e s .  

The r e l a t i v e  f i s s i o n  r a t e s  a t  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  u r a n i u m  m e t a l  i n  c e l l  
Q-13  a r e  shown i n  F i g .  5 . 6 ,  w h e r e  t h e  
two p o i n t s  a t  9 1 /2  i n .  were m e a s u r e d  
on o p p o s i t e  s i d e s  o f  t h e  u r a n i u m  d i s k  
a d j a c e n t  t o  t h e  b e r y l l i u m  r e f l e c t o r .  

I n  a n o t h e r  e x p e r i m e n t  , t h e  f u e l  
d i s k s ,  w i t h  a l u m i n u m  f o i l s  a d j a c e n t ,  
were  w r a p p e d  i n  cadmium s h e e t .  T h e  
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DISTANCE FROM REACTOR MID-PLANE (in.) 

F i g .  5. 4. Ind ium-Foi l  A c t i v a t i o n  Along A x i s  of Reactor. 

r e s u l t a n t  a c t , i v i t i e s  c o l l e c t e d  on t h e  
f o i l s  a r e  a m e a s u r e  o f  t h e  f i s s i o n  
r a t e  c a u s e d  by  t h e  h i g h e r  e n e r g y  
n e u t r o n s .  From t h e s e  a n d  t h e  d a t a  
f r o m  t h e  p r e c e d i n g  e x p e r i m e n t ,  i t  i s  
o b s e r v e d  t h a t  a b o u t  70% o f t h e  f i s s i o n s  
a r e  p roduced  by t h e r m a l  neu t rons . .  

Two, a d j a c e n t ,  1 0 - m i l - t h i c k  u r a n i u m  
p i e c e s  w e r e  r e p l a c e d  by t e n  p i e c e s  
t h a t  w e r e  e a c h  2 m i l s  t h i c k  a n d  
s e p a r a t e d  by aluminum f o i l s .  From t h e  
o b s e r v e d  d i s t r i b u t i o n  o f  a c t i v i t y  
a c r o s s  t h i s  c o m p o s i t e  f u e l  e l e m e n t ,  
t h e  s e l f - s h i e l d i n g  o f  t h e  2 0 - m i l - t h i c k  
u r a n i u m  i s  f o u n d  t o  be  34%, t h a t  i s ,  
o n l y  66% o f  t h e  u r a n i u m  i s  e f f e c t i v e ,  
T h i s  f i g u r e  o f  66% i s  i n  s a t i s f a c t o r y  

a g r e e m e n t  w i t h  a f i g u r e  o f  63% computed 
from t h e  m u l t i g r o u p  d a t a .  Of c o u r s e ,  
t h e  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  d i s k s ,  p a r a l l e l  
t o  t h e  n e u t r o n  c u r r e n t  f r o m  t h e  r e -  
f l e c t o r ,  a n d  t h e  n o n u n i f o r m  p o w e r  
d i s t r i . b u t i o n  m a k e  t h e  t h e o r e t i c a l  
c a l c u l a t i o n  d i f f i c u l t  a n d  s o m e w h a t  
u n c e r t a i n ,  

ARE CRITICAL ASSEMBLY 
D. S c o t t  C. R .  Mills 

ANP D i v i s i o n  
J .  F. E l l i s  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  

The p r e l i m i n a r y  a s semLly  o f  t h e  ARE,  
w h i c h  h a s  b e e n  d e s c r i b e d  i n  p r e v i o u s  
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F i g .  5 . 5 .  Cadmium F r a c t i o n  ( f r o m  I n d i u m - F o i l  A c t i v i t y )  v s .  R a d i a l  F r a c t i o n .  

r e p o r t s , ( ' )  c o n s i s i e d  o f  ReO a s  r e -  
f l e c t o r  a n d  m o d e r a t o r  w i t h  a p a c k e d  
p o w d e r  m i x t u r e  o f  UF,, Z r 0 2 ,  c ,  a n d  
N a F a s  f u e l .  I t  w a s  f i r s t  made c r i t i c a l  
w i t h  a l o a d i n g  o f  5 . 8  kg o f  U 2 3 5  c o n -  
t a i n e d  i n  6 1  o f  t h e  7 0  f u e l  t u b e s  
a v a i l a b l e  e S u b s e q u e n t  mea s u r e m e n  t s  
showed t h a t  a d d i n g  f u e l  t o  t h e  r e m a i n -  
i n g  n i n e  t u b e s  w o u l d  r e s u l  t i n  $ 2 . 7 0  
e x c ' e s s  r e a c t i v i t y .  ( $ 1 . 0 0  i s  t h e  
r e a c t i v i t y  c h a n g e  c o r r e s p o n d i n g  t o  t h e  
e f f e c t i v e  d e l a y e d - n e u t r o n  f r a c t i o n .  ) 

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

("D. S c o t t ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  June  10. 1952, 
ORNL-1294, p .  38; D. S c o t t  a n d  C .  B. Mills, ANP 
Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  2952, ORNL-1375, p .  4 3 .  

m i l d  s t e e l ,  4% i n .  l o n g  a n d  1/4 i n .  
t h i c k ,  s u r r o u n d i n g  t h e  R e 0  b l o c k s ,  
i n c r e a s e d  t h e  r e a c t i v i t y  3 4 . 5  c e n t s .  
A s e c o n d  1 / 4 - i n . - t h i c k  l a y e r  r a i s e d  
t h e  r e a c t i v i t y  a n  a d d i t i o n a l  2 1  c e n t s ,  
t o  a t , o t a l  o f  5 5 . 5  c e n t , s .  T h e  s h e l l  
d i d  n o t  e x t e n d  o v e r  t h e  e n d s  o f  t h e  
r e a c t o r .  

I n  a n o t h e r  e x p e r i m e n t ,  a n  e v a l u a t i o n  
was  made o f  t h e  r e a c t i v i t y  v a l u e  o f  a 
t u b e  o f  f u e l  a t  v a r i o u s  r a d i a l  p o s i t i o n s .  
I n  F i g .  5 . 7  i s  shown t h e  i n c r e a s e  i n  
r e a c t i v i t y  a s  a s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e ,  
f i l l e d  w i t h  f u e l ,  is  p l a c e d  i n  a v o i d  
a t  d i f f e r e n t  p o i n t s  a l o n g  a r e a c t o r  
r a d i u s ,  .Also shown a r e  t h e  c o r r e s -  
p o n d i n g  v a l u e s  r e s u l t i n g  f r o m  t h e  
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F i g .  5 . 6 .  P o w e r  D i s t r i b u t i o n  i n  F u e l .  

i n s e r t i o n  o f  an aluminum t u b e ,  i d e n t i -  
c a l l y  l o a d e d ,  i n  t h e  same p o s i t i o n s .  

@ne o f  t h e  p r o j e c t e d  m e a s u r e m e n t s  
w i t h  t h i s  a s s e m b l y  was t h e  e v a l u a t i o n  
o f  t h e  r e g u l a t i n g  a n d  s a f e t y  r o d s  o f  
t h e  ARE r e a c t o r .  I t  w a s  n e c e s s a r y  t o  
i n s t a l l  t h e  r o d  a t  t h e  c e n t e r  o f  t h e  
c o r e ,  t h e r e b y  r e p l a c i n g  t h e  c e n t r a l  
f u e l  t u b e  a n d  t h e  c e n t r a l  c o l u m n  o f  
BeO. As shown i n  F i g .  5 . 7 ,  t h e  removal  
o f  t h e  f u e l  t u b e  d e c r e a s e d  t h e  r e -  
a c t i v i t y  $ 1 . 0 7 .  S i n c e  t h e  Be0  co lumn 
r e m o v a l  l o w e r e d  t h e  r e a c t i v i t y  a n  
a d d i t i o n a l  $ 2 . 6 3 ,  i t  became  o b v i o u s  
t h a t  t h e  l o a d i n g  w a s  i n s u f f i c i e n t  t o  
p e r m i t  a m e a s u r e m e n t  o f  t h e  r o d .  

The  a v a i l a b l e  e x c e s s  r e a c t i v i t y  was 
i n c r e a s e d  by a d d i n g  UF, t o  t h e  f u e l  
m i x t u r e  i n  t h e  s t a i n l e s s  s t e e l ,  t h e r e b y  
i n c r e a s i n g  t h e  U 2 3 5  d e n s i t y  from 0 . 1 6 3  
g/cm3 t o  0 . 2 1 4  g /cm3.  When t h e  f u e l  
m i x t u r e  was  r e l o a d e d  i n  t h e  R e o ,  t h e  

s y s t e m  w a s  a g a i n  made c r i t i c a l  w i t h  
s l i g h t l y  l e s s  t h a n  42  t u b e s  c o n t a i n i n g  
a p p r o x i m a t e l y  5 . 2  kg o f  U 2 3 5 .  T h e  
i n s t a l l a t i o n  o f  o n e  o f  t h e  ARE r e g u -  
l a t i n g  r o d s  a n d  a s s o c i a t e d  e q u i p m e n t  
r e q u i r e d  t h e  a d d i t i o n  o f  13  f u e l  t u b e s ,  
o r  a p p r o x i m a t e l y  1 . 6  k g  o f  U 2 3 5  t o  
m a i n t a i n  t h e  a r r a y  i n  a c r i t i c a l  
c o n d i t i o n .  T h e  r o d  was c a l i b r a t e d  by 
m e a s u r i n g  t h e  i n c r e m e n t  o f  rod  r e q u i r e d  
t o  o v e r r i d e  a known p o s i t i v e  r e a c t o r  
p e r i o d .  The  c a l i b r a t i o n  c u r v e  i s  g i v e n  
i n  F i g .  5 .8 .  I n  t h e  “zero” p o s i t i o n ,  
t h e  b o t t o m  o f  t h e  r o d  i s  a t  t h e  l e v e l  
o f  t h e  t o p  o f  t h e  BeO, and  an  i n i t i a l  
i n c r e a s e  i n  r e a c t i v i t y  upon  i n s e r t i o n  
o f  t h e  ( p o i s o n )  r o d  i s  t o  b e  n o t e d .  
S i m i l a r l y ,  t h e  i n s e r t i o n  o f  t h e  f i n a l  
few i n c h e s  o f  t h e  r o d  a l s o  i n c r e a s e s  
t h e  r e a c t i v i t y  b e c a u s e  o f  e f f e c t s  
p r o b a b l y  r e s u l t i n g  frorn t h e  c o m p e t i t i o n  
b e t w e e n  t h e  p o i s o n i n g  by t h e  r o d  and  
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RADIAL POSITION ( in  ) 

F i g .  5 . 7 .  Ak o f  S t a i n l e s s  S t e e l  Fue l  Tube a t  V a r i o u s  P o i n t s  Along R e a c t o r  
Radius. 

n e u t r o n  r e f l e c t , i o n  by i t s  s t a i n l e s s  a n d  b o t h  t h e  r e g u l a t i n g  r o d s  a n d  t h e  
s t e e l  c o n t a i n e r  i n  a n  o t h e r w i s e  u n -  s a f e t y  r o d  w e r e  m e a s u r e d  t h e r e .  T h e  
r e f l e c t e d  o r  p a r t l y  r e f l e c t e d  r e g i o n .  f o l l o w i n g  r e s u l t s  were  o h t a i n e d :  “weak”  
The  rod  r e f e r r e d  t o h e r e  was a “ w e a k e r ”  r e g u l a t i n g  r o d  ( 0 .  1 4 5  g o f  B,C p e r  
r o d  t h a n  t h e  o t h e r s  d e s i g n e d  f o r  t h e  l i n e a r  i n c h ) ,  $0 .80 ;  “ s t r o n g ”  r e g u l a t i n g  
ARE. I t  was 2 i n .  i n  d i a m e t e r ,  30 i n .  r o d  ( 0 . 6 8  g o f  B,C p e r  l i n e a r  i n c h ) ,  
l o n g ,  and  i t ,  c o n t a i n e d  0 . 1 4 5  g o f  B,C $ 1 . 6 0 ;  s a f e t y  r o d ,  $5 .50 .  
p e r  l i n e a r  i n c h .  I t s  c o m p l e t e  i n -  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  
s e r t i o n  d e c r e a s e d  t h e  r e a c t i v i t y  by H a z a r d s  S u m m a r y  R e p o r t ( 6 )  i t  w a s  
a b o u t  $ 1 . 2 5 .  assumed t h a t  t h e  r e g u l a t i n g  r o d  i n  t h e  

B e c a u s e  o f  i n s u f f i c i e n t  a v a i l a b l e  c e n t e r  o f  t h e  c o r e  would  be w o r t h  0 .4% 
e x c e s s  r e a c t i v i t y ,  i t  was n e c e s s a r y  t o  i n  A k / k ,  a n d  t h a t  t h e  s a f e t y  r o d  a t  a 
o b t a i n  a n  e s t i m a t e  o f  t h e  p o i s o n i n g  by p o s i t i o n  7 1 / 2  i n .  f rom t h e  c e n t e r  o f  
a s e c o n d  ARE r e g u l a t i n g  rod  and  by t h e  t h e  c o r e  w o u l d  b e  w o r t h  5% i n  A k / k .  
A R E  s a f e t y  r o d  b y  t h e  “ r o d  d r o p ”  H e n c e ,  t h e  r e g u l a t i n g  r o d  seems  t o  be  
m e t h o d ,  w h i c h  u t i l i z e s  t h e  p r o m p t  somewhat more e f f e c t i v e  t h a n n e c e s s a r y .  
t r a n s i e n t  o f  a s u d d e n  r e a c t i v i t y  T h e  s a f e t y  r o d  i s  s o m e w h a t  l e s s  
d e c r e a s e  and  g i v e s  t h e  r e s u l t  i n  t e r m s  e f f e c t i v e  t h a n  w a s  p r e v i o u s l y  assumed,  
o f  t h e  e f f e c t i v e  d e l a y e d - n e u t r o n  

7 1 /2  i n .  from t h e  c e n t e r  o f  t h e  c o r e ,  O R N L - 1 4 0 7 ,  p .  2 4  and 2 7  (Nov. 2 4 ,  1 9 5 2 ) .  

( 6 ) J .  H. B u c k  a n d  W .  B. C o t t r e l l .  A ~ r c r a f t  
f r a t ’ t i o n a  The rod  w a s  m o u n t e d  R e a c t o r  E r p e r z a e n t  H a z a r d s  S u m m a r y  R e p o r t ,  
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F i g .  1.8. C a l i b r a t i o n  Curve o f  ARE R e g u l a t i n g  Rod ( w e a k ) .  

b u t  i t  i s  s t i l l  r e g a r d e d  a s  a d e q u a t e .  
A c o m p a r i s o n  w a s  made  o f  t h e  two  

f u e l s  u s e d  i n  t h e s e  e x p e r i m e n t s  by  
s u b s t i t u t i n g  t u b e s  c o n t a i n i n g  f u e l  of 
t h e  f i r s t  l o a d i n g  ( 0 . 1 6 3  g o f  UZJ5/cm3)  
f o r  t u b e s  c o n t a i n i n g  f u e l  of t h e  s e c o n d  
l o a d i n g  ( 0 . 2 1 4  g o f  U 2 3 5 / ~ m 3 )  a t  
v a r i o u s  p o i n t s  i n  t h e  r e a c t o r  c o r e  
when i t  w a s  o t h e r w i s e  l o a d e d  w i t h  t h e  
s e c o n d  f u e l  m i x t u r e .  T h e  losses i n  

r e a c t i v i t y  i n c u r r e d  b y  t h i s  s u b -  
s t i t u t i o n  are shown i n  T a b l e  5 . 1 .  For 
a s i m i l a r  e x p e r i m e n t ,  a n  I n c o n e l  t u b e  
w a s  l o a d e d  w i t h  t h e  s e c o n d  m i x t u r e  and 
s u b s t i t u t e d  f o r  an i d e n t i c a l l y  l o a d e d  
s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e .  T h e  l o s s e s  
c a u s e d  by t h e  I n c o n e l  a r e  a l s o  shown 
i n  T a b l e  5 . 1 .  T h i s  c o m p a r i s o n  i s  
i m p o r t a n t  s i n c e  t h e  ARE f u e l  t u b e s  a r e  
f a b r i c a t e d  o f  I n c o n e l .  
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RADIAL P m I T x m -  REACTIVITY OF LOW DENSITY FUEL TUBE 
VS. NORMAL RIEL TUBE 

(cants) 
( i n .  1 

- 

3.7 29.0 

7.5 21.1 

11.3 14. 5 

1 5  9.0 

BLE 5. 

REACTIVITY OF INCONEL FUEL TUBE 
VS. STAINLESS STEEL FUEL TUBE 

(cents) 

27.2 

24.8 

17.2 

10. 1 

II 

PERIOD ENDING DECEMBER 10, 1 9 5 2  
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SUMMARY AND INTRODUCTION 
E.  P. B l i z a r d  J .  L .  M e e m ,  A s s o c i a t e  

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

, 

T h e  L i d  T a n k  F a c i l i t y  b a s  b e e n  
a p p l i e d  d i r e c t l y  i n  e x p e r i m e n t s  needed  
t o  s o l v e  p r o b l e m s  o f  i m m e d i a t e  i n t e r e s t  
i n  t h e  d e s i g n  o f  t h e  a i r  d u c t s  t h r o u g h  
t h e  r e a c t o r  s h i e l d  o f  t h e  G E - C o n v a i r  
a i r p l a n e  ( s e c .  6 ) .  T h e s e  e x p e r i m e n t s  
a r e  e s s e n t i a l ,  s i n c e  t h e  c o n f i g u r a t i o n  
i s  s o  c o m p l i c a t e d  t h a t  i t  i s  p r a c t i c a l l y  
i m p o s s i b l e  t o  c a l c u l a t e .  N e u t r o n  and  
gamma i s o d o s e s  a r o u n d  mockups  o f  t h e  
GE-ANP i n l e t  a n d  o u t l e t  d u c t s  h a v e  been  
o b t a i n e d .  T h e  d a t a  o b t a i n e d  p r o v i d e  
t h e  i n f o r m a t i o n  n e c e s s a r y  f o r  s p e c i f i -  
c a t i o n  o f  t h e  d u c t  s h i e l d s .  I n  
a d d i t i o n ,  some m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
made t o  d e t e r m i n e  t h e  i n d u c e d  a c t i v i t i e s  
a r o u n d  t h e  d u c t .  The  l e a k a g e  a r o u n d  
a n  a l t e r n a t e  d u c t i n g  a r r a n g e m e n t  i s  
a l s o  b e i n g  measu red .  

The  Bu lk  S h i e l d i n g  F a c i l i t y  ( s e c .  7 )  
h a s  been  a p p l i e d ,  i n  p a r t ,  t o  f u r t h e r  
a i r - s c a t t e r i n Q e x p e r i m e n t s . A 1 t h o u g h 
t h e s e  e x p e r i m e n t s  a r e  n o t  y e t  c o n -  
c l ~ ~ s i v e ,  i n d i c a t i o n s  a r e  t h a t  t h e  
e a r l i e r  e x p e r i m e n t s  g a v e  d o s e s  t h a t  
were  t o o  h i g h ;  b u t  t h e  d e s i g n s  o f  t h e  
1950 S h i e l d i n g  Board  a r e  n o t  y e t  com- 
p l e t e l y  v i n d i c a t e d .  The  RSF‘ h a s  a l s o  
b e e n  u s e d  t o  e x t e n d  t h e  s p e c t r a l  a n d  
dose  measuremen t s  on t h e  NEPA d i v i d e d -  
s h i e l d  mockup. T h e s e  d a t a  w i l l  now b e  
u s e d  t o  improve  t h e  c a l c u l a t i o n  o f  t h e  
d o s e  a t  t h e  crew p o s i t i o n .  A d d i t i o n a l  
e x p e r i m e n t s  now u n d e r  way a t  t h e  BSF 
i n c l u d e  t h e  i r r a d i a t i o n  o f  a n i m a l s  and 
t h e  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  e n e r g y  r e l e a s e  
p e r  u~~~ f i s s i o n .  

f o r  c o m p l e t i o n  o f  c o n s t r u c t i o n  i n  
Novemher 1953. D e t a i l e d  e n g i n e e r i n g  
d e s i g n  h a s  b e e n  c o n t r a c t e d  t o  t h e  
a r c h i t e c t u r a l  f i r m  o f  Knappen,  T i p p e t t s ,  
A b b e t t ,  McCar thy ,  who h a v e  r e v i s e d  t h e  
tower d e s i g n  t o  e l i m i n a t e  c a n t i l e v e r  
t r u s s e s .  The  new d e s i g n  had a s i g n i f i -  
c a n  t 1 y h i  ghe r neu  t r o n  - s c a  t t e r  i n g  back  - 
g r o u n d  t h a n  e a r l i e r  d e s i g n s ;  c o n s e -  
q u e n t l y ,  a l t e r n a t e  d e s i g n s  a r e  now 
b e i n g  s t u d i e d .  I n i t i a l  t e s t s  w i t h  t h e  
c o m p l e t e d  f a c i l i t y ,  which  w i l l  p r o b a b l y  
m a k e  u s e  o f  t h e  G E - C o n v a i r  s h i e l d  
d e s i g n ,  a r e  s c h e d u l e d  t o  commence i n  
1954. 

The  n u c l e a r  m e a s u r e m e n t  ( s e c .  1 0 )  
s t u d i e s  i n c l u d e  a n  e x p e r i m e n t  t o  
d e t e r m i n e  t h e  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  
n e u t r o n s  s c a t t e r e d  from n i t r o g e n  and a 
new c a l i b r a t i o n  o f  t h e  f a s t - n e u t r o n  
d o s i m e t e r .  T h e  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  
o f  n e u t r o n s  was measu red  by u t i l i z i n g  
t h e  5-Mev Van d e  G r a a f f  a c c e l e r a t o r .  
A n a l y s e s  o f  t h e  p u l s e - h e i g h t  d i s t r i -  
b u t i o n s  o f  t h e  n i t r o g e n  r e c o i l s  i n d i -  
c a t e  a d e f i n i t e  c h a n g e  i n  t h e  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  n i t r o g e n  
t h a t  i s  a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  r e s o n a n c e  
v a l u e  a n d  a n  i n c r e a s e  i n  t h e  f o r w a r d  
s c a t t e r i n g .  T h e  f a s t - n e u t r o n  d o s i m e t e r  
w a s  “ c a l i b r a t e d , ”  i n  a b i o l o g i c a l  
s e n s e ,  a t  t h e  Z e r o  P o w e r  R e a c t o r  a t  
Argonne  N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  by t a k i n g  
a d v a n t a g e  o f  a s i t u a t i o n  i n  w h i c h  a 
h i g h  f a s t - n e u t r o n  d o s e  was a c c i d e n t a l l y  
r e c e i v e d  by a n  i n d i v i d u a l .  I t  w a s  
f o u n d  t h a t  t h e  ZPR l e a k a g e  f l u x e s  and  
f a s t - n e u t r o n  d o s e  r e a d i n g s  i n  t h e  

The  Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y  ( s e c .  w a t e r  r e f l e c t o r  were q u i t e  s i m i l a r  t o  
8 )  h a s  been  approved  and t h e  L a b o r a t o r y  t h o s e  e x p e c t e d  f rom a c o m p a r i s o n  w i t h  
i s  c o m m i t t e d  t o  a s c h e d u l e  t h a t  c a l l s  t h e  BSF d a t a .  
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6 .  DUCT TESTS I N  LID TANK FACILITY 
J .  D. F l y n n  J .  M .  M i l l e r  
G,  T. Chapman F. N .  Watson 

P h y s i c s  D i v i s i o n  
C. L.  S t o r r s ,  GE-ANP 

T h e  L i d  T a n k  F a c i l i t y  h a s  b e e n  
a p p l i e d  p r i m a r i l y  t o  a s t u d y  o f  a i r  
d u c t i n g  f o r  t h e  G E - A N P  r e a c t o r .  
P a r t i a l  mockups  o f  i n l e t  a n d  o u t l e t  
“ a n n u l a r ”  d u c t s  h a v e  been  t e s t e d  f o r  
n e u t r o n  and  gamma a t t e n u a t i o n .  T h e  
i s o d o s e s  m e a s u r e d  a r o u n d  t h e  d u c t s  
i n d i c a t e  t h e  p r o p e r  s h i e l d  s h a p e  i n  
t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  d u c t s .  

I n  a d d i t i o n ,  some e x p e r i m e n t s  have  
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  
a c t i v a t i o n  o f  e n g i n e s ,  s t r u c t u r e ,  e t c .  
t o  be e x p e c t e d  from n e u t r o n s  t h a t  l e a k  
o u t  v i a  t h e  d u c t s .  P o s s i b l e  m e t h o d s  
o f  i m p r o v i n g  t h e  s i t u a t i o n  w e r e  e x -  
p l o r e d  w h e n  i t  w a s  s e e n  t h a t  t h e  
a c t i v a t i o n  cou 1 d be e x c e s s i v e ,  

M u l t i p l e  “wavy” c y l i n d r i c a l  p i p e s  
were a l s o  t e s t e d  a s  a n  a l t e r n a t e  d u c t  
d e s i g n .  A l t h o u g h  t h e s e  a r e  n o  d o u b t  
s u p e r i o r  t o  t h e  “ a n n u l a r ”  d u c t s  a s  f a r  
a s  s h i e l d i n g  i s  c o n c e r n e d ,  t h e y  p r e s e n t  
more  d i f f i c u l t  e n g i n e e r i n g  p r o b l e m s .  

G - E  OUTLET A I R  D U C T  
N e u t r o n  Dose M e a s u r e m e n t s .  W i t h  

t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  e f f e c t  o f  t h e  
t r a n s i t i o n  s e c t i o n  on t h e  f a s t - n e u t r o n  
d o s e  and  t h e  t h e r m a l  f l u x ,  t h e m e a s u r e -  
ment,s on t h e  G - E  o u t l e t  a i r  d u c t  h a v e  
b e e n  c o m p l e t e d . ( ’ )  F i g u r e s  6 . 1  a n d  
6 . 2  show t h e r m a l  i s o d o s e s  made w i t h  a 
BF, c o u n t e r  and  t,he a u t o m a t i c  p l o t t e r .  
F i g u r e  6 . 3  g i v e s  t h e  r e s u l t s  o f c e n t e r -  
l i n e  m e a s u r e m e n t s  w i t h  t h i s  c o u n t e r .  
F a s t - n e u t r o n  measu remen t s  a r e  e x h i b i t e d  
i n  F i g s .  6 . 4 ,  6 . 5 ,  6 . 6 ,  and  6 .7 .  

T h e r e  i s  a s l i g h t  d i s c r e p a n c y  
b e t w e e n  t h e  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e r m a l  
a n d  f a s t  n e u t r o n s .  T h e  c e n t e r - l i n e  
d a t a  s h o u l d c o i n c i d e  when t h e  r e l a x a t i o n  
l e n g t h  e x c e e d s  7 . 5  cm. The d i s c r e p a n c y  
h a s  b e e n  a t t r i b u t e d  t o  c h a n g i n g  

(l)Earlier r e s u l t s  are g i v e n  io A N P  Q u a r .  Prog. 
R e p .  S e p t .  1 0 ,  1952, ORNL-1375, p .  4 8 .  

s e n s i t i v i t y  o f  t h e  RF, c o u n t e r  d u r i n g  
t h e  m o n t h - l o n g  s e r i e s  o f  r e a d i n g s .  
U n l i k e  t h e  f a s t  n e u t r o n  d o s i m e t e r ,  t h i s  
c o u n t e r  w a s  n o t  r c c a l i b r a t e d  d u r i n g  
t h e  t h e r m a l  - n e u  t r o n  e x p e r i m e n t .  
D e s p i t e  t h e  s u s p e c t e d  s l o w  d r i f t  i n  
s e n s i  t i v i t y ,  t h e  s h a p e  o f  t h e  i s o d o s e s  
s h o u l d  be r e l i a b l e  and  s h o u l d  f u r n i s h  
a d e q u a t e  i n f o r m a t i o n  on t h e  e f f e c t  o f  
t h e  t r a n s i t i o n  s e c t i o n .  

Two a d d i t i o n a l  s o u r c e s  o f  e r r o r  
s h o u l d  be  m e n t i o n e d .  T h e  r e l a y s  t h a t  
o p e r a t e d  t h e  i s o d o s e  p l o t t e r  i n t r o d u c e d  
a few s p u r i o u s  c o u n t s ,  w h i c h  c a u s e d  
t h e  p l o t t e r  t o  o p e r a t e  1 t o  2 c m  
f u r t h e r  from t h e  s o u r c e  t h a n  i t  s h o u l d  
h a v e .  R e s i d e s  t h i s ,  t h e  e f f e c t i v e  
c e n t e r  o f  c o u n t i n g  moved a b o u t  i n s i d e  
t h c  d e t e c t o r s ,  d e p e n d i n g  u p o n  t h e  
d i r e L t i o n  o f  t h e  f l u x  g r a d i e n t ,  a n d  
i n t r o d i i c e d  a n  e r r o r  i n  p o s i t i o n  e s t i -  
m a t e d  a t  n o t  more  t h a n  2 c m  o v e r  t h e  
r a n g e  f r o m  t h e  c e n t e r  l i n e  t o  t h e  
s i d e  o f  t h e  d u c t .  

In r e p o s i t i o n i n g  t h e  d u c t  a f t e r  
c h a n g i n g  t h e  t r a n s i t i o n  s e c t i o n ,  i t  
w a s  i n e v i t a b l e  t h a t  a s l i g h t  v a r i a t i o n  
i n  t h e  d i s t a n c e  f rom t h e  s o u r c e  a x i s  
s h o u l d  o c c u r .  T a b l e  6 . 1 ,  w h i c h  g i J e s  
t h e  a c t u a l  c o o r d i n a t e s  o f  f o u r  p o i n t s  
o n  t h e  d u c t  i d e n t i f i e d  i n  F i g .  6 . 1 ,  
may be u s e d  i n  m a k i n g  p r e c i s e  c a l c u -  
l a t i o n s  - t h e  d r a w i n g s  g i v e  o n l y  
a v e r a g e  p o s i t i o n .  

C a l c u l a t e d  Neutron Dose. A c a l c u -  
l a t i o n  o f  t h e  e f f e c t  o f  t h e  d u c t  w i t h  
n o  t r a n s i t i o n  s e c t i o n  o n  t h e  c e n t e r -  
l i n e  d o s e  h a s  b e e n  m a d e  w i t h  s o m e  
s u c c e s s .  A s  c a n  be i n f e r r e d  f rom t h e  
i s o d o s e  p l o t s ,  t h e  c e n t e r - l i n e  d o s e  i s  
n o t  a f f e c t e d  much by t h e  s i d e  arm o f  
t h e  d u c t .  T h e  c a l c u l a t i o n  t h e r e f o r e  
d e a l s  w i t h  a n  8 1 / 2 - i n .  a i r  s p a c e  
( e s s e n t i a l l y  a v o i d )  i n  f r o n t  o f  t h e  
s o u r c e  p l a t e .  
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- 
LFWi'IX OF 
TRANSITION 

SECTION (in.) 
..... ___ 
0 

6 

12 

18 

......... __l__l__ 
.-I__ 

.- l_l_ ---.-I .___.. ..._____I ___ 

--.-._.I 
POSITlON I I1 111 IV 

Y( cm) z(  cm) Y( cm) Y( cm) Y( c d  z( cm) 

43. 1 97.0 61.0 90.9 45.9 23.3 

44.8 111.3 62.4 91.9 45.1 40.2 

-- ......... ____ .......... 

4 6 . 0  128 7 6 3 . 7  93.7 4 3 . 4  55.5 

45.4 144.2 62. 3 92. 2 44.5 71.5 
- ......... 

T h e  n e u t r o n  d o s e  € o r  t h i s  c o n -  
f i g u r a t i o n  h a s  b e e n  o b t a i n e d  f rom t h e  
d a t a  w i t h  w a t e r  a l o n e  by u s i n g  a s i i n p l e  
a s s u m p t i o n .  The d o s e  a t  a d i s t a n c e  r 
i n  w a t e r  frorn a n  i s o t r o p i c  p o i n t - s o u r c e  
o f  s t r e n g t h  dS(') i s  

G ( r )  

&rr 
d D ( r )  = d S  - , 

where  G ( r )  i s  a n  u n d e t e r m i n e d  f u n c t i o r i  
o f  r .  I n t e g r a t i o n  o f  t h i s  e x p r e s s i o n  
o v e r  a s o u r c e  d i s k  o f  r a d i u s  a g i v e s ,  
f o r  a p o i n t  on t h e  a x i s  a t  a d i s t a n c e  
Z from t h e  s o u r c e ,  

where  w i s  t h e  s p e c i f i c  s o u r c e  s t , r e n g t h  
i n  n e u t r o n s / c m 2 - s e c ,  a n d  R i s  t h e  
d i s t a n c e  f rom t h e  e d g e  o f  t h e  s o u r c e  
t o  t h e  d e t e c t o r ,  

Now, c o n s i d e r  t h e  c a s e  i n  w h i c h  
t h e r e  i s  a p l a n e - b o u n d e d  v o i d  o f  
t h i c k n e s s  ( r - r '  b e t w e e n  s o u r c e  a n d  
d e t e c t o r ,  which  a r e  s t i l l  s e p a r a t e d  by 
a d i s t a n c e  r .  F o r  a p o i n t  s o u r c e ,  
assume t h e  d o s e  t o  be 

I n t e g r a t i n g  t h i s  a s  b e f o r e  g i v e s  

S i n c e  t h e  r a t i o  o f  r t o  r '  i s  a c o n -  

( 2 ) T h i s  c a l c u l a t i o n  i s  m a i n l y  b a s e d  o n  t h e  
w o r k  o f  E .  P .  B l i z a r d ,  Z n t r o d u c t r o n  t o  S h r e l d  
D e s r g n ,  P a r t  Z ,  ORNL CF-51-10-70 (Jan. 30, 1352). 

s t a n t  t h r o u g h o u t  t h i s  i n t e g r a t i o n ,  

w h e r e  A '  i s  t h e  d i s t a n c e ,  i n  w a t e r ,  
be tween t h e  e d g e  o f  t h e  s o u r c e  and t h e  
d e t e c t o r .  By r e f e r r i n g  t o  a s k e t c h  o f  
t h e  g e o m e t r y ,  F i g .  6 . 8 ,  a n d  t o  t h e  
p r e v i o u s  i n t e g r a l ,  i t  i s  i m m e d i a t e l y  
a p p a r e n t  t h a t  t h i s  e x p r e s s i o n  i s  j u s t  
t h e  d o s e  a t  a d i s t a n c e  2' i n  w a t e r  
a l o n e  f rom a s o u r c e  o f  r e d u c e d  r a d i u s  
a ' ,  w h e r e  a '  i s  g i v e n  s i m p l y  by t h e  
r a t i o  

_I a' - Z '  ._ 

a Z 

To f i n d  t h e  d o s e  t h a t  w o u l d  b e  
m e a s u r e d  w i t h  a s o u r c e  o f  d i f f e r e n t  
r a d i u s ,  a n  a p p r o x i m a t i o n  g i v e n  by 
B l i z a r d  t o  t h e  H u r w i t z  t r a n s f o r m a t i o n  
f r o m  a d i s k  t o  ari  i n f i n i t e  p l a n e  
s o u r c e  i s  u s e d ;  t h a t  i s ,  t h e  t r a n s -  
f o r m a t i o n  i s  made f r o m  t h e  d a t a  f o r  
w a t e r  a l o n e  a n d  t h e  a c t u a l  s o u r c e  
r a d i u s ,  t o  a n  i n f i n i t e  p l a n e  s o u r c e ,  
a n d  f r o m  t h i s  b a c k  t o  a s o u r c e  o f  
s m a l l e r  r a d i u s .  The a p p r o x i m a t e  r a t i o  
o f  d o s e  w i t h  i n f i n i t e  s o u r c e  t o  t h a t  
w i t h  s o u r c e  o f  r a d i u s  a i s  

D(Z',m) ~ 1 
> - - f a ,  

8 ( Z ' , a )  2 

w h e r e  h i s  t h e  r e l a x a t i o n  l e n g t h  o f  
t h e  w a t e r .  
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F i g .  6 . 8 .  Geometry for C a l c u l a t i n g  

W i t h  t h e  o b v i o u s  s u b s t i t u t i o n s ,  t h e  
d o s e  a t  a d i s t a n c e  2 w i t h  a v o i d  o f  
t h i c k n e s s  Z - 2’ becomes 

1 f 2d 

1 t - 2 a ’  
D v ( 2 )  = D ( Z ’  1 

w h e r e  D v ( Z )  i s  t h e  d o s e  w i t h  a v o i d  a n d  
D(Z) i s  t h e  d o s e  w i t h  w a t e r  a l o n e .  T h e  
c u r v e  i n  F ig .  6.7, l a b e l e d  ‘ h o  t r a n s i t i o n  
s e c t i o n : ’  was c a l c u l a t e d  by u s i n g  t h i s  
f o r m u l a .  T h e  e x p e r i m e n t a l  p o i n t s  a re  
a l s o  i n d i c a t e d ,  a n d  i t  c a n  b e  s e e n  
t h a t  t h e  a g r e e m e n t  be tween e x p e r i m e n t a l  
d a t a  a n d  t h e  c a l c u l a t i o n s  i s  e x c e l l e n t .  

Some v e r y  r o u g h  c a l c u l a t i o n s  h a v e  
been  made t o  e x p l a i n  t h e  e f f e c t  o f  t h e  
t r a n s i t i o n  s e c t i o n s  o n  t h e  c e n t e r - l i n e  
d a t a .  I f  t h e  w a t e r  s e c t i o n s  a r e  
a s s u m e d  t o  be o p a q u e  t o  n e u t r o n s ,  t h e  
c a l c u l a t e d  d o s e  i s  l o w e r  t h a n  t h e  
o b s e r v e d  d o s e .  More a c c u r a t e  c a l c u -  
l a t i o n s  a r e  y e t  t o  b e  made. 

the Effect o f  a Void on Neutron  Uose. 

G-E INLET AIR DUCT 

A mockup o f  t h e  G-E i n l e t  a i r  d u c t  
h a s  been  t e s t e d  i n  t h e  L i d  Tank F a c i l i t y .  
Some gamma s h i e l d i n g  i n  t h e  f o r m  o f  
slabs o f  7 /8  i n .  o f  i r o n  a n d  1 1 / 2  i n .  
o f  l e a d  w a s  u s e d  t o  s i m i i l a t e  t h e  
d e s i g n  s h i e l d  a l o n g  t h e  c e n t e r  l i n e .  
I n  s p i t e  o f  c a r e  i n  c h o o s i n g  f r o m  
a v a i l a b l e  s l a b s  o f  i r o n  a n d  l e a d ,  i t  
w a s  i m p o s s i b l e  t o  m a k e  t h e  m o c k u p  
s i m u l a t e  t h e  a c t u a l  s i t u a t i o n  v e r y  
c l o s e l y .  A s  a c o n s e q u e n c e ,  c a u t i o n  
s h o u l d  be u s e d  i n  a p p l y i n g  t h e  gamma 
d a t a  to t h e  d e s i g n .  

T h e r m a l -  a n d  f a s t - n e u t r o n  and  gamma 
d a t a  were t a k e n  w i t h  t h e  s t a n d a r d  L i d  
Tank i n s t r u m e n t s ,  a n d  t h e  r e s u l t s  h a v e  
b e e n  c o n v e r t e d  i n t o  i s o d o s e  p l o t s ,  
F i g s .  6 .9  a n d  6.10. I t  i s  u n f o r t u n a t e  
t h a t  t h e  s o u r c e  s t r e n g t h  was c o m p l e t e l y  
i n a d e q u a t e  t o  e n a b l e  m e a s u r e m e n t  o f  
t h e  f a s t - n e u t r o n  d o s e  a t  t h e  e n d  o f  
t h e  d u c t .  

T h e  f i n a l  s t e p  i n  t h i s  e x p e r i m e n t  
w a s  t o  s t u d y  t h e  a t t e n u a t i o n  o f  t h e  

7 1  
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gamma s h i e l d .  C e n t e r - l i n e  t r a v e r s e s  
were made a s  t h e  s h i e l d i n g  s l a b s  were 
s u c c e s s i v e l y  r e m o v e d .  T h e  r e s u l t s  
a p p e a r  i n  F i g .  6 .11.  

I N D U C E D  ACTIVITY AROUND A DUCT 
An e x p e r i m e n t  h a s  been p e r f o r m e d  i n  

t h e  L i d  Tank F a c i l i t y  w i t h  t h e  p r i m a r y  
o b j e c t  o f  d e t e r m i n i n g  t h e  o r d e r  o f  
m a g n i t u d e  o f  t h e  i n d u c e d  r a d i o a c t i v i t y  
t o  be e x p e c t e d  o u t s i d e  t h e  a i r  d u c t s  
i n  t h e  GE-ANP i n i t i a l  e n g i n e  s h i e l d .  
I n  a d d i t i o n ,  i t w a s  d e s i r e d  t o  e s t i m a t e  
t h e  v a l u e  o f  t h i n  b o r o n  s h i e l d s  i n  
l o w e r i n g  t h i s  a c t i v i t y ,  t o  i n v e s t i g a t e  
t h e  u t i l i t y  o f  R F 3 - c o u n t e r  measu remen t s  
i n  p r e d i c t i n g  a c t i v a t i o n ,  a n d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t  o f  b o r a t i n g  t h e  
s h i e l d  w a t e r  a r o u n d  t h e  d u c t s .  

T h e  mockup o f  t h e  G - E  o u t l e t  a i r  
d u c t  t h a t  had been p r e v i o u s l y  t e s t e d ( 3 )  
w a s  m o d i f i e d  by t h e  a d d i t i o n  o f  a t a n k  
s o  t h a t  b o r a t e d  w a t e r  c o u l d  be p l a c e d  
a r o u n d  t h e  d u c t .  F i g u r e  6 . 1 2  s h o w s  
t h e  c o n f i g u r a t i o n .  T h e  o u t s i d e  o f  
t h i s  t a n k  s i m u l a t e d  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  
d e s i g n  s h i e l d .  Measuremen t s  were  made 
a t  t h e  e n d  and  t h e  s i d e  o f  t h e  d u c t ,  
a s  i n d i c a t e d  i n  F i g .  6 . 1 2 .  

Two t y p e s  o f  m e a s u r e m e n t s  w e r e  
u n d e r t a k e n :  s a m p l e s  o f  c o b a l t  a n d  
m a n g a n e s e  w e r e  e x p o s e d  a n d  t h e i r  
a c t i v i t i e s  m e a s u r e d ,  a n d  t r a v e r s e s  
were made w i t h  a RF, c o u n t e r .  I n  a l l  
c a s e s ,  v a r i o u s  t h e r m a l - n e u t r o n  s h i e l d s  
were  i ~ s e d ,  a n d  t h e  r e s u l t s  were com- 
p a r e d  w i t h  u n s h i e l d e d  m e a s u r e m e n t s .  
D a t a  were o b t a i n e d  w i t h  b o t h  p u r e  and  
b o r a t e d  w a t e r  a r o u n d  t h e  d u c t .  

The i n d u c e d  a c t i v i t i e s  u n d e r  v a r i o u s  
c o n d i t i o n s  a r e  t a b u l a t e d  i n  T a b l e  6 . 2 ,  
and t h e  r e s u l t s  o f  t h e  c o u n t e r  t r a v e r s e s  
a r e  p r e s e n t e d  g r a p h i c a l l y  i n  F i g s .  
6 . 1 3 ,  6 .14 ,  6 . 1 5 ,  a n d  6 . 1 6 .  F i g u r e  
6 .17 d e p i c t s  t h e  r e s u l t s  o f  c e n t e r -  
l i n e  t r a v e r s e s  w i t h  n o  d u c t  i n  t h e  
t a n k  b u t  w i t h  v a r i o u s  t h e r m a l  s h i e l d s  
a r o u n d  t h e  c o u n t e r ,  

( 3 ) A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  I O ,  1952. ORNL- 
1 2 9 4 ,  p .  7 2 .  
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S i n c e  t h e  a c t i v a t i o n  m e a s u r e m e n t s  
were  o f  a n  e x p l o r a t o r y  n a t u r e ,  a com- 
p l e t e  i n v e s t i g a t i o n  o l a l l  c o m b i n a t i o n s  
o f  p a r a m e t e r s  w a s  n o t  a t t e m p t e d .  T h e  
s a m p l e s  were p r e p a r e d  h u r r i e d l y ,  a n d  
t h e r e f o r e  e r r o r s  o f  3 0 %  a r e  t o  h e  
e x p e c t e d  f r o m  d i f f e r e n c e s  i n  t h e  
geomet ry  o f  e x p o s u r e  a n d  c o u n t i n g .  I n  
t h e  low f l u x  a v a i l a b l e  i n  t h i s  e x p e r i -  
men t ,  t h e  c o b a l t  d i d  n o t  become r a d i o -  
a c t i v e  e n o u g h  t o  a f f o r d  a n  a c c u r a t e  
measurement  o f  i t s  a c t i v i t y .  

T h e  v a r i o u s  r a t i o s  o f  c o u n t i n g  
r a t e s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e s  6 . 3 ,  6 . 4 ,  
and 6 . 5 ,  which  show, r e s p e c t i v e l y ,  t h e  
e f f e c t  o f  t h e r m a l  s h i e l d s ,  a c o m p a r i s o n  
be tween t h e  c o u n t i n g  r a t e s  a t  t h e  s i d e  
a n d  e n d  o f  t h e  d u c t ,  a n d  t h e  e f f e c t  
o f  b o r a t i n g  t h e  s h i e l d  w a t e r .  

I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  a t h i n  b o r o n  
l a y e r  i s  f a r  more e f f e c t i v e  i n  s h i e l d -  
i n g  t h e  boron  c o u n t e r  t h a n  i n  s h i e l d i n g  
e i t h e r  m a n g a n e s e  o r  c o b a l t .  T h i s  i s  
t o  be  e x p e c t e d ,  s i n c e  a n  i m p o r t a n t  
p a r t  o f  t h e  a c t i v a t i o n  o f  t h e  l a t t e r  
i s  d u e  t o  r e s o n a n c e  a b s o r p t i o n  a t  
e p i t h e r m a l  e n e r g i e s  w h e r e  t h e  b o r o n  
c r o s s  s e c t i o n  i s  r e l a t i v e l y  low.  

T h e  v a r i o u s l y  s h i e l d e d  d e t e c t o r s  
a r e  s e n s i t i v e  t o  d i f f e r e n t  n e u t r o n  
e n e r g i e s  , a n d  t h e r e  f o r e  a n  i n d i c a t i o n  
o f  t h e  c o m p a r a t i v e  n e u t r o n  s p e c t r a  a t  
t h e  s i d e  a n d  t h e  e n d  o f  t h e  d u c t  c a n  
be o b t a i n e d  by c o m p a r i n g  t h e  c o u n t i n g  
r a t e s  u n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s .  When t h e  
e x p e c t e d  e x p e r i m e n t a l  e r r o r s  a r e  c o n -  
s i d e r e d ,  t h e r e  d o e s  n o t  seem t o  b e  
e v i d e n c e  o f  s i g n i f i c a n t  d i f f e r e n c e s  i n  
t h c  s p e c t r a  a t  t h e s e  two  p o s i t i o n s .  
With p u r e  w a t e r  i n  t h e  t a n k ,  t h e r e  a r e  
more e p i  t h e r m a l  n e u t r o n s  t h a n  t h e r m a l  
n c u t r o n s ;  o r  l o o b i n g  a t  t h e  s i t u a t i o n  
from t h e  o p p o s i t e  v i e w p o i n t ,  t h e  d u c t s  
i n c r e a s e d  t h e  t h e r m a l  f l u x .  U n d e r  
t h e s e  c o n d i t i o n s ,  a c o n s e r v a t i v e  
e s t i m a t e  c a n  be made o f  t h e  e x p e c t e d  
a c t i v a t i o n  a r o u n d  a d u c t e d  s h i e l d  f rom 
t h e  r e a d i n g s  o f  aBF,  c o u n t e r ,  p r o v i d e d  
a n  e x p e r i m e n t a l  c o m p a r i s o n  h a s  b e e n  
made a t  some p o i n t  w i t h o u t  d u c t s .  

I t  was a t  f i r s t  a s u r p r i s e  t o  f i n d  
t h a t  a d d i n g  boron  t o  t h e  s h i e l d  wa te r  
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i n c r e a s e d  t h e  f l u x  o f  e p i t h e r m a l  
n e u t r o n s  by a b o u t  25%. However ,  c a l c u -  
l a t i o n s  o f  t h e  a m o u n t  o f  w a t e r  d i s -  
p l a c e d  i n  a d d i n g  t h e  boron showed t h a t  
t h e  r e s u l t  i s  q u i t e  r e a s o n a b l e .  The  
b o r a t e d  w a t e r  c o n t a i n e d  1 . 0 0 5  w t  % 
boron  and 1 . 7  w t  % p o t a s s i u m  and had  a 
s p e c i f i c  g r a v i t y  o f  1 . 0 4 0 3 .  T h u s ,  
t h e r e  was  a d i s p l a c e m e n t  o f  1 .3% o f  
t h e  h y d r o g e n ,  which r e s u l t e d  i n  h i g h e r  
e p i L h e r m a l  f l u x .  The t h e r m a l  n e u t r o n s  
were  n a t u r a l l y  g r e a t l y  r e d u c e d  by t h e  
b o r o n .  However ,  p l a c i n g  a t h i n  l a y e r  
o f  b o r o n  a t  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  s h i e l d  
would e l i m i n a t e  t h e r m a l  n e u t r o n s  w i t h -  

R A D I A T I O N  AROUND AN ARRAY O F  
C Y L I N D R K C A L  DUCTS 

P r e v i o u s  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  r a d i -  
a t i o n  a r o u n d  m o c k u p s  o f  t h e  a n n u l a r  
a i r  d u c t s  f o r  t h e  G - E  r e a c t o r  showed  
t h a t  t h e s e  d u c t s  w i l l  p e r m i t  t h e  
e s c a p e  o f  a l a r g e  f l u x  o f  f a s t  n e u t r o n s  
t h r o u g h  t h e  s i d e s  o f  t h e  s h i e l d .  
F u r t h e r m o r e ,  t h i s  a n n u l a r  d u c t  c o n -  
f i g u r a t i o n  i s  u n d e s i r a b l e  b e c a u s e  o f  
i t s  l a r g e  w e i g h t .  I n  v i e w  o f  t h e s e  
c o n s i d e r a t i o n s ,  i t  w a s  d e s i r e d  t o  
s t u d y  t h e  s h i e l d i n g  p r o p e r t i e s  o f  a n  
a l t e r n a t i v e  d u c t i n g  method,  n a m e l y ,  a n  

o u t  d i s p l a c i n g  s o  much w a t e r .  a r r a y  o f  b e n t  c y l i n d r i c a l  d u c t s .  

POSITION OF MEASUREMENTS 

AIR-FILLED DUCT 

TRANSITION SECTION 

SOURGE--- 

F i g .  6 .  12. C o n f i g u r a t i o n  f u r  I n d u c e d - A c t i v i t y  Measurements o n  G - E  O u t l e t  
Air  Duct .  
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F i g u r e  6 .  

SAMPLE NEUTRON SHIELD 

8 i s  R p h o t o g r a p h  o f  t 

ACTIVITY INDUCED 

( mc/ g) 
POSITION WATER AROLND DUCT 

le 

b e n t  c y l i n d r i c a l  d u c t s  i n  p o s i t i o n  i n  
t h e  L i d  Tank F a c i l i t y .  T h e r e  a r e  1 9 ,  
r o u n d ,  a luminum p i p e s  i n  a h e x a g o n a l  
a r r a y .  E a c h  p i p e  h a s  a n  o u t s i d e  
d i a m e t e r  o f  3 15 /16  i n .  a n d  1 / 1 6 - i n .  
w a l l s .  The  p i p e s  h a v e  t h r e e  s t r a i g h t  
s e c t i o n s  2 2  i n .  l o n g  c o n n e c t e d  w i t h  
4 5 - d e g  b e n d s .  I n  t h e  p l a n e  o f  t h e  
s o u r c e  p l a t e ,  t h e  c e n t e r s  o f  t h e  
p i p e s  d e f i n e  e q u i l a t e r a l  t r i a n g l e s  
wit ,h  s i d e s  7 . 3 3  i n .  l o n g .  S i n c e  t h e  
d u c t s  l e c v e  t h e  s o u r c e  p l a t e  a t  a n  
a n g l e  o f  2 2 . 5  d e g  t o  t h e  n o r m a l ,  t h e  
a r r a y  i s  n o t  s y m m e t r i c a l  a b o u t  t h e  
s o u r c e  a x i s .  W i t h  t h i s  a r r a n g e m e n t ,  
t h e  f r a c t i o n s  o f  t h e  t o t a l  volume t h n t  
a r e  a i r ,  w a t e r ,  and aluminum a r e  2 6 . 6 ,  
7 1 . 8 ,  and  1 . 6 % ,  r e s p e c t i v e l y ,  

T h e  r a d i a t i o n  m e a s u r e m e n t s  a r o u n d  
t h i s  a r r a y  h a v e  been  o b t a i n e d  i n  c o n -  
s i d e r a b l e  d e t a i l .  An a n a l y s i s  o f  t h e  
r e s u l t s  shows  t h a t  t h e  gamma d o s e  c a n  

TABLE 6.2. SUMMARY OF ACTIVITIES 

- 
None End P1 a i n  -1 No:- S i d e  P l a i n  

111 an g ane se 

- _  __-- . - - - - 

PERIOD E N D I N G  DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

1 . 0 4  t 0.15 x 10'' 

2 . 5 7  f 0 .02  x 1 0 ' ~  

be  a c c u r a t e l y  computed  by c o n s i d e r i n g  
t h e  d u c t s  and  w a t e r  t o  ].)e ahomogeneous  
s h i e l d  o f  a p p r o p r i a t e l y  r e d u c e d  d e n s i t y .  
T h e  n e u t r o n s ,  h o w e v e r ,  s t r e a m  t h r o u g h  
t h e  d u c t s  i n  s u f f i c i e n t  n u m b e r s  t o  
i n c r e a s e  t h e  f l u x  a t  t h e  end  t o  one  o r  
two o r d e r s  o f  magn i  t u d e  g r e a t e r  t h a n  
t h a t  p r e d i c t e d  o n  a r e d u c e d  d e n s i t y  
b a s i s .  T h i s  i s  i n  a c c o r d a n c e  w i t h  t h e  
d u c t  t h e o r y  p r o p o s e d  b y  S i m o n  a n d  
C l i f f o r d ,  t h a t  i s ,  g e o m e t r i c a l  a t t e n u -  
a t i o n  a l o n g  t h e  s t r a i g h t  s e c t i o n s  and  
i n v e r s e  s i n e  r e f l e c t i o n  a t  t h e  b e n d s .  
The d e s i g n  o f  t h i s  p a r t i c u l a r  a r r a y  i s  
n o t  o p t i m u m ,  s i n c e  t h e  a t t , e n u a t i o n  
t h r o u g h  t h e  d u c t s  i s  n o t  h i g h  e n o u g h  
t o  e x c e e d  t h a t  t h r o u g h  t h e  e q u i v a l e n t  
a m o u n t  o f  w a t e r .  An o p t i m u m  d e s i g n  
might .  h a v e  a n o t h e r  bend  i n  t h e  d u c t s  
t o  i n c r e a s e  t h e i r  a t t e n u a t i o n ,  o r  
c l o s e r  s p a c i n g  be tween d u c t s  t o  f u r t h e r  
r e d u c e  t h e  d e n s i t y  o f  t h e  e q u i v a l e n t  
homogeneous s h i e l d .  

INDUCED IN THE L I D  TANK FACILITY 

Cobalt  

M angane se 

None 

Boron cover  

None 

Boron cover  

None 

Boron cover  

Boron backing 

Boron cover  

Boron backing 

Eoron cover  
- __ 

O u t l e t  Duct 

End 

End 

S i d e  

S i d e  

End 

End 

End 

End 

Side  

S ide  

-I_ 

Borated 

Borated 

Borated 

Borated 

P l a i n  

P l a i n  

Borated 

Borated 

Borated 

Borated 
I___- 

I n l e t  Duct 

5 8 . 1  i 9 . 6  X 10"' 

5.5 f 9 . 1  X lo- ' '  

138 .3  f 1 0 . 1  X 

1 8 . 3  f 9 . 3  X IO"' 

178 .5  f 1 . 5  X 

4 . 6 4  f 0 . 1 7  X l o m 8  

6 8 . 3  f 1.0 X 

3 . 1 6  f 0. 16 X 

1 2 4 . 3  f 0.8 X 

1 1 . 7  i 0 . 3  X lo'* 
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TABLE 6 . 3 .  EFFECT O F  THERMAL S H I E L D S  ON EXTERIOR ACTIVATION 

____I 

DETECTOR 

DETECTOR 

_ _ ~ -  
RATIO OF COUNTS 

RATIO MEASUElRED 
A t  S i d e  of  D u c t  I A t  End of D u c t  

SHIELD 

Boron 

C o b a l t  

Manganese 

-T 

None 
Cd c o v e r  
B c o v e r  

POSITION 

P l a i n  t o  b o r a t e d  
P l  a i n  t o  b o r a t e d  
P l a i n  t o  b o r a t e d  

S i d e  

End 

No d u c t s  

S i d e  

End 

End 

S i d e  

RATIO MEASURED 

B a r e  t o  Cd c o v e r e d  
B a r e  t o  R c o v e r e d  
Cd c o v e r e d  t o  B c o v e r e d  

B a r e  t o  Cd c o v e r e d  
B a r e  t o  B c o v e r e d  
Cd c o v e r e d  t o  B c o v e r e d  

B a r e  tQ Cd c o v e r e d  
B a r e  t o  B c o v e r e d  
Cd c o v e r e d  t o  B c o v e r e d  

B a r e  to B c o v e r e d  

B a r e  t o  €3 c o v e r e d  

B a r e  t o  B c o v e r e d  
B backed  t o  B c o v e r e d  

B b a c k e d  t o  B c o v e r e d  

TABLE 6 . 4 .  RATIO OF EXTERIOR ACTIVATION AT 

DETECTOR 

Boron 

C o b a l t  

Man gan ese 

___l_l__ 

SHIELD 

None 
Cd c o v e r  
B c o v e r  

None 
B c o v e r  

B backed  
B c o v e r  

-_I_.._ 

RATIO MEASURED 

S i d e  t o  e n d  
S i d e  t o  end  
S i d e  t o  e n d  

S i d e  t o  e n d  
S i d e  t o  end  

S i d e  t o  e n d  
S i d e t o  end 

RATIO OF COUNTS 

I n  P l a i n  Water 

57 
2 50 

4 . 4  

4 1  
2 30 

5 . 6  

40 
180 

4 . 4  

39 

I n  B o r a t e d  Water  

26 
130 

5.0 

26 
150 

5 . 7  

5 to  15 

4 t o  100 

22 

11  

; I D E  TO EXTERIOR ACTIVATION AT END 

RATIO OF COUNTS 

I n  P l a i n  Water  

3 . 4  
2. 5 
3.  1 

I n  B o r a t e d  l a t e r  

2 . 9  
2 . 9  
3 . 3  

2 . 4  f 1 
3 

1 . 8  
3 .7  

Boron 1 . 4  
0 . 6 4  
0 . 7 3  

1 . 2  
0 . 7 5  
0 . 7 7  

P l a i n  t o  b o r a t e d  0.73 
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40 45 50 55 60 65 70 
y ,  HORIZONTAL DISTANCE FROM SOCIRCE AXIS (cml 

F i g .  6.13. Boron-Counter Measurements a t  End of  C-E O u t l e t  A i r  Duct. 
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F i g .  6 . 1 4 .  Boron-Counter Measurements a t  S i d e  o f  G - E  O u t l e t  Air Duct .  
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PERIOD ENDING DECEbIBER 1 8 ,  1 9 5 2  
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F i g .  6 . 1 5 .  Thermal-Neutron M e a s u r w e n t s  a t  End of  G - E  O u t l e t  Air Duct .  
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DWG. 17157 
10 

5 

2 

1 

5 

2 

lo-’ 

5 

2 

1 o-2 

5 

2 

1 o - ~  

5 

2 

1 0 - ~  
i 

z,  DISTANCE FROM SOURCE (cm)  

~ 

.__I- 
- 

160 

F i g .  6.16. Thermal-NeMtron Measurements a t  S i d e  of G-E Outlet Air Duct. 
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Fig.6. Boron Counter Centerline Measurements in Pure Water. 

F i g .  6 . 1 7 .  Boron-Counter Center-Line Measurements i n  Pure Water. 
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P E R I O D  E N D I N G  DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

7 .  BULK S H I E L D I N G  F A C I L I T Y  
J .  L. Meem 
R .  G .  Cochran  
M. P. Haydon 
K .  M. Henry  
H. E. H u n g e r f o r d  

P h y s i c s  
Gamma-ray s p e c t r a l  m e a s u r e m e n t s  on 

t h e  d i v i d e d - s h i e l d  mockup  h a v e  b e e n  
e x t e n d e d ,  a n d  t h e  n e u t r o n  a n d  gamma 
d o s e  measu remen t s  on t h e  s h i e l d  mockup 
a r e  r e p o r t e d .  T h e  a i r - s c a t t e r i n g  
e x p e r i m e n t s  w i t h  t h e  r e a c t o r  a t  1 0 0  k w  
a r e  now u n d e r  way,  and  t h e  p r o g r a m  o f  
i r r a d i a t i n g  monkeys  w i t h  t h e  r e a c t o r  
h a s  been s t a r t e d .  

MEASUREMENTS WITH THE D I V I D E D - S H I E L D  
MOCKUP 

Two f u r t h e r  s e t s  o f  measu remen t s  o f  
gamma-ray e n e r g y  s p e c t r a  a n d  a n g u l a r  
d i s t r i b u t i o n s  f rom t h e  d i  v i  ded  - s h  i e  1 d 
m o c k u p  ( w i t h  l e a d  d i s k s )  were  made 
a f t e r  a p r e l i m i n a r y  a t t e m p t  by t h e  NCA 
g r o u p  t o  c a l c u l a t e  t h e  d o s e  t o  b e  
e x p e c t e d  a t  t h e  c rew p o s i t i o n .  T h e  
m e a s u r e m e n t s  were made a t  $J = 60 d e g ,  
8 = v a r i a b l e , ( ’ )  a n d  $J = 60 d e g ,  qb = 
v a r i a b l e .  The e n e r g y  s p e c t r a  o b t a i n e d  
a r e  shown  i n  F i g s .  7 . 1  a n d  7 . 2 ,  a n d  
t h e  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  f o r  t h e  a n g l e  
8 i s  s h o w n  i n  F i g .  7 . 3 .  F o r  a l l  
m e a s u r e m e n t s ,  t h e  s p e c t r o m e t e r  c o l -  
l i m a t o r  r ema ined  h o r i z o n t a l .  

T a b l e  7 . 1  s h o w s  a l l  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  c o m p l e t e d  s i n c e  
t h e  l a s t  t a h u l a r  summary.(2) I t  i s  e x -  
p e c t e d  t h a t  t h e  i n f o r m a t i o n  i s  now 
s u f f i c i e n t l y  c o m p l e t e  t o  e n a b l e  a n  
a c c u r a t e  c a l c u l a t i o n  o f  gamma d o s e  a t  
t h e  c rew p o s i t i o n .  

S i n c e  t h e  c o l l i m a t o r  i s  a l w a y s  k e p t  
h o r i z o n t a l  i n  t h e  m e a s u r e m e n t s ,  $, 4 ,  
a n d  6 a r e  s u f f i c i e n t  t o  s p e c i f y  t h e  

( * ) F o r  a d e f i n i t i o n  o f  a n g l e s  4,  6, and 0 s e e  
T a b l e  7.1. For  a d i s c u s s i o n  o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  
s e t u p .  s e e  F .  C. M a i e n a c h e i n ,  Gamma-Ray 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 v i d e d - S h i e l d  M o c k u p ,  
P a r t  I ,  ORNL-CF-52-3-1 ,  P a r t  11, ORNL-CF-52-7-1 ,  

1 9 5 2 ,  ORNL- 
P a r t  I I I ,  ORNL-CF-52-8-38.  

(2)ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  1 0 ,  
1 2 9 4 ,  p .  4 5 .  

E. B. J o h n s o n  
J .  K .  L e s l i e  
T. A .  Love 
F. C. M a i e n s c h e i n  
G .  M .  McCammon 

D i v i s i o n  
p o s i t i o n  a n d  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  s p e c  
t r o m e t e r .  The a n g l e  e f o r  t h e  m e a s u r e -  
m e n t s  w i t h  $ = 6 0  d e g  a n d  $J = 0 w a s  
d e t e r m i n e d  s o  t h a t  t h e  s p e c t r o m e t e r  
c o l l i m a t o r  w o u l d  a l w a y s  look a t  t h e  
e d g e  o f  t he  l e a d  d i s k s  i n  the d i v i d e d -  
s h i e l d  mockup. 

C e n t e r - l i n e  m e a s u r e m e n t s  o f  gamma- 
r a y  and  f a s t - n e u t r o n  d o s a g e s  a n d  a l s o  
t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x  h a v e  b e e n  com- 
p l e t e d  and a r e  shown i n  F i g s .  7.4, 7 . 5 ,  
and  7 . 6 .  The a t t e n u a t i o n  c u r v e s  a r e  
shown w i t h  a n d  w i t h o u t  t h e  s h i e l d  i n  
p l a c e .  I t  s h o u l d  h e  r emembered  t h a t  
f o r  t h e s e  measu remen t s  t h e  r e a c t o r  had  
a b e r y l l i u m  o x i d e  r e f l e c t o r . ( 3 )  T h e  
d a s h e d  c u r v e s  on F i g s .  7 . 4 ,  7 . 5 ,  a n d  
7 . 6  r e p r e s e n t  t h e  c e n t e r - l i n e  d a t a c 4 )  
w i t h  t h e  w a t e r -  r e f l e c t e d  r e a c t o r .  

A I R -  SCATTER1 NG EXPER IFIENTS 

The  a i r - s c a t t e r i n g  e x p e r i m e n t s  w i t h  
t h e  r e a c t o r  a t  a p o w e r  o f  1 0 0  k w  a r e  

w e l l  u n d e r  way ,  I n d i c a t i o n s  a r e  t h a t  
t h e  p r e v i o u s  m e a s u r e m e n t s ,  r e p o r t e d  
l a s t  q u a r t e r ,  were somewhat p e s s i m i s t i c ,  
b u t  c o n f i r m a t i o n  o f  t h e  AN?-53 s h i e l a  
d e s i g n c 5 )  i s  n o t  y e t  c l e a r .  I t  i s  t o  
b e  e x p e c t e d  t h a t  t h e s e  e x p e r i m e n t s  
w i l l  s o o n  he  c o n c l u d e d ,  s i n c e  t h e  BSF 
i s  p o o r l y  a d a p t e d  t o  a i r - s c a t t e r i n g  
measu remen t s .  

I R R A D I A T I O N  O F  A N I M A L S (  6, 

The p r o g r a m  o f  i r r a d i a t i n g  monkeys 
by u s i n g  t h e  r e a c t o r ,  a s  o u t l i n e d  i n  

( 3 ) A N P  Qu.ar .  P r o g .  R e p .  M a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  

( 4 ) A N P  Q u a r .  P r o g .  Rep.  J u n e  1 0 ,  1 9 5 1 ,  ANP-65, 
O W L - 1 2 2 7 ,  p .  7 6 .  

D. 110. 
( 5 ’ 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  Program,  ANP-53 ( O c t .  1 6 ,  
1 9 5 0 ) .  . .. 

( 6 ) T h i s  i s  a j o i n t  p r o g r a m  i n  w h i c h  t h e  USAF 
S c h o o l  o f  A v i a t i o n  M e d i c i n e ,  C o n s o l i d a t e d  V u l t e e  
A i r c r a f t  C o r p o r a t i o n ,  and W r i g h t  A i r  D e v e l o p m e n t  
C e n t e r ,  a s  w e l l  a s  ORNL, a r e  p a r t i c i p a t i n g .  . 
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F i g .  7 . 1 .  GaINma-RaY Flux a t  Edge o f  Lead Disk. 
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F i g .  
A n g l e .  

7. 2. Gamma-Ray Flux a t  Edge o f  Lead D i s k  as a Function of t h e  Azimuth 
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--------_ 
HYPOTHETICAL SHIELD 

BOUNDARY 

-1 

\ 
DIVIDED SHIELD MOCKUP \ 

It, 
DWG. 16778 

F i g .  7 . 3 .  Gamma-Ray F l u x  a s  a F u n c t i o n  o f  Angle  for  E n e r g i e s  a s  Shown 
(DSML, $J = S O 0 ) .  
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PERIOD ENDING DECEMBER 

Be0 REFLECTOR FOR 
OIVIDED-SHIELD REAZTOR 

0 -- EXP 6 MEASUREMENT5 MADE ON BeO-REFLECTED DIVIDED 

k? - - EXP 7 MEASllREMENTS %%AM WITH REACTOR IN POSITION I 
CKUP. 04%-80RATED WATER, 

REACTOR IN POSITION I 
4 9.- BORATED WATER, 

IO* 
SHIELD REACTOR IN OPEN WATFR 

i o  

CENTEQ-LINE DISTANCE FROM ACTIVE CORE icm) 

1952 

F i g .  7 . 4 .  G a m m a - R a d i a t i o n  M e a s u r e m e n t s  A l Q n g  c e n t e r  L i n e  o f  t h e  D i v i d e d -  
S h i e l d  Mockup 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 .  
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e 
DWG. I7373 

I o5 

I o4 

A- EXP 6 MEASUREMENTS MADE WITH DIVIDED-SHIELD 
REACTOP IN OPEN WATER, 8 1 1  OF BISMUTH 
INTFRPOSED 20 cm FROM REACTOR TO DECREA 
G4MMA Fi UX 

POSITION I N  04%-BORATFD-WATER DIVIDED- 
SHIELD MGCKUP. NO SHADOW SHIELD 

POSITION IN 04%-BORATED-WATER DIVIDED- 
SHIEL MOCKUP, Y/ITti LFAD SHADOW SHIELD 
IN POSITION 
DATA FOR WATER-REFLtCTED REACTOR. CENTE 
LlhE VEASUREMENTS IN WATER 

0 -EXP 7 MEASIJRLMFNTS MADE W l l H  RERGTOR IN 

A -EX0 7 MEASUPEMENTS MnDE WITH REACTOR I N  

EXP 1 

CENTER-LINE DISTANCE FRCM ACTIVE CORE (cm) 

F i g .  7 . 5 .  Fast -Neutron  Dose Measurements Along C e n t e r  Line  o f  t h e  D i v i d e d -  
S h i e l d  Mockup 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 .  
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108 

I o7 

REACTW IN OPEN WTER 

REACTOR IN @’EN WATER, 4 ‘/2 in. OF LEAD 
INTEH1Y)SED !Ocm FROM PEACTOH TO DECREASE 
GAMMA FLUX 

IN DIVIDED-SHIELD MOCKU?, NO SHADOW SH1EL.D 

MOCKUI’, Wl TH i EAD SHADOW DISKS IN POSITION 

IO6 FA - EXP 6 MEASLJ~?EMCNTS M A E  WlTti DIVIDED-SHIELD 

L% 

A 

- CXP 7 MEASUHEMEN?S M M X  ‘WlTti REACTOR IN POSITION 

105 
i)(P 7 VEASUREMEi\J.TS MADE BEiilND DIVIDED-StIIELD 

I o4 

1 o3 - 
+ t 
g 

x 102 

$ - 
3 J U 

z 
0 
LT 
t 3 

I J 

I IT 
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I I- 

g 10 

a 

1 

10.’ 
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1 o - ~  

10-4 
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CENTER-LINE DISTANIX FROM ACTIVE CORE (an) 

Fig. 7.6. Thermal-Neutron Measurements Along Center Line  of the  D i v i d e d -  
Shield lockup in the Bulk Shielding Facility. 
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t h e  l a s t  q u a r t e r l y  r e p o r t , ( ' )  h a s  been  
s t a r t e d .  A p l a n  v i e w  oE t h e  i n s t a l -  
l a t i o n  i s  s h o w n  i n  F i g .  7 . 7 .  T h e  
a n i m a l s  a r e  c o n t a i n e d  i n  w a t e r t i g h t  
c a g e s  t h a t  a r e  l o w e r e d  u n d e r  wa te r  i n t o  
p o s i t i o n i n g  f r a m e s  on e i t h e r  s i d e  o f  
t h e  r e a c t o r  a s  shown.  T h e  c a g e s  a r e  
l o c a t e d  SO 5 /8  i n .  f r o m  t h e  c e n t e r  o f  
t h e  r e a c t o r  w i t h  7 1 / 2  i n .  o f  l e a d  
be tween t h e  r e a c t o r  a n d  t h e  c a g e s .  

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

I n  c o o p e r a t i o n  w i t h  t h e  H e a l t h  
P h y s i c s  D i v i s i o n ,  a n  e x t e n s i v e  s e t  o f  

' 7 ' A N P  Quar. P r o g .  Rep. S e p t .  10, 1 9 5 2 .  ORNL- 
1 3 7 5 .  p .  66. 

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

OTHER EXPERIMENTS 

A r e p o r t  o n  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  
f r o m  t h e  i r r a d i a t i o n  o f  e l e c t r o n i c  
e q u i p w e n t  h a s  b e e n  i s s u e d . ( * )  T h e  
e x p e r i m e n t  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  e n e r g y  

f i s s i o n  h a s  b e e n  r e l e a s e d  p e r  
c o m p l e t e d ,  b u t  t h e  e a 1  cu  l a  t i o n s  h a v e  
n o t  y e t  been  f i n i s h e d .  B e c a u s e  o f  low 
p r i o r i t y  o n  r e a c t o r  t i m e ,  n o  p r o g r e s s  
h a s  b e e n  made  o n  m e a s u r i n g  n e u t r o n  
s p e c t r a  o r  c a p t u r e  gamma-ray s p e c t r a .  

" 2  3 5  

( * ) A .  N ,  Good and W .  T. P r i c e .  E f f e c t s  o f  
N u c l e a r  R a d i a t i o n  on E l e c t r o n i c  Components and  
S y s t e m s ,  WADC-TR-187 (Aug. 18, 1 9 5 2 ) .  

TABLE 7.1. SPECTROMETER POSITIONS FOR GAMMA-RAY SPECTRAL MEASUREMENTS 
WITH THE D I V I D E D - S H I E L D  MOCKUP (WITH LEAD DISKS) 

0 

50 

60 

60 

0 

0 

0 

5, 10,  15, 20, 2 5 ,  30 

0, 10 ,  20, 3 0 ,  40, 50 

-20, -10, 0, + l o ,  +20, +30,  +40, 
+ S O ,  +60, +70 

-30 ,  -20, -10, 0, +IO, +20, t 3 0 ,  
+40, +SO, t 6 0 ,  t 7 0 ,  +80 

See f o o t n o t e  
~ _ _ _ _ _  

"$ is t h e  angle  between t h e  a i r c r a f t  s x i s  and a l i n e  connec t ing  t h e  pseudo r e a c t o r  c e n t e r  wi th  t h e  
nose of t h e  spectrometer  co l l ima to r .  

* *@ is t h e  angle between t h e  h o r i z o n t a l  p lane  anda  p lane  t h a t  i n c l u d e s  t h e  a i r c r a f t  axis and t h e n o s t  
o f  t h e  spectrometer  co l l ima to r .  

***e is t h e  angle  between t h e  spectrometer  co l l ima to r  and t h e  l i n e  j o i n i n g  t h e  pseudo r e a c t o r c s n  t e r 
and t h e  nose of t h e  spectrometer  co l l ima to r .  
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8 .  TOWER SBIELDING FACILITY 
C. E. C l i f f o r d  T. V. B l o s s e r  

P h y s i c s  D i v i s i o n  
J .  Y. E s t a b r o o k  

ANP D i v i s i o n  

D e s i g n  o f  t h e  t o w e r  c o n f i g u r a t i o n  
and  t h e  n e c e s s a r y  h o i s t i n g  e q u i p m e n t  
h a s  b e e n  c o n t r a c t e d  t o  t h e  f i r m  o f  
Kn a p p e n  , T i  p p  e t t s , Ab be  t t , M cCa r t h y , 
a r c h i t e c t u r a l  e n g i n e e r s  o f  N e w  Y o r k ,  
a n d  i s  t o  be  c o m p l e t e d  by F e b r u a r y  1 ,  
1953. T h e  b a s i c  tower c o n f i g u r a t i o n  
a n d  l o c a t i o n  a r e  t o  b e  e s t a b l i s h e d  
d e f i n i t e l y  by D e c e m b e r  1, a t  w h i c h  
time CBNI w i l l  c o m p l e t e  p l a n s  f o r  t h e  
s e r v i c e s ,  t h e  b u i l d i n g ,  a n d  s i t e  
i m p r o v e m e n t .  The n e u t r o n - s c a t t e r i n g  
b a c k g r o u n d  f o r  t h e  t o w e r  d e s i g n e d  
by t h e  a r c h i t e c t u r a l  e n g i n e e r s  i s  
s i gn i f i c a n  t 1 y h i  g h e  r t h a n  f o r  e a r 1 i e r 
d e s i g n s ;  c o n s e q u e n t l y ,  a l t e r n a t e  
d e s i g n s  a r e  b e i n g  s t u d i e d .  

FACILITY D E S I G N  

A f t e r  mak ing  a s t u d y  o f  t h e  g e o l o g i -  
c a l  c o n d i t i o n s  a f f e c t i n g  t h e  f o u n -  
d a t i o n s ,  t h e  KTAM e n g i n e e r s  r e l o c a t e d  
t h e  tower  s i t e  t o  t h e  t o p  o f  t h e  k n o l l ,  
a few h u n d r e d  f e c t  f r o m  t h e  p r e v i o u s  
l o c a t i o n .  The  t o w e r  c o n f i g u r a t i o n  i s  
now c o n c e i v e d  t o  b e  a f o u r - l e g g e d ,  
guyed s t r u c t u r e .  Such  a s t r u c t u r e  was 
c h o s e n  by KTAM t o  e l i m i n a t e  t h e  l a r g e  
c a n t i l e v e r  t r u s s e s  u s e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
d e s i g n s .  T h e  g u y i n g  s h o u l d  a l s o  
a p p r e c i a b l y  r e d u c e  t h e  w e i g h t  o f  t h e  
s t r u c t u r e ,  a n d  h e n c e  t h e  c o s t .  P r e -  
l i m i n a r y  e s t i m a t e s  o b t a i n e d  by KTAM o f  
t h e  c o s t  o f  t h e  r e q u i r e d  h o i s t i n g  
e q u i p m e n t  a r e  g r a t i f y i n g l y  low. 

A l l  t h e  e l e c t r i c a l  c o m p o n e n t s  o f  
t h e  r e a c t o r  c o n t r o l  and  i n s t r u m e n t a t i o n  

h a v e  been c h o s e n  and a r e  b e i n g  o r d e r e d  
i n  a c c o r d a n c e  w i t h  e s t i m a t e d  d e l i v e r y  
d a t e s .  E n g i n e e r i n g  o f  t h e  m e c h a n i c a l  
p o r t i o n s  o f t h e  r e a c t o r  c o n t r o l s ,  t a n k ,  
a n d  a c c e s s o r i e s  i s  a p p r o x i m a t e l y  75% 
c o m p l e t e ,  E n g i n e e r i n g  o f  t h e  r e a c t o r  
c o n t r o l  s y s t e m  is l ~ e i n g  e x e c u t e d  by 
t h e  R e a c t o r  C o n t r o l s  g r o u p .  T h e  
e n  p i  n e  e r i n  g o f t h e ex  p e r i men t a  1 e q u  i p - 
ment ,  wh ich  i s  a s s i g n e d  t o  t h e  I n s t r u -  
men t  D e p a r t m e n t ,  is  a p p r o x i m a t e l y  20% 
c o m p l e t e  a n d  i s  e x p e c t e d  t o  h e  com- 
p l e t e d  by March 1953. 

T h e  p r o j e c t  f o r  d e v e l o p m e n t  o f  a 
more  s e n s i t i v e  f a s t - n e u  t r o n  d o s i m e t e r  
i s  p r o g r e s s i n g  s a t i s f a c t o r i l y .  A f l o w  
t y p e  o f  c o u n t e r  t h a t  u s e s  a h o t - c a l c i u m  
p u r i f i e r  f o r  t h e  e t h y l e n e  g a s  s h o w s  
s e n s i t i v i t i e s  b e t t e r  t h a n  t w i c e  t h o s e  
of  t h e  t y p e s  i n  u s e  a t  p r e s e n t .  

STRUCTURE SCATTERING 
A .  Simon,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

T h e  b a c k g r o u n d  f r o m  n e u t r o n s  
s c a t t e r e d  by t h e  t o w e r  s t r u c t u r e  i s  
b e i n g  c a l c u l a t e d  f o r  e a c h  c o n f i g u r a t i o n  
a c c o r d i n g  t o  m e t h o d s ( ' )  d e v e l o p e d  a t  
t h e  l a b o r a t o r y  d u r i n g  t h e  o r i g i n a l  
d e s i g n  p e r i o d .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  t o w e r  
is  b e i n g  made s u f f i c i e n t l y  f l e x i b l e  s o  
t h a t  t h i s  background  w i l l  be m e a s u r a b l e  
d i r e c t l y  . 

( " A .  S i m o n  a n d  R. H. R i t c h i e ,  B a c k g r o u n d  
C a l c u l a t i o n s  f a r  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  
Faczlity, ORNL-1273, p .  4 1 .  
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9 .  NUCLEAR MEASIjREMENTS 

A N G U L A R  DISTRIBUTION OF NEUTRONS 
SCATTERED FROM NITROGEN 

J .  L. Fowle r  @. H. J o h n s o n  
J .  R .  Risse r  

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

T h e  m e t h o d  o f  s t u d y i n g  e l a s t i c  
s c a t t e r i n g  o f  n e u t r o n s  by p e r f o r m i n g  
p u l s e - h e i g h t ,  a n a l y s i s  o f  n i t r o g e n  
n u c l e i  r e c o i l s  i n  a c o u n t e r  g a s ( ' )  h a s  
b e e n  u t i l i z e d  o n  t h e  5 - M e v  Van d e  
G r a a f f  a c c e l e r a t o r .  The  a c t i v e  volume 
o f  t h e  p r o p o r t i o n a l  c o u n t e r  u s e d  i s  a 
c y l i n d e r  1 2 . 7  c m  l o n g  and  7 . 6 2  c m  i n  
d i a m e t e r .  F i e l d  t u b e s ( 2 )  i n c l u d e d  i n  
t h e  c o u n t e r  d e s i g n  e l i m i n a t e  e n d  
e f f e c t s  o w i n g  t o  n o n u n i f o r m  e l e c t r i c  
f i e l d s .  The c o u n t e r  w i r e  i s  s e p a r a t e d  
from t h e  f i e l d -  t u b e  v o l t a g e  by g rounded  
s h i e l d  t u b e s ,  T h e  d e t a i l s  o f  t h e  
c o u n t e r  d e s i g n  a n d  f a b r i c a t i o n  w e r e  
h a n d l e d  by Z e d l e r  o f  t h e  I n s t r u m e n t  
D e  p a r  tmen t . 

R e s u l t s  o f  N i t r o g e n - S c a t t e r i n g  
Experiment .  The t e s t  w i t h  t h e  630-kev  
p r o t o n  p e a k  f r o m  t h e  N 1 4  ( n , p  ) C I 4  
r e a c t i o n  p r o d u c e d  by t h e r m a l  n e u t r o n s  
i n d i c a t e s  a n  e n e r g y  r e s o l u t i o n  o f  t h e  
c o u n t i n g  s y s t e m  o f  t h e  o r d e r  o f  6% 
( f u l l  w i d t h  a t  h a l f  maximum o f  t h e  
p u l s e - h e i g h t  d i s t r i b u t i o n ) .  F i g u r e  
9.1 shows t h e  p u l s e - h e i g h t  d i s t r i b u t i o n s  
o f  t h e  n i t r o g e n  r e c o i l s  f r o m  mono- 
e n e r g e t i c  n e u t r o n s  p r o d u c e d  by t h e  
T ( p , n ) H e 3  r e a c t i o n .  T r i t i u m  i n  a g a s  
c e l l  w a s  b o m b a r d e d  w i t h  a n a l y z e d  
p r o t o n s  f rom t h e  5-Mev Van d e  G r a a f f  
a c c e l e r a t o r .  T h e  n c u t r o n  e n e r g y  
s p r e a d  o w i n g  t o  t h i c k n e s s  o f  t a r g e t  
a n d  t o  s t r a g g l i n g  o f  p r o t o n s  i n  t h e  
g a s - c e l l  window w a s  o f  t h e  o r d e r  o f  
r t20  k e v .  T h e  e n e r g i e s  c h o s e n  a r e  
b e t w e e n  t h e  r e s o n a n c e s  i n  t h e  t o t a l  

("€3. D .  Rossi and H .  S t a u b ,  Ionizatron C h a m b e r s  
a n d  C o u n t e r s ;  E x p e r i m e n t a l  T e c h n i q u e s ,  p .  135, 
McGrav Hill, New Y o r k .  1949. 

( ' ) A .  C. C o c k r o f t  and S.  C .  C u r r a n .  R e v .  S C Z .  
T n s t r .  22. 37 (1951). 

c r o s s  s e c t i o n  r e p o r t e d  i n  t h e  l i t e r -  
a t ~ r e . ( ~ ' ~ ' ~ )  T h e s e  d i s t r i b u t i o n s  
h a v e  b e e n  c o r r e c t e d  f o r  a n  e x p e r i -  
m e n t a l l y  d e t e r m i n e d  n o n l i n e a r  d e -  
p e n d e n c e  o f  maximum r e c o i l  p u l s e  h e i g h t  
o n  n e u t r o n  e n e r g y .  N e a r - z e r o  p u l s e -  
h e i g h t  b a c k g r o u n d  h a s  been  s u b t r a c t e d  
f r o m  t h e  d i s t r i b u t i o n .  T h i s  b a c k -  
g r o u n d  was d e t e r m i n e d  by s u b s t i t u t i n g  
h e l i u m  f o r  t r i t i u m  i n  t h e  g a s  c e l l  and 
was found  t o  be c o m p l e t e l y  n e g l i g i b l e  
f o r  t h e  u p p e r  t h r e e - f o u r t h s  o f  t h e  
d i s t r i b u t i o n .  T h e  d i s t r i b u t i o n  a t  
0 . 8  Mev h a s  b e e n  c h e c k e d  a number  o f  
t imes u n d e r  a v a r i e t y  o f  e x p e r i m e n t a l  
c o n d i t i o n s  : (I) t h e  n i t r o g e n  p r e s s u r e  
i n  t h e  c o u n t e r  w a s  changed by a f a c t o r  
o f  3 ,  (2) t h e  c o u n t e r  v o l t a g e ,  a n d  
c o n s e q u e n t l y  t h e  g a s  mu1 t i p l i c a t i o n ,  
w a s  v a r i e d  o v e r  a c o n s i d e r a b l e  r a n g e ,  
and ( 3 )  t h e  t r i t i u m  n e u t r o n  s o u r c e  was 
a 1  t e r e d ;  t h a t  i s ,  n i t r o g e n  was s u b -  
s t i t u t e d  f o r  aluminum a s  t h e  t r i t i u m -  
c e l l  w indow, .  a n d  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  w i t h  a z i r c o n i u m  t r i t i d e  
t a r g e t .  \ Y Y ; L ~  t h e  e x c e p t i o n  o f  f l u c t u -  
a t i o n s  n e a r  z e r ~  p u l s e  h e i g h t ,  t h e  
d i  s t r  i bu t i o n  s o b t a i n e d  were e s s  en  t i  a 1 1 y 
t h e  same. 

A n a l y s i s  o f  N i t  r o g c n -  S c a t  t e r  i n g  
D a t a .  By u s i n g  t h e  known v a l u e s  o f  
t o t a l  c r o s s  t h e  number 
o f  n i t r o g e n  r e c o i l s  p e r  i n c i d e n t  
n e u t r o n  c a n  b e  p r e d i c t e d  f r o m  t h e  
g e o m e t r y  a n d  t h e  n i t r o g e n  p r e s s u r e .  
T h e  number o f  n e u t r o n s  was d e t e r m i n e d  
w i t h  a l o n g  c o u n t e r  c a l i b r a t e d  a g a i n s t  
a p o l o n i u m - b e r y l l i u m  s o u r c e .  T h e  
c o m p a r i s o n  be tween  p r e d i c t i o n  and  t h e  
n u m b e r  o f  c o u n t s  i n  a c t u a l  d i s t r i -  
b u t i o n s ,  e x t r a p o l a t , e d  t o  z e r o  e n e r g y ,  
i n d i c a t e d  a g r e e m e n t  w i t h i n  t h e  a c c u r a c y  
o f  t h e  n e u t r o n  measu remen t s .  

(3)C. H. J o h n s o n ,  B. P e t r e e ,  and R .  H .  A d a i r .  

(4)J. J .  H i n c h l e y ,  P .  M. S t e l s o n ,  and W .  XI. 
P r e s t o n ,  P h y s .  R e v .  86, 483 (1952). 

(5)C. H .  J o h n s o n ,  8 .  B. W i l l a r d ,  J. K .  B a i r ,  
and J .  D. K i n g t o n ,  P h y s .  Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  2 0 ,  
1 9 5 2 .  ORNL-1365. p .  1. 

P h y s .  H e u .  8 4 ,  775 (1951). 
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F i g .  9 .1 .  P u l s e - H e i g h t  D i s t r i b u t i o n  
N i t r o g e n  Recoils from M o n o e n e r g e t i c  Neu- 
t r o n s .  

The c o s i n e  o f  t h e  c e n t e r  o f  m a s s  
a n g l e  o f  s c a t t e r i n g  o f  t h e  n e u t r o n  i s  
p l o t t e d  i n  F i g .  9 . 1  o n  t h e  s a m e  
h o r i z o n t a l  s c a l e  as  t h e  r e c o i l  e n e r g y .  
T h e  o r d i n a t e  i s  t h u s  p r o p o r t i o n a l  t o  
t h e  d i f f e r e n t i a l  s c a t t e r i n g  c r o s s  
s e c t i o n  i n  t h e  c e n t e r  of tnass s y s t e m .  ( 
T h e  r i s e  i n  t h e  c r o s s  s e c t i o n  a t  l ow 
a n g l e s  i s  b e l i e v e d  t o  Le r e a l  and  d u e  
t o  shadow s c a t t e r i n g .  T h i s  i s  b e i n g  
i n  v e  s t i ga t e  d f u r t h e  r . 

S e v e r a l  d i s t r i b u t i o n s  t a k e n  i n  g o i n g  
o v e r  t h e  1.595-l\ilev r e s o n a n c e ( 4 )  show 
marked  c h a n g e  i n  t h e  d i f f e r e n t i a l  c r o s s  
s e c t i o n  a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  p e a k  o f  
t h e  r e s o n a n c e . (  Fo rward  s c a t t e r i n g  
o f  t h e  n e u t r o n s  becomes more p r o n o u n c e d  
a t  t h e  r e s o n a n c e .  

T h e  d o s e  r e c e i v e d  a t  t h e  c r e w  
p o s i t i o n  from a i r - s c a t t e r e d  n e u t r o n s  
w i l l  v a r y  d i r e c t l y  w i t h  t h e  c r o s s  
s e c t i o n  i f  t h i s  s c a t t e r i n g  i s  i s o t r o p i c .  
I f  i t  i s  n o t ,  t h e n  t h e  d o s e  w i l l  v a r y  
i n  a q u i t e  c o m p l i c a t e d  way w i t h  t h e  
" d i s t r i b u t i o n  o f  c r o s s  s e c t i o n , "  a n d  
t h e r e f o r e  i t  i s  e s s e n t i a l  t o  know t h e  
a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  t h e  s c a t t e r e d  
n e u t r o n s .  F o r  t h i s  p u r p o s e ,  t h e  
d i f f e r e n t i 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  n i t r o g e n ,  a s  o p p o s e d  t,o i t s  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 ,  m u s t  be  
me a s u r e  d . f o r w a r d - s c a t t e r e d 
n e u t r o n s  c o n t r i b u t e  e s s e n t i a l l y  n o t h i n g  
t o  t h e  f l u x  i n c i d e n t  o n  t h e  c r e w  
s h i e l d ,  h u t  t h e  n e u t r o n s  s c a t t e r e d  
t h r o u g h  a n g l e s  g r e a t e r  t h a n  a b o u t  30  
d e g  a r e  v e r y  i m p o r t a n t .  F o r t u n a t e l y ,  
t h e  e x p e r i m e n t  i s  m o s t  r e l i a b l e  i n  
t h i s  r e g i o n ,  a s  w i l l  he s e e n  from i n -  
s p e c t i o n  o f  F i g .  9 .1 .  

T h e  

A FAST-NEUTRON DOSE MEASUREMENT 
T. V .  B l o s s e r ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

An u n u s u a l  o p p o r t u n i t y  f o r  c a l i -  
b r a t i n g  t h e  f a s t - n e u t r o n  d o s i m e t e r  w a s  
a f f o r d e d  by t h e  r e c e n t  u n f o r t u n a t e  
a c c i d e n t  w i t h  t h e  Z P R  a t  A r g o n n e  
N a t i o n a l  L a b o r a t o r y ,  i n  w h i c h  o n e  

( 6 ) E .  B a l d i n g e r ,  P. Nuber .  R. R i c e m o ,  and W. 
Z u n t i ,  t r e l u .  Phys. A c t a .  23, SO3 ( 1 9 5 0 ) .  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1952 

p e r s o n  r e c e i v e d  a b o u t  f o u r  t imes  t h e  
m i l i t a r y  d o s e  € o r  one  m i s s i o n  i n  f a s t  
n e u t r o n s  ( 2 5  r e m ) ,  i n  a d d i t i o n  t o  a n  
e v e n  l a r g e r  gamma d o s e .  S i n c e  t h e  
t o  t a l  power r e l e a s e d  i n  t h e  “runaway” 
c r i t i c a l  a s s e m b l y  w a s  q u i t e  w e l l  
m e a s u r e d ,  i t  was p o s s i b l e ,  by s e t t i n g  
u p  t h e  e x p e r i m e n t  a g a i n ,  t o  r u n  a t  
c o n t r o l l e d  p o w e r  l e v e l s  a n d  m e a s u r e  
t h e  d o s e  i n  t h e  p o s i t i o n  o c c u p i e d  by 
t h e  i n d i v i d u a l  m o s t  s e r i o u s l y  a f f e c t e d .  
From t h e s e  measu remen t s  i t  i s  p o s s i b l e  
t o  d e t e r m i n e  t h e  d o s e  r e c e i v e d  by t h e  
i n d i v i d u a l  i n  t e rms  o f  a r e a d i n g  o n  
t h e  H u r s t  f a s t - n e u t r o n  d o s i m e t e r .  
S i n c e  t h i s  i n s t r u m e n t  i s  b a s i c  t o  a l l  
m e a s u r e m e n t s  a t  t h i s  L a b o r a t o r y ,  
d i r e c t  “ c a l i b r a t i o n ”  a t  a n e a r - s e r i o u s  
d o s e  l e v e l  i s  v e r y  i m p o r t a n t .  C o n s e -  
q u e n t l y ,  o n e  o f  t h e  ORNL d o s i m e t e r s  
w a s  t a k e n  t o  ANI. f o r  m e a s u r i n g  t h e  
d o s e  i n  t h e  r e c o n s t r u c t e d  s i t u a t i o n .  
I t  w a s  o p e r a t e d  b y  a member  o f  t h e  
ORNL s h i e l d i n g  g r o u p  t o  e n s u r e  t h a t  
t h e  m e a s u r i n g  t e c h n i q u e  was  i d e n t i c a l  
t o  t h a t  u s e d  i n  t h e  ORNI.. program.  

T h e  ZPR i s  a h y d r o g e n - m o d e r a t e d ,  
c y l i n d r i c a l  r e a c t o r  w i t h  a n  8 - i n .  
w a t e r  r e f l e c t o r .  S i n c e  t h i s  i s  much 
l i k e  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r ,  i t  
would be e x p e c t e d  t o  g i v e  q u i t e  s i m i l a r  
l e a k a g e  f l u x e s ,  a s  w a s  o b s e r v e d .  
F i g u r e  9 .2  i s  a s c h e m a t i c  s k e t c h  o f  
t h e  r e a c t o r  a n d  s h o w s  t h e  v e r t i c a l  
l i n e  ( l a b e l e d  “ z ” ) ,  a b o u t  7 i n .  from 
t h e  c o r e  a x i s ,  on  w h i c h  t h e  d a t a  were 
t a k e n .  T h e  d o s i m e t e r  c o u l d  n o t  b e  
p l a c e d  c l o s e r  t o  the c o r e  a x i s ,  s i n c e  
t h e  o n l y  l o c a t i o n  l a r g e  e n o u g h  w a s  
p r e - e m p t e d  by a c o n t r o l  r o d .  M e a s u r e -  
m e n t s  t a k e n  i n  t h e  8 - i n .  w a t e r  r e f l e c t o r  
and  i n  che a i r  a b o v e  t h e  r e f l e c t o r  are 
shown i n  F i g .  9 . 3 ;  a l l  d a t a  h a v e  been  
n o r m a l i z e d  t o  a p o w e r  of‘  1 w a t t  i n  
a c c o r d a n c e  w i t h  ANI, power m e a s u r e m e n t s  
s u p p l i e d  b y  J .  R .  D i e t r i c h .  T h e  

i n s t r u m e n t  was  c a l i b r a t e d  a t  t h e  s i t e  
w i t h  a p o l o n i u m - b e r y l l i u m  s o u r c e ,  a n d  
gamma s u p p r e s s i o n  was a d j u s t e d  t o  10 
r/’hr* which  i s  s a f e l y  g r e a t e r  t h a n  t h a t  
t o  be e x p e c t e d  i n  t h e  r e g i o n  above  t h e  
r e a c t o r .  

T h e  f a s t - n e u t r o n  d o s e  r e a d i n g s  i n  
t h e  w a t e r  r e f l e c t o r  c o r r e s p o n d e d  
a l m o s t  e x a c t l y  t o  those  to  be e x p e c t e d  
from s c a l e - u p  o f  BSF d a t a .  H o w e v e r ,  
t h e  m e a s u r e m e n t s  i n  a i r  may h a v e  b e e n  
somewhat h i g h  owing  t o  s c a t t e r i n g  from 
t h e  p e r s o n n e l  p l a t f o r m  a n d  c o n t r o l  
mechanisms.  
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SUMMARY AND INTRODUCTION 

T h e  r e s e a r c h  o n  f u s e d  f l u o r i d e  
s y s t e m s  ( s e c .  1 0 )  l e d  t o  t h e  s e l e c t i o n  
o f  t h e  f u e l  a n d  a c h a r g i n g  t e c h n i q u e  
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 .  
A s  now p l a n n e d ,  t h e  ARE f u e l  w i l l  b e  a 
NaF-ZrF4 -UF4 m i x t u r e  w i t h  a c o m p o s i t i o n  
o f  5 0 - 4 6 - 4  m o l e  %. D e v e l o p m e n t  o f  
l a b o r a t o r y - s c a l e ,  p i l o t - p l a n t ,  a n d  
p r o d u c t i o n - s i z e  f a c i l i t i e s  f o r  m a k i n g  
t h e  c a r r i e r  f o r  t h i s  f u e l ,  o r  some 
m o d i f i c a t i o n  o f  i t ,  c o n t i n u e s .  T h e  
f i n a l  m i x t u r e  w o u l d  b e  m a d e  i n  t h e  
r e a c t o r  by t h e  a d d i t i o n  o f  Nap-ZrF,-UF, 
( 5 0 - 2 5 - 2 5  mole X )  c h a r g e  m a t e r i a l  t o  
t h e  N a F - Z r F 4  ( 5 0 - 5 0  m o l e  % I  c a r r i e r  
m a t e r i a l  w i t h  w h i c h  t h e  r e a c t o r  w o u l d  
b e  i n i t i a l l y  l o a d e d .  F o r  t h e  l o n g e r  
r a n g e  f u e l  d e v e l o p m e n t  p r o g r a m ,  f l u o r i d e  
s y s  tems c o n t a i n i n g  L i F ,  Z r F 4 ,  AlF, ,  or 
R e F z ,  s i n g l y  or  i n  c o m b i n a t i o n ,  a r e  
b e i n g  examined .  

T h e  c o r r o s i o n  r e s e a r c h  ( s e c .  11) 
h a s  been  d i r e c t e d  p r i m a r i l y  t o w a r d  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  of t h e  c o r r o s i o n  c h a r a c -  
t e r i s t i c s  o f  t h e  f l u o r i d e s  ( i n  p a r -  
t i c u l a r ,  t h e  ZrF, - b e a r i n g  m i x t u r e s )  
a n d  s e c o n d a r i l y  to a s t u d y  o f  h y d r o x i d e  
a n d  l i q u i d  m e t a l  c o r r o s i o n .  A l l  
s t u d i e s  a r e  m a d e  a t  t e m p e r a t u r e s  
a r o u n d  1500°F. T h e  i n c r e a s e d  a t t a c k  
e x p e r i e n c e d  i n  r e c e n t  t e s t s  w i t h  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  i s  o f  
p a r t i c u l a r  c o n c e r n ;  t h e  a t t a c k  is  t o  a 
d e p t h  o f  a b o u t  9 t o  1 0  m i l s  a f t e r  
5 0 0  h o u r s .  A l t h o u g h  t h i s  d e p t h  o f  
a t t a c k  i s  t o l e r a b l e ,  t h e  t r e n d  is  n o t ;  
t h e  i n c r e a s e d  a t t a c k  i s  b e l i e v e d  to h e  
d u e  t o  t h e  u s e  o f  t h e  newly  i n s t a l l e d  
p i l o t - p l a n t  e q u i p m e n t  i n  w h i c h  t h e  
f u e l  w a s  p r e p a r e d .  T h e  b e n e f i c i a l  
e f f e c t  o f  smal l  a d d i t i o n s  o f  ZrH, a s  a 
c o r r o s i o n  i n h i b i t o r  h a s  b e e n  a g a i n  
d e m o n s t r a t e d  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 ,  w h e r e a s  a d d i t i o n s  o f  NaK h a v e  
n o t  h a d  s o  p r o n o u n c e d  a n  e f f e c t .  
Dynamic c o r r o s i o n  t e s t s  w i t h  l e a d  i n  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  1 o o p s  r e s u l t e d  i n  
s e v e r e l y  c o r r o s i v e  a t t a c k  on  I n c o n e l  
a b o v e  500"C,  e v e n  t h o u g h  d e o x i d i z e d  

l e a d  was  e m p l o y e d .  T h e  s t a b i l i t y  o f  
b e r y l l i u m  o x i d e  i n  NaK h a s  n o t  y e t  
b e e n  t h o r o u g h l y  i n v e s t i g a t e d .  U n d e r  
t h e  c o n d i t i o n s  of  some o f  t h e  i n i t i a l  
t e s t s ,  s i g n i f i c a n t  b e r y l l i u m  o x i d e  
w e i g h t  l o s s e s  o c c u r r e d .  T h e  e f f e c t s  
o f  v a r i o u s  a d d i t i o n s  t o  h y d r o x i d e s  
were  s t u d i e d ,  b u t  n o  d e c r e a s e  i n  c o r -  
r o s i o n  was o b t a i n e d .  The  m a i n t e n a n c e  
o f  a p o s i t i v e  h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  i s  
s t i l l  t h e  o n l y  c e r t a i n  t e c h n i q u e  f o r  
m i n i m i z i n g  h y d r o x i d e  c o r r o s i o n .  

The m e t a l l u r g y  a n d  c e r a m i c s  r e s e a r c h  
( s e c .  1 2 )  i n c l u d e s  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  
s p h e r i c a l ,  s o l i d ,  f u e l  e l e m e n t s ;  c r e e p -  
r u p t u r e  t e s t s  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l ;  
w e l d i n g  a n d  b r a z i n g  t e c h n i q u e s ;  a n d  
cermets  and  ceramic c o a t i n g s .  A l l o y s  
f o r  c o n e - a r c  w e l d i n g ,  r e s i s t a n c e  w e l d -  
i n g ,  h e l i a r c  w e l d i n g ,  a n d  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  b r a z i n g  h a v e  b e e n  s u c -  
c e s s  f u l l y  d e v e l o p e d  f o r  h i g h -  t e m p e r a -  
t u r e - c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  and  s t r u c t u r a l  
i n t e g r i t y  o f  b r a z e d  j o i a t ; s .  In c r e e p -  
r u p t u r e  t e s t s  a t  8 1 5 " C ,  T n c o n e l  a n d  
s t a i n l e s s  s t e e l  i n d i c a t e d  d e c r e a s i n g  
l i f e ' t i m e s  i n  a r g o n  a n d  h y d r o g e n  
e n v i r o n m e n t s  a s  c o m p a r e d  w i t h  t h e  
l i f e t i m e s  i n  a i r .  T h e  m a n u f a c t u r e  o f  
s p h e r i c a l ,  s o l i d ,  f u e l  e l e m e n t s ,  
r e q u e s t e d  by P r a t t  a n d  W h i t n e y ,  i s  
b e i n g  a t t e m p t e d  by s e v e r a l  t e c h n i q u e s .  
C e r m e t s  o f  Cr -Al ,O ,  a n d  Z r C - F e  h a v e  
h e e n  d e v e l o p e d  a n d  a r e  b e i n g  t e s t e d  
f o r  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e .  A d i p p i n g  
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  
a p p l i c a t i o n  o f  o x i d a t i o n - r e s i s t a n t  
c e r a m i c  c o a t i n g  t o  n i c k e l  r a d i a t o r  
f i n s .  

T h e  h e a t  t r a n s f e r  a n d  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  h a v e  been  d i r e c t e d  
a l m o s t e n t i r e l y t o w a r d  t h e d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  v a r i o u s  p r o p e r t i e s  o f  s e v e r a l  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  ( s e c .  1 3 ) .  T h e  
v i s c o s i t i e s  a n d  d e n s i t i e s  o f  t h e  f u e l  
c a r r i e r ,  N a F - Z r F 4 ,  a n d  t h e  e n r i c h e d  
f u e l ,  NaF-ZrF4 -UF4 , h a v e  been  measu red .  
A 1  t h o u g h  t h e s e  f l u o r i d e  m i x t u r e s  h a v e  
c o m p a r a b l e  me1 t i n g  p o i n t s  ( a b o u t  510°C)  
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a n d  d e n s i t i e s  ( b e t w e e n  3 a n d  4 a t  
8 0 0 ° C ) ,  t h e  v i s c o s i t y  o f  t h e  f u e l  i s  
s i g n i f i c a n t l y  h i g h e r  t h a n  t h a t  o f  t h e  
c a r r i e r  ( a b o u t  8 v s .  13 c p  a t  800°C) .  
I n  g e n e r a l ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t i e s  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  
d e c r e a s e  and  t h e  v i s c o s i t i e s  i n c r e a s e  
w i t h  a n  i n c r e a s e  i n  t h e  u r a n i u m  
f l u o r i d e  c o n t e n t .  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  f o r  t h e  e u t e c t i c  m i x t u r e ,  
NaF-KF-LiF ,  i n  t u r b u l e n t  f l o w  may h e  
d e s c r i b e d  by t h e  u s u a l  e x p r e s s i o n s  f o r  
o r d i n a r y  f l u i d s .  I n  o t h e r  s t u d i e s ,  
t h e  f low r a t e s  i n  c o n v e c t i o n  l o o p s  a r e  
b e i n g  d e t e r m i n e d ,  and  t h e r m a l  a n a l y s e s  
a r e  b e i n g  made o f  a r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  s y s t e m  a n d  t h e  h e a t  t r a n s f e r  
c h a r a c t e r i s t i c s  o f  a c i r c u l a t i n g - f u e l  
s y s  tern. 

R a d i a t i o n  damage s t u d i e s  were con-  
c e r n e d  p r i m a r i l y  w i t h  t h e  e x p o s u r e  o f  
s a m p l e s  o f  f l u o r i d e  f u e l  i n  t h e  v a r i o u s  
i r r a d i a t i o n  f a c i l i t i e s  ( s e c .  1 4 ) .  
O t h e r  s t u d i e s  i n c l u d e d  i n - p i l e  s o d i u m  
l o o p  and  i n - p i l e  c r e e p  m e a s u r e m e n t s .  
A c a p s u l e  o f  f l u o r i d e  f u e l  h a s  b e e n  
i r r a d i a t e d  i n  t h e  MTR a t  a f l u x  l e v e l  
i n  t h e  r a n g e  o f  t h a t  o f  a n  a i r c r a f t  

r e a c t o r ,  b u t  t h e  c a p s u l e  and  i t s  con- 
t e n t s  h a v e  n o t  y e t  b e e n  e x a m i n e d .  
S h o r t - t i m e ,  h i g h - p o w e r - d i s s i p a t i o n  
( u p  t o  4000 w a t t s / c m 2 )  i r r a d i a t i o n s  i n  
t h e  c y c l o t r o n  s u g g e s t  t h a t  some 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  d a m a g e  may 
e x i s t .  R e c e n t  i n - p i l e  c a n t i l e v e r -  
c r e e p  m e a s u r e m e n t s  o f  I n c o n e l  i n  a n  
a i r  a t m o s p h e r e  i n d i c a t e  t h a t  t h e  LTTR 
r a d i a t i o n  h a s  l i t t l e  e f f e c t  o n  c r e e p  
s t r e n g t h .  

A n a l y t i c a l  s t u d i e s  o f  r e a c t o r  
m a t e r i a l s  ( s e c .  1 5 )  i n c l u d e d  c h e m i c a l ,  
s p e c t r o g r a p h i c ,  a n d  p e t r o g r a p h i c  
i d e n  t i f i c a  t i o n  o f  1 mpur i t i e s ,  c o r r o s  i o n  
p r o d u c t s ,  r e d u c t i o n  p r o d u c t s ,  a n d  
c o n s t i t u e n t s  o f  r e a c t o r  f u e l s .  An 
e m p i r i c a l  v o l u m e t r i c  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  h a s  b e e n  
d e v e l  o p e d ,  I m p r o v e d  t e s t s  h a v e  a l s o  
b e e n  d e v e l o p e d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  aluminum and chromium i n  f l u o r i d e s .  
T h e  mass  s p e c t r o g r a p h  i n  c o m b i n a t i o n  
w i t h  a h i g h -  t e m p e r a t u r e  ( u p  t o  28SOOC) 
o v e n  w i l l  d e t e c t  w i t h  h i g h  p r e c i s i o n  
t h e  p r e s e n c e  o f  u r a n i u m  o x i d e s .  
P e t r o g r a p h i c  s t u d i e s  h a v e  l e d  t o  t h e  
c l a s s i f i c a t i o n  o f  many c o m p l e x  com- 
pounds n o t  found  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  

1 a4 
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1 0 .  CHEMISTRY OF HIGH-TEMPERATURE LIQUIDS 

W .  €3. 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  

T h e  main e f f o r t  o f  t h e  ANP C h e m i s t r y  
g r o u p  h a s  b e e n  d e v o t e d  t o  s t u d i e s  o f  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  f o r  u s e  a s  f u e l s  and 
c o o l a n t s  f o r  p o s s i b l e  u s e  i n  a n  
a i r c r a f t  r e a c t o r .  The  d e v e l o p m e n t  o f  
a f u e l  s u i t a b l e  f o r  u s e  i n  t h e  A R E  
a p p e a r s  t o  h a v e  been  a c h i e v e d  w i t h  t h e  
NaF-ZrF, -UF, ( 50 -46 -4 mole X) mix t u  r e .  
A c c o r d i n g l y ,  m o r e  a t t e n t i o n  h a s  b e e n  
d e v o t e d  d u r i n g  r e c e n t  w e e k s  t o  t h e  
l o n g e r  r a n g e  o b j e c t i v e s  o f  d e v e l o p m e n t  
o f  f u e l s  w i t h  i m p r o v e d  p r o p e r t i e s .  

S i n c e  t h e r e  i s  r e a s o n  t o  b e l i e v e  
t h a t  l o w - m e l t i n g - p o i n t  s y s t e m s  o f  
s u p e r i o r  q u a l i t y  w i l l  b e  o b t a i n e d ,  
d e s p i t e  t h e  i s o t o p e  s e p a r a t i o n  r e -  
q u i r e m e n  t s ,  c o n s i d  e r a  b l  e a t t e n  t i  on  
h a s  been f o c u s e d  on p h a s e  e q u i l i b r i u m s  
a m o n g  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  l i t h i u m  
f l u o r i d e .  I n  a d d i t i o n ,  s y s t e m s  
c o n t a i n i n g  ZrF , ,  A l F , ,  a n d  BeF, a r e  
b e i n g  s t u d i e d ,  a n d  some work h a s  b e e n  
i n i t i a t e d  on  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  UC1,. 

S t u d i e s  o f  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  UF,, 
w h i c h  seems t o  b e  a b y - p r o d u c t  i n  
s o m e  o f  t h e  c o r r o s i o n  r e a c t i o n s  o f  
t h e  f u e l ,  h a v e  been  c o n t i n u e d .  S y n t h e -  
s i s  o f  some m a t e r i a l s  t h a t  c o n t a i n  
t r i v a l e n t  u r a n i u m  and t h a t  seem t o  b e  
i d e n t i c a l  t o  c o m p o u n d s  p r o d u c e d  i n  
c o r r o s i o n s t u d i e s  h a s  been a c c o m p l i s h e d .  

R e s e a r c h  on l i q u i d  f u e l s  and  t h e i r  
p r o d u c t i o n  i n  h i g h l y  p u r e  f o r m  on a 
p i l o t - p l a n t  s c a l e  h a v e  c o n t i n u e d  t o  b e  
a m a j o r  f u n c t i o n  o f  t h e  ANP C h e m i s t r y  
g r o u p .  T h e  p r o d u c t i o n  o f  t h e  l a r g e  
q u a n t i t i e s  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  n e e d e d  
f o r  e n g i n e e r i n g  t e s t i n g  i s  a j o i n t  
r e s p o n s i b i l i t y  o f  t h i s  g r o u p  and  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 .  T h e  
b a s e  m a t e r i a l  ( N a Z r F S )  f o r  t h e  ARE 
f u e l  i s  t o  b e  p r e p a r e d  i n  e q u i p m e n t  
t h a t  i s  s c h e d u l e d  f o r  c o m p l e t i o n  i n  
mid -December. 

T u b e s  o f  s i m u l a t e d  f u e l  m i x t u r e  
were s u p p l i e d  f o r  t h e  ARE c o l d  c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t  b y  t h e  Y-12 P r o d u c t i o n  
D i v i s i o n ,  a l o n g  w i t h  o n e  t u b e  f i l l e d  

1 0 ,  11452 

w i t h  s l u g s  o f  t h e  a c t u a l  f u e l  compo- 
s i t i o n .  E f f o r t s  t o  i d e n t i f y  t h e  
c h e m i c a l  s p e c i e s  i n  t h e  cooled m e l t 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 i n g  
were c o n t i n u e d .  S t u d i e s  were expanded  
on r e d u c i n g  a g e n t  a d d i t i o n s  t o  v a r i o u s  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  and on t h e  r e s u l t a n t  
r e a c t i o n s .  P r e l i m i n a r y  r e s u l t s  h a v e  
i n d i c a t e d  t h a t  s m a l l  a d d i t i o n s  of '  
N a K ,  Z r ,  or Z r H ,  may h a v e  b e n e f i c i a l  
e f f e c t s  on t h e  c o r r o s i o n  o f  s L r u c t u r a 1  
m e t a l s .  T h e s e  a d d i t i o n s  h a v e  b e e n  
shown t o  c a u s e  h a r m f u l  r e d u c t i o n  o f  
t h e  U F ,  i n  t h e  f u e l  when  m a d e  i n  
l a r g e r  q u a n t i t i e s .  P h a s e  e q u i l i b r i u m  
s t u d i e s  o f  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  UF, h a v e  
b e e n  c o n t i n u e d  a s  a p a r t  o f  t h i s  
p r o g r a m .  T h e  r e a c t i o n s  o b t a i n e d  by 
a d d i t i o n  o f  r e d u c i n g  a g e n t s  L O  p o s s i b l e  
f u e l  o r  c o o l a n t  m a t e r i a l s  a r e  b e i n g  
s t u d i e d  i n  c o n s i d e r a b l e  d e t a i l  b y  
m e a n s  o f  a c o m b i n a t i o n  o f  x - r a y ,  
p e t r o g r a p h i c ,  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  e x a m i n a t i o n s .  

FUEL MIXTURES C O N T A I N I N G  UP, 
L. M .  B r a t c h e 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  

LiF-BeF,-UF,. I t  a p p e a r s  t h a t  
c o m p o s i t i o n s  t h a t  me1 t b e l o w  4 5 0 ° C  
c o v e r  t h e  r a n g e  f r o m  0 t o  3 0  m o l e  % 
U F ,  i n  t h i s  s y s t e m ,  a s  s h o w n  i n  
F i g .  1 0 . 1 .  The  minimum m e l t i n g  p o i n t  
o b s e r v e d  w a s  3 3 5 " C ,  w h i c h  w a s  f o r  a 
m i x t u r e  c o n t a i n i n g  2 . 5  m o l e  % U F , ,  
4 8 . 7 5  m o l e  % L i F ,  a n d  4 8 . 7 5  m o l e  % 
BeF,;  t h i s  minimum v a l u e  h a s  n o t  been  
c h e c k e d  by  h e a t i n g  c u r v e s ,  a n d  i t  
may b e  found  t o  b e  c o n s i d e r a b l y  l o w e r  
t h a n  t h e  t r u e  m e l t i n g  p o i n t .  O t h e r  
c o m p o s i t i o n s  a t  t h e  2 . 5  and 5 . 0  mole % 
UF, l e v e l s  s h o w e d  h i g h e r  m e l t i n g  
p o i n t s .  

Nap-BeF,-UF,. R e c e n t  i n d i c a t i o n s  
t h a t  t h e  b i n a r y  e u t e c t i c  o f  NaF  a n d  
BeFz ( 4 3  mole  % Be!? 1 h a s  a v i s c o s i t y  
o f  a b o u t  15  c p  a t  6OO2OC h a v e  s t i m u l a t e d  
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Fig, l o ,  1. The System LiF-BeF,-UF,. 

i n t e r e s t  i n  t h i s  m a t e r i a l  a s  a f u e l  
s o l v e n t .  The a d d i t i o n  o f  5 m o l e  % o f  
UF, t o  t h i s  m i x t u r e  y i e l d e d  a m a t e r i a l  
t h a t  c o u l d  b e  s t i r r e d  r e a d i l y  a b o v e  
350°C and s h o w e d  n o  t h e r m a l  e f f e c t s  
on h e a t i n g  o r  c o o l i n g  c u r v e s  a b o v e  
3 7 5 ° C .  H o w e v e r ,  i n  t h e  p r e p a r a t i o n  
o f  3 - k g  b a t c h e s  o f  t h i s  m a t e v i a l ,  
two l a y e r s  d e v e l o p e d ;  o n e  l a y e r  was 
d a r k  a n d  t h e  o t h e r  l i g h t  g r e e n .  
T h e r e  was a t h e r m a l  h a l t  on c o o l i n g  
a t  a b o u t  47OoC. 

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

l a y e r s ,  h a s  l e d  t o  s p e c u l a t i o n  c o n -  
c e r n i n g  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  t h e r e  b e i n g  
t w o  i m m i s c i b l e  l i q u i d s  b e l o w  4 7 0 ° C  
i n  t h i s  s y s t e m .  F i l t r a t i o n  s t u d i e s  
w i t h  t h i s  m a t e r i a l  seem t o  d i s c o u n t  
t h i s  h y p o t h e s i s ,  s i n c e  t h e r e  i s  
e v i d e n c e  o f  a s t e a d y  d e c r e a s e  in 
u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  i n  t h e  f i l t r a t e  
a s  t h e  t e m p e r a t u r e  .is r e d u c e d  b e l o w  
5oooc. 

T t  seems l i k e l y  t h a t  i n  t h i s  s y s t e m  
i n  which t h e r m a l  e f f e c t s  a r e  a p p a r e n t l y  
q u i t e  s m a l l ,  t h e  m e t h o d s  u s e d  a r e  n o t  
s u f f i c i e n t l y  s e n s i t i v e  t o  d e t e c t  t h e  
f i r s t  s e p a r a t i o n  of a s o l i d  p h a s e  on 

106 



c o o l i n g  o r  t h e  * ' end  o f  m e l t i n g "  o n  
h e a t i n g  o f  t h e  m i x t u r e .  

S t u d i e s  o f  t h i s  s y s t e m ,  a s  w e l l  
a s  a t t e m p t s  t o  i m p r o v e  t h e  r e s e a r c h  
t e c h n i q u e s ,  a r c  c o n t i n u i n g  a t  p r e s e n t .  

L i F - Z r F , - U F , .  I t  a p p e a r s  t h a t  a 
m e l t i n g  p o i n t  o f  a b o u t  420°C may b e  
e x p e c t e d  i n  t h i s  s y s t e m .  From t h e  f ew 
e x p e r i m e n t s  p e r f o r m e d  t o  d a t e ,  i t  i s  
n o t  p o s s i b l e  t o  s p e c i f y  t h e  c o m p o s i t i o n  
o f  t h e  e u t e c t i c  or e u t e c t i c s .  

N a F - L i F - Z r F ,  - U F , .  M a t e r i a l  c o n -  
t a i n i n g  40 m o l e  % N a F ,  20 m o l e  % 
L i F ,  a n d  40 m o l e  % Z r F ,  a p p e a r s  t o  
m e l t  a t  430°C. A d d i t i o n s  o f  v a r i o u s  
q u a n t i t i e s  o f  UF, t o  t h i s  s y s t e m  
y i e l d e d  t h e  t h e r m a l  d a t a  s h o w n  i n  
T a b l e  1 0 . 1 .  

I t  a p p e a r s  t h a t  t h e  l o w e s t  m e l t i n g  
p o i n t  i n  t h i s  r e g i o n  ( 4 1 5 O C )  i s  
p r o b a b l y  t h a t  o f  t h e  q u a t e r n a r y  
e u t e c t i c .  Much m o r e  d a t a  w i l l  b e  
n e e d e d  t o  e s t a b l i s h  t h e  c o m p o s i t i o n s  
i n  t h e  l o w b m e l t i n g - p o i n t  r e g i o n ;  i t  
i s  l i k e l y ,  h o w e v e r ,  t h a t  t h e  u r a n i u m  
c o n t e n t  o f  t h e  e u t e c t i c  i s  r e a s o n a b l y  
low. 

N a Z r F ,  - N a U F , .  S i n c e  p r e s e n t  p l a n s  
c a l l  f o r  a d d i t i o n  o f  a m i x t u r e  c o n -  
t a i n i n g  50 m o l e  % NaF, 25 m o l e  % UF,, 
and 25 m o l e  % ZrF, t o  t h e  f u e l  s o l v e n t ,  
N a Z r F , ,  t o  b r i n g  t h e  r e a c t o r  t o  
c r i t i c a l i t y ,  s t u d y  o f  t h e  NaZrF5 -NaUF5 
i s  o f  c o n s i d e r a b l e  i n t e r e s t .  

6 .0  
8 .0  

1 0 . 0  

TABLE 10.1.  EFFECT OF UF, O N  MELTING 
POINT OF N a F - L i F - Z r F ,  MIXTURE* 

UF, CONTENT THERMAL EFFECTS 
( m o l e  %) 

494, 445 
500, 435 
502, 430 

2.0 
4.0 

460,  435,  415 
480, 440, 415 

* 4 0  m o l e  g, NaF, 20 m o l e  96 LiF. 40 e o l e  % ZrF,. 

The  mix t ,u re  c o n t a i n i n g  50 mole 76 o f  
e a c h  c o m p l e x  compound m e l t s  a t  a b o u t  
6 1 0 ° C  a n d  h a s  a d e n s i t y  a t  1 5 0 0 ° F  o f  
3.98 g /cm3 .  A t e n t a t i v 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 s e  compounds  i s  g i v e n  
i n  F i g .  1 0 . 2 .  X - r a y  d i f f r a c t i o n  h a s  
r e v e a l e d  t h a t  s o l i d  s o l u t i o n s  a r e  
f o r m e d  i n  t h i s  s y s t e m  a n d  t h a t  t h e  
s o l u t i o n  o f  NaUFS i n  NaZrF, s a t u r a t e s  
a t  a b o u t  15 m o l e  % o f  NaUF5.  A l t h o u g h  
t h e  l i q u i d u s  l i n e  f o r  t h i s  s y s t e m  
may be c o n s i d e r e d  a s  we l l  e s t a b l i s h e d ,  
much f u r t h e r  s t u d y  w i l l  h e  r e q u i r e d  
t o  d e f i n e  t h e  s o l i d u s  l i n e s  w i t h  
a c c u r a c y .  T h e  r e s u l t s  o f  c a r e f u l  
e x a m i n a t i o n  o f  t h e  8 m o l e  76 NaUFS 
r e g i o n  b y  x - r a y  a n d  p e t r o g r a p h i c  
t e c h n i q u e s  a n d  t h e  v i r t u a l  a b s e n c e  
o f  s e g r e g a t i o n  on s l o w  c o o l i n g  o f  
v e r y  l a r g e  p r e p a r a t i o n 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  t h e  a r e a  
be tween  l i q u i d u s  and s o l i d i i s  l i n e s  i n  
t h e  d i l u t e  s o l i d  s o l u t i o n  r e g i o n  ( a n d  
d i f f e r e n c e s  i n  c o m p o s i t i o n  o f  t h e  two 
s o l i d  s o l u t i o n s  i n  e q u i l i b r i u m )  mus t  be 
v e r y  s m a l l .  I n  u r a n i u m - r i c h  r e g i o n s  
o f  t h i s  d i a g r a m ,  however ,  t h e  s i t u a t i o n  
i s  c o n s i d e r a b l y  d i f f e r e n t ,  and s e g r e -  
g a t i o n  o f  p h a s e s  o f  c o n s i d e r a b l y  
d i f f e r e n t  c o m p o s i t i o n  w o u l d  n o t  h e  
s u r p r i s i n g .  A d d i t i o n a l  s t u d y  o f  t h i s  
s y s t e m  i s  b e i n g  emphas ized  a t  p r e s e n t .  

R b F - A l P ,  - U P , .  A m i x t u r e  c o n t a i n i n g  
58 m o l e  % RbF a n d  4 2  m o l e  % A l F ,  i s  
o n e o f  t h e  lowes t -me1  t i n g - p o i n t  (535OC) 
a l k a l i  f l u o r i d e - a l u m i n u m  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  found .  T h i s  m i x t u r e  was u s e d  
t o  t e s t  t h e  e f f e c t  o f  l o w  c o n c e n -  
t r a t i o n s  o f  UF, on t h e  m e l t i n g  p o i n t  
o f  m i x t u r e s  i n  t h i s  s y s t e m .  I n  t h e  
r a n g e  from 2 t o  20 m o l e  % UF,, t h e r e  
a p p e a r e d  t o  b e  a r a p i d  r i s e  i n  m e l t i n g  
p o i n t  w i t h  i n c r e a s i n g  UF, c o n c e n -  
t r a t i o n ,  a n d  e v e n  t h e  2 m o l e  % UF, 
m i x t u r e  s h o w e d  a m a r k e d  i n c r e a s e  i n  
m e l t i n g  p o i n t  o v e r  t h a t  o f  t h e  b a s e  
m i x t u r e .  A t  t e m p e r a t u r e s  below 550"C, 
s o l u b i l i t y  o f  UF, i n  t h i s  m i x t u r e  
a p p e a r s  t o  b e  v e r y  low.  S o l i d  p h a s e s  
r e s u l t i n g  from t h e s e  s t u d i e s  h a v e  n o t  
y e t  been examined .  
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F i g .  10. 2. The System NaZrF,-NaIJF, .  

FUEL MIXTURES C O N T A I N I N G  U C 1 ,  
R .  J .  S h e i l  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  

Thermal  d a t a  f o r  a number o f  b i n a r y  
c h l o r i d e  s y s t e m s  ~ o n t ~ a i n i n g  UC1, o r  
UC1, m i x e d  w i t h  v a r i o u s  a l k a l i  a n d  
a l k a l i n e  e a r t h  c h l o r i d e s  h a v e  b e e n  
r e p o r t e d  p r e v i o u s l y . (  I n  t h e  
p r e v i o u s  work, o n l y  t h e  b i n a r y  Sys t ems  
o f  t h e  u r a n i u m  compounds w i t h  NaCl a n d  
KC1 were s t u d i e d  i n  s u f f i c i e n t  d e t a i l  
t o  p e r m i t  c o n s t r u c t i o n  o f  e q u i l i b r i u m  
d i a g r a m s .  The  e u t e c t i c s  shown f o r  t h e  
NaC1-UC1, a n d  t h e  KC1-UC1, s y s t e m s  
m e l t  a t  m u c h  l o w e r  t e m p e r a t u r e s  
( 3 7 0  and  350°C,  r e s p e c t i v e l y )  t h a n  d o  

(l)C. A. K r a u s ,  P h a s e  D i a g r a m  o f  Some C o m p l e x  
S a l t s  o f  U r a n i u m  w i t h  H a l i d e s  o f  t h e  A l k a l i  a n d  
A l k a l i n e  E a r t h  M e t a l ,  M - 2 5 1  (July 1, 1943). 

t h e  c o r r e s p o n d i n g  f l u o r i d e  e u t e c t i c s .  
A l t h o u g h  t h e  e u t e c t i c s  r e p o r t e d  f o r  
UC1, w i t h  t h e s e  m a t e r i a l s  h a v e  h i g h e r  
m e l t i n g  p o i n t s  t h a n  t h o s e  o f  t h e  
c o r r e s p o n d i n g  UC1, s y s t e m s ,  t h e y  s t i l l  
compare  f a v o r a b l y  w i t h  t h e  f l u o r i d e s .  
T h e  h i g h  v a p o r  p r e s s u r e  o f  UC1, w i l l  
p r e s e n t  o b v i o u s  d i f f i c u l t i e s  i n  t h e  
u s e  o f  t h e s e  m i x t u r e s  a t  v e r y  h i g h  
t e m p e r a t u r e s ;  h o w e v e r ,  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 s  c o n t a i n i n g  
U C l ,  s h o u l d  b e  c o n s i d e r a b l y  m o r e  
f a v o r a b l  e.  

P r e l i m i n a r y  s t u d i e s  h a v e  s h o w n  
t h a t  some  r e f i n e m e n t s  i n  t e c h n i q u e  
w i l l  b e  r e q u i r e d  b e f o r e  t h e  v e r y  
h y g r o s c o p i c  a n d  r e a c t i v e  UC1, c a n  b e  
h a n d l e d  i n  t h e  a p p a r a t u s  w i t h o u t  b e i n g  
c o n t a m i n a t e d .  G r a p h i t e  c r u c i b l e s  were 
f o u n d  t o  b e  q u i t e  p e r m e a b l e  t o  UC1, 

NaUF5 
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v a p o r ;  h o w e v e r ,  n i c k e l  v e s s e l s  h a v e  
been  s a t i s f a c t o r y .  For s a t i s f a c t o r y  
o p e r a t i o n ,  t h e  n i c k e l  v e s s e l s  m u s t  b e  
l o a d e d  i n  h e l i u m  d r y  b o x e s ,  a n d  a d r y  
h e l i u m  a t m o s p h e r e  m u s t  b e  m a i n t a i n e d  
o v e r  t h e  s a m p l e s  a t  a l l  times. 

T h e  a v a i l a b l e  UC1, h a s  s e r v e d  f o r  
p r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  f o r  d e f i n i n g  
t h e  t e c h n i q u e s ;  h o w e v e r ,  t h e  C 1 - t o - U  
r a t i o  of 3 . 9  and t h e  low m e l t i n g  p o i n t  
o f  565°C ( l i t e r a t u r e  v a l u e  for p u r e  
UG1, i s  590 k 1°C) make t h i s  m a t e r i a l  
u n s u i t a b l e  a s  a s t a n d a r d  f o r  s t u d y .  
T h i s  m a t e r i a l  w i l l  b e  s u b l i m e d  u n d e r  
vacuum and s u b s e q u e n t l y  h a n d l e d  u n d e r  
d r y ,  i n e r t  a t m o s p h e r e s  t o  p r o v i d e  
p u r e  UCl, f o r  f u t u r e  s t u d i e s .  

P r e l i m i n a r y  d a t a  h a v e  b e e n  o b t a i n e d ,  
meanwhile ,  on NaC1-UC1, m i x t u r e s .  The 
e u t e c t i c  and  e u t e c t o i d  h a l t s  r e p o r t e d  
by K r a u s ( ' )  h a v e ,  i n  g e n e r a l ,  b e e n  
c o n f i r m e d .  A c t u a l  d a t a  w i l l  b e  
r e p o r t e d  when p u r e  m a t e r i a l s  b e c o m e  
a v a i l  a b l e .  

FUEL MIXTURES CONTAINING UF, 

N!. C .  W h i t l e y  V .  S .  Coleman 
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  

P r e l i m i n a r y  r e s u l t s  o f  s t u d i e s  o f  
a l k a l i  f l u o r i d  e-u r a n  ium t r i  f l u o r i d e  
s y s t e m s  w e r e  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y . (  2 ,  
T h e  e f f o r t  i n  t h i s  f i e l d  w a s  c o n c e n -  
t r a t e d  o n  t h e  N a F - U F ,  a n d  KF-UF,  
b i n a r y  s y s t e m s  d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r .  

D a t a  were  o b t a i n e d  w i t h  two t y p e s  
o f  a p p a r a t u s :  t h e  l a r g e  v a c u u m - t i g h t  
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 (  a n d  
s m a l l  we ided  s t a i n l e s s  s t e e l  r e a c t o r s  
f i t t e d  w i t h  a t h i n - w a l l e d  t h e r m o c o u p l e  
w e l l  i n  t h e  c e n t e r .  I n  o r d e r  t o  
a s s u r e  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e ,  t h e  
f l u o r i d e  m i x t u r e  was i n t r o d u c e d  i n t o  
t h e  r e a c t o r  t h r o u g h  a 1 / 4 - i n .  t u b e ,  
a n d  t h e  r e a c t o r  was e v a c u a t e d  a t  room 
t e m p e r a t u r e ,  f i l l e d  w i t h  i n e r t  g a s ,  
and t h e n  s e a l e d  by p i n c h i n g  and  w e l d i n g  
t h e  t u b e .  M i x i n g  o f  t h e  c o n t e n t s  o f  
t h e  r e a c t o r  w a s  a c c o m p l i s h e d  b y  
-_I____ 

("V. S. C o l e m a n  and W .  C. Whitley, AMP Quar. 
P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1375, pa 79. 

i n v e r t i n g  a f t e r  i t  h a d  b e e n  h e a t e d  
e n o u g h  t o  b r i n g  a l l  t h e  m a t e r i a l  i n t o  
s o l u t i o n .  The m i x t u r e  was n o t  s t i r r e d  
d u r i n g  t h e  c o o l i n g  c y c l e .  

A c o m p a r i s o n  was m a d e  o f  c o o l i n g  
c u r v e s  for t h e  s a m e  c o m p o s i t i o n  i n  
t h e  t w o  t y p e s  o f  a p p a r a t u s .  T h e  
t h e r m a l  e f f e c t s  o c c u r r e d  at a b o u t  t h e  
same t e m p e r a t u r e  w i t h  b o t h  t y p e s  o E  
a p p a r a t u s ,  b u t  t h e  b r e a k s  were some- 
w h a t  b e t t e r  d e f i n e d  w i t h  t h e  s m a l l  
r e a c t o r .  T h i s  i s  p r o b a b l y  d u e  t o  
b e t t e r  c o n t a c t  be tween  t h e  t h e r m o c o u p l e  
a n d  m e l t  i n  t h i s  a p p a r a t u s  and  t o  t h e  
s m a l l e r  h e a t  c a p a c i t y  o f  t h e  t h i n -  
w a l l e d  t h e r m o c o u p l e  w e l l .  The t h e r m a l  
d a t a  were  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  t h e  s o l i d  p h a s e s  by 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 ,  f o r  a 
l i m i t e d  n u m b e r  o f  s a m p l e s ,  by x - r a y  
d i f f r a c  t i o n  t e c h n i q u e s  . 

N a F - U F , .  C o o l i n g  c u r v e s  h a v e  been  
r u n  on m i x t u r e s  c o v e r i n g  t h e  r a n g e  
f r o m  5 t o  8 5  m o l e  % U F , .  I t  w a s  
o b s e r v e d  t h a t  t h e  c o o l i n g  c u r v e  b r e a k s ,  
e x c e p t  f o r  t h e  l o w e s t  b r e a k  a t  a b o u t  
59OoC, seemed t o  d e c r e a s e  upon p r o l o n g e d  
h e a t i n g  a t  e l e v a t e d  t e m p e r a  t u  r e s .  
T h i s  c h a n g e  i n  t h e r m a l  e f f e c t s  a p -  
p a r e n t l y  r e s u l t s  f rom t h e  d e v e l o p m e n t  
o f  UF, a n d / o r  UO, i n  t h e  m e l t .  B o t h  
p r o d u c t s  a r e  f o i i n d  i n  t h e  f u s e d  
m a t e r i a l . ,  i n  which t h e  IJF, i s  combined 
w i t h  N a F .  An i n t e n s i v e  e f f o r t  w a s  
made  t o  f i n d  t h e  s o u r c e  o f  t h e  oxygen  
a n d  t o  e l i m i n a t e  i t  f rom t h e  s y s t e m ;  
b u t ,  t o  d a t e ,  t h i s  e f f o r t  h a s  n o t  
b e e n  e n t i r e l y  s u c c e s s f u l ,  a n d  s o m e  
d o u b t  e x i s t s  a s  t o  t h e  a c c u r a c y  of 
t h e  t h e r m a l  d a t a  t h a t  h a v e  b e e n  o b -  
t a i n e d .  However ,  s e v e r a l  c o n c l u s i o n s  
a b o u t  t h e  s y s  tern seem w a r r a n t e d :  

1. A compound is f o r m e d  b e t w e e n  
NaF and UF,. I t  i s  l a v e n d e r  i n  c o l o r ,  
u n i a x i a l  p o s i t i v e ,  and h a s  a r e f r a c t i v e  
i n d e x  for t h e  o r d i n a r y  s a y  o f  1 . 5 5 2  
a n d  f o r  t h e  e x t r a o r d i n a r y  r a y  o f  
1.564.( 3, 

2 .  T h e  m o s t  p r o b a b l e  c o m p o s i t i o n  
f o r  t h e  compound, b a s e d  on b o t h  t h e r m a l  

(3)petrographic e x a m i n a t i o n  b y  T. N. McVay .  
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d a t a  a n d  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  s o l i d  
p h a s e s ,  i s  3NaF*2UF3. T h i s  c o m p o s i t i o n  
c o u l d  b e  i n  e r r o r  b e c a u s e  o f  t h e  
p r e s e n c e  o f  V 4  i n  t h e  m e l t s ,  a s  
m e n t i o n e d  above .  

3 .  A e u t e c t i c  e x i s t s  b e t w e e n  NaF 
and  t h e  compound ,  w h i c h  i s  p r o b a b l y  
c l o s e  t o  27 m o l e  % UF,, a n d  i t  m e l t s  
a t  a p p r o x i m a t e l y  685OC. 

T h e  d a t a  o b t a i n e d  w i t h  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 0  m o l e  7% UF, 
d o  n o t  f i t  a n y  r e c o g n i z a b l e  p a t t e r n .  
T h e  s i g n i f i c a n c e  o f  t h e  b r e a k  a t  
a p p r o x i m a t e l y  5 9 0 ° C ,  which was o b s e r v e d  
wit,h a l l  c o m p o s i t i o n s  i n  t h i s  s y s t e m ,  
i s  s t i l l  n o t  c l e a r .  F u r t h e r  w o r k  
t o w a r d  s o l v i n g  t h e s e  p r o b l e m s  i s  i n  
p r o g r e s s .  

I t  i s  c l e a r  t h a t  a complex 
compound be tween  KF a n d  UF, i s  fo rmed  
and t h a t  a e u t e c t i c  between KF and t h e  
c o m p o u n d  m e l t i n g  a t  a p p r o x i m a t e l y  
690°C o c c u r s  a t  a b o u t  18 m o l e  % UF,. 

KF-UF,. 

600 700na 

20 30  40 

The  s o l i d  p h a s e s  have  n o t  been  t h o r o u g h l y  
s t u d i e d ,  a n d  t h e  o p t i c a l  p r o p e r t i e s  
o f  t h e  c o m p o u n d  h a v e  n o t  b e e n  d e -  
t e r m i n e d .  S t u d y  o f  t h i s  s y s t e m  w i l l  
b e  r e s u m e d  when t h e  o x i d a t i o n  p h e -  
n o m e n o n  m e n t i o n e d  a b o v e  h a s  b e e n  
b r o u g h t  u n d e r  c o n t r o l .  

ALKALI FLUOBQRATE SYSTEMS 

J .  G. S u r a k  
M a t e r i a l s  Chemi s t r y  D i  v i  s i o n  

T h e r m a l  a n a l y s i s  s t u d i e s  o f  a l k a l i  
f l u o b o r a t e  s y s t e m s ,  w h i c h  h a v e  b e e n  
d e s c r i b e d  i n  p r e v i o u s  r e p o r t s , ( ' )  
w e r e  c o n t i n u e d  d u r i n g  t h e  e a r l y  p a r t  
o f  t h e  q u a r t e r .  A d d i t i o n a l  d a t a  on 
t h e  N n S F 4  -KBF4 s y s t e m  h a v e  p e r m i t t e d  
c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  t e n t a t i v e  e q u i -  
l i b r i u m  d i a g r a m  shown i n  F i g .  1 0 . 3 .  
T h e  l i q u i d u s  c u r v e  a p p e a r s  t o  go 

(4 ) .J .  G. S u r a k ,  R. E. Moore ,  C. J .  B a r t o n ,  
ANP Qua. .  P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL- 1375. 
p .  82. 

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

l i  

0 ....... 
, 4y" 

0 ....... 
, 4y" 

I 1 
60 70 80 ! 

Fig. 1 0 . 3 .  The System NaBF4-KBF,. 
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t h r o u g h  a minimum a t  a b o u t  90% NaBF,. 
H a l t s  a t  t h e  minimum m e l t i n g  t e m p e r a -  
t u r e  o f  360OC were n o t  o b s e r v e d  f o r  
o t h e r  c o m p o s i t i o n s ;  a p p a r e n t l y  t h e s e  
m a t e r i a l s  a r e  c o m p l e t e l y  m i s c i b l e  i n  
t h e  s o l i d  s t a t e .  

A t t e m p t s  h a v e  b e e n  made t o  o b t a i n  
p h a s e  e q u i l i b r i u m  d a t a  i n  t h e  NaBF, - 
NaUF5 a n d  NaBF, -NaZrFS s y s t e m s ,  w i t h  
l i t t l e  s u c c e s s .  M i x t u r e s  o f  t h e s e  
m a t e r i a l s  were h e a t e d ,  i n  e a c h  e x p e r i -  
m e n t ,  t o  t e m p e r a t u r e s  u p  t o  8 0 0 " C ,  
w h e r e  BF, p r e s s u r e s  were a b o u t  100  p s i ,  
b e f o r e  t h e  c o o l i n g  c u r v e s  were r e c o r d e d .  
AI t hough  t h e  d a t a  a r e  q u i t e  i n c o m p l e t e ,  
i t  a p p e a r s  t h a t  more t h a n  5 m o l e  % o f  
e i t h e r  c o m p o u n d  r a i s e s  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  NaBF, c o n s i d e r a b l y .  T h e r e  
i s  s o m e  e v i d e n c e  f o r  e u t e c t i c s  a t  
a b o u t  3 6 0 ° C  i n  e a c h  s y s t e m  a t  q u i t e  
l o w  u r a n i u m  a n d  z i r c o n i u m  c o n c e n -  
t r a t i o n s .  A c t u a l  c o m p o s i t i o n s  o f  t h e  
e u t e c t i c s  h a v e  n o t  b e e n  e s t a b l i s h e d .  

D I F F E R E N T I A L  THERMAL A N A L Y S I S  

R .  E .  T r a b e r ,  Jr. 
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  d i  f f e r e n  t i a  1 t h e r m a l  a n a l y s i s  
a p p a r a t u s  f o r  1- t o  2 - g  s a m p l e s  was  
u s e d  r e g u l a r l y  d u r i n g  t h e  q u a r t e r  f o r  
t h e  c a r e f u l  e x a m i n a t i o n  o f  i m p o r t a n t  
c o m p o s i t i o n s ,  f o r  t e s t i n g  s a m p l e s  t h a t  

were a v a i l a b l e  o n l y  i n  s m a l l  q u a n t i t i e s ,  
a n d  for s e a r c h i n g  f o r  t h e r m a l  e f f e c t s  
t h a t  a r e  d i f f i c u l t  t o  f i n d  w i t h  t h e  
c o o l i n g - c u r v e  t e c h n i q u e .  The a p p a r a t u s  
h a s  b e e n  f o u n d  t o  h a v e  l i m i t e d  a p p l i -  
c a t i o n i n  t h e  s t u d y  o f  r e d u c e d  s y s t e m s ,  
s u c h  a s  t h o s e  c o n t a i n i n g  UF, . A 1  though  
a f l o w  of p u r i f i e d  h e l i u m  w a s  m a i n t a i n e d  
i n  t h e  a p p a r a t u s ,  t h e  e r r a t i c  b e h a v i o r  
o f  t h e  d i f f e r e n t i a l  t r a c e  o b t a i n e d  
when t h e  r e d u c e d  s a m p l e s  were h e a t e d  
w a s  a p p a r e n t l y  d u e  t o  o x i d a t i o n .  
E x a m i n a t i o n  o f  t h e  s o l i d  p h a s e s  r e -  
m a i n i n g  a t  t h e  end  o f  t h e  t e s t s  showed 
t h a t  o x i d a t i o n  h a d  o c c u r r e d .  Some 
d i f f i c u l t i e s  t h a t  w e r e  e x p e r i e n c e d  
w i t h  t h e  e l e c t r i c a l  s y s t e m  may b e  
a t t r i b u t e d ,  a t  l e a s t  i n  p a r t ,  t o  t h e  
h i g h  s e n s i t i v i t y  o f  t h e  s y s t e m .  

T a b l e  1 0 . 2  s u m m a r i z e s  t h e  t h e r m a l  
e f f e c t s  o b s e r v e d  w i t h  d i f f e r e n t i a l  
a p p a r a t u s  f o r  a number of  c o m p o s i t i o n s  
o f  c u r r e n t  i n t e r e s t .  The t e m p e r a t u r e s  
a t  which t h e  d i f f e r e n t i a l  t r a c e  b e g i n s  
t o  l e a v e  t h e  b a s e  l i n e ,  r e a c h e s  a 
p e a k ,  a n d  r e t u r n s  t o  t h e  b a s e  l i n e  a r e  
r e c o r d e d .  Where more t h a n  o n e  '*hump* 
w a s  o b s e r v e d  i n  t h e  d i f f e r e n t i a l  
t r a c e ,  o n l y  t h a t  a t  t h e  h i g h e r  t e m p e r -  
a t u r e  i s  i n c l u d e d  i n  t h e  t a b l e .  I t  
s h o u l d  b e  n o t e d  t h a t  t h e  t e m p e r a t u r e  
a t  which t h e  d i f f e r e n t i a l  t r a c e  r e t u r n s  
t o  t h e  b a s e  l i n e  on t h e  h e a t i n g  c u r v e  

TABLE 10. 2. THERMAL EFFECTS OBSERVED WXTH D I F F E R E N T I A L  THERMAL APPARATUS 

COMPOSITION ( m o l e  I) 
__-^I -_p--._~-I_--- 

50 NaF-50 UF, 
54  NaF-41 BeF,-5 UF, 
55 NaF-40 BeF,-5 UF, 

( l i g h t - g r e e n  l a y e r )  

55 NaF-40 BeF2-5 UF, 
( d a r k - g r e e n  l a y e r )  

57 NaF-43 BeFz 
50 NaF-25 UF,-25 ZrF, 
50 NaF-50 ZrF, 

---..----..-_I 

THERMAL EFFECTS ( O C )  

S t a r t  

600 
3 10 

3 20 

3 10 
3 IO 
500 
490 

P e a k  (m.p.) 

685 
3 40 

3 60 

355 
3 40 
575 
520 

End 

705  
3 60 

400 

375 
350  

625 
535 
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i s  u s u a l l y  h i g h e r  t h a n  t h e  m e l t i r i g  
p o i n t  o f  t h e  c o m p o s i t i o n  d e t . e r t i i i n e d  
from t h e  c o o l i n g  c u r v e .  T h i s  may b e  
due  t o  t h e  t i m e  r e q u i r e d  t o  m e l t  a l l  
t h e  s a m p l e p  and t h e  d i f f e r e n c e  between 
t h e  two v a l u e s  i s  p r o b a b l y  a f u n c t i o n  
o f  t h e  h e a t i n g  r a t e .  

An e f f o r t  i s  u n d e r  way t o  i n c r e a s e  
t h e  s e n s i  t i v i  t y  o f  t h e  d i  f f e r c n  t i  a 1  
t h e r m o c o u p l e  a r r a n g e m e n t  s o  t h a t  a 
v e r y  s l i g h t  t h e r m a l  e f f e c t  may b e  
f o u n d ,  s u c h  a s  t h a t  w h i c h  a p p a r e n t l y  
w a s  o v e r l o o k e d  i n  t h e  N a F - R e F ,  -UF4 
f u e l  m i x t u r e  ( d i s c u s s e d  p r e v i o u s l y  
i n  t h i s  c h a p t e r ) .  

SIMULATED FUEL FOR COLD C R I T I C A L  
~~~~~~~~~~ 

D. R .  Cuneo 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  

F i l l i n g  t h e  f u e l  t u b e s  w i t h  homo- 
g e n e o u s  powder  c o n t a i n i n g  Z r O z ,  N a F ,  
U F , ,  a n d  g r a p h i t e  w a s  a c c o m p l i s h e d  
i n  t h e  manner d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y . ( 5 )  
One  t u b e  w a s  r e q u i r e d ,  h o w e v e r ,  i n  
w h i c h  t h e  f u e l  d e n s i t y  w a s  u n i f o r m  
and a t  l e a s t  e q u a l  t o  t h e  ARE f u e l  and 
i n  w h i c h  t h e  f u e l  h a d  t h e  p r o p e r  
Na:Zr:U r a t i o .  

A t t e m p t s  t o  c a s t  s l u g s  o f  t h i s  
m a t e r i a l  by h e a t i n g  p r e m e l  t e d  p o w d e r  
o f  t h e  p r o p e r  c o m p o s i t i o n  u n d e r  i n e r t  
a t m o s p h e r e s  i n  g r a p h i t e  m o l d s  were 
n o t  s u c c e s s f u l .  O n l y  t h e  b o t t o m  1 t o  
2 i n .  o f  a n  8 - i n .  s e c t i o n  s o  f o r m e d  
was f r e e  from “ p i p e s .  ” R e - u s e  o f  t h e  
m a t e r i a l  f r o m  t h e  p o r o u s  s e c t i o n s  
l e d  t o  c o n s i d e r a b l e  f r a c t i o n a t i o n  
b e c a u s e  of s e g r e g a t i o n  d u r i n g  t h e  s l o w  
c o o l i n g .  

The s l u g s  were  p r e p a r e d  i n  B u i l d i n g  
9212  by m e l t i n g  t h e  p r e m e l t e d  f u e l  by 
i n d u c t i o n  h e a t i n g  u n d e r  a n  i n e r t  
a t m o s p h e r e ,  p o u r i n g  t h e  l i q u i d  i n t o  
1 0 - i n .  m o l d s ,  and r a p i d l y  c o o l i n g  t h e  
c a s t i n g .  S l u g s  p r e p a r e d  i n  t h i s  
f a s h i o n  w e r e  f r e e  f r o m  p i p e s  o v e r  
a b o u t  8 i n .  o f  l e n g t h  and had  u n i f o r m  

(5)D. R. Cuneo and I,. G .  O v e r h o l s e r ,  ANP Q u a r .  
P r o g .  R e p .  S c p t .  1 0 .  1 9 5 2 ,  ORNL-1375, p. 07. 

uranium c o n c e n t r a t i o n s  o v e r  t h e  e n t i r e  
l e n g t h .  

‘The s l u g s  were c u t  w i t h  ail e l e c t r i -  
c a l l y  h e a t e d  k n i f e  a n d  w r a p p e d  i n  
0 . 2 5 - m i l  a l u m i n u m  f o i l .  A t o t a l  o f  
4 1 . 5  i n .  o f  t h i s  m a t e r i a l ,  w h i c h  
c o n t a i n e d  ( b y  w e i g h t )  7 4 . 0 %  Z r F 4 ,  
17 .2% NaF, and 8.82% UF,, w a s  s u p p l i e d  
t o  t h e  C r i t i c a l  E x p e r i m e n t  g r o u p .  T h e  
m a t e r i a l  had  a d e n s i t y  o f  3 . 7 5  g/cm3 
a t  room t e m p e r a t u r e .  

I n  a d d i t i o n ,  t u b e s  were  f i l l e d  w i t h  
S i O , ,  N a F ,  K F ,  a n d  C r  f o r  d a n g e r  
c o e  f f i c i  en t mea su remen ts  . 

C 0 OL A N T D E V E L 0 PI EN T 

L. M. B r a t c h e r  C. 3 .  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  

No n e w  c o o l a n t  c o m p o n e n t s  w e r e  
c o n s i d e r e d  d i i r i n g  t h e  q u a r t e r  e x c e p t  
RaF, ,  which p roved  u n a t t r a c t i v e  b e c a u s e  
o f  t h e  h i g h  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  i n  t h e  one  s y s t e m  s t u d i e d .  
S t u d i e s  o f  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  A l F , ,  
ZrF, ,  and BeF, c o n t i n u e d .  

NaP-ZrP,. S t u d y  o f  t h e  c o m p l i c a t e d  
and  i m p o r t a n t ,  b i n a r y  s y s t e m  NaF-ZrF,  
h a s  b e e n  i n  p r o g r e s s  f o r  some t i m e .  
E a r l y  s t . u d i e s  w e r e  c o m p l . i c a t e d  b y  
t h e  f o r m a t i o n  o f  o x i d e  t h a t  c a u s e d  
e r r o r  i n  t h e  c a l c u l a t i o n  o f  c o m p o s i t i o n s  
a n d  r e s u l t e d  i n  t h e  a p p e a r a n c e  o f  
t h e r m a l  e f f e c t s  a b o v e  t h e  m e l t i n g  
p o i n t s  o f  t h e  p u r e  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  
S o m e  d a t a  on t h i s  s y s t e m  h a v e  b e e n  
p r e s e n t e d  i n  p r e v i o u s  r e p o r t s . ( 6 )  
A l t h o u g h  f u r t h e r  s t u d y  i s  n e c e s s a r y  t o  
more c l e a r l y  d e f i n e  t h e  c o m p o s i t i o n  o f  
t h e  s o l i d  p h a s e s  i n  c e r t a i n  p o r t i o n s  
o f  t h e  s y s t e m ,  t h e  l o c a t i o n  o f  t h e  
l i q u i d u s  l i n e  i s  b e l i e v e d  t o  b e  
s u f f i c i e n t l y  w e l l  e s t a b l i s h e d  t o  
j u s t i f y  t h e  p u b l i c a t i o n  o f  t h e  t e n t a t i v 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  s y s t e m ,  
a s  shown i n  F i g .  1 0 . 4 .  Some o f  t h e  
q u e s t i o n s  r e m a i n i n g  t o  b e  e x p l a i n e d  
a b o u t  t h i s  s y s t e m  a r e :  ( 1 )  t h e  
.... 

( 6 ) L .  M. B r a t c h e r ,  R. E .  T r a b e r ,  J r . ,  and C. 
J .  B a r t o n ,  ANF Q u a r .  P r o g .  R e p .  June 1 0 ,  2 9 5 2 .  
O R N L - 1 2 9 4 ,  p .  90 ;  and ANP Q u a r .  F r o g .  R e p .  S e p t .  
1 0 ,  1952. ORNL-1375, p .  8 9 .  
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F i g .  10.4. The 

c o m p o s i t i o n  o f  t h e  compound  t h a t  i s  
b e l i e v e d  t o  e x i s t  b e t w e e n  NaZrF5 a n d  
ZrF, ; ( 2 )  t h e  p o s s i b l e  s o l i d  s o l u t i o n  
f o r m a t i o n  b e t w e e n  NaZrFS and Na2ZrF6  ; 
( 3 )  t h e  s i g n i f i c a n c e  o f  t h e  t h e r m a l  
e f f e c t  a t  525°C in t h e  33 t o  38 m o l e  % 
Z r F ,  r e g i o n ,  w h i c h  m a y  i n d i c a t e  
po lymorph i sm o f  Na2ZrF,  o r ,  p o s s i b l y  , 
a compound s u c h  a s  Na,Zr ,F1, ;  ( 4 )  t h e  
p e c u l i a r  b e h a v i o r  ( m a r k e d  e x p a n s i o n  
an f r e e z i n g )  o f  m i x t u r e s  i n  t h e  r e g i o n  
o f  t h e  e u t e c t i c  a t  43 m o l e  % ZrF,. 

L i F - Z r F , .  S t u d y  o f  t h e  L i F - Z r F ,  
s y s t e m  h a s  b e e n  a t t e n d e d  by  some o f  
t h e d i f f i c u l t i e s  m e n t i o n e d  i n  c o n n e c t i o n  
w i t h  t h e  MaF-ZrF, S Y S  t e m .  A 1  t h o u g h  

system NaF- ZrF,. 

t h e r m a l  d a t a  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  f o r  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  10  t o  
7 0  m o l e  % ZrF,  r a n g e ,  t h e  m e l t i n g  
p o i n t s  o f  some c o m p o s i t i o n s  a r e  s t i l l  
u n c e r t a i n .  I t  is  c l e a r ,  however ,  t h a t  
t h i s  s y s t e m i s  q u i t e  d i f f e r e n t  i rom t h e  
o t h e r  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 t e m s  t h a t  h a v e  b e e n  
s t u d i e d .  T h e  minimum-me1 t i n g - p o i n t  
c o m p o s i t i o n  a p p e a r s  t o  b e  c l o s e  t o  
50 m o l e  % Z r F , ,  w i t h  a m e l t i n g  p o i n t  
o f  a b o u t  510°C.  T h e  s o l i d  p h a s e s  i n  
t h i s  s y s t e m  h a v e  r e c e i v e d  l i t t l e  
a t t e n t i o n ,  a s  y e t .  

NaF-KF-AlF,. T h e  l o w e s t  m e l t i n g -  
p o i n t  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  b i n a r y  
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s y s  t e m  NaF-A1F3 a n d  KF-AlF ,  r e p o r t e d  
i n  t h e  l i t e r a t u r e ( ' )  a r e  6 8 5  a n d  
570°C, r e s p e c t i v e l y .  T h e  t e n t a t i v e  
e q u i l i b r i u m  d i a g r a m  shown i n  F i g .  1 0 . 5  
i n d i c a t e s  t h a t  i n  t h e  t e r n a r y  s y s t e m  
n o  m e l t i n g  p o i n t s  l o w e r  t h a n  570°C a r e  
a v a i  1 ab1  e.  

NaF-BeF,-ZrF,. T h e r m a l  d a t a  were  
o b t a i n e d  from c o o l i n g  c u r v e s  f o r  a b o u t  
25  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  NaF-SeF, -ZrF ,  
s y s t e m .  Many o f  t h e  c o m p o s i t i o n s  
s t u d i e d  w e r e  w i t h i n  t h e  NaF-NaZrF5 - 
N a B e F 3  p a r t  o f  t h e  d i a g r a m .  T h e  
l o w e s t  m e l t i n g  p o i n t  o b s e r v e d  was 

(7)F. T. Hall  and H. I n s l e y ,  J .  A m .  Cera.. S O C .  
Nor. 1947,  Supplement.  

375°C: f o r  a m i x t u r e  c o n t a i n i n g  5 m o l e  
% ZrF, ,  40 m o l e  % BeF2, a n d  55 m o l e  % 
NaF. I t  a p p e a r s  t h a t  a ReF, c o n c e n -  
t r a t i o n  o f  a p p r o x i m a t e l y  20 mole  % i s  
n e e d e d  t o  o b t a i n  a m e l t i n g  p o i n t  
s u b s t a n t i a l l y  l o w e r  t h a n  t h a t  o f  
N a Z r F 5  ( 5 1 0  " C )  . 

NaF-LiF-ZrF,. T h e  N a F - L i F - Z r F ,  
s y s t e m  h a s  b e e n  s t u d i e d  f a i r l y  i n -  
t e n s i v e l y ,  e s p e c i a l l y  i n  t h e  30 t o  5 0  
mole  % ZrF4 r a n g e  i n  wh ich  t h e  l o w e s t  
m e l t i n g  p o i n t s  o c c u r .  T h e  l o w e s t  
m e l t i n g  p o i n t  o b t a i n e d  w a s  426OC f o r  
t h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  20 m o l e  % L i F ,  
40 m o l e  % N a F ,  a n d  40  m o l e  % ZrF, .  
I s o t h e r m s  c a n n o t  be p r e p a r e d  f o r  t h i s  

890°C 

F i g .  10.5. The System NaF-KF- AlF,. 
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s y s t e m  u n t i l  t h e  L i F - Z r F ,  s y s t e m  i s  
c l a r i f i e d .  

N a F  - B a F , .  T h e  a l k a l i n e  e a r t h  
f l u o r i d e s  h a v e  r e c e i v e d  c o m p a r a t i v e l y  
l i t t l e  c o n s i d e r a t i o n  a s  p o s s i b l e  
 component,^ o f  f u e l s  a n d  c o o l a n t s ,  
m a i n l y  b e c a u s e  o f  t h e i r  h i g h  m e l t i n g  
p o i n t s .  S i n c e  d a t a  on  t h e  NaF-BaF2  
s y s t e m  a p p a r e n t l y  h a v e  n o t  b e e n  
p u b l i s h e d ,  a f e w  c o m p o s i t i o n s  were 
t e s t e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  m i n i m u m  
m e l t i n g  p o i n t .  The  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  
t h i s  i s  a s i m p l e  e u t e c t i c  s y s t e m ;  t h e  
e u t e c t i c  a t  a p p r o x i m a t e l y  35 m o l e  % 
BaF,  m e l t s  a t  a b o u t ,  820OC. T h i s  i s  
m u c h  t o o  h i g h  t ,o b e  o f  i n t e r e s t .  
The  KF-BaF2 e u t e c t i c  h a s  been r e p o r t e d  
t o  m e l t  a t  7 5 O o C .  T h e r e f o r e  t h e  
NaF-KF-RaF ,  t e  r n  a r y  seems u n  1 i k e 1 y 
t o  y i e l d  u s e f u l l y  low m e l t i n g  p o i n t s .  

In c r e a  s i n  g am oun ts 
o f  ZrF4 were a d d e d  t o  t h e  NaF-KF-LiF  
e u t e c t i c  ( l . l a S ,  42.0,  and  46 .5  m o l e  %, 
r e s p e c t i v e l y ) .  A f t e r  a s l i g h t  i n i t i a l  
d e c r e a s e  i n  m e l t i n g  p o i n t  o f  a b o u t  
7 ° C  a t  2 m o l e  % Z r F , ,  t h e  m e l t i n g  
p o i n - t  i n c r e a s e d  q u i t e  r a p i d l y  t o  
6 8 0 ° C  a t  10  m o l e  % a n d  r e a c h e d  a 
maximum o f  715OC a t  20 m o l e  % ZrF,. 
T h i s  i n d i c a t e s  t h a t  i f  m o l t e n  NaF-KF- 
L i F  e u t e c t i c  i s  u s e d  t o  t r a p  ZrF, 
v a p o r s  f r o m  t h e  A R E ,  a s  h a s  b e e n  
s u g g e s t e d ,  e i t h e r  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  
ZrF, would h a v e  t o  b e  k e p t  l ow o r  t h e  
t e m p e r a t u r e  would h a v e  t o  b e  m a i n t a i n e d  
a b o v e  7 O O 0 C  t o  k e e p  s o l i d s  f r o m  
f o r min g . 

NaF-RbP-AIF,. Me1 t i n g  p o i n t s  o f  
a l l  t h e  c o m p o s i t i o n s  t e s t e d  i n  t h e  
NaF-RbF-AlF ,  s y s t e m  ( a b o u t  40 1 were 
s u b s t a n t i a l l y  h i g h e r  t h a n  t h e  minimum 
m e l t i n g  p o i n t  o b s e r v e d  i n  t h e  RbF-AlF, 
s y s t e m  (525°C) .  

N aF - KF -L i F - 2 rF4 . 

STUDIES O F  COMPLEX FLUORIDE PHASES 
S e v e r a l  new complex  f l u o r i d e s  h a v e  

been p r e p a r 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  of v a r i o u s  m a t e r i a l s  f o u n d  
a t  t h e  c o n c l u s i o n  o f  s t a t i c  and d y n a m i c  
c o r r o s i o n  t e s t s .  T h e  c o m p l e x e s  o f  
t h e  a l k a l i  f l u o r i d e s  w i t h  t r i v a l e n t  
ch romium h a v e  b e e n  s t u d i e d  i n  d e t a i l  

b e c a u s e  o n e  s u c h  c o m p l e x ,  K 2 N a C r F 6 ,  
h a d  b e e n  p r e v i o u s l y  i d e n t i f i e d  a s  
b e i n g  p r e s e n t  i n  a l o o p  t e s t .  T h e  
complex f l u o r i d e s  s y n t h e s i z e d  i n  t h e s e  
s t u d i e s  h a v e  b e e n  i d e n t i f i e d  o r  
c h a r a c t e r i z e d  by c h e m i c a l  a n a l y s e s ,  
x - r a y  d i f f r a c t i o n  p a t t e r n s ,  and o p t i c a l  
c r y s t a l l o g r a p h i c  d a t a .  A 1  t h o u g h  i n  
m o s t  i n s t a n c e s  t h e  s e a l e d  c a p s u l e  
t e c h n i q u e  was used  f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  
of t h e s e  s a m p l e s ,  i n  some c a s e s  we lded  
t u b e s  s i m i l a r  t o  t h o s e  u s e d  f o r  s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t s  were e m p l o y e d ,  w i t h  a 
c o n c o m i t a n t  r e d u c t i o n  i n  o x i d e  f o r -  
m a t i o n .  T h e  d e n s i t y  a n d  s o l u b i l i t y  
o f  s e v e r a l  o f  t h e  c o m p l e x e s  h a v e  b e e n  
d e t e r m i n e d ,  a n d  t h e  d a t a  a r e  g i v e n  
i n  T a b l e  10 - 3 .  

K , G r F , - N a , C r F , - L i , C ~ F ,  ( u .  J .  S t u r m  
a n d  L .  G .  O v e r h o l s e r ,  I v l 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  i d e n t i -  
f i c a t i o n  o f  c o m p o u n d s  i n  t h e  s y s t e m  
K , C r F ,  - N a 3 C r F 6  - L i 3 C r F ,  h a s  b e e n  
v i r t u a l l y  c o m p l e t e d .  A c o n s t i t u t i o n  
d i a g r a m  b a s e d  on  x - r a y  d i f f r a c t i o n  
d a t a  s u p p l i e d  by H. Dunn and i n t e r p r e t e d  
w i t h  h e l p  from A. G .  H .  A n d e r s e n  i s  
g i v e n  i n  F i g .  1 0 . 6 .  A p p a r e n t l y  
N a j C r F s  a n d  N a 2 L i C r F 6  a r e  t h e  l i m i t s  
o f  o n e  s o l i d  s o l u t i o n  r e g i o n ,  a n d  
K 2 N a C r F 6 ,  K,Na, (CrF, )  , a n d  KNaLiCrF, 
a r e  t h e  l i m i t s  o f  a n o t h e r  s u c h  a r e a .  
The  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  found  i n  l o o p s  
i n  w h i c h  N a F - L i F - K F - U F ,  h a d  4 e e n  
c i r c u l a t e d  h a v e  b e e n  i n  t h e  r e g i o n  
b e t w e e n  K ,NaCrF6  a n d  K , N a , (  C r F , )  2 ,  
e x c e p t  i n  one  case i n  which t h e  p r o d u c t  
r e s e m b l e d  KNaLiCrF6. 

S o l i d  Phases i n  N a F - B e F 2 - U F ,  and  
N a F - Z r F ,  Systems (A. 6 .  H .  A n d e r s e n ,  
ANP D i v i s i o n ) .  Work done  by A n d e r s e n  
on t h e  s o l i d  p h a s e s  i n  NaF-BeF2-UF,  
a n d  NaF-ZrF, s y s t e m s  was summarized i n  
h i s  f i n a l  r e p o r t . ( * )  T h e  s o l i d  p h a s e s  
i n  t h e  N a F - B e F , - U F 4  s y s t e m  w i l l  
p r o b a b l y  b e  s t u d i e d  f u r t h e r  when t i m e  
i s  a v a i l a b l e .  

U F , - Z r F 4  ( V .  S .  C o l e m a n ,  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 .  N .  McVay, C o n s u l t a n t ,  M e t a l l u r g y  

( ' ) A .  G .  H.  A n d e r a e n .  T h e  S o l t d  P h a s e s  o f  

A l k a l i  a n d  U r a n i u m  F l u o r i d e  S y s t e n s ,  Y - F 3 3 - 3  
( O c t .  1 ,  1 9 5 2 ) .  
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TABLE 10.3. P H Y S I C A L  P R O P E R T I E S  OF FLUOCOMPLEXES OF CHROMIUM, IRON,  AND N I C K E L  

COMPOUND 

KsCrF, 

N a3 Cr F, 

Li3CrF6 

K,NaCrF, 

K,LiCrF, 

K3Na3(CrF6) , 
MNaLiCrF, 

L i, KCr F, 

L i  , N aCr F, 

Na,LiCrF, 

Rb3CrF6 

Cs3CrF, 

K,RKrF, 

K, CsCrF, 

K, FeF6 

N a3 FeF, 

K2N aFe F, 
( s o l i d  solution) 

K,NiF4 

N a2N i pi4 

KNaNiF, 

OPTICAL DATA 

-. ...... . . . 

C u b i c , * *  n = 1 . 4 2 2  

C u b i c , * *  n = 1 . 4 1 1  

B i a x i a l , * *  (-1, u = 1 . 4 4 4 ,  
2V = a b o u t  40'. a = 1 . 4 6 4  

C u b i c , * *  n = 1 . 4 2 2  

C u b i c ,  n = 1 . 4 2 2  

C u b i c ,  n = 1 . 4 1 8  

C u b i c ,  n 1 . 4 1 8  

An is0 t r  op i c 

Ani so t r o p i  c 

C u b i c ,  n = 1.400 

A n i s o t r o p i c  

B i a x i a l ,  ( 4 1 ,  a v g .  n = 1 . 5 2 0 * * *  

C u b i c  

C u b i c ,  n 1 . 4 5 7  

C u b i c ,  n 1 . 4 1 4  

C u b i c  

C u b i c ,  n = 1 . 4 1 4  

A n i s o t r o p i c ,  a v g .  n = 1 . 4 2 3  

MELTING 
POINT 
( OC) - 
10 55 

880 

67 2 

1006 

9 5 2  

1000 

8 7 5  

79 1 

830 

9 6 5  

9 40 

80 5 

7 8 5  

SOLUBILITY IN WATER 
( g / m l )  

I 
_I.__ 
_I_ 

2 . 5  x lom3 a t  290°C 

4 .0  x lo', a t  25OoC 

2 . 9  lo-,  

IrnSITY 
( $cm3) 

2 . 6 9  

3. 16 

3.07 

3 . 1 9  

'Most of t h e  m e l t i n g  p o i n t  d a t a  were o b t a i n e d  b y  C. J .  B a r t o n ,  R .  J .  Sheil. R .  E.  T r a b e r ,  nnd 
L .  M. B r a t c h e r .  

* * D a t a  from T. N. McYay. 
D a t a  from G .  D. White.  *.* 
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o X-RAY PATTERN OBTAINED AT THESE 
COMPOSITIONS 

SOLID SOLUTION 

- 
DWG. 17407 

SOLID SOLUTIO 

K3CrF6 K2 L i Cr F6 Li2KCrF6 Li,CrF, 

Fig. 10.6. The System K3CrF,-Na,CrF,-Li3CrFd. 

D i v i s i o n ) .  T h e  s a m p l e s  p r e p a r e d  by 
h e a t i n g  UF, w i t h  Z r F 4 ,  w i t h  a n d  
w i t h o u t  NaF, s h o w  a c o m p l e x  compound 
U F 3 * 2 Z r F 4 ,  w h i c h  i s  a n  o r a n g e - r e d  
c r y s t a l l i n e  s o l i d  t h a t  is o c c a s i o n a l l y  
f o u n d  a s  a r e d u c t i o n  p r o d u c t  o f  
ZrF4 - b e a r i n g  f u e  is. When t h i s  m a t e r i a l  
is h e a t e d  w i t h  NaF a t  850 OC o r  when 
U F ,  a n d  ZrF ,  i n  p r o p e r  r a t i o  a r e  
h e a t e d  w i t h  NaF, t h e  p r o d u c t s  i n c l u d e  
UF,, some UF, * 2 Z r F , ,  and some NaZrFS .  
T h e  l a t t e r  compound u s u a l l y  c o n t a i n s  

someNaUFS i n  solid s o l u t i o n ,  p r e s u m a b l y  
f o r m e d  by t r a c e s  o f  o x i d a n t s  i n  t h e  
s y s t e m .  S i n c e  NaF c a n  " s t e a l '  ZrF, 
from UF;2ZrF4, a p p a r e n t l y  NaZrFS i s  a 
more s t a b l e  compound t h a n t h e U F J - 2 Z r F 4  
c o m p l e x .  T h e  2ZrF,  *UF, compound h a s  
been f o u n d  i n  l o o p s  i n  which t h e r e  was 
s e v e r e  r e d u c t i o n  of the UF, i n  t h e  
f u e l  b e c a u s e  of t h e  i n j e c t i o n  o f  NaK, 
a n d  a l s o i n  c a p s u l e s  i n  which z i r c o n i u m  
m e t a l  or NaK h a d  been a d d e d  to t h e  
fuel. 
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N a F - Z r F ,  ( P .  A .  A g r 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 x - r a y  s t u d i e s  
o f  t h e  NaF-ZrF ,  s y s t e m ( g )  h a v e  b e e n  
e x t e n d e d  t o  t h e  r e g i o n  o f  7 5  m o l e  % o f  
Z r F , .  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  
s o l i d  p h a s e s  Na,ZrF,  a n d  NaZrF5  h a v e  
been  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y . (  l o )  S t u d i e s  
o f  t h e  b e h a v i o r  o f  t h e  p h a s e s  t h a t  
a p p e a r  i n  c o r n p o s i t i o n s  l y i n g  b e t w e e n  
t h e s e  two compounds a n d  o f  t h o s e  t h a t  
l i e  beyond t h e  NaZrF5 c o m p o s i t i o n s  a r e  
b e i n g  made ;  c o n s i d e r a b l e  a d d i t i o n a l  
s t u d y  w i l l  b e  r e q u i r e d ,  s i n c e  t h e  
s y s t e m  i s  a n  e x c e e d i n g l y  complex  one .  

O t h e r  F l u o r i d e  ComnpSexes ( 8 .  J .  
S t u r m  a n d  I , .  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 ) .  I t  w a s  p r e v i o u s l y  
n o t e d  t h a t  a p r e p a r a t i o n  c o r r e s p o n d i n g  
t o  K 2 N a F e F s  w a s  t h o n g h t  t o  b e  i s o -  
morphous  wi th  K2NaCrF6. F u r t h e r  s t u d y  
h a s  s h o w n  t h a t  N a 3 F e F ,  a n d  K,FeF,  
a p p a r e n t l y  form s o l i d  s o l u t i o n s  o v e r  a 
wide  r a n g e ,  p r o b a b l y  i n  a l l  p r o p o r t i o n s ,  
X - r a y  p a t t e r n s  f o r  m a t e r i a l s  c o r r e -  
s p o n d i n g  t o  K,FeF,, K3NaFeF6, K , N a (  FeF,),, 
a n d  KNa2FeF ,  d i f f e r  o n l y  by  s l i g h t  
s h i f t s  i n  l i n e s ,  

F u s i o n  o f  e q u a l  m o l a r  p r o p o r t i o n s  
o f  KMF,, NaHF,, and NiF;4H,O a t  850°C 
r e s u l t e d  i n  a y e l l o w  compound, p r o b a b l y  
KNaNiF,. A f u s i o n  i n  t h e  p r o p o r t i o n s  
c o r r e s p o n d i n g  t o  K 3 N a ( N i F 2 ) ,  g a v e  a 
m i x t u r e  o f  K,NiF, a n d  KNaNiF,. H e a t i n g  
a m i x t u r e  o f  K N i F , * l X H , O  ( p r e p a r e d  
f r o m  a q u e o u s  s o l u t i o n )  a n d  NH,F, a t  
700’C y i e l d e d  a p r o d u c t  t h a t  a g r e e s  
w i t h  t h e  ASTM x - r a y  d i f f r a c t i o n  d a t a  
f o r  a n h y d r o u s  KNiF,. 

I n t e r a c t i o n  o f  chromium meta l .  w i t h  
K,NiF,  a t  8 5 0 ° C  f o r  5 h r  r e s u l t e d  
i n  t h e  f o r m a t i o n  o f  K 3 C r F ,  b y  t h e  
f o l  1 o wi 11 g r e a  c t i o n  : 

3K,NiF, f 2Cr ---+ 2K3CrF, + 3 N i  . 
T h i s  b e h a v i o r  i s  c o m p a r a b l e  t o  t h a t  
p r e v i o u s l y  n o t e d  f o r  d i s p l a c e m e n t  o f  
F e  from K,NaFeF, by Cr. 

( 9 ) L .  M. B r e t c b e r  and C. J .  B a r t o n ,  w C o o l a a t  

( l o ) @ .  A g r o n ,  ANP Quar. P r o g .  R e p .  S e p t .  2 0 ,  

D e v e l o p m e n t ,  ” t h i s  c h a p t e r .  

19.52, ORML-1375, p.  8 5 .  

R E A C T I O N S  OF FEIJBBIXDE MIXTURES 
WITH REDIlCXWG AGENTS 

W. 13. 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  

L .  A. Mann 
ANP D i v i s i o n  

T h e  r e a c t i o n s  o f  p o s s i b l e  ARE f u e l  
m i x t u r e s  w i t h  r e d u c i n g  a g e n t s  w e r e  
f i r s t  examined  i n  a n  e f f o r t  t o  e v a l u a t e  
t h e  d a m a g e  t h a t  w o u l d  r e s u l t  i f  NaK 
were  i n a d v e r t e n t l y  a d m i t t e d  t o  t h e  
f u e l  c i r c u i t  d u r i n g  o p e r a t i o n .  I d e n t i -  
f i c a t i o n  o f  t h e  p r o d i i c t s  i n  t h e s e  
complex  m i x t u r e s  w a s  shown t o  b e a  v e r y  
d i  f f i c u  1 t p r o  blem. Ne cen t l y  , however ,  
i t  h a s  been  d e m o n s t r a t e d  t h a t  a d d i t i o n  
o f  r e d u c i n g  a g e n t s  t o  t h e  f l u o r i d e  
m e l t s  d e c r e a s e s  t h e  c o r r o s i o n  by t h e s e  
m a t e r i a l s .  S i n c e  p r o d u c t i o n  o f  UF, 
a n d  t h e  c o n s e q u e n t  p r e c i p i t a t i o n  o f  
u ran ium a t  h i g h  t e m p e r a t u r e  c a n  r e s u l t  
f rom e x c e s s i v e  a d d i t i o n  o f  r e d u c t a n t ,  
a c a r e f u l  s t u d y o f  t h e  f l u o r i d e  s y s t e m s  
u n d e r  r e d u c i n g  c o n d i t i o n s  h a s  b e e n  
u n d e r t a k e n .  

R e d u c i n g  Power o f  Varioi is  A d d i t i v e s  
( J .  C .  W h i t e ,  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  t o t a l  r e d u c i n g  p o w e r  
o f  r e a c t i o n  p r o d u c t s  r e s u l t i n g  f r o m  
t h e  a d d i t i o n  o f  NaK t o  s u c h  m a t e r i a l s  
a s  ZrF , ,  NaF, and UF, and s u c h  m i x t u r e s  
a s  N a F - Z r F ,  -1JF, a n d  N a F - Z r F , ,  h a s  
been  m e a s u r e d  by two me thods :  ( I )  o x i -  
d a t i o n  w i t h  s t a n d a r d  c e r i c  s u l f a t e  
s o l u t i o n  and  ( 2 )  h y d r o g e n  e v o l u t i o n  
f r o m  d i s s o l u t i o n  i n  m i n e r a l  a c i d .  
T h e  v a l i d i t y  o f  t h e s e  p r o c e d u r e s  h a s  
been  v e r i f i e d  by u s i n g  c o n t r o l  s a m p l e s ,  
s u c h  a s  UF, a n d  Z r .  I n  p r a c t i c a l l y  
n o n e  o f  t h e  NaK a d d i t i o n  t e s t s ,  
however ,  h a s  a reduci-r ig  a c t i o n  e q u i v a -  
l e n t  t o  t h e  amoun t  o f  NaK a d d e d  b e e n  
o b s e r v e d  . 

T h i s  r e d u c t i o n  phenomenon h a s  a l s o  
been  o b s e r v e d  when UF, h a s  been  a d d e d  
t o  NaF and ZrF, and t r e a t e d  a s  i n  f u e l  
p r e p a r a t i o n .  One  compound,  Na3U,F,, 
g a v e  n e a r l y  t h e  t h e o r e t i c a l  a m o u n t  
o f  UF, added .  

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

A l l  t h e  v a l u e s  o b t a i n e d  by c e r i c ( 1 V )  
o x i d a t i o n  a r e  h i g h e r  t h a n  t h o s e  o b -  
t , a i n e d  by  f e r r i c ( T I 1 )  o x i d a t i o n .  
S i n c e  f e r r i c ( T I 1 )  o x i d i z e s  o n l y  
u r a n i u m ( I V )  i n  t h i s  i n s t a n c e ,  o t , h e r  
o x i d i z a b l e  s p e c i e s  t h a t  h a v e  n o t  been  
i d e n t i f i e d  s a t i s f a c t o r i l y  m u s t  b e  
p r e s e n t  i n  r a t h e r  a p p r e c i a b l e  q u a n t i -  
t i e s .  

Zdentificationof Reduction Products 
( F .  F .  B l a n k e n s h i p ,  D. C .  H o f f m a 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 ;  K .  J .  
K e l l y ,  I ' r a t t  a n d  W h i t n e y  A i r c r a f t  
C o r p o r a t i o n ;  T. N .  McVay, 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 ) .  R e d u c t i o n  
p r o d u c t s  h a v e  been o b t a i n e d  by s e a l i n g  
t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  t o  b e  t e s t e d ,  
u s u a l l y  e i t h e r  t h e  ARE f u e l  ( 5 0  m o l e  X 
N a F ,  46  m o l e  % Z r F , ,  4 m o l e  % UF,) 
o r  N a Z r F 5 ,  i n  c a p s u l e s  o f  t y p e  316 
s t a i n l e s s  s t e e l  w i t h  t h e  d e s i  r e d  
q u a n t i t y  o f  r e d u c i n g  a g e n t  and h e a t i n g  
t h e  c a p s u l e s  f o r  16 h r  i n  t h e  t i l t i n g  
f u r n a c e .  I n  t h e s e  t e s t s ,  NaK, Z r ,  
and ZrHz were added i n  0 . 2 ,  0 . 4 ,  and 0 . 8  
e q u i v a l e n t s  ( 1 e q u i v a l e n t  i s  t h e  amount 
r e q u i r e d  i n  t h e o r y  t o  r e d u c e  th ,e  UF, 
t o  U F , ) .  A l l  s a m p l e s  were  r o c k e d  
w i t h  t h e  h o t  e n d  o f  t h e  c a p s u l e  a t  
8 0 0 O C  a n d  t h e  c o l d  e n d  a t  6 5 0 ' C .  
A f t e r  t h i s  h e a t i n g ,  t h e y  were h e a t e d  
t o  8 0 0 ° C  w h i l e  i n  a v e r t i c a l  p o s i t i o n  
f o r 2  t o  6 h r  t o  e n c o u r a g e  s e d i m e n t a t i o n  
o f  any i n s o l u b l e  m a t e r i a l .  

A l t h o u g h  i t  i s  n o t  y e t  p o s s i b l e  t o  
e x p l a i n  a l l  t h e  p r o c e s s e s  t h a t  t a k e  
p l a c e  i n  t h e s e  s y s t e m s ,  some o f  t h e  
q u a l i t a t i v e  r e s u l t s  o b s e r v e d  may b e  
summarized a s  f o l l o w s :  

1 .  L i t t l e  c h a n g e  i n  t h e  o v e r - a l l  
a p p e a r a n c e  o f  t h e  NaZrF5  s a m p l e s  was 
p r o d u c e d  w i t h  a n y  o f  t h e  r e d u c i n g  

a g e n t s .  Some N a Z r F s ,  t o g e t h e r  w i t h  
c o l o r l e s s  a n i s o t r o p i c  c r y s t a l s  o f  a 
c o n t i n u o u s  r a n g e  o f  l o w e r  i n d e x e s  o f  
r e f r a c t i o n ,  was p r e s e n t ,  wh ich  s u g g e s t s  
p o s s i b l e  s o l i d  s o l u t i o n s  o f  N a Z r F s ,  
Na,ZrFs,  and Na3ZrF,.  

2 .  A g r a d u a l  c h a n g e  o f  t h e  ARE 
f u e l  f r o m  b r i g h t  g r e e n  t o  a d a r k e r  
c o l o r  w i t h  y e l l o w  t o  brown t o  r e d  
p o r t i o n s  c o u l d  b e  o b s e r v e d  a s  m o r e  
r e d u c i n g  a g e n t  w a s  a d d e d .  b rown  
( o l i v e - d r a b )  p l e o c h r o i c  c r y s t a l  
( a v e r a g e  i n d e x  = 1 . 5 5 8 )  was  f o u n d  i n  
a l l  t h e  0 . 2 - e q .  a d d i t i o n s .  W i t h  0 . 4  
e q . ,  m o r e  o f  t , h e  b r o w n  c r y s t a l ,  
t o g e t h e r  w i  t h  p a r t l y  b l e a c h e d N a Z r ( U ) F g ,  
was p r e s e n t .  A t r a c e  o f  a r e d - o r a n g e  
p h a s e  was a l s o  f o u n d  i n  t h e  0 . 4 - e g .  
NaK a d d i t i o n .  With 0 . 8  eq .  o f  NaK, a 
s m a l l  amoun t  o f  UF,, m o r e  r e d - o r a n g e  
p h a s  e, s o m e y e 1 1 ow - t o - b 1 e a c h e d N aZ r ( U IF5, 
and a l i t t l e  opaque m a t e r i a l  ( p o s s i b l y  
m e t a l )  were f o u n d .  I n  0 . 8 - e q .  ZrHz or 
Z r  a d d i t i o n s ,  n o  UF, w a s  p r e s e n t ,  
a l t h o u g h  a y e l l o w - t o - o r a n g e  p h a s e  was 
b e g i n n i n g  t o  grow i n  and s e p a r a t e  Erom 
t h e  n e a r l y  b l e a c h e d  c r y s t a l  s o l u t i o n ;  
t h e  brown c r y s t a l s  were p r e s e n t .  T h e  
Z r  a d d i t i o n  s e e m e d  t o  s h o w  m o r e  
r e d u c t i o n  p r o d u c t s ,  as  w e l l  a s  a s m a l l  
a m o u n t  o f  o p a q u e  m a t e r i a l .  I n  a l l  
t h e  t e s t s ,  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  
b r o w n ,  r e d - o r a n g e ,  a n d  UF, c r y s t a l s  
a p p e a r e d  t o  b e  h i g h e s t  i n  t h e  b o t t o m  
p o r t i o n  o f  t h e  c a p s u l e .  

3 .  T h e  NaF-ZrF, -UF, ( 50-46  -4  m o l e  
% )  f l u o r i d e  f u e l  r u n  a s  a c o n t r o l  
s a m p l e  w i t h  t h e s e  t e s t s  a p p e a r e d  
n o r m a l ,  w i t h  o n l y  a s l i g h t  t r a c e  o f  a 
b r o w n  c o l o r a t i o n  i n  s o m e  c r y s t a l  
s o l u t i o n  from t h e  bo t tom o f  t h e  c a p s u l e .  

The  o r a n g e - r e d  c r y s t a l l i n e  p h a s e  
h a s  b e e n  p r e p a r e d  by h e a t i n g  UF, a n d  
Z r F ,  ( 1 : 2  m o l e  r a t i o )  i n  s e a l e d  
c a p s u l e s  a t  8 5 0  t o  9 0 0 ° C .  T h i s  
c o m p l e x ,  w h i c h  i s  a l m o s t  c e r t a i n l y  
U F 3 * 2 Z r F 4 ,  a p p e a r s  t o  b e  f a i r l y  
u n i f o r m ;  h o w e v e r ,  v a r i a t i o n s  i n  t h e  
i n d e x  o f  r e f r a c t i o n  i n d i c a t e  t h a t  t h e  
U F 3 - t o - Z r F 4  r a t i o  i s  n o t  c o n s t a n t .  
By h e a t i n g  e q u i m o l a r  m i x t u r e s  o f  ZrF4 
a n d  UF,, a y e l l o w - b r o w n  c r y s t a l  i s  

119 



ANP PROJECT QUAR'FEHLY PROGRESS REPORT 

f o r m e d ;  h o w e v e r ,  a n  e x c e s s  o f  UF, 
r e m a i n s .  

When m i x t u r e s  c o r r e s p o n d i n g  t o  
NaFaUF, . 2 Z r F ,  a r e  h e a t e d ,  t h e  r e d -  
o r a n g e  p h a s e  i s  p r e d o m i n a n t ,  b u t  f r e e  
UF,, NaZrFS ,  and  a t r a c e  o f  a c o l o r l e s s  
p h a s e  a r e  p r e s e n t .  I f '  p r e p a r a t i o n s  
c o n t a i n i n g  N a F  + ( U F 3 * 2 Z r F 4 )  a r e  
a g i t a t e d  t o  e n s u r e  e q u i l i b r i u m  d u r i n g  
t h e  h e a t i n g  p e r i o d ,  some UF,, much o f  
t h e  o l i v e - d r a b  p h a s e ,  and some r e d d i s h  
b r o w n  p h a s e ,  a l o n g  w i t h  N a Z r F 5 ,  
a p p e a r .  When t h e  c o m p o s i t i o n  i s  
NaE -1 Z ( U F 3  * 2 Z r F 4  ) ,  t h e  r e d  - o r a n g e  
p h a s e  p r e d o m i n a t e s ,  w i t h  some g r e e n -  
t o - o l i v e - d r a b  p h a s e  g r o w i n g  i n  i t ;  
s o m e  U F , ,  N a Z r F 5 ,  a n d  a t r a c e  o f  
c o l o r l e s s  c r y s t a l s  ( n o t  Z r O , )  a p p e a r .  

It, seems t h a t  N a K  p r o d u c e s  some 
f r e e  UF, i n  t h e  ARE f u e l ,  w h e r e a s  
Z r H ,  and  Z r  d o  n o t .  T h e s e  phenomena  
may h a v e  t h e  f o l l o w i n g  e x p l a n a t i o n :  
T h e  ( N a K ) F  f o r m e d  c a n  r e m o v e  ZrF4 
from t h e  UF3*2ZrF4,  o r  s i m i l a r  compound, 
w i t h  t h e  u l t i m a t e  f o r m a t i o n  o f  f r e e  
UF, when i t  no l o n g e r  h a s  enough  ZrF, 
w i t h  wh ich  t o  c o m b i n c .  On t h e  o t h e r  
h a n d ,  t h e  ZrF,  formed by t h e  Zrna a n d  
Z r  a d d i t i o n s  w i l l  be a b l e  t o  h o l d  more 
UF , .  ( L a r g e  e n o u g h  a d d i t i o n s  o f  
Z r B z  o r  Z r  t o  p r o d u c e  f r e e  IJF, h a v e  
n o t  y e t  been  o b t a i n e d . )  T h i s  s u g g e s t s ,  
however ,  t h a t  t h e  ARE f u e l  i s  i n  v e r y  
d e l i c a t e  b a l a n c e  w i t h  r e g a r d  t o  
r e d u c t a n t s ,  and on t h i s  p o i n t  a l o n e  
f u e l s  w i t h  h i g h e r  r a t i o s  o f  z i r c o n i u m  
t o  a l k a l i  m e t a l  m i g h t  b e  p r e f e r r e d .  

Reaction of F l u o r i d e  Mixtures  nitb 
NaK ( L .  A .  Mann, J .  M .  C i s a r ,  F .  M. 
G r i z z e l l ,  ANP D i v i s i o n ) .  A s e r i e s  o f  
f o u r  t e s t s  was r u n  by 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 n  w h i c h  v a r i o u s  
a m o u n t s  o f  NaK were a l l o w e d  t o  r e a c t  
w i t h  a f l u o r i d e  f u e l  m i x t u r e  t o  
d e t e r m i n e  how much NaK c a n  be  t o l e r a t e d  
i n  t h e  f u e l  m i x t u r e .  In t h e s e  t e s t s ,  
t h e  NaK w a s  a d d e d  t o  N a F - Z r F , - U F ,  
( 4 6 - 5 0 - 4  mole X) a n d  a l l o w e d  t o  r e a c t  
a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  (1400 t o  1500OF). 
T h e  l i q u i d  p o r t i o n  w a s  t h e n  p r l l l e d  
t h r o u g h  a m i c r o m e t a l l i c  f i l t e r ,  and 
t h e  r e s i d u e  ( t h e  p o r t i o n  t h a t  w a s  

s o l i d  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s )  a n d  t h e  
f i l t r a t e  were examined .  It was found  
t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  s u f f i c i c n t  N a K  
w o u l d  r e d u c e  e n o u g h  UF, i n  t h e  f u e l  
m i x t u r e  t o  UF, t o  c a u s e  a s o l i d  
p r e c i  p i t a t e t e m p  e r a t ur e s 

a n d ,  h e n c e ,  w o u l d  b e  d e t r i m e n t a l  t o  
t h e  p r o p e r  f u n c t i o n i n g  o f  t h e  A R E .  
I t  was a l s o  f o u n d .  b y  a d d i n g  v a r y i n g  
a m o u n t s  o f  t h e  NaK t o  a g i v e n  amount  
o f  f u e l ,  t h a t  a l i m i t e d  a d d i t i o n  o f  
NaK would n o t c a u s e  s u c h  p r e c i p i t a t i o n .  
T h e  max imum a m o u n t  t h a t  c o u l d  b e  
a d d e d  w a s  b e t w e e n  0 . 2 7  a n d  0 . 7 0  e q .  
( p e r  e q u i v a l e n t  u r a n i u m )  a t  1 2 0 0  t o  
1 3 0 0 ° F .  A d d i t i o n a l  c o n f i r m a t o r y  
t e s t s ,  p l u s  t e s t s  w i t h  o t h e r  f u e l  
m i x t u r e s ,  a r e  s c h e d u l e d  t o  be  p e r f o r m e d  
by t h e  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  g r o u p .  

Reaction of  NaP-ZrF,  -UF,  wiLh ZrH, 
( J .  D. R e d m a n ,  I,. 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 ) .  Ad- 
d i t i o n s  o f  s m a l l  amoun t s  o f  Z r H ,  h a v e  
b e e n  s h o w n  t o  b e  o f  c o n s i d e r a b l e  
b e n e f i t  i n  d e c r e a s i n g  a t t a c k  on Inco r re l  
by f l u o r i d e  m i x t u r e s .  S i n c e  p r o d u c t i o n  
o f  UF, i n  a m o u n t s  s u f f i c i e n t  t o  
e x c e e d  t h e  s o l u b i l i t y  o f  t h i s  compound 
a t  l l O O ° F  m i g h t  o c c u r  a s  a r e s u l t  
o f  s u c h  a d d i t i o n s ,  s t u d i e s  h a v e  b e e n  
m a d e  t o  d e m o n s t r a t e  w h e t h e r  s u c h  
s y s t e m s  a r e  c o m p l e t e l y  l i q u i d  a t  t h i s  
temper  a t u  r e .  

T h e  a p p a r a t u s  d e v e l o p e d  f o r  t h i s  
p u r p o s e  i s  shown i n  F i g .  1 0 . 7 .  T h i s  
a p p a r a t u s  w i l l  m in imize  t h e  p o s s i b i l i t y  
o f  o x i d a t i o n  o f  t h e  m i x t u r e .  T h e  
c h a r g e  b o t t l e  i s  l o a d e d  w i t h  t h e  
r e q u i r e d  m a t e r i a l s ,  and t h e  a p p a r a t u s  
i s  a s s e m b l e d  i n  a d r y  b o x .  T h e  
a p p a r a t u s  i s  t h e n  r o c k e d ,  and a f t e r  an 
e q u i l i b r i u m  t e m p e r a t u r e  i s  r e a c h e d ,  
t h e  r i g  i s  i n v e r t e d  t o  p e r m i t  t h e  
c h a r g e  m a t e r i a l  t o  p a s s  t h r o u g h  t h e  
n i c k e l  f i l t e r  a n d  i n t o  t h e  r e c e i v e r  
t u b e .  Thermocouple  w e l l s  a r e  p r o v i d e d  
f o r  t e m p e r a t u r e  c o n t r o l ,  and t h e  g a s  
l i n e s  p e r m i t  e v a c u a t i o n  of' the chamber 
or m a i n t e n a n c e  o f  a p a r t i c u l a r  a t m o s -  
p h e r e ,  a s  d e s i r e d .  The  f i l t e r  may b e  
removed f o r  e x a m i n a t i o n  by d i s a s s e m b l i n g  
t h e  a p p a r a t u s .  

a t r e  a c t o r 
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Fig. 1 0 . 7 .  Closed-System Batch-Filtration Big. 

I n  t h e s e  s t u d i e s ,  a m i x t u r e  c o n -  
t a i n i n g  50 mole % NaF, 46  mole % ZrF,, 
and 4 m o l e  % UF, t h a t  had been  p u r i f i e d  
i n  t h e  s t a n d a r d  f a s h i o n  a n d  s t o r e d  
i n  a s e a l e d  b o t t l e  i n  a d r y  box was 
t r e a t e d  w i t h  v a r y i n g  q u a n t i t i e s  o f  
Z r H , ,  S a m p l e s  were e q u i l i b r a t e d  a t  
800°C f o r  4 h r  u n d e r  a p o s i  t i v e  p r e s s u r e  
of h e l i u m  a n d ,  a f t e r  2 h r  e q u i l i b r a t i o n  
a t  6 O O 0 C ,  f i l t e r e d  a t  t h e  l a t t e r  
t e m p e r a t u r e .  

When Z r H z  was a d d e d  i n  t h e  r a n g e  
f r o m  0 . 2  t o  0 . 7  w t  % o f  t h e  f u e l  
m i x t u r e ,  n o  e v i d e n c e o f  s o l i d  s e p a r a t i n g  
from t h e  m e l t  was o b s e r v e d .  C h e m i c a l  
a n a l y s i s  o f  t h e  f i l t r a t e s  i n  e a c h  
c a s e  r e v e a l e d  t h e  o r i g i n a l  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n ,  and m i c r o s c o p i c  e x a m i -  
n a t , i o n  o f  m a t e r i a l  o n  t h e  f i l t e r  
r e v e a l e d  n o  UF,. A l t h o u g h  e x t e n s i v e  
r e d u c t i o n  o f  u r a n i u m  t o  UF,.2ZrF4 was 
o b s e r v e d  i n  t h e  f i l t r a t e ,  e s p e c i a l l y  
when 0 . 7 %  o f  ZrH,  was u s e d ,  n o  f r e e  
UF, c o u l d  be  d e t e c t e d  i n  t h e  s p e c i m e n s  
examined .  

A d d i t i o n a l  t e s t s  w i l l  be made t o  
v e r i f y  t h i s  i m p o r t a n t  p o i n t  a n d  t o  

d e t e r m i n e  t h e  maximum Z r H ,  c o n c e n -  
t r  a t i o n  t o 1  e r a  b l e  w i  t ,hou t p r e  c i p  i -  
t a t i o n  o €  t h e  s o l i d s .  I t  a p p e a r s ,  
h o w e v e r ,  t h a t  i f  t h e  t e m p e r a t u r e  i s  
k e p t  a t  600°C or a b o v e ,  a t  l e a s t  0 . 7  
w t  % o f  Z r H ,  may be a d d e d  t o  t h e  ARE 
f u e l  w i t h o u t  d i f f i c u l t y .  

S o l u b i l i t y  o f  P o t a s s i u m  i n  t h e  
NaF-KF-LiF E u t e c t i c  ( H .  11. B r o n s  t e i n ,  
M .  A .  B r e d i g ,  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) ,  
A d d i t i o n s  o f  a l k a l i  m e t a l s  t o  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  h a v e  d e m o n s t r a t e d  a c a p a c i t y  
f o r  s u p r e s s i n g  t h e  f l u o r i d e  a t t a c k  
on c o n t a i n e r  m a t e r i a l s .  C o n s e q u e n t l y ,  
a n  i n v e s t i g a t i o n  w a s  u n d e r t a k e n  t o  
d e t e r m i n e  t h e  a m o u n t  o f  p o t a s s i u m  
t h a t  w i l l  r e m a i n  i n  e q u i l i b r i u m  i n  
t h e  f l u o r i d e  e u t e c t i c  N a F - K F - L i F  
( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  mole %). The need f o r  
s e p a r a t i a n  o f  t h e  e q u i l i b r a t e d  l i q u i d  
s a l t  a n d  l i n u i d  m e t a l  p h a s e s  l e d  
t o  t h e  d e s i g n  o f  a b a l l - c h e c k  a p p a r a t u s  
t h a t  c o n s i s t s  of  a s e a l e d  c a p s u l e  w i t h  
t w o  o u t l e t s ,  e i t h e r  o f  w h i c h  may be  
s e a l e d  by  t h e  s t e e l  b a l l  w i t h i n  t h e  
c a p s u l e .  The  c a p s u l e  i s  c h a r g e d  w i t h  
t h e  f l u o r i d e ,  t h e  me ta l  a d d e d ,  and t h e  
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m i x t u r e  i n t i m a t e l y  mixed.  The c a p s u l e  
i s  t h e n  t i l t e d  s o  t h a t  t h e  b a l l  c l o s e s  
t h e  lower  v a l v e  and i s o l a t e s  t h e  u p p e r  
p a r t  o f  t h e  s a l t  p h a s e ,  w h i c h  i s  t h e n  
s o l i d i f i e d  2 n d  a n a l y z e d  f o r  i t s  
p o t a s s i u m  c o n t e n t .  The d a t a  o b t a i n e d  
a r e  summarized i n  T a b l e  1 0 . 4 .  

PRODUCTION A N D  PURIFICATION OF 
FLUORIDE MIXTURES 

F. F. B l a n k e n s h i p  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  

IJse o f  t h e  h y d r o g e n a t i o n - h y d r o -  
f l u o r i n a t i o n  p r o c e s s  p r e v i o u s l y  
d e s c r i b e d  f o r  f u e l - s a m p l e  p r e p a r a t i o n  
h a s  b e e n  c o n t i n u e d  on l a b o r a t o r y  and  
p i l o t  s c a l e s  f o r  p r o d u c t i o n  o f  s t a n d a r d  
m a t e r i a l s  f o r  c o r r o s i o n  t e s t i n g ,  
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  
1 a r g e  -component  t e s  t i n g  . 

C o n s t r u c t i o n  o f  t h e  p r o d u c t i o n  
e q u i p m e n t  t o  f u r n i s h  3000 l b  o f  NaZrFS 
f o r  t h e  ARE i s  i n  an a d v a n c e d  s t a g e .  
Raw m a t e r i a l s  a r e  b e i n g  a c c u m u l a t e d  a t  
a s a t i s f a c t o r y  r a t e .  

A m o d i f i c a t i o n  o f  t h e  p u r i f i c a t i o n  
t r e a t m e n t  h a s  been  a d o p t e d  f o r  m i c r o -  
s c a l e  p r o c e s s i n g  o f  s a m p l e s  c o n t a i n i n g  
e n r i c h e d  u r a n i u m  f o r  r a d i a t i o n - d a m a g e  
t e s t i n g .  

A s l i g h t  m o d i f i c a t i o n  o f  t h e  s t a n d a r d  
p r o c e d u r e  h a s  b e e n  u s e d  s u c c e s s f u l l y  
t o  p u r i f y  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  50 
m o l e  % N a F ,  25 m o l e  % Z r F 4 ,  a n d  2 5  
mole % UF,. 

P r e p a r a t i o n  o f  N a Z r F 5  b y  d i r e c t  
h y d r o f l u o r i n a t i o n  o f  Z r O ,  i n  t h e  
p r e s e n c e  o f  NaF h a s  b e e n  m o d e r a t e l y  
s u c c e s s f u l  i n  s i m p l e  equipnien t. F u r t h e r  
s t u d y  o f  t h i s  p r o c e s s  i s  p l a n n e d .  

Labor a t 0  ry - S c  a1 e Foe 1 P r e p a r a t i o n  
(13. E .  Thoma, C. M .  B lood ,  F .  P.  Boody, 
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 )  . F o u r t e e n  
b a t c h e s  o f  p u r i f i e d  m o l t e n  f l u o r i d e  
c o m p o s i t i o n s ,  b o t h  c o o l a n t  and f u e l ,  
h a v e  b e e n  p r e p a r e d  f o r  l o o p  t e s t s ,  
m e a s u r e m e n t  o f  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s ,  
a n d  c o r r o s i o n  t e s t i n g .  T h e s e  were  
t r e a t e d  i n  e s s e n t i a l l y  t h e  same manner  
a s  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d . ( " )  

To e x p l o r e  t h e  u n l i k e l y  p o s s i b i l i t y  
t h a t  h y d r o g e n  r e d u c e s  UF, o r  Z r F , ,  
two o f  t h e  f u e l  b a t c h e s  were g i v e n  a n  
a d d i t i o n a l  h y d r o g e n a t i o n  f o r  1 h r  
f o l l o w i n g  t h e  r e g u l a r  p r o c e d u r e .  No 
e v i d e n c e  o f  r e d u c e d  p h a s e s  i n  t h e  
p r o d u c t s  from t h e s e  r u n s  was shown by 
e x a m i n a t i o n  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 .  However t h e r e  i s  e v i d e n c e  
t h a t  t h e  m a t e r i a l  s o  p r e p a r e d  w a s  
s l i g h t l y  l e s s  c o r r o s i v e  i n  s m a l l - s c a l e  
t e s t s  t h a n  was t h e  s t a n d a r d  f u e l .  No 
e x p l a n a t i o n  f o r  t h i s  e f f e c t  h a s  b e e n  
s u g g e s t e d ;  h o w e v e r ,  f u r t h e r  s t u d y  o f  
t h i s  b e h a v i o r  i s  p l a n n e d .  

M o d i f i c a t i o n s  o f  t e c h n i q u e s  o f  
a s s e m b l i n g  and d i s a s s e m b l i n g  a p p a r a t u s  
h a v e  r e s u l t e d  i n  l e s s  f r e q u e n t  f a i l u r e  
t h a n  was e x p e r i e n c e d  a t  t h e  b e g i n n i n g  
o f  t h e  h y d r o f l u o r i n a t i o n  p r o g r a m .  
C o r r o s i o n  o f  t h e  r e a c t o r s  h a s  n o t  y e t  
b e e n  a p r o b l e m  when t h e  s t a n d a r d  
t r e a t m e n t  i s  a p p l i e d  t o  r e l a t i v e l y  
p u r e  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  

P i l o t - S c a l e  F u e l  P u r i f i c a t i o n  
(G. J .  Ness le ,  J .  E. E o r g a 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 ) .  Two a p p a r a t u s  
c a p a b l e  o f  p r o d u c i n g  u p  t o  3 k g  o f  

( '"C. M. B l o o d ,  F. P. B o o d y ,  A. J .  Weinberger, 
and G. J .  N e s s l e ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  June 10 .  
1 9 5 2 ,  ORNL-1294, p .  97. 

TABLE 1 0 . 4 .  SOLUBILITY OF POTASSIUM IN NaF-KF-LiF 
_. ........ ._._____- 

POTASSIUM CONTENT 
( m o l @  %) 

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

TEMPERATURE O F  NO. O F  
EXPERIMENT ( O C )  E XP E n  I ME NT S 

..... 

544 

6 8  6 

9 20 

3 . 8  

3 .  5 

3 . 7  * 0.5 
3 . 9  

.... ......... ..._--I. ....... 1 I L  
10 40 

- 
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p u r i f i e d  f u e l  m i x t u r e s  and  o n e  a p p a r a t u s  
c a p a b l e  o f  h a n d l i n g  up  t o  30 k g  o f  
t h e  m o l t e n  m a t e r i a l s  a r e  i n  u s e  a t  
p r e s e n t .  T h e  s m a l l  u n i t s  a r e  e s -  
s e n t i a l l y  d u p l i c a t e s  o f  t h e  l a b o r a t o r y -  
s c a l e  m o d e l s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d .  
T h e  5 0 - l b  e q u i p m e n t ,  h o w e v e r ,  w a s  
b u i l t  m a i n l y  f r o m  e x i s t i n g  e q u i p m e n t  
and u t i l i z e s  an 8 - f t  t r a n s f e r  l i n e  and 
a r e c e i v e r  f u r n a c e  t h a t  c a n  be l o w e r e d  
t o p e r m i t  r a p i d  h a n d l i n g  o f  t h e  p r o d u c t .  
T h i s  a p p a r a t u s  h a s  3 / 8 - i n .  n i c k e l  
t u b i n g  i n  t h e  g a s  a n d  t r a n s f e r  l i n e s  
and  l O - i n . - d i a  r e a c t o r  and r e c e i v e r s .  
S w a g e l o k  f i t t i n g s  a r e  u s e d  on  a l l  
t u b i n g  c o n n e c t i o n s .  

A t o t a l  o f  3 2 3  k g  o f  f u e l  h a s  b e e n  
p r e p a r e d  i n  t h e  e q u i p m e n t ,  a n d  i t  i s  
p o s s i b l e  t o  p r o d u c e  u p  t o  60  k g  p e r  
week,  i f  n e c e s s a r y .  

E a c h  f u e l  b a t c h  i s  s a m p l e d  a s  i t  
i s  t r a n s f e r r e d  u n d e r  i n e r t  g a s  p r e s s u r e  
t o  t h e  r e c e i v e r .  E x c e p t  i n  a f e w  
i n s t a n c e s ,  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  o f  F e ,  
C r ,  a n d  N i  h a v e  b e e n  l e s s  t h a n  9 0 0 ,  
100 ,  a n d  900 ppm, r e s p e c t i v e l y .  T h e r e  
a p p e a r  t o  b e n o  d i f f e r e n c e s  i n  c h e m i c a l  
a n a l y s i s  t h a t  can b e  a t t r i b u t e d  t o  t h e  
p r e s e n c e  o r  a b s e n c e  o f  t h e  s i n t e r e d  
n i c k e l  f i l t e r  i n  t h e  t r a n s f e r  l i n e .  

S i n c e  t h e r e  h a v e  b e e n  s o m e  u n -  
e x p l a i n e d  d i  f f e r e n c e s  i n  c o r r o s i o n  
b e t w e e n  v a r i o u s  b a t c h e s  o f  f u e l  
p r e p a r e d  i n  t h i s  e q u i p m e n t ,  i t  may b e  
n e c e s s a r y  t o  i n c r e a s e  t h e  t i m e  o f  
t r e a t m e n t  i n  t h e  5 0 - 1 b  r i g .  T h i s  
p o s s i b i l i t y  i s  b e i n g  s t u d i e d  a t  p r e s e n t .  

I n  g e n e r a l ,  p e r f o r m a n c e  o f  t h e  
p i l o t - s c a l e  e q u i p m e n t  h a s  b e e n  q u i t e  
s a t i s f a c t o r y .  T h e  5 0 - l b  r i g  would b e  
i m p r o v e d  by l a r g e r  v a l v e s  i n  t h e  H F  
l i n e s ,  a l t h o u g h  h e a t i n g  a l l  s u c h  l i n e s  
t o  1 0 0 ° F  h a s  m i n i m i z e d  t h e  d i f f i c u l t y  
r e s u l t i n g  f r o m  c o n d e n s a t i o n  o f  HF. 
No d i  f f i c u l t y  w i t h  f a u l t y  v e s s e l s  o f  
n i c k e l  o r  w i t h  c o r r o s i o n  o f  r e a c t o r s  
h a s  b e e n  o b s e r v e d .  T r a n s f e r s  o f  
m a t e r i a l  f r o m  t h e  1 0 - i n .  r e a c t o r  a r e  
r e m a r k a b l y  c o m p l e t e ;  m a t e r i a l  b a l a n c e s  
i n d i c a t e  l e s s  t h a n  1 0 0 - g  h o l d u p  o n  
b a t c h e s  o f  50 pounds .  

Fuel P r o d u c t i o n  Facility ( G .  J.  
Ness 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 ) .  
T h e  3003 l b  of NaF-ZrF, (50 -50  mole X) 
€ o r  t h e  A R E  i s  t o  b e  p r e p a r e d  i n  
250 - 1 b  b a t c h e s .  E q u i p m e n t  f o r  t h i s  
p u r p o s e  i s  b e i n g  c o n s t r u c t e d  o f  n i c k e l  
f rom s c a l e d - u p  d e s i g n s  t h a t  a r e  v e r y  
s i m i l a r  t o  t h o s e  u s e d  f o r  t h e  p i l o t -  
s c a l e  u n i t s .  D u p l i c a t e  u n i t s  a r e  t o  
b e  u s e d ,  a n d  p r o d u c t i o n  o f  7 5 0  t o  
1000 l b  p e r  week s h o u l d  b e  p o s s i b l e .  
T h e s e  u n i t s  a r e  i n  t h e  f i n a l  c o n -  
s t r u c t i o n  s t a g e s  and s h o u l d  be  a v a i l a b l e  
by mid-December. 

T h e  e q u i p m e n t  i s  i n s t a l l e d  i n  a n  
a r e a  t h a t  i s  c o n v e n i e n t  f o r  o p e r a t i n g  
p e r s o n n e l  a n d  w h e r e  s a f e t y  c a n  b e  
m a i n t a i n e d  d u r i n g  t h e  e n t i r e  c y c l e .  
The  p r o c e s s  i n c l u d e s  s t o r a g e ,  t r a n s f e r ,  
w e i g h i n g ,  a n d  b l e n d i n g  o f  t h e  d r y  
s o l i d  componen t s ;  t r e a t m e n t  by m e l t i n g ,  
f l u o r i n a t i n g  w i t h  h y d r o g e n  f l u o r i d e ,  
a n d  r e d u c i n g  w i t h  h y d r o g e n ;  t r a n s f e r  
o f  t h e  p u r e  l i q u i d  m e l t  t o  t h e  s t o r a g e  
v e s s e l ;  a n d  s t o r a g e  o f  t h e  s o l i d i f i e d  
p r o d u c t .  A l l  t r e a t m e n t  p r o c e s s e s  a t  
m o l  t e n  t e m p e r a  t u r e s  a r e  h a n d 1  e d  
r e m o t e l y ,  and  t h e  n e g a t i v e - p r e s s u r e  
v e n t i l a t i o n  o v e r  t h e  c o n f i n e d  p r o c e s s  
e q u i p m e n t  i s  a t  a r a t e  o f  m o r e  t h a n  
o n e  c h a n g e  p e r  m i n u t e .  T h e  p r o c e s s  
e q u i p m e n t  f r o m  o u t s i d e  m a n u f a c t u r e r s  
a n d  Y - 1 2  s h o p  f a b r i c a t o r s  h a s  b e e n  
d e l i v e r e d  and i s  s c h e d u l e d  f o r  i n s t a l -  
l a t i o n ,  w i t h o u t  d e l a y ,  upon c o m p l e t i o n  
o f  t h e  c o n s t r u c t i o n  work. 

T h e  Z r F 4  f o r  t h e  f u e l  i s  l o w -  
h a f n i u m  m a t e r i a l  p r e p a r e d  by t h e  Y - 1 2  
E' r o d u  c t i o n  D i  v i  s i  o n  by h y d  r o  f 1 uo r i  - 
n a t i o n  o f  ZrC1 , .  T h e  Z r C l , ,  p r o d u c e d  
a t  t h e  B u r e a u  o f  M i n e s  i n  A l b a n y ,  
O r e g o n ,  h a s  b e e n  d e l i v e r e d ,  a n d  
c o n v e r s i o n  t o  Z r F ,  i s  v i r t u a l l y  
c o m p l e t e .  T a b l e  1 0 . 5  s h o w s  t h e  
c h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  s u b l i m e d  
ZrF, r e c e i v e d  from Y - 1 2  and  s t o c k - p i l e d  
f o r  t h i s  o p e r a t i o n .  

T h e  NaF o f  t h e  p u r i t y  r e q u i r e d  i s  
a v a i l a b l e  i n  s t o c k ,  a n d  HF, H , ,  and  
H e  o f  t h e  p r o p e r  p u r i t y  a r e  a v a i l a b l e  
i n  q u a n t i t y .  
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TABLE 10.5. A N A L Y S I S  OF LOW- A P N I U M  Z r F ,  FOR P R O D U C T I O N  OPERATION 

43. a 0 . 0 1  

4 4 .  I 0 . 0 1  

BO RON COMPO SI T I  ON ( %) HAFNIUM .. .. . ... ~. RATCH 
NO. Zr F C l  C - 

P rep ar at i o n o f My d 1-0 f 1 u o r i PI a& e d 
F u e l  samples ( F .  P .  Boody ,  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 e n  s m a l l  
s a m p l e s  c o n t a i n i n g  e n r i c h e d  UF, h a v e  
b e e n  t r e a t e d  i n  t h e  p r o g r a m  f o r  
p r e p a r i n g  f u e l s  f o r  t h e  c o l d  c r i t i c a l  
t e s t  and f o r  r a d i a t i o n - d a m a g e  t e s t s  
i n  t h e  MTR. The b a s e  m a t e r i a l  was a 
m i x t u r e  o f  NaF and ZrF, t h a t  had b e e n  
h y d r o f l u o r i n a t e d  b e f o r e  t h e  c n r i c h e d  
UF, w a s  a d d e d .  S a m p l e s  c o n t a i n i n g  
1 0 . 8 ,  1 6 . 5 ,  a n d  3 5 . 0  w t  % UF, h a v e  
been p r e p a r e d  f o r  t h e  r a d i a t i o n - d a m a g e  
e x p e r i m e n t s .  

The b a t c h e s  o f  NaF-ZrF, -IJF, (45 -50 -4 
m o l e  %) f o r  t h e  c o l d  c r i t i c a l  t e s t  
w e r e  t r e a t e d  i n  t h e  s a m e  m a n n e r  a s  
ba t , ches  c o n t a i n i n g n o r m a l  UF,. However, 
t h e  b a t c h e s  r e q u i r e d  f o r  r a d i a t i o n -  
damage t e s t s  were s m a l l  ( 1 0  t o  20 g ) ,  
a n d  t h e  p r o c e d u r e  w a s  m o d i f i e d  s o  
t h a t  t h e  HF, H,, and He g a s e s  were n o t  
b u b b l e d  t h r o u g h  t h e  m e l t  b u t  w e r e  
a p p l i e d  a s  a n  a t m o s p h e r e .  

T h e  m e l t  was c o n t a i n e d  i n  e i t h e r  
a n i c k e l  o r  p l a t i n u m  c r u c i b l e  i n s i d e  
t h e  n i c k e l  r e a c t o r .  The r e a c t o r  wzs 
o p e n e d  and t h e  s a m p l e  t r a n s f e r ' r e d  t o  
a g a s - t i g h t  g l a s s  s h i p p i n g  c o n t , a i n e r  
i n  a d r y  box t h a t  h a d  a n  i n e r t  a tmos -  
w h e r e  t h a t  wits p r o d u c e d  by e v a c u a t i n g  
a n d  f l u s h i r i g  w i t h  d r y  h e l i u m  t h r e e  
t i m e s .  A s m a l l  a m o u n t  o f  NaK w a s  
i n c l u d e d  i n  t h e  s e a l e d  g l a s s  s h i p p i n g  
c o n t a i n e r  t o  e n s u r e  t h e  q u a l i t y  of t h e  
i n e r t  a t m o s p h e r e .  

The f o r m a t i o n  o f  a b l a c k  c r u s t  on 
t h e  s u r f a c e  o f  s e v e r a l  o f  t h e  s a m p l e s  

...~ .... 

0 .  14 50 0 . 5  1 0 . 0 7  1 50 1 0 . 5  
I I ...... ~ I 

h a s  c a u s e d  c o n s i d e r a b l e  c o n c e r n .  
T h i s  c r u s t  h a s  b e e n  e x a m i n e d  p e t r o -  
g r  a p h i  c a l l y , s p e c t r o s c o p i c a l l y , 
c h e m i c a l l y ,  and by x - r a y  d i f f r a c t i o n .  
The  s p e c t r o s c o p i c  and x - r a y  d i f f r a c t i o n  
a n a l y s e s  showed o n l y  NaUF5 and NaZrFs 
t o  be p r e s e n t  i n  a p p r e c i a b l e  q u a n t i t y ;  
h o w e v e r ,  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  
i n d i c a t , e d  s m a l l  a m o u n t s  o f  c a r b o n  
and UO,. C h e m i c a l  a n a l y s e s  i n d i c a t e d  
0 . 0 6  t o  0.20% c a r b o n  and a p p r o x i m a t e l y  
0 . 2% [JQ,. 

H y d r o f l u s r i n a t i o n  o f  Z r O , - N * a F  
k ! l x t v r e s  ( C .  M .  B l o o d ,  R. E .  Thoma,  
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 ) .  E f f o r t s  
t o  d e t e r m i n e  t h e  o p t i m u m  c o n d i t i o n s  
f o r  t h e  s m o o t h  a n d  c o m p l e t e  h y d r o -  
f l u o r i n a t i o n  o f  N a F - Z r Q ,  m i x t u r ~  t o  
NaZrF5 h a v e  c o n t i n u e d .  The  s u c c e s s f u l  
r e s u l t s  o b t a i n e d  d u r i n g  t h e  p r e v i o u s  
q u a r t e r '  2 ,  w i t h  t h e  h y d r o f l u o r i n a t i o n  
o f  s m a l l  s a m p l e s  ( 3 0 0  t o  4 0 0  g )  
e n c o u r a g e d  a t t e m p t s  t o  t r e a t  1 a r g e r  
b a t c h e s  ( 2  t o  3 kg) w i t h o u t  t h e  a i d  
o f  a m e c h a n i c a l  s t i r r e r .  B e c a u s e  o f  
t h e  h i g h  t e m p e r a t u r e s  ( 7 0 0  t o  900°C)  
i n v o l v e d  a n d  t h e  p r o n o u n c e d  i n -  
c o n v e n i e n c e  o f  m e c h a n i c a l  s t i r r i n g  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  HF a t  t h i s  t e m p e r a -  
a t u r e ,  a t e c h n i q u e  w a s  s o u g h t  t h a t  
r e q u i r e d  n o  m o r e  a g i t a t i o n  t h a n  t h a t  
p r o v i d e d  by g a s  b u b b l i n g  t h r o u g h  6 i n .  
o f  m e l t  4 i n .  i n  d i a m e t e r .  

C o m p l e t i o n  o f  t h e  r e a c t i o n  b y  
p a s s i n g  HF t h r o u g h  a n i c k e l  r e a c t o r  a t  

( 1 2 ) F .  F. B l a n k e n s h i p ,  R. E. Thomn,  J r . ,  F. P. 
B o o d y ,  a n d  C .  M. B l o o d ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  
S e p t .  1 0 ,  1 9 5 2 .  OWL-1375, p .  91.  
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l o w  t e m p e r a t u r e s  ( 5 0  t o  150 ' C ) ,  a t  PURIFICATION OF H Y D R O X I D E S  
w h i c h  a l i q u i d  r e a c t i o n  m e d i u m  w a s  
o b t a i n e d  t h r o u g h  t h e  a g e n c y  o f  t h e  
l o w - m e l t i n g - p o i n t  p o l y h y d r o f l u o r i d e s  

E. E. K e t c h e 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  

of N a F ,  o r  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
(550 t o  S S O O C ) ,  a t  wh ich  l i q u e f a c t i o n  
r e s u l t e d  f r o m  t h e  m e l t i n g  o f  t h e  
NaZrFS a p p e a r e d  f e a s i b l e .  T h e  m a i n  
p r o b l e m  w a s  t o  f i n d  t h e  o p t i m u m  
c o m b i n a t i o n  o f  l o w -  and  h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  s t a g e s .  E a r l i e r  r e s u l t s  i n d i c a t e d  
t h a t  a 1  t h o u g h  e s s e n  ti a l l y  s t o i c h i  - 
o m e t r i c  c o n v e r s i o n  c o u l d  h e  o b t a i n e d  
a t  low t e m p e r a t u r e s ,  c o m p l e t e  n e u t r a l -  
i z a t i o n  and r e m o v a l  o f  w a t e r  was b e s t  
e n s u r e d  by h i g h - t e m p e r a t u r e  t r e a t m e n t  
of t h e  m o l t e n  s a l t .  A c c o r d i n g l y ,  a l l  
t r i a l s  were f i n i s h e d  w i t h a t  l e a s t  1 h r  
o f  h i g h -  t e m p e r a t u r e  t r e a t m e n  t. 

D i f f i c u l t i e s  a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  
a p p e a r a n c e  o f  i n s o l u b l e  i n t e r m e d i a t e s  
were e n c o u n t e r e d  a t  b o t h  l o w  and h i g h  
t e m p e r  a t u  r e s .  p r e s u m a b l y  
r e l a t e d  t o  Z r O F 2 ,  were d e v e l o p e d  i n  
t h e  p a r t l y  r ~ a c t e d  m i x t u r e s ;  r a p i d  
p a s s a g e  o f  H F o r  h e l i u m  was i n e f f e c t i v e  
i n  m i x i n g  t h e  c e m e n t e d  p o r t i o n s ,  a n d  
charin e l  i n g  o c c u r  r e d .  

Cemen t s  , 

S u c c e s s f u l  r e s u l t s  w e r e  a c h i e v e d  
i f  l o n g  s o a k i n g  p e r i o d s  ( 1 2  t o  16 h r )  
a t  low t e m p e r a t u r e s  were u s e d ,  f o l l o w e d  
by h i g h  - t e m p e r a t u r e  h y d r o f l u o  r i n a t i  on ; 
when 25% o f  t h e  c h a r g e  m a t e r i a l  was 
t h e  p r e v i o u s l y  p r e p a r e d  N a Z r F , ,  t h e  
h i g h -  t e m p e r a t u r e  t r e a t m e n t  a l o n e  w a s  
s u f f i c i e n t .  B o t h  p e t r o g r a p h i c  e x a m i -  
n a t i o n  a n d  x - r a y  a n a l y s i s  i n d i c a t e  
t h a t  e v e n  i n  t h o s e  s a m p l e s  i n  w h i c h  
t h e  m a t e r i a l  b a l a n c e  i s  100% t h e r e  
o c c u r s  a t r a c e  amount o f  N a 2 Z r F 6 ,  a n d  
a s  a r e s u l t  t h e  r e f r a c t i v e  i n d e x  o r  
t h e  x - r a y  c r y s t a l  p a t t e r n  d e v i a t e s  
s l i g h t l y  f r o m  t h e  e x a c t  s t a n d a r d  f o r  
NaZrF,. 

The p u r i f i c a t i o n  o f  h y d r o x i d e s  h a s  
c o n t i n u e d ,  b u t  a t  a f u r t h e r  d e c r e a s e d  
r a t e .  An i n c r e a s e d  i n t e r e s t  i n  
h a n d l i n g  a l k a l i  m e t a l s ,  e s p e c i a l l y  t h e  
a l l o y  N a K ,  m a d e  i t  n e c e s s a r y  t o  
c o n d i t i o n  t h e  v a c u u m  d r y  b o x  a n d  
p e r f o r m  n u m e r o u s  l o a d i n g s  a n d  u n -  
l o a d i n g s ,  w h i c h  c u t  h e a v i l y  i n t o  t h e  
t i m e  a l l o t t e d  f o r  h y d r o x i d e  p u r i f i -  
c a t i o n .  However ,  s u f f i c i e n t  NaQH h a s  
been p u r i  f l e d  t o  m a i n t a i n  an i n v e n t o r y  
l a r g e  enough t o  f i l l  a l l  r e q u i r e m e n t s  
f o r  t h i s  m a t e r i a l .  

'I'he method p r e v i o u s l y  
wh ich  i n v o l v e s  t h e  r e m o v a l  o f  Na2C0, 
f r o m  a 50 w t  % s o l u t i o n  o f  NaOH a n d  
s u b s e q u e n t  d e h y d r a t i o n  a t  4 5 O O C  u n d e r  
vacuum, was u s e d  f o r  a l l  NaOH p u r i f i -  
c a t i o n .  N i n e  b a t c h e s  a v e r a g i n g  
1 1 / 2 l h  Der  b a t c h  were p r e p a r e d  d u r i n g  
t h e  p e r i o d .  T h e  p u r i f i e d  p r o d u c t  
c o n t i n u e s  t o  mee t t h e  s p e c i f i c a t i o n  of 
0 .  1 w t  7% f o r  b o t h  N a 2 C 0 ,  a n d  H , O .  

A d d i t i o n a l  p u r e  KOH h a s  been p r e p a r e d  
by  t h e  method p r e v i o u s l y  d e s c ~  1 hed;' l 3 , I 4 )  
n a m e l y ,  t h e  i n t e r a c t i o n  o f  p u r e  
p o t a s s i u m  w i t h  w a t e r ,  f o l l o w e d  b y  
d e h y d r a t i o n  a t  4 5 Q ' C  u n d e r  v a c u u m .  
T h e  K 2 C 0 ,  c o n t e n t  h a s  r a n g e d  f r o m  
0 . 0 4  t o  0 .  1 2  w t  % a n d  t h e  w a t e r  
c o n t e n t  h a s  b e e n  0 , l  w t  % o r  l e s s ,  
A p p r o x i m a t e l y  2 l b  o f  KOH w a b  p r e p a r e d  
d u r i n g  t h e  p e r i o d ,  a n d  t h e  i n v e n t o r y  
was t h u s  i n c r e a s e d  t o  a b o u t  5 p o u n d s .  
A t  p r e s e n t ,  t h e  demand  f o r  p u r e  KOH 
i s  v i r t u a l l y  n o n e x i s t e n t ,  and  u n l e s s  
some u n f o r e s e e n  demand  a r i s e s  i t  i s  
n o t  p l a n n e d  t o  r e a c t  m o r e  t h a n  a n  
a d d i t i o n a l  pound o f  p o t a s s i u m .  

Two b a t c h e s  o f  Sr(OH), were p u r i f i e d  
T h e  f e a s i b i l i t y  o f  m a k i n g  Z ~ F ,  b y  t h e  m e t h o d  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d  

( 1 3 ) E .  E .  K e t c h e n  and L .  G .  O v e r h o l s e r ,  ANP 

(I4)D. R. Cuneo,  E .  E. K e t c h e n ,  D. E. Nicholson, 

d i r e c t l y  f r o m  Z r O z  a n d  N a F  h a s  b e e n  

p o i n t ;  t h e  p r a c t i c a l  a p p l i c a t i o n  o f  
demonst ra ted  f rom a l a b o r a t o r y  s t a n d -  Quar.  Prog. Rep. June 19, 1 9 5 2 ,  OWL-1294, p .  89. 

t h e P r o c e s s  requires  f u r t h e r  engineer ing and L. C, O v e r h o l s e r ,   AN^ Qua.. p r o g .  R e p a  M a r c h  
d ev e 1 o pmen t . 10.  1 9 5 2 ,  ORNL-1227. p .  104.  

125 



ANP PROJECT QUARTEHLY PROGRESS REPORT 

i n  d e t a i l .  ( 1 5 )  T h i s  m a t e r i a l  i s  n o t  a t  p r e s e n t ;  c o n s e q u e n t l y .  n o  f u r t h e r  
b e i n g  u s e d  for e x p e r i m e n t a l  p u r p o s e s  s i g n i f i c a n t  p r o d u c t i o n  is a n t i c i p a t e d .  

No L i O H  was p u r i f i e d  d u r i n g  t h e  
p e r i o d .  P r e s e n t  r e q u i r e m e n t s  a r e  
b e i n g  m e t  b y  d e h y d r a t i o n  o f  t h e  ( 1 5 ’ L .  C. O v e r h o l 6 c r ,  D. E. N i c h o l a o n ,  E. E. 

K e t c h e n ,  and D. R. Cunao ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  
D r c .  10 ,  1 9 5 1 ,  OWL-1170, p. 84. commerc ia l  monohydra t e .  
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1 1. CORlROS ION RESEARCH 

W. R. G r i s 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  
W. D. Manly,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

W. W, S a v a g e ,  ANP D i v i s i o n  

Most o f  t h e  e f f o r t  on c o r r o s i o n  was 
expended  i n  dynamic t e s t s  o f  t h e  ZrF4- 
b e a r i n g  f l u o r i d e  me1 ts. T h e s e  s t u d i e s  
h a v e  been p r i m a r i l y  c o n c e r n e d  w i t h  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  t o  t h e  m e l t  
on t h e  c o r r o s i o n  b e h a v i o r  o f  I n c o n e l .  
I t  w a s  f o u n d  t h a t  a d d i t i o n s  o f  ZrH, 
a n d  NaK t o  t h e  f u e l  m i x t u r e  i n h i b i t  
t h e  c o r r o s i v e  a t t a c k .  O t h e r  t e s t s  o f  
f l u o r i d e  c o r r o s i o n  have  been  p e r f o r m e d  
t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t  o f  c r e v i c e s ,  
t e m p e r a t u r e ,  a n d  p r e t r e a t m e n t  o f  t h e  
f l u o r i d e  and t h e  r e s i s t a n c e  o f  v a r i o u s  
o x i d e  c o a t i n g s  a n d  c e r a m i c  b o d i e s .  
S e v e r a l  T n c o n e l  l o o p s  c i r c u l a t i n g  t h e  
f u e l  m i x t u r e  N a F - Z r F 4  -UF,  (46-50-4 
mole % ) e x h i b i t e d  more s e v e r e  c o r r o s i o n  
t h a n  was  p r e v i o u s l y  e n c o u n t e r e d  i n  
s u c h  t e s t s ;  t h i s  i s  b e l i e v e d  t o  be due 
t o  t h e  l o w e r  p u r i t y  o f  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  r e c e n t l y  p r e p a r e d  i n  l a r g e -  
b a t c h  a p p a r a t u s .  

T e m p e r a t u r e - d e p e n d e n c e  t e s t s  and  
e x p e r i m e n t s  on t h e  e f f e c t s  o f  v a r i o u s  
a d d i t i o n s  on 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  h y d r o x i d e s  were c a r r i e d  o u t .  How- 
e v e r ,  t h e  m a i n t e n a n c e  o f  a h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  is t h e  o n l y  p r o v e d  means o f  
c o n t r o l l i n g  h y d r o x i d e  c o r r o s i o n .  

The w o r k  on l i q u i d  m e t a l  c o r r o s i o n  
was  c o n c e n t r a t e d  on  t h e  o p e r a t i o n  o f  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  of  two t y p e s  
t o  s t u d y  t h e  mass t r a n s f e r  p r o p e r t i e s  
o f  l e a d .  O n e  o f  t h e  m o s t  c r i t i c a l  
v a r i a b l e s  i n  l e a d  c o r r o s i o n  was f o u n d  
t o  be t h e  c l e a n l i n e s s  o f  t h e  l e a d  a n d  
t h e  c o n t a i n e r .  H o w e v e r ,  e v e n  t h e  
p u r e s t  l e a d  p r e p a r e d  t o  d a t e  c a n n o t  be 
s a t i s f a c t o r i l y  c o n t a i n e d  i n  I n c o n e l  a t  
t e m p e r a t u r e s  a b o v e  5 0 0 ° C .  T h e  i n -  
v e s t i g a t i o n  o f  t h e  s t a b i l i t y  o f  Be0 i n  
N a K  was c o n t i n u e d ,  b u t  a d d i t i o n a l  e x -  
p e r i m e n t a t i o n  i s  r e q u i r e d  t o  make a n  
e va 1 ua  t i o n ,  

1 9 5 2  

FLUORIDE C O R R O S I O N  IN STATIC AND 
SEESAW TESTS 

D. C,  V r e e f a n d  L. R. T r o t t e r  
E.  E .  Hoffman J .  E. Pope 

M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  
F .  K e r t e s z  C. R .  C r a f t  
H ,  J .  B u t t r a m  R .  E .  Meadows 

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  

Oxide  Additives. S t a t i c  t e s t s  were 
r u n  i n  I n c o n e l  t u b e s  € o r  PO0 h r  a t  
8 1 6 ° C  w i t h  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  
N a F - K F - L i F - U F 4  ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 -  44.5- 1.1 
mole X) p l u s  a p p r o x i m a t e l y  1 0 % a d d i t i o n s  
o f  f e r r i c  o x i d e ,  n i c k e l  o x i d e ,  a n d  
c h r o m i c  o x i d e .  T h e s e  t e s t s  w e r e  r u n  
t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e  p r e s e n c e  o f  
t h e s e  o x i d e s ,  wh ich  may a l s o  be p r e s e n t  
on  I n c o n e l ,  w o u l d  i n c r e a s e  t h e  c o r -  
r o s i o n  by f l u o r i d e s .  I n  t h e s e  t e s t s ,  
t h e  n i c k e l  o x i d e  a n d  f e r r i c  o x i d e  had 
l i t t l e  o r  n o  e f f e c t  o n  t h e  e x t e n t  o f  
c o r r o s i o n .  T h e  a d d i t i o n  o f  c h r o m i c  
o x i d e  a p p a r e n t l y  i n c r e a s e d  c o r r o s i o n .  
T h e  r e s u l t s  a r e  s u m m a r i z e d  i n  T a b l e  
11.1. S i m i l a r  t e s t s  a r e  b e i n g  r u n  
w i t h  o x i d i z e d  T n c o n e l  s p e c i m e n s  t o  
d e t e r m i n e  w h e t h e r  i n c r e a s e d  c o r r o s i o n  
c a n  be e x p e c t e d  on o x i d i z e d  T n c o n e l .  

Comparison o f  L i q u i d -  a n d  Vapor- 
P h a s e  C o r r o s i o n .  S e c t i o n s  o f  t h e  
t e s t i n g  t u b e  u s e d  i n  some o f  t h e  t e s t s  
r u n  w i t h  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  NaF-KF- 
L i F - U F ,  ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % )  
f o r  100 h r  a t  816°C were removed,  b o t h  
f r o m  a b o v e  a n d  from b e l o w  t h e  b a t h  
l e v e l ,  f o r  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 h e  c o r r o s i v e  a t t a c k  n o t e d  on  a l l  
s e c t i o n s  e x a m i n e d  would seem t o  i n d i -  
c a t e  t h a t  a t t a c k  c a n  b e  e x p e c t e d  o n  
m e t a l s  e x p o s e d  t o  t h e  v a p o r  p h a s e  o f  
t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e .  The s e c t i o n s  o f  
t y p e  304 s t a i n l e s s  s t e e l  e x p o s e d  t o  
t h e  v a p o r  p h a s e  a p p e a r e d  t o  be a t t a c k e d  
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E r r a t i c  a t t a c k ,  subsurface  v o i d s  
t o  1 . 5  mils 

Er re t i c a t t a c k  ~ i n t e r  gr anu 1 ar 
w i t h  some subsurface  v o i d s  t o  1 mil 

Subsuriace v o i d s  t o  3 m i l s  

more  s e v e r e l y  t h a n  t h o s e  e x p o s e d  t o  
t h e  l i q u i d  p h a s e .  I n c o n e l ,  t y p e  309 
s t a i n l e s s  s t e e l ,  and t y p e  316 s t a i n l e s s  
s t e e l  a p p e a r e d  t o  be a t t a c k e d  by t h e  
v a p o r  p h a s e  t o  a p p r o x i m a t e l y  t h e  same 
e x t e n t  a s  by t h e  l i q u i d  p h a s e  o f  t h e  
m o l t e n  f l u o r i d e  s a l t .  F i g u r e s  11.1 
a n d  1 1 . 2  c o m p a r e  t y p e  304  s t a i n l e s s  
s t e e l  a s  e x p o s e d  t o  t h e  l i q u i d  p h a s e  
and t o  t h e  vapor  p h a s e  of  t h e  f l u o r i d e .  
D e t a i l s  o f  t h e s e  t e s t s  a r e  p r e s e n t e d  
i n  T a b l e  1 1 . 2 .  

Crevice Corrosion. Some c o n c e r n  had 
been  e x p r e s s e d  a b o u t  t h e  p o s s i b i l i t y  
o f  c r e v i c e  c o r r o s i o n  i n  m a t e r i a l s  u s e d  
t o  c o n t a i n  t h e  m o l t e n  f l u o r i d e s .  I n  
o r d e r  to  c h e c k  t h i s  p o s s i b i l i t y ,  t e s t s  
were s e t  u p  w i t h  s p e c i a l l y  p r e p a r e d  
c r e v i c e s .  O r d i n a r y  s t a t i c  c o r r o s i o n  
t u b e s  w e r e  e m p l o y e d ,  a n d  t h e  l o w e r  
s e c t i o n  o f  t h e  t u b e  a b o v e  t h e  b o t t o m  

E r r a t i c  a t t a c k ,  subsurface  v o i d s  t o  
1 mil 

Intergranular  a t t a c k  t o  5 mils 

Subsurface voids t o  3 mils 

w e l d  w a s  p a r t l y  c r i m p e d  s o  t h a t  a 
c r e v i c e  a b o u t  1 i n .  long and a p p r o x i -  
m a t e l y  1 / 1 6  i n .  w i d e  was o b t a i n e d .  
A f t e r  b e i n g  e x p o s e d  f o r  1 0 0  h r  a t  
816°C t o  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  NaF-KF- 
LiF-UF, ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole  % I ,  
t h e  t u b e s  w e r e  c u t  l o n g i t u d i n a l l y  
t h r o u g h  t h e  p a r t l y  c r imped  s e c t i o n  and 
e x a m i n e d  f o r  e v i d e n c e  o f  a c c e l e r a t e d  
c o r r o s i o n .  The c r i m p e d  e n d s  of  s e v e r a l  
o r d i n a r y  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t  t u b e s  
were  a l s o  e x a m i n e d  f o r  a c c e l e r a t e d  
c o r r o s i o n .  C o r r o s i o n  i n  t h e s e  c r e v i c e s  
a p p e a r e d  t o  be somewhat  e r r a t i c ,  w i t h  
some s e c t i o n s  b e i n g  u n a t t a c k e d .  How- 
e v e r ,  e v e n  i n  t h e  s e c t i o n s  t h a t  were 
a t t a c k e d ,  t h e  d e p t h  o f  p e n e t r a t i o n  d i d  
n o t  e x c e e d  t h a t  n o r m a l l y  e x p e c t e d  f o r  
t h e s e  m a t e r i a 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 .  D e t a i l s  o f  t h e s e  t e s t s  are 
p r e s e n t e d  i n  T a b l e  11.3. 

Intergranular  p e n e t r a t i o n  of 1 mil 

TABLE 11 .1 .  RESULTS OF S T A T I C  CORROSION TESTS OP INCONEL I N  N a F - K F - L i F - U F ,  
WITH VARIOUS A D D I T I V E S  FOR 1100 hr A T  8 l f i O C  

........ __._I__ ____ ... ___ 
METALLOGRAPHIC NOTES 

-_....___ ...... 

Attack t o  2 m i l s  on specimen and tube 

Attack t o  1 m i l  on specimen and tube 

Attack t o  5 m i l s  on specimen and 2 to  10 m i l s  on tube 

.ADDITIVE 

10% f e r r i c  o x i d e  

10% n i c k e l  ox ide  

10% chromic oxide  

Some s l i g h t  ev idence  o f  a t t a c k ,  J e s s  
than 0 . 5  mil p e n e t r a t i o n  

TABLE 1 1 . 2 .  R E S U L T S  OF EXAMINATIONS OF V A R I O U S  MATERIALS EXPOSED TO L I Q U I D  
AND VAPOR P H A S E S  OF N a F - K F - L i F - U F ,  FOR 100 hr  a t  816OC 

.... .... ________._ ....._______ ...______ ..-. ..-. ... ..- .. 

_.I- ...______ ....... 
METALLOGRAPHIC NOTES 

LIQUID- PHASE EWOSURE 7 " " ' v a P m -  PHASE EXPOSURE 
hIATERIA1. 

In cone I 

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

Type 309 
s t a i n l e s s  s t e e l  

Type 316 
s t a i n l  ess s tee1 



PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

F i g .  11.1. Type 304 S t a i n l e s s  Stee l  Exposed t o  Attack by Liquid Phase o f  
2 5 0 X .  NaF-KF-LiF-UF, for 100 hr a t  816OC. 

F i g .  11.2.  Type 304 S t a i n l e s s  Stee l  Exposed t o  Attack by Vapor Phase o f  
N a F - K F - L i F - U F ,  for  100 h r  a t  816OC. 25QX. 
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TABLE 1 1 . 3 .  R E S U L T S  OF EXAMBNATION FOR ACCELERATED CREVICE CORROSION I N  
V A R I Q U S  MATERIALS AFTER T E S T I N G  I N  N a F - K F - L i F - U F ,  FOR 100 hr AT 8 1 6 O C  

.- . . . . . .. . . . . . ~~~. ................... ~ ......... 
~ 

MATERIAL. 

I n c o n e l  ( s p e c i a l l y  p r e p a r e d  c r e v i c e )  

Type 304 s t a i n l e s s  s t e e l  ( s p e c i a l l y  

. ~ . ~ ~  

p r e p a r e d  c r e v i c e )  

Type 316 s t a i n l e s s  s t e e l  ( s p e c i a l l y  
p r e p a r e d  c r e v i c e )  

I n c o n e l  ( r e g u l a r  s t a t i c  t e s t )  

Type 304 s t a i n l e s s  s t e e l  ( r e g u  
s t a t i c  t e s t )  

Type 309 s t a i n l e s s  s t e e l  ( r e g u  
s t a t i c  t e s t )  

a r  

a r  

__ . . . . .. . . . . . . . . . . . . . . .. ~~. .____ - . . ________ ... .. ....... ~~~ 

METALLOGRAPHIC N O E S  
-~ ..................... ~~ ..... ~ -. ._______ 

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a maximum of  2 m i l s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a maximum of  2 m i l s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a maximuar o f  1 mi l  

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a maximurn o f  2 . 5  m j . 1 ~  

Very l i t t l e  a t t a c k ,  a few s u b s u r f a c e  v o i d s  t o  0 . 5  m i l  

S u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a maximum of  1 . 5  m i l s  

C a r b o l o y  a n d  S t e l l i t e  A l l o y s .  
S e v e r a l  C a r h o l o y  and  H a y n e s  S t e l l i t e  
a l l o y s  t h a t  m i g h t  p o s s i b l y  be u s e d  a s  
v a l v e  s e a t  a n d  f a c i n g  m a t e r i a l s  h a v e  
b e e n  s u b j e c t e d  t o  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  f l u o r i d e s .  C a r b o l o y  
44A and 55.4 were a p p a r e n t l y  u n a t t a c k e d  
i n  f l u o r i d e  m i x t u r e  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 -  
5 0 - 4  m o l e  % ) .  T h e  S t e l l i t e s  t e s t e d  
were  a t t a c k e d  much more  s e v e r e l y  b y  
t h i s  f l u o r i d e  m i x t u r e  t h a n  by NaF-KF- 
1-iF-UF, ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % ) .  
T h e s e  m a t e r i a l s  were e x p o s e d  f o r  1 0 0  
h r  a t  816°C i n  e v a c u a t e d  I n c o n e l t u b e s .  
T h e  t e s t  r e s u l t s  a r e  p r e s e n ~ e d  i n  
T a b l e  1 1 . 4 .  

R e d u c i n g  A g e n t s .  F l u o r i d e  s a m p l e s  
w i t h  v a r i o u s  r e d u c i n g  a g e n t s  w e r e  
e x p o s e d  i n  t h e  t i l t i n g  f u r n a c e  f o r  
1 0 0  h r  w i t h  4 cpm b e t w e e n  6 5 0  a n d  
800°C. D a t a  were o b t a i n e d  by a d d i t i o n  
o f  1 w t  % o f  Z r  o r  Z rH2  t o  f u e l  c o n -  
t a i n i n g  NaF-ZrF, -UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole % ) .  
C h e m i c a l  a n a l y s e s  o f  t h e  f l u o r i d e ,  
w i t h o u t  and w i t h  t h e  a d d i t i v e s ,  i n d i -  
c a t e  t h a t  w i t h  t h e  a d d i t i v e s  t h e  
amount of s t r u c t u r a l  e l e m e n t s  d i s s o l v e d  
i s  d r a s t i c a l l y  r e d u c e d .  T h e  c o n c e n -  
t r a t i o n  o f  n i c k e l  i n  t h e  f u e l  i s  c o n -  
s i d e r a b l y  i n c r e a s e d ,  w h e r e a s  t h e  i r o n  
c o n t e n t  r e m a i n s  e s s e n t i a l l y  c o n s t a n t ;  

t h e  d i s s o l u t i o n  o f  chromium,  h o w e v e r ,  
i s  r e d u c e d  t o  n e g l i g i b l e  p r o p o r t i o n s .  
I t  a p p e a r s  t h a t  t h i s  t e c h n i q u e  may 
a l l e v i a t e  t h e  d i f f i c u l t  p r o b l e m  o f  
s e l e c t i v e  l e a c h i n g  o f  c h r o m i u m  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 .  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 s  o f  t h e s e  t u b e s  
i n d i c a t e  t h a t  a d d i t i o n  o f  Z r  o r  ZrH2 
r e d u c e s  p e n e t r a t i o n  o f  t h e  f u e l  i n t o  
t h c  m e t a l .  

T e s t s  s t i l l  i n  p r o g r e s s  i n d i c a t e  
t h a t  a d d i t i o n  o f  t h e s e  a g e n t s  t o  t h e  
e x t e n t  o f  a n  0 . 8  e q u i v a l e n t  o f  Zr or  
ZrH2 ( b a s e d  on r e d u c t i o n  o f  [IF, t o  UF,) 
c a u s e s  f o r m a t i o n  o f  a n  o r a n g e - b r o w n  
conipound a n d  t h a t  a d d i t i o n  o f  a n  0 . 8  
e q u i v a l e n t  o f  NaK c a u s e s  some r e d u c t i o n  
t o  UF,. A t  l o w e r  c o n c e n t r a t i o n s ,  t h a t  
i s ,  be low 0 . 4  e q u i v a l e n t ,  n o  f r e e  UF, 
i s  d e t e c t e d .  T h e  r a n g e  b e t w e e n  0 . 4  
and  0.8 i s  b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  

E x a m i n a t i o n  o f  I n c o n e l  t u b e s  i n  
w h i c h  v a r y i n g  a m o u n t s  o f  NaK w e r e  
added  t o  NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole  %) 
a n d  N a F - Z r F 4  ( 5 0 - 5 0  m o l e  % )  s h o w e d  
t h a t  i n  t h e  t u b e s  c o n t a i n i n g  NaF-ZrF4- 
UF, t h e r e  was  a n o n m e t a l l i c  d e p o s i t  
a n d  Some p i t t i n g  a t  t h e  d e p o s i t - m e t a l  
i n t e r f a c e .  The  t u b e s  c o n t a i n i n g  NaF- 
ZrF4 a p p e a r e d  t o b e  a t t a c k e d  s i m i l a r l y ,  
b u t  t h e r e  was  somewhat h e a v i e r  p i t t i n g .  
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A d d i t i o n s  o f  NaK c a n n o t  be recommended 
a t  p r e s e n t .  

F l b o r i d e  Treatment.  S t a t i c  c o r -  
r o s i o n  t e s t s  were made  o n  a s p e c i a l  
b a t c h  o f  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  NaF-ZrF,- 
UF, (50-46-4 mole  W ) ,  w h i c h  was p r e -  
p a r e d  by s t a r t i n g  w i t h  ZrOz and h y d r o -  
f l u o r i n a t i n g  t h e  m i x t u r e  t o  o b t a i n  
Z r F , .  T h e  t e s t s  i n d i c a t e d  t h a t  t h i s  
m i x t u r e  i s  no more c o r r o s i v e  t h a n  
m a t e r i a l  p r e p a r e d  by t h e  h y d r o g e n a t i o n -  
h y d r o f l u o r i n a t i o n  p r o c e s s  i n  w h i c h  
ZrF ,  i s  u s e d  a s  t h e  s t a r t i n g m a t e r i e l .  

The  e f f e c t  o f  a 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  for t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  
NaF-KF-UF, (46.5-26-27.5 m o l e  %) was 

d e t e r m i n e d  i n  a t i l t i n g - f u r n a c e  c o r -  
rosion t e s t  i n  w h i c h  t h e  h o t  e n d  was 
a t  800°C a n d  t h e  c o l d  e n d  a t  650°C.  
T h e  d u r a t i o n  o f  t h e  t e s t  w a s  1 0 0  
h o u r s .  I t  w a s  f o u n d  t h a t  T n c o n e l  
s u f f e r e d  a p p r o x i m a t e l y  t h e  same d e g r e e  
of  a t t a c k  a s  when e x p o s e d  t o  u n t r e a t e d  
f l u o r i d e s  o f  t h e  s a m e  c o m p o s i t i o n ,  
t h a t  i s ,  1 t o  6 m i l s  o f  p e n e t r a t i o n .  
T h e  r e s u l t s  o f  e x p o s u r e  o f  t y p e  316 
s t a i n l e s s  s t e e l  i n d i c a t e d  a p p r o x i m a t e l y  
t h e  s a m e  s e v e r i t y  o f  a t t a c k ,  b u t  
s l i g h t l y  l e s s  p e n e t r a t i o n ,  a s  when  
u n t r e a t e d  m a t e r i a l  w a s  u s e d .  I t  
a p p e a r s  t h a t  t h e  p u r i f i c a t i o n  t r e a t -  
m e n t  s h o u l d  be  e x t e n d e d  for l o n g e r  

TABLE 1 1 . 4 .  RESULTS OF TESTS OF SEVERAL CARBOLOY AND HAYNES S T E L L I T E  ALLOYS 
EXPOSED TO FLUORIDE MIXTURES FOR I00 hr AT 8 1 6 O C  IN INCONEL TUBES 

-- 
MATERIAL 

---.- 

C a r b o l o y  44A 

C a r b o l o y  55A 

C a r b o l o y  608 

C a r b o l o y  779 

C a r b o l o y  907 

Haynes  SteI l i t e  3 

Haynes S t e l l i t e  3 

Haynes  S t e l l i t e  6 
( s p e c i m e n  A )  

Haynes S t e l l i t e  6 
( spec imen  A I  

( spec imen  B) 
Haynes S t e l l i t e  6 

Haynes S t e l l i t e  6 
( spec imen  €3) 

Haynea  S t e l l i t e  19 

Haynes S t e l l i t e  19 

FLUORIDE 
BATH NO. 

27(’) 

27 

27 

27 

27 

14(‘) 

27 

14 

27 

14 

27 

1 4  

27 

METALLOQUPHIC NOTES 

No a p p a r e n t  a t t a c k  

No a p p a r e n t  a t t a c k  

G e n e r a l  r o u g h e n i n g  o f  s u r f a c e ,  1 t o  2 m i l s  

Some s u r f a c e  s p a l l i n g  t o  a d e p t h  o f  1 m i l ,  wh ich  may have  
o c c u r r e d  i n  g r i n d i n g  

Some s u r f a c e  s p a l l i n g  t o  a d e p t h  of 1 t o  3 m i l s ,  wh ich  may 
have  o c c u r r e d  i n  g r i n d i n g  

L i g h t  a t t a c k  of w h a t  a p p e a r s  t o  be a c a r b i d e  p h a s e ,  1 mil 
i n  d e p t h  

S e l e c t i v e  a t t a c k  o f  what  a p p e a r s  t o  be a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  22 m i l s ,  minimum 12 mils, a v e r a g e  15 m i l s  

S e l e c t i v e  a t t a c k  o f  wha t  a p p e a r s  t o  be  a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  6 m i l s ,  minimum 2 m i l s ,  a v e r a g e  4 mils 

S e l e c t i v e  a t t a c k  of what  a p p e a r s  t o  be a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  24 m i l s ,  minimum 12 m i l s ,  a v e r a g e  15 m i l s  

S e l e c t i v e  a t t a c k  of what  a p p e a r s  EO be a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  3 m i l s ,  minimum 1 m i l ,  a v e r a g e  2 m i l s  

S e l e c t i v e  a t t a c k  o f  w h a t  a p p e a r s  t o  be a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  29  miJs, minimum 8 m i l s ,  a v e r a g e  11 m i l s  

S c a t t e r e d  a t t a c k  t o  2 m i l s  i n  d e p t h  

S e l e c t i v e  a t t a c k  o f  wha t  a p p e a r s  to be a c a r b i d e  p h a s e ,  
maximum d e p t h  29  m i l s ,  minimum 10 m i l s ,  a v e r a g e  20 m i l s  

(a)Coapoaition: 

‘ b ) C o a q m a r t i o n :  NsF-%F-LiF-UF4, 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole %. 

NaF-ZrF4-UF4, 46-  5 0 - 4  mole I. 
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t imes when h i g h  u r a n i  urn conc  e n  t r a  t i o r i s  
a r e  u s e d .  

A t e s t  w a s  r u n  i n  t h e  t i l t i n g  
f u r n a c e  u n d e r  s t a n d a r d  c o n d i t i o n s  o f  
t i m e  and  t e m p e r a t u r e  w i t h  NaF-ZrF4-UF, 
(50 -46-4  mole %) t h a t  had  been  t r e a t e d  
w i t h  h y d r o g e n  a f t e r  p u r i f i c a t i o n  by 
t h e  norma 1 h y d r o g e n a  tion-hydro fluor i - 
n a t i o n  m e t h o d .  T y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  
s t e e l  showed somewhat l e s s  a t t a c k  when 
s u b j e c t e d  t o  t h e  h y d r o g e n - t r e a t e d  
m a t e r i a l  t h a n  when exposed  t o  m a t e r i a l  
p r e p a r e d  i n  t h e  s t a n d a r d  f a s h i o n .  The  
I n c o n e l  t u b e s  were found  t o  be l i g h t l y  
a t t a c k e d  ( 0 . 5 -  t o  1 - m i l  p e n e t r a t i o n )  
when i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  h y d r o f l u o r i n -  
a t e d  m a t e r i a l ,  b u t  t h e y  e v i d e n c e d  n o  
a t t h c k  when e x p o s e d  t o  t h e  h y d r o g e n -  
t r e a t e d  m a t e r i a l .  T h e s e  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 f i n a l  h y d r o g e n  
t r e a t m e n t  o f  t h e  f u e l  w o u l d  b e  b e n e -  
f i c i a l .  A d d i t i o n a l  t e s t s  a r e  s c h e d u l e d .  

T e m p e r a t u r e  D e p e n d e n c e .  A l t h o u g h  
t h e  i m m e d i a t e  a p p l i c a t i o n  o f  t h e  
f l u o r i d e  f u e l  N a F - Z r F 4  -UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  

mole %) i s  t o  be l i m i t e d  t.0 a t e m p e r a -  
t u r e  o f  1 5 0 0 " F J  some c o r r o s i o n  t e s t s  
u n d e r  s t a t i c  c o n d i t i o n s  were  p e r f o r m e d  
a t  c o n s i d e r d b l y  h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  t o  
d e t e r m i n e  t h e  t e m p e r a t u r e - d e p e n d e n c e  
o f  t h e  c o r r o s i v e n e s s  o f  t h i s  f u e l .  A s  
t h e  d a t a  i n  T a b l e  1 1 . 5  i n d i c a t e ,  
p e n e t r a t i o n  o f  t h e  I n c o n e l  by t h e  
f l u o r i d e s  i n  t h e s e  1 0 0  h r  t e s t s  i n -  
c r e a s e d  s l i g h t l y ,  i f  a t  a l l ,  o v e r  t h e  
t e r n p e r a t u r c  r a n g e  800 t o  1200°C. 

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  
I n c o n e l  seems t o  l o s e  w e i g h t  a t  1200°C 
i n s t e a d  o f  g a i n i n g  w e i g h t  a s  i s  u s u a l  
a t  t h e  l o w e r  t e m p e r a t u r e s .  No e x p l a -  
n a t i o n  f o r  t h e  b e h a v i o r  a t  h i g h  t e m p e r -  
a t u r e s  i s  s u g g e s t e d .  

Ceramic Materials. Two s p e c i m e n s  
o f  b e r y l l i u m  o x i d e  b l o c k s  w i t h  a p p r o x i -  
m a t e  d i m e n s i o n s  0 . 2 5  by 0 . 2 5  by 0 . 5 0  
i n .  were  e x p o s e d  t,o NaF-BeF2  ( 5 7 - 4 3  
mole  %) f o r  1 0 0  h r  ( 2 4 , 0 0 0  c y c l e s )  i n  
t h e  t i l t i n g  f u r n a c e  w i t h  t h e  h o t  e n d  
( b e r y l l i u m  o x i d e  m e c h a n i c a l l y  h e l d  a t  
h o t  e n d )  a t  800"CJ  a n d  t h e  c o l d  erld a t  

TABLE 1 1 . 5 .  CORROSION OF I N I O N E L  BY NaF-ZrF4-UF4 AT TEMPERATURES PROI $B 
-.......I_ ~. . 

RUN NO. 

800 

1000 

1100 

1200 

__ ....... ............... 

WEIGHT CHANCE 
( mg/dm2/day 1 

+4 

+8 

-1 

+22 

4-9 

+12 

0 

+ 6  

- 13 

- 3 1  
._ .____ 

.... .... 

... 

0 . 5  to 1 

0.5 t o  1 

0.5 t o  1 

1 to 2 

1 to 4 

1 t o  4 

0 . 5  to 2 

0 . 5  t o  2 

0.5 t o  2 

0 . 5  to 1 

........ ....... ~ 

CHEMICAL ANALYSIS (ppm) 

Fe 

170 

180 

440 

18 5 

100 

90 

95 

100 

2 00 

290 

Cr 

90 

1860 

2100 

2700 

3000 

2600 

980 

1000 

1030 

61 0 

.~ 

N i  

2 0  

45 

20 

20 

20 

20 

20 

20 

7 5  

110 

' a ) P r e r u n  a n a l y s e s  o f  f u e l :  

("Prerun a n a l y s e s  o f  f u e l :  

("Prerun a n a l y s e s  o f  f u e l :  

3 0 0 0  ppm Fe, 980  ppm Cr,  2 3 0  ppm N i .  

7 2 0  ppm F e ,  >20 ppm C r ,  1 3 5  ppm N i .  

3 4 0  ppm F e ,  > 2 0  ppm C r ,  580 ppm Ni. 
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6 5 0 ° C .  One  s p e c i m e n  came  o u t  w i t h  
c l e a n  s u r f a c e s  a n d  s h o w e d  a -2.0% 
w e i g h t  l o s s ,  w h e r e a s  t h e  o t h e r  w a s  
f o u n d  t o  have  a 4 . 6 %  w e i g h t  g a i n  a s  a 
r e s u l t  o f  a m a g n e t i c  o x i d e  l a y e r  o n  
one  s i d e ,  T h i s  o x i d e  was  p r o b a b l y  due  
t o  i r o n  a n d / o r  n i c k e l  f r o m  t h e  t u b e  
w a l l s .  

S e v e r a l  c e r a m i c  m a t e r i a l s  w i t h  
a p p r o x i m a t e  dimension: ;  0 .25  hy 0 . 2 5  by 
0 . 5 0  i n .  were t e s t e d  i n  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e  NaF-ZrF’, ( S O - S O  mole  % I  u n d e r  
s t a t i c  c o n d i t , i o n s ,  a n d  t h e  f o l l o w i n g  
i n  f o r m a t i o n  was o b t a i n e d :  

SPECIMEN WEIGHT CHANGE (%) 

sic 
TrO, 
ZrO, (stabilized) 

ZrOa 
MgO *’ 203 

+35 
- 17 
-51  
D i s s o l v e d  
Dissolved 

- 37 

T h e  w e i g h t  g a i n  shown by t h e  s i l i c o n  
c a r b i d e  may b e  d u e  t o  s o a k i n g  u p  o f  
t h e  f l u o r i d e s ;  i f  t h i s  i s  t h e  c a s e ,  
t h e r e  i s  i n d i c a t i o n  t h a t  s i l i c o n  
c a r b i d e  r e s i s t s  a t t . a c k  by t h i s  m e l t .  

FLIjORIUE CQRROSION I N  THERMAL 
CONVECTION LOOPS 

G. M. Adamson, 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  I n c o n e l  l o o p s  were  o p e r a t e d  
w i t h  N a F - Z r F 4  - U F 4  < 4 6 - 5 0 -  4 m o l e  % )  
u n d e r  s t a n d a r d  c o n d i t i o n s ,  and i n  e v e r y  
c a s e  t h e  d e p t h  o f  a t t a c k  was s l i g h t l y  
g r e a t e r  t h a n  h a d  b e e n  e n c o u n t e r e d  
p r e v i o u s l y  The  f l u o r i d e  c h a r g e s  f o r  
t h e s e  l o o p s  were a l l  p r e p a r e d  i n  l a r g e  
b a t c h e s .  T h e  i n h i b i t i n g  e f f e c t  o f  
z i r c o n i u m  h y d r i d e  was  c o n f i r m e d  i n  a 
t e s t  w i t h  NaF-KF-LiF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 -  
4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % ) .  T h e  i n h i b i t i n g  
e f f e c t  was a l s o  o b s e r v e d  w i t h  Z r F , -  
b e a r i n g  f l u o r i d e s ,  b u t  i t  w a s  n o t  
q u i t e  so  e f f e c t i v e  and  c a u s e d  c h a n g e s  
t o  t a k e  p l a c e  i n  t,he f u e l .  NaK a l s o  
h a s  an i n h i b i t i n g  e f f e c t  on b o t h  t h e s e  
f l u o r i d e s  b u t  c a u s e s  e v e n  g r e a t e r  
c h a n g e s  t o  t a k e  p l a c e .  I t  was  n o t e d  
t h a t  t h e  f l u o r i d e s  p o s s e s s  a s e l f -  

i n s u l a t i n g  p r o p e r t y  t h a t  makes p l u g g i n g  
a f l o w i n g  s y s t e m  more d i f f i c u l t  t h a n  
would  be e x p e c t e d .  

T h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  d u r i n g  t h i s  
p e r i o d  w i t h  t,he I n c o n e l  l o o p s  i n  wh ich  
f l u o r i d e s  were  c i r c u l a t e d  a r e  summar ized  
i n  T a b l e  1 1 . 6 .  T h i s  t a b l e  i s  a c o n -  
t i n u a t i o n  o f  T a b l e  15  i n  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t .  ( I )  T a h l e  1 1 . 6  s h o u l d  b e  
r e f e r r e d  t o  i n  r e a d i n g  t h e  f o l l o w i n g  
d i s c u s s i o n  b e c a u s e  i t  p r e s e n t s  t h e  
i n d i v i d u a l  t e s t  d a t a  n o t  give11 i n  t h e  
s p e c i f i c  s e c t i o n s .  A l l  l o o p  t e s t s ,  
e x c e p t  one  t h a t  t e r m i n a t e d  p r c m a t u r e l y  
b e c a u s e  o f  a power  f a i l u r e ,  o p e r a t e d  
f o r  500  hr  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. 

Mixtures  C o n t a i n i n g  Z r F , .  F o r  some 
as  y e t  u n d e t e r m i n e d  r e a s o n ,  t h e  a t t a c k  
f o u n d  i n  t,he T n c o n e l  l o o p s  i n  w h i c h  
f l u o r i d e s  c o n t a i n i n g  Z r F ,  h a v e  h e e n  
c i r c u l a t e d  i s  i n c r e a s i n g .  T h e  a t  t a c k  
by t h e s e  f l u o r i d e s  had been  r e d u c e d  t o  
a d e p t h  o f  a b o u t  5 m i l s  maximum a f t e r  
500  h r  a t  1 5 Q 0 ° F ,  b u t  i n  r e c e n t  t , es t s  
t h e  a t t a c k  h a s  b e e n  s i g n i f i c a n t l y  
g r e a t e r ,  t h a t  i s ,  f rom 9 t o  1 2  mi l s .  
A l t h o u g h  s o m e  o f  t h e  e a r l i e r  l o o p s  
were  a t t a c k e d  t o  a r i r p t h  o f  10 mils ,  
t h e  a t  t a c k  ( .ouPd be d t t T 1 l J l l i P d  t o  t h e  
c l e a n i n g  c y c l e ,  s i n c e  i t  h a s  heen  sholvn 
( b o t h  w i t h  o t h e r  f l u o r i d e s : ’ )  a n d  w i t h  
l e a d )  t h a t  t h e  c l e a n i n g  m e t h o d s  p r e -  
v i o u s l y  u s e d  c a u s e d  a n  i n c r c ’ a s e  i n  
a t t a c k .  The new a t t a c k  is  a c t u a l l y  a s  
d e e p  a s ,  o r  d e e p e r  t h a n ,  t h e  a t t a c k  i n  
a l l  t h e  e a r l i e r  t e s t s ,  e v e n  when t h e  
c l e a n i n g  v a r i a b l e s  a r e  i n c l u d e d .  
F i g u r e s  1 1 . 3 ,  1 1 . 4 ,  a n d  1 1 . 5  s h o w  
t y p i c a l  h o t  l e g  s e c t i o n s  f r o m  t h e s e  
l o o p s .  F i g u r e s  11.3 and  1 1 . 4  p e r m i t  a 
c o m p a r i s o n  o f  t h e  e a r l i e r  a n d  t h e  
r e c e n t  a t t a c k  o f  N a F - Z r F 4 - I J F 4  o n  
I n c o n e l .  F i g u r e  1 1 . 5  shows a h y d r o g e n -  
f i r e d  l o o p  o f  t h e  e a r l i e r  g r o u p .  One 
o t h e r  p o i n t  o f  i n t e r e s t  i s  t h a t  a n  a s  
y e t  u n i d e n t i f i e d  b r o w n  m a t e r i a l  i s  
found i n  t h e  f l u o r i d e s  from t,he r e c e n t  

“ ’ G .  M. 

(2)Ibrd., p .  104. 

A d a m s o n .  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  
10, 1 9 5 2 ,  ORNL-1375, p .  205. 
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

Fig. 11.3. H o t  Leg o f  Inconel Loop T e s t e d  f o r  500  h r  a t  816OC w i t h  
NaF-ZrF,-UF4 P r e p a r e d  in 5 - l b  B a t c h e s .  250X. 

t e s t s  t h a t  w a s  n o t  f o u n d  i n  t h e  
f l u o r i d e s  from t h e  e a r l i e r  t e s t s .  

The m a j o r  d i f f e r e n c e  i n  t h e s e  t e s t s  
is  t h a t  t h e  e a r l i e r  l o o p s  were f i l l e d  
f rom s m a l l  b a t c h e s  o f  f l u o r i d e s  made 
i n  t h e  l a b o r a t o r y ,  w h e r e a s  t h e  l a t e r  
o n e s  w e r e  f i l l e d  f r o m  5 0 - 4 b  b a t c h e s  
made i n  a p r o d u c t i o n  o p e r a t i o n .  T h e  
a t t , a c k  n o w  b e i n g  m e a s u r e d  i s  n o t  
s e r i o u s ,  s i n c e  i t  i s  c o m p a r a b l e  t o  
t h a t  n o r m a l  l y  f o u n d  w i t h  N a F - K F - L i F -  
UF, ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % ) ,  b u t  
t h e  t r e n d  may be s e r i o u s .  T h e  a c t u a l  
f u e l  m a t e r i a l  f o r  the  r e a c t o r  w i l l  b e  
p r o d u c e d  i n  2 5 0 - l b  b a t c h e s  i n s t e a d  o f  
t h e  5 0 - l b  b a t c h e s  b e i n g  p r o d u c e d  at 
p r e s e n t .  A j o i n t  c h e m i c a l ,  e x p e r i m e n t a l  
e n g i n e e r i n g ,  and m e  t a l  l u r g i c a  1 p r o g r a m  
is  u n d e r  way t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e  
i n c r e a s e  i n  b a t c h  s i z e  a f f e c t s  t h e  

c o r r o s i o n  o r  w h e t h e r  t h e  i n c r e a s e  i n  
c o r r o s i o n  i s  t h e  r e s u l t  o f  some change  
i n  h a n d l i n g  p r o c e d u r e .  

Most o f  t h e  p o s t r u n  e x a m i n a t i o n s ( 3 )  
o f  t h e  f u e l s  from 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  been c o n f i n e d  t o  p e t r o g r a p h i c  
and x - r a y  e x a m i n a t i o n s .  The NaF-ZrF,- 
UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e % )  f u e l  c i r c u l a t e d  i n  
s e v e r a l  I n c o n e l  and t y p e  316  s t a i n l e s s  
s t e e l  l o o p s  w a s  s t u d i e d .  T h e  p l e -  
o c h r o i c ,  b r o w n  or o l i v e - d r a b  p h a s e  
t h a t  h a s  a n  a v e r a g e  r e f r a c t i v e  i n d e x  
o f  1.556 was f i r s t  n o t e d  i n  a t y p e  316  
s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p ,  b u t  i t  h a s  also 
b e e n  f o u n d  i n  s e v e r a l  I n c o n e l  l o o p s  
c o n t a i n i n g  t h i s  m i x t u r e ,  a s  w e l l  a s  i n  
Z r F 4 - b e a r i n g  f l u o r i d e s  t r e a t e d  w i t h  
NaK, Z r ,  and  Z r H , .  I n  t h e s e  d y n a m i c  

( 3 ) E x a m i n a t i o n  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  were made by 
D. C. Hoffmen,  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 .  

135 



ANP P R O J E C T  QUARTERLY PROGRESS REPORT 

- .  
t' 

* *  

Fig. 11.4. Hot Leg o f  Inconel Loop Tested for 500 hr at 816OC with 
NaF-ZTF4-UF4 Prepared in 30-lb Batches. 250X. 

c o r r o s i o n  t e s t s ,  t h e r e  a p p e a r s  t o  be 
some c o r r e l a t i o n  ( w h i c h  d i d  n o t  e x i s t  
i n  s t a t i c  t e s t s )  be tween t h e  amount o f  
t h e  o l i v e - d r a b  p h a s e  and  t h e  e x t e n t  o f  
c o r r o s i o n .  

Hydrofluorinated NaF-KF-LiF-UF4. 
One o t h e r  s e r i e s  o f  t e s t s  p o i n t s  t o  
poor  p r o d u c t i o n  t e c h n i q u e  a s  t h e  c a u s e  
o f  t h e  t r o u b l e  d i s c u s s e d  a b o v e .  The  
a t t a c k  found i n  I n c o n e l  l o o p s  i n  which  
N a F - Z r F , - U F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  % )  w a s  
c i r c u l a t e d  h a d  b e e n  o n l y  o n e  h a l f  o f  
t h a t  f o u n d  w i t h  NaF-KF-LiF-UF, ( 10 .9-  
4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole  %).  One e x p l a n a t i o n  
f o r  t h i s  h a s  been  t h e  h i g h e r  p u r i t y  o f  
t h e  Z r F 4 - b e a r i n g  f l u o r i d e .  D u r i n g  
p r o d u c t  i o n ,  t h e  ZrF, - b e a r  i n  g m a t e r i a  1 
i s  p u r i f i e d  w i t h  b o t h  h y d r o g e n  a n d  
hydrogen  f l u o r i d e ,  w h e r e a s  t h e  NaF-KF- 
LiF-UF,  i s  n o t ,  Two s p e c i a l  b a t c h e s  
o f  NaF-KF-LiF-UF4 were p r e p a r e d  by t h e  

g r o u p  t h a t  makes t h e  NaF-ZrF,-UF,, and  
t h e  same  t e c h n i q u e s  w e r e  u s e d .  Un- 
e x p e c t e d l y ,  t h e  m e t a l  i m p u r i t i e s  i n  t h e  
s p e c i a l l y  p r e p a r e d  b a t c h e s  were much 
h i g h e r  t h a n  i n  t h e  n o r m a l  m a t e r i a l .  
I n  t h e  two s p e c i a l  b a t c h e s ,  t h e  m e t a l  
i m p u r i t i e s  were: 

MTCH 1 BATCH 2 

Chromium, ppm 2200 1280 

I r o n ,  ppm 5600 7000 

Nickel, ppm 7 100 5300 

T h e  p r e s e n c e  o f  t h e s e  i m p u r i t i e s  h a s  
n o t  y e t  been  e x p l a i n e 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  a f t e r  a t e s t  w i t h  t h e  
f i r s t  b a t c h  r e v e a l e d  a maximum h o t  
l e g  a t t a c k  o f  30 m i l s ,  w i t h  an  a v e r a g e  
o f  1 8  m i l s .  T h i s  i s  t h e  d e e p e s t  
a t t a c k  y e t  f o u n d  w i t h  a n y  f l u o r i d e  
l o o p .  A l o o p  i s  now b e i n g  r u n  t o  
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Fig. 1 1 . 5 .  Hot Leg of Hydrogen-Fired Inconel LOOP T e s t e d  for  500 h r  a t  
816OC in NaF-ZrF,-UF,. 250X.  

d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e  a d d i t i o n  o f  
i r o n  a n d  n i c k e l  m e t a l  p o w d e r s  t o  
NaF-KF-LiF-UF, w i l l  c a u s e  a n  i n c r e a s e  
i n  a t t a c k .  T h e  t e s t  w i t h  h y d r o -  
f l u o r i n a t e d  f u e l s  w i l l  a l s o  be r e p e a t e d .  

C o r r o s i o n  I n h i b i t o r s .  l[t w a s  
p o i n t e d  o u t  i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t c 4 )  
t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  0.5% Z r H ,  c a u s e d  
a r e d u c t i o n  i n  t h e  h o t  l e g  a t t a c k  o n  
I n c o n e l  by NaF-KF-LiF-UF, (10.9-43.5- 
4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % )  t o  o n l y  0 . 5  m i l .  
The t e s t  h a s  now b e e n  r e p e a t e d ,  a n d  
t h e  a t t a c k  f o u n d  i n  t h e  s e c o n d  l o o p  
was 1 m i l .  The u n i d e n t i f i e d  m a t e r i a l  
found  i n  many o f  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  
i n  t h e  h o t  l e g  s e c t i o n  o f  t h e  f i r s t  
l o o p  was a l s o  f o u n d  h e r e ,  b u t  o n l y  i n  
v e r y  s m a l l  amoun t s  i n  w i d e l y  s c a t t e r e d  
a r e a s .  A t h i n  a d h e r e n t  l a y e r  t h a t  
a p p e a r s  t o  be m e t a l l i c  w a s  f o u n d  i n  
t h e  c o l d  l e g .  The  f l u o r i d e s  i n  t h e  
l o o u  a f t e r  t h e  r u n  c o n s i s t e d  o f  

( 4 ) G .  M. Adamson, o p .  c i t . .  p .  108. 

a l t e r n a t i n g  l a y e r s  o f  a c o l o r l e s s  
m a t e r i a l  a n d  t h e  u s u a l  g r e e n  p h a s e .  
P e t r o g r a p h i c a l  1 y , t h e s e  two ma t e  r i a l  s 

seem t o  b e  v e r y  s i m i l a r ,  o r  e v e n  t o  
b e  t h e  s a m e .  No r e d u c e d  or p a r t l y  
r e d u c e d  p h a s e s  w e r e  f o u n d  i n  t h e  
l o o p  i t s e l f .  

S i n c e  o p t i m i s t i c  r e s u l t s  were o b -  
t a i n e d  w i t h  t h e  l o o p s  d i s c u s s e d  a b o v e ,  
t w o  l o o p s  w e r e  r u n  w i t h  z i r c o n i u m  
h y d r i d e  added  t o  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole %). O p e r a t i o n  o f  b o t h  t h e s e  l o o p s  
h a s  been c o m p l e t e d ,  b u t  t h e  r e s u l t s  o f  
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  a r e  a v a i l a -  
b l e  f o r  o n l y  t h e  f i r s t  one .  S c a t t e r e d  
a t t a c k ,  w i t h  a maximum p e n e t r a t i o n  o f  
4 m i l s  ( a v e r a g e  2 m i l s ) ,  was  f o u n d .  
T h i s  a t t a c k  is d e f i n i t e l y  l e s s  t h a n  
t h a t  f o u n d  i n  t h e  o t h e r  NaF-ZrF,-UF, 
l o o p s  r u n  d u r i n g  t h i s  p e r i o d ,  b u t  t h e  
e f f e c t  o f  t h e  z i r c o n i u m  h y d r i d e  i s  n o t  
s o  g r e a t  a s  was  f o u n d  w i t h  t h e  NaF- 
KF-LiF-UF, m i x t u r e .  No g r a i n - b o u n d a r y  
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c o n s t i t u e n t  w a s  f o u n d  i n  t h i s  l o o p .  
A c o n s i d e r a b l e  c h a n g e  had  t a k e n  p l a c e  
i n  t h e  f l u o r i d e s  i n  b o t h  l o o p s ,  a s  
e v i d e n c e d  by t h e  u n i d e n t i f i e d  b r o w n i s h  
m a t e r i a l  f o u n d ,  a l o n g  w i t h  t h e  g r e e n  
p h a s e ,  i n  a l l  s e c t i o n s .  No f r e e  UF, 
w a s  p r o d u c e d ,  a 1  t h o u g h  i n t e r m e d i a t e  
r e d u c t i o n  p r o d u c t s  s i m i l a r  t o  t h o s e  
p r e s e n t  i n  NaK l o o p s  were  f o u n d .  

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

c i r c u l a t e d .  S m a l l  a m o u n t s  ( a b o u t  1 0  
c m 3 )  o f  N a K  w e r e  t h e r e f o r e  a d d e d  t o  
t w o  I n c o n e l  l o o p s ,  o n e  o f  w h i c h  
c o n t a i n e d  NaI;'-ZrF4 -UF, and  t h e  o t h e r  
NaF-KF-LiF-UF4. I n  t h e s e  l o o p s ,  b o t h  
t h e  amount and  maximum d e p t h  o f  a t t a c k  
were  l o w e r  t h a n  t h o s e  i n  c o m p a r a b l e  
l o o p s  w i t h o u t ,  t h e  NaK. A l t h o u g h  t h e  
i m p r o v e m e n t s  were n o t  l a r g e  and  c o u l d  
h a v e  r e s u l t e d  f r o m  t h e  n o r m a l  s p r e a d  
i n  r e s u l t s ,  t h e  f a c t  t h a t  t h e  m e t a l l i c  
i m p u r i t i e s  i n  t h e  f l u o r i d e s  w e r e  s o  
l o w  w o u l d  i n d i c a t e  t h a t  t h e  i m -  
p r o v e m e n t s  w e r e  r e a l .  The NaF-ZrF4-UF4 
( 4 4 - 5 0 - 4  m o l e  % )  w a s  c h a n g e d  i n  
a p p e a r a n c e  and i n c l u d e d  y e l l o w  m a t e r i a l  
t h a t  w a s  p r e s e n t  b o t h  a s  c l u m p s  a n d  
a s  a g r a i n - b o u n d a r y  c o n s t i t u e n t .  
T h i s  l o o p  a l s o  g a v e  c o n s i d e r a b l e  
d i f f i c u l t y  d u r i n g  s t a r t u p ,  and  i t  was 
n e c e s s a r y  t o  s t r i k e  t h e  l e g s  f r e q u e n t l y  
w i t h  a hammer t o  m a i n t a i n  c i r c u l a t i o n .  
F r e e  UF,, a s  w e l l  a s  i n t e r m e d i a t e s ,  
w a s  p roduced  i n  t h e  f l u o r i d e .  

S i n c e  c h r o m i u m  i s  t h e  m a t e r i a l  
b e i n g  l e a c h e d  f r o m  t h e  h o t  l e g ,  t h e  
a d d i t i o n  of  chromium t o  t h e  f u e l  c o u l d  
p o s s i b l y  s l o w  down t h e  r e a c t i o n .  I t  
would be n e c e s s a r y  t o  keep  t h e  chromium 
c o n c e n t r a t i o n  low e n o u g h  t o  p r e v e n t  
s a t u r a t i o n  and  d e p o s i t i o n  i n  t h e  c o l d  
l e g ,  b u t  h i g h  enough t o  r e d u c e  t h e  r a t e  
o f  s o l u t i o n  i n  t h e  h o t  l e g .  The s o l u -  
b i l i t y  o f  c h r o m i u m  i n  t h e  f l u o r i d e s  
h a s  n o t  y e t  b e e n  d e t e r m i n e d .  Two 
l o o p s  were  o p e r a t e d  w i t h  a c h r o m i u m  

a d d i t i o n ,  b u t  t h e  r e s u l t s  a r e  i n -  
c o n c l u s i v e  s i n c e  t h e  chroinium d i d  n o t  
mix  w i t h  t h e  f l u o r i d e s .  T h e  a n a l y s i s  
o f  t h e  f l u o r i d e s  i n  b o t h  l o o p s  showed 
a chromium c o n c e n t r a t i o n  i n  t h e  v a r i o u s  
l o o p  s e c t i o n s  t h a t  was e v e n  l o w e r  t h a n  
n o r m a l ,  w h e r e a s  a c h r o m i u i n  c o n c e n -  
t r a t i o n  o f  o v e r  5% was o b s e r v e d  i n  t h e  
f l u o r i d e s  i n  t h e  e x p a n s i o n  p o t  o f  one  

I n s e r t e d  C o r r o s i o n  samples .  Two 
I n c o n e l  l o o p s  were  o p e r a t e d w i t h  s m a l l ,  
f l a t ,  I n c o n e l  s a m p l e s  i n s e r t e d  i n  t h e  
t o p  o f  t h e  h o t  l e g .  I n  a l o o p  o p e r a t e d  
w i t h  N a F - Z r F 4 - U F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  rirole % > ,  
t h e  w a l l  a t t a c k  i n  t h e  h o t  l e g  c o n -  
s i s t e d  o f  m o d e r a t e  i n t e g r a n u l a r  
a n d  g e n e r a l  a t t a c k  f r o m  9 t o  1 7  m i l s  
d e e p ,  w h i c h  i s  d e e p e r  t h a n  n o r m a l .  
T h e  s a m p l e  i n  t h i s  l o o p ,  h o w e v e r ,  was 
a t t a c k e d  t o  a d e p t h  o f  o n l y  1 mil. The  
s e c o n d  l o o p ,  w h i c h  c o n t a i n e d  NaF-KF- 
LiF-UF, ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole  % ) ,  
showed moderat ,e  w a l l  a t t a c k  f rom 5 t o  
11 m i l s  d e e p ,  w h i c h  i s  a v e r a g e  a t t a c k  
f o r  NaF-KF-I , iF-UF4.  T h e  s a m p l e  w a s  
a t t a c k e d  l i g h t l y  t o  o n l y  3 m i l s  i n  
d e p t h .  Two more l o o p s  a r e  now c i r c u -  
l a t i n g  w i t h  s m a l l  t h i n - w a l l e d  t u b e s  
i n s e r t e d  i n  t h e  h o t  l e g .  T h e r m o c o u p l e s  
i n s e r t e d  i n  t h e s e  t u b e s  s h o w  t h a t  a 
l a r g e  t e m p e r a t u r e  d r o p  i s  n o t  r e s p o n s i -  
b l e  f o r  t h e  l a c k  o f  a t t a c k  on t h e  
s a i n p l e s .  

C r e v i c e  C o r r o s i o n .  A s  an  a d d i t i o n a l  
c h e c k  on t h e  c r e v i c e  c o r r o s i o n  f o u n d  
a t  t h e  t o p  w e l d  i n  t h e  t h e r m a l  l o o p s  
a n d  i n  o n e  o f  t h e  pump l o o p s ,  a l o o p  
was o p e r a t e d  w i t h  two c r e v i c e s  f a b r i -  
c a t e d  i n t o  t h e  h o t  l e g .  NaF-KF-LiF-UF4 
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole  %) w a s  c i r c u -  
l a t e d  i n  t h i s  l o o p  a t  1 5 0 0 ° F .  I n  
t h e  u p p e r  s e c t i o n  o f  t h e  h o t  l e g ,  
t h e  w a l l  a t t a c k  v a r i e d  f r o m  4 t o  7 
m i l s ,  w h e r e a s  i n  an a d j o i n i n g  c r e v i c e ,  
t h e  a t t a c k  w a s  f r o m  6 t o  8 mils a n d  
t w i c e  a s  c o n c e n t r a t e d .  A t  t h e  l o w e r  
c r e v i c e ,  t h e  p i p e  showed o n l y  s c a t t e r e d  
p i t s ,  u p  t o  5 m i l s  d e e p ,  w h e r e a s  
no rma l  a t t a c k ,  up t o  6 m i l s ,  was found  
i n  t h e  c r e v i c e .  T h i s  l o o p  showed o n l y  
a s l i g h t  i n c r e a s e  i n  d e p t h  o f  a t t a c k  

1 oop.  
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i n  t h e  c r e v i c e s ,  b u t  a c o n s i d e r a b l e  
i n c r e a s e  i n  amount. 

Variation in Loop Wall Composition 
( J .  P. B i a k e l y ,  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 ,  6 .  M .  A d a m s o n ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n ) .  A d d i t i o n a l  d r i l l i n g s  h a v e  
b e e n  made f rom t h e  i n s i d e  o f  t h e  l o o p  
w a l l s ,  and  s t e p s  were t a k e n  t o  a s s u r e  
t h a t  t h e  p i p e s  were n o t  de fo rmed  d u r i n g  
t h e  d r i l l i n g .  The  c h e m i c a l  a n a l y s e s  
o f  t h e s e  s a m p l e s  a r e  shown i n  T a b l e  
1 1 . 7 .  I n c o n e l  l o o p  2 2 9 ,  i n  w h i c h  
N a F - K F - L i F - U F ,  ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  
m o l e  %) w a s  c i r c u l a t e d ,  a n d  I n c o n e l  
l o o p  2 3 6 ,  i n  w h i c h  NaF-ZrF4-UF,  ( 4 6 -  
5 0 - 4  m o l e  X I  w a s  c i r c u l a t e d ,  w e r e  
o p e r a t e d  u n d e r  s t a n d a r d  c o n d i t i o n s .  
The  change  o f  a n a l y s e s  w i t h  d e p t h  from 
t h e  s u r f a c e  f o l l o w s  t h e  same  g e n e r a l  
p a t t e r n  a s  f o r  t h e  l o o p s  d i s c u s s e d  i n  
t h e  p r e v i o u s  r e p o r t . ( ' )  

Self-insulating Properties of 
Fluorides. An I n c o n e l  l o o p  was f i l l e d  
w i t h  N a F - K F - L i F - U F 4  a n d  a l l o w e d  t o  
c i r c u l a t e  i n  t h e  n o r m a l  m a n n e r  a t  
1500°F .  A f t e r  n o r m a l  c i r c u l a t i o n  had 
been  e s t a b l i s h e d ,  two h e l i u m  j e t s  were  
d i r e c t e d  a g a i n s t  an  a r e a  a t  t h e  b o t t o m  
o f  t h e  c o l d  l e g .  E a c h  j e t  d e l i v e r e d  
o v e r  1 0 0 0  f t 3 / h r  o f  g a s  f o r  18 h r  b u t  
d i d  n o t  c a u s e  t h e  l o o p  t o  p l u g .  
I n i t i a l l y ,  t h e  c o l d  l e g  t e m p e r a t u r e  
d r o p p e d ,  b u t  t h e  power  was i n c r e a s e d  
and t h e  t e m p e r a t u r e s  g r a d u a l l y  r e t u r n e d  
t o  n o r m a l .  The h e l i u m  j e t s  were t h e n  
r e p l a c e d  by a i r  j e t s  t h a t  d e l i v e r e d  a 
s u f f i c i e n t  volume t o  form a b l a c k  s p o t  
a b o u t  6 i n .  l o n g .  T h e  l o o p  c i r c u -  
l a t e d  o v e r  1 0 0 0  h r  w i t h  t h e s e  j e t s  
o p e r a t i n g ,  b u t  t h e r e  was a p p a r e n t l y  n o  
p l u g g i n g  c a u s e d  by t h e  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e s .  

A i r  j e t s  w e r e  t h e n  t u r n e d  o n  a 
s e c t i o n  o f  t h e  l o o p  i n  t h e  c o l d  l e g ,  
a n d ,  a f t e r  a t o t a l  o f  2300 h r ,  o p e r a t i o n  
was t e r m i n a t e d .  T h e  f l u o r i d e  i n  b o t h  
s e c t i o n s  a p p e a r e d  n o r m a l  u p o n  v i s u a l  
i n s p e c t i o n ,  b u t  i n  n e i t h e r  s e c t i o n  

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

Other L o o p  Tests. A t y p e  3 1 4  
s ~ a i n l e s s  s t e e l  l o o p  (No. 1 1 7 )  c i r c u -  
l a t e d  NaF-KF-LiF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 -  
1.1 m o l e  7%) f o r  5 0 0  h o u r s .  T h i s  i s  
o n l y  t h e  s e c o n d  t y p e  316 s t a i n l e s s  
s t e e l  l o o p  t h a t  h a s  n o t  p l u g g e d ,  a n d  
b o t h  o f  t h e s e  l o o p s  were o p e r a t e d  u n d e r  
s i m i l a r  c o n d i t i o n s .  T h e  c o l d  l e g  o f  
t h i s  l o o p  was  h e l d  a h o v e  1 5 0 0 ° F  by  
r i s i n g  a h o t  l e g  t e m p e r a t u r e  o f  1 6 3 0 ° F  
and w r a p p i n g  t h e  c o l d  l e g  w i t h  a s b e s t o s  
t a p e .  No s i g n  o f  p l u g g i n g  was e v i d e n t  
a t  500 h o u r s .  A t  t h i s  t i m e ,  t h e  h o t  
l e g  t e m p e r a t u r e  was r e d u c e d  t o  1500"F,  
a n d  t h e  a s b e s t o s  t a p e  was r emoved  s o  
t h a t  t h e  l o o p  w o u l d  ~ i r c u l a t ~ e  u n d e r  
s t a n d a r d  c o n d i t i o n s .  T h e  l o o p  t h e n  
p l u g g e d  a f t e r  3 6 6  h r  a t  t h e  l o w e r  
t e m p e r a t u r e ,  or a t o t a l  o f  866 h o u r s .  
A c o n s i d e r a b l e  q u a n t i t y  o f  m e t a l l i c  
f l a k e s  was o b s e r v e d  i n  t h e  f l u o r i d e s .  
T h e  f l u o r i d e  i n  t h e  s e c t i o n s  o f  t h i s  
l o o p  m e l t e d  a t  b e l o w  1 2 5 0 " F ,  a n d  i t  
a l l  m e l t e d .  

An T z e t t  i r o n  l o o p ,  w h i c h  had b e e n  
c l e a n e d  w i t h  d r y  h y d r o g e n ,  p l u g g e d  i n  
46 h r  o f  c i r c u l a t i o n  o f  NaF-KF-LiF-UF4 
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  mole %) a t  1500°F .  
T h e  i n s i d e  s u r f a c e  o f  t h e  h o t  l e g  was 
v e r y  r o u g h ,  and c o n s i d e r a b l e  r e d u c t i o n  
i n  w a l l  t h i c k n e s s  h a d  t a k e n  p l a c e .  A 
h e a v y  m e t a l l i c  d e p o s i t  i n  t h e  fo rm o f  
l a r g e  m e t a l l i c  c r y s t a l s  w i t h  some non-  
m e t a l l i c  p a r t i c l e s  embedded  i n  them 
was found i n  t h e  c o l d  l e g .  

I n c o n e l  l o o p  246 c i r c u l a t e d  NaF-ZrF4 
( 5 2 - 4 8  m o l e  % )  f o r  5 0 0  hr a t  1 5 0 0 ° F .  
S c a t t e r e d  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  o f  from 
3 t o 8  m i l s  was found i n  t h e  t o p  s e c t i o n  
o f  t h e  h o t  l e g .  T h e  l o w e r  s e c t i o n  
showed g e n e r a l  p i t s  o f  1 m i l ,  w i t h  a n  
o c c a s i o n a l  p a t c h  u p  t o  6 m i l s  d e e p .  
N o  d e p o s i t ,  was found  i n  t h e  c o l d  l e g .  
T h i s  a t t a c k  is c o m p a r a b l e  t o  t h a t  found  
i n  t h e  p r e v i o u s  t e s t s  w i t h  f l u o r i d e s  
t h a t  d i d  n o t  c o n t a i n  u r a n i u m .  

139 



TABLE 1 1 . 7 .  ANALYSES OF LOOP WALL COMPOSITION 

j Fe (mil SId: 

I ___ 
N i  1 Cr F e / N i  NaF* I KF* j LiF'  ZrF,* O t h e r  * * T o t a l  1 

Hot Leg o f  Loop 229 

3 
6 

10 
1 5  
20 
2 5  
30 

External 

3 
6 

10 
15 
20 

Ex terns1 

3 
6 

10 
15 
20 
25 
30 

External 

6.73 
6.83 
6.99 
6.9% 
6.85 
6 . 9 1  
6.87 
6 .90  

8.46 
8.15 

7.63 
7.72 
7.62 

7.82 

11.7 
9.44 
9.02 
7.70 
7.70 
7.63 
7.68 
7.68 

81.7 
80.9 
79.7 
7 8 . 1  
77.8 
76 .8  
76 .4  
76.5 

73.8 
74.6 
74 .4  
74 .5  
74.4 
74 .6  

74.8 
74.6 

74.4 
7 4 . 1  
74 .3  
74 .2  
7 4 . 6  

74. a 

8 .19  
9.38 

11.1 
1 3 . 1  
14.2 
1 5 . 4  
15.6 
1 6 . 0  

16.6 
16.5 
16 .7  
16 .6  
16.5 
1 6 . 7  

1 0 . 3  
13.7 
14 .8  
1 6 . 5  
16 .6  
16. 5 
1 6 . 6  
16.6 

0 .083  
0 .085  
0.088 
0.089 
0 .088  
0 .090  
0 .089  
0 .090  

0 .26  
0 . 2 6  
0 . 1 4  
0 . 1 1  
0.07 

C o l d  Leg o f  Loop 229 

0.114 
0.110 
0 .105  
0.102 
0 . 1 0 4  
0 . 1 0 2  

0 . 7 4  
0 . 4 4  
0 .30  
0.15 
0.12 

0 . 7 4  1 
0 . 4 1  , 

0 .27  ~ 

0 .16  
0.22 i 

1 .34  
1.19 
1 .23  
1.40 
1 .42  
1.47 
1.66 
1 .36  

Hot Leg o f  Loop 236 

0 .156  
0 . 1 2 6  
0 .121  
0. k63  
0 .104  
0.102 
0 .103  
0.103 

1 . 4 5  
1 .64  
1.75 
1 .79  
1 .64  
1.65 

0.14 
0 .04  

0 .92  
0 .55  

1 . 6 1  
1 . 4 9  
1 .75  
1.56 
1 .43  
1 .56  
1 .56  
1 . 3 5  

99.77 
9 9 . 4 1  
99.73 

100 .16  
100.62 
100 .58  
100.53 
100.76 

100 .31  
100.39 
100.67 
100.52 
100.26 
100.57 

99.47 
99.82 

100.37 
100.16 

99.83 
99.99 

100 .04  
100.23 

'These v a l u e s  c a l c u i a t e d  from s p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  o f  t h e  m e t a l s  by assuming them t o  be p r e s e n t  a s  f l u o r i d e s .  .. 
T o t a l  o f  Ca. Cu, S i ,  81, Mg, Mn, and T I ,  from s p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s .  
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BYDROX XDE CORROSION 

D. c. V r e e l a n d  1.’. H .  T r o t t e r  
E .  E .  Hoffman J .  E. Pope  

M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  
F. K e r t e s z  

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

C o r r o s i o n  I n h i b i t o r s .  A s u r v e y  o f  
t h e  a b s t r a c t s  c o n t a i n e d  inORNI,-1291(6) 
i n d i c a t e d  t h a t  a d d i t i o n s  o f  C a O ,  
C a ( O H )  ,, NaNO,, NaNO,, a n d  N a C 1 0 3  
m i g h t  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  by  h y d r o x i d e s .  C a O  a n d  
Ca(OH),  were  r e p o r t e d  t o  p a r t i c i p a t e  
i n  r e a c t i o n s  o f  t h e  f o l l o w i n g  t y p e :  
Na2C03 + Ca(OH>2 ___f 2WaOH + CaC03 , 

Na2C0,  + CaO + H , O  + NaOH + 3CaC03 . 
R e a c t i o n s  f o r  the a l k a l i  m e t a l  n i t r i t e s  
a n d  n i t r a t e s  and  s o d i u m  c h l o r a t e  were 
n o t  g i v e n ,  b u t  t h e  r e d u c t i o n  o f  c o r -  
r o s i o n  by t h e s e  a d d i t i v e s  was  s t a t e d  
t o  be  a s  much a s  90% u n d e r  c e r t a i n  
c o n d i t i o n s .  S t a t i c  t e s t s  o f  t y p e  3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  i n  s o d i u m  h y d r o x i d e  
w i t h  v a r i o u s  a d d i t i v e s  w e r e  r u n  a t  
8 1 6 ° C  f o r  1 0 0  h o u r s .  None  o f  t h e s e  
a p p r o x i m a t e l y  5% a d d i t i o n s  seemed  t o  
h a v e  a n  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 t  i s  b e l i e v e d  
t h a t  t h e  inhibiting e f f e c t  m e n t i o n e d  
i n  t h e  r e f e r e n c e s  may t a k e  p l a c e  a t  
much  l o w e r  t e m p e r a t u r e s  t h a n  a r e  

( G ’ M .  L e e ,  G e n e r a l  I n f o r m a t ~ o n  C o n c e r n i n g  
H y d r o x r d e s ,  ORh’L-1291 (April 2 1 ,  1952). 

e m p l o y e d  i n  t h e s e  t e s t s .  T h e  t e s t  
r e s u l t s  a r e  p r e s e n t e d  i n  T a b l e  11.8.  

T e m p e r a t u r e  D e p e n d e n c e .  A s e r i e s  
o f  t e s t s  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  e f f e c t  o f  
t e m p e r a t u r e  on  t h e  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  
o f  t y p e s  304  a n d  316  s t a i n l e s s  s t e e l s  
e x p o s e d  t o  sod ium h y d r o x i d e  f o r  1 0 0  h r  
h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  A t t a c k  on  t h e s e  
m a t e r i a l s  w a s  n o t  n o t e d  u n t i l  t h e  t e s t  
t e m p e r a t u r e  was i n c r e a s e d  t o  a t  l e a s t  
550°C.  T h e  r e s u l t s  a r e  t a b u l a t e d  i n  
T a h l e  1 1 . 9 .  

N i c k e l  A l l o y s  i n  N a O H .  S t a t i c  
t e s t s  i n  NaOH o f  a n  80% Ni-20% Mo a l l o y  
a n d  a n  80% N i - 2 0 %  Fe a l l o y  were r u n  
f o r  1 0 0  h r  a t  816°C.  T h e  80% Ni-20% 
Mo a l l o y  showed s u b s u r f a c e  v o i d s  t o  a 
d e p t h  O S  1 t o  2 m i l s ,  a n d  t h e  80% 
Ni-20% Fe a l l o y  showed 3 t o  5 m i l s  o f  
s u b s i l r f a c e  v o i d s  u p o n  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 .  

C o m p a t i b i l i t y  o f  Be0 i n  K O H .  A 
s a m p l e  o f  EeO w a s  t e s t e d  i n  m o l t e n  KOH 
c o n t a i n e d  i n  a n  I n c o n e l  t u b e  w i t h  a 
h y d r o g e n  a t m o s p h e r e .  The h y d r o g e n  was 
p u r i f i e d  w i t h  a “ D ~ O X O ~ ’  u n i t .  The  KOH 
w a s  d e h y d r a t e d ,  u n d e r  vacuum,  f o r  56  
hr by g r a d u a l l y  r a i s i n g  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  t o  5 0 0 ° C  b e f o r e  i n t r o d u c i n g  t h e  
R e 0  s p e c i m e n .  D u r i n g  t h e  t e s t ,  a 
c o n s t a n t  f l o w  o f  hydrogen  was m a i n t a i n e d  
t h r o u g h  the s y s t e m .  T h e  t i m e  o f  t h e  
t e s t  was 1 0 0  h r  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  
was 800°C. The  Be(! w a s  r a t h e r  s e v e r e l y  
a t t a c k e d ,  a s  c a n  b e  s e e n  f r o m  t h e  

TABLE 1 1 . 8 .  R E S U L T S  OF S T A T I C  T E S T S  OF T Y P E  316 S T A I N L E S S  S T E E L  
I N  NaOB WITH VARIOUS A D D I T I V E S  FOR 100 h r  AT 8 1 6 O C  

-_ _____ __ _ _ _ _ _ _ ~ _ _  
I__^-II-____ - _. - - I__. 

II___ ._. 

METALLOGRAPHIC NOTES 
- _-- - __I - _. - - 

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  f rom 33 t o  26 m i l s  

5% NaNO, 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 33 t o  25 m i l s  

5% NaNO, 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  f rom 33.5 t o  20 m i l s ;  
i n t e r g r a n u l a r  p e n e t r a t i o n  o f  1 t o  2 m i l s  b e n e a t h  u n i f o r m  
c o r r o s i o n  l a y e r  

5% CaO 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  f rom 3 3 . 5  t o  26 m i l s  

5% Ca(OH)? I J 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  f rom 33 .5  t o  26 m i l s  
-- .I .. . . .- 

1 4 1  
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TABLE 11 .9 .  RESULTS OF TEmPERATURE-DERENDENCE TESTS OF TYPES 304 A N D  
316 STAINLESS STEELS EXPOSED IN NaOH FOR 100 HOURS 

_.___ ...... ~ . ._ _._. .̂_... _____ 
MATERIAL 

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

Type 316 s t a i n l e s s  s t e e l  

- .....--- ~- 

___ ......... - _-- 
TEMPERATURE ( OC) 

3 50 

450 

5 50 

6 50 

3 50 

4 50 

5 50 

w e i g h t  and  d i m e n s i o n a l  c h a n g e s  l i s t e d  
i n  t h e  f o l l o w i n g :  

BEFORE TEST AFTER TEST 

Length, in. 0.486 0.413 
Width, in. 0.263 Q. 207 
Thickness, in. 0.269 0.213 
Weight, g 1.5254 0.6882 

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  
I n c o n e l  t u b e  u s e d  i n  t h i s  t e s t  r e v e a l e d  
a 4 t o  1 0 - m i l  o x i d e  l a y e r .  

N i c k e l  i n  N a O H  U n d e r  H y d r o g e n  
A t m o s p h e r e .  M a i n t e n a n c e  o f  a h y d r o g e n  
p r e s s u r e  f rom a n  e x t e r n a l  s o u r c e  h a s  
b e e n  shown t o  m i n i m i z e  c o r r o s i o n  a n d  
m a s s  t r a n s f e r  o f  n i c k e l  i n  NaO11. 
M a i n t e n a n c e  o f  a n  a t m o s p h e r e  o f  hydrogen  
i n  c o m p o n e n t s  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  w o u l d  i n t r o d u c e  a n u m b e r  o f  
p r o b l e m s ;  h o w e v e r ,  t h e  p r o s p e c t  o f  
c o n t a i n i n g  h y d r o x i d e s  i n  t h i s  f a s h i o n  
h a s  a p p e a r e d  s u f f i c i e n t l y  p r o m i s i n g  t o  
j u s t i f y  s y s t e m a t i c  s t u d y  o f  t h i s  
p o s s i  b i l  i t y .  

I n  t h e  e x p e r i m e n t s ,  sodium h y d r o x i d e  
c o n t a i n i n g  l e s s  t h a n  0 .1% Na,CO, a n d  
l e s s  t h a n  0 . 1 %  H,O w a s  u s e d ,  a n d  a l l  
h a n d l i n g  o f  t h e  m a t e r i a l  w a s  c o n d u c t e d  
i n  a d r y  box  t h a t  c o u l d  be e v a c u a t e d  
and f l u s h e d  w i t h  p u r e ,  d r y  h e l i u m .  The 

~ _ _ _ _ _  ____ .- ___ 
METALLOGRAPHIC NOTES 

_.__.__.._I 

No a t t a c k  

No a t t a c k  

L i g h 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  
o f  1 . 2  t o  1 m i l  

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 34 t o  24 m i l s  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

I n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  o f  1 t o  2 
m i  1 s 

m e t a l  t o  be t e s t e d  was  h e a t e d  f o r  3 0  
min a t  800°C i n  p u r e  f l o w i n g  h y d r o g e n  
a n d  s u b s e q u e n t l y  h a n d l e d  s o  t h a t  t h e  
i n n e r  s u r f a c e  o f  t h e  t u b e  was e x p o s e d  
o n l y  t o  p u r e  h e l i u m  b e f o r e  t h e  c o r r o s i o n  
t e s t .  T h e  h y d r o g e n  u s e d  i n  t h e s e  
e x p e r i m e n t s  w a s  p u r i f i e d  by p a s s a g e  
t h r o u g h  a "Deoxo" c a t a l y t i c  mass .  T h e  
w a t e r  was removed by l i q u i d - n i t r o g e n -  
c o o l e d  t r a p s  a n d  by m a g n e s i u m  p e r -  
c h l o r a t e .  

I n  o n e  t y p e  o f  t e s t ,  t h e  movement  
o f  h y d r o x i d e  was a c h i e v e d  by t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  i n  a s i n g l e  1 / 2 - i n . - d i a  
t u b e  i n c l i n e d  a t  4 5  d e g  a n d  h e a t e d  t o  
800°C a t  t h e  b o t t o m .  A t e m p e r a t u r e  
g r a d i e n t  o f  a b o u t  200°C w a s  m a i n t a i n e d  
b e t w e e n  t h e  t o p  a n d  b o t t o m  o f  t h e  
h y d r o x i d e  t h a t  f i l l e d  t h e  1 8 - i n .  t u b e  
t o  a d e p t h  o f  a b o u t  1 2  i n c h e s .  

T u b e s  o f  n i c k e l  were  p l a c e d  i n  a n  
o u t e r  j a c k e t  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  d e s i g n e d  
t o  c o n t a i n  t h e  f u r n a c e  a s s e m b l y  so  t h a t  
t h e  h y d r o g e n  c a n  b a t h e  t h e  o u t s i d e  
w a l l s  a s  w e l l  a s  t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  
t u b e s  a n d  w e r e  e x p o s e d  t o  s o d i u m  
h y d r o x i d e  f o r  4 8  h o u r s .  F i g u r e  11 .6  
i n d i c a t e s  t h e  g r e a t  d i f f e r e n c e  i n  t h e  
b e h a v i o r  o f  n i c k e l  inNaOH when h y d r o g e n  
i n s t e a d  o f  h e l i u m  i s  u s e d  i n  tests o f  

1 4 2  
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m 
PHOTO 11862 

TEMPERATURE GRADIENT 

800°C - BOTTOM 
560°C - TOP 

TUBE INCLINED 45' 

100- hr TEST 

BOTTOM 

F i g .  11 .6 .  s t a n d p i p e  Test of N a O H  i n  N i c k e l  Capsule w i t h  Hydrogen Atmosphere .  

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

When t e s t s  a r e  c o n d u c t e d  i n  a 
sirni l a r  f a s h i o n  b u t  w i t h  t h e  h y d r o g e n  
( a t  a t m o s p h e r i c  p r e s s u r e )  a p p l i e d  only 
t o  t h e  i n s i d e  o f  t h e  t u b e  u n d e r  t e s t ,  
t h e  b e n e f i c i a l  a c t i o n  i s  s t i l l o b t a i n e d .  
T h e  b o t t o m  s e c t i o n  o f  t h e  t u b e  s h o w s  

t h e  t y p i c a l  p o l i s h e d  a p p e a r a n c e ,  b u t  
n o  mass t r a n s f e r  t o  t h e  c o o l e r  p o r t i o n s  
i s  e v i d e n t .  

I n  a n o t h e r  t y p e  o f  t e s t ,  n i c k e l  
t u b e s  f i t t e d  w i t h  a d e l i v e r y  t u b e  f o r  
m a i n t e n a n c e  o f  t h e  p r o p e r  a t m o s p h e r e  
were e x p o s e d  i n  t h e  t i l t i n g  f u r n a c e .  
T h e  t u b e s  were r o c k e d  f o u r  t i m e s  p e r  
m i n u t e ,  w i t h  t h e  hot, end m a i n t a i n e d  a t  
800°C a n d  t h e  c o l d  e n d  a t  6 5 0 ° C ,  f o r  
100 h o u r s .  R e s u l t s  v e r y  s i m i l a r  t o  
t h o s e  d e s c r i b e d  a b o v e  were  o b t a i n e d  i n  
t h e s e  s t u d i e s ,  a s  t h e  s p e c i m e n s  shown 
i n  F i g .  1 1 . 7  i n d i c a t e .  S i n c e  t h e  
hydrogen  h a s  r e a d y  a c c e s s  t o  v i r t u a l l y  

143 
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oooc 

65OoC 

4491H51 

HYDROGEN 4TMOSPtiERE 
TUBE ONLY DEGREASED 

14921-154 

HYDROGEN ATMOSPHERE 
TUBE HYDROGEN-FIRED 
BEFORE TEST 

F i g .  11 .7 .  Seesaw Tests Of N a O H  

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

I t  i s  n o t e w o r t h y  t h a t  when h e l i u m  
a t m o s p h e r e s  were u s e d  i n  t h e s e  t e s t s ,  
t h e  NaOH r e c o v e r e d  was b r o w n i s h - g r a y  
i n  c o l o r  and  c o n t a i n e d  a b o u t  1500  ppm 
o f  n i c k e l ,  When t h e  h y d r o g e n  a t m o s -  
p h e r e s  w e r e  u s e d ,  t h e  s n o w - w h i t e  
h y d r o x i d e  c o n t a i n e d  2 0  t o  35 ppm o f  
n i c k e l .  

( 7 ) A .  d e s  B r a s u n a s ,  G. P. S m i t h ,  D. C. Vreeland, 
a n d  E. K e r t e s z ,  ANP Qua.. P r o g .  R e p .  S e p t .  10. 
1 9 5 2 ,  OWL-1375, p .  119. 
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80OOC 

650°C 

1493H5f 

HYDROGEN ATMOSPHERE 
TUBE HYDROGEN-FIRED BEFORE 
TEST INTERMITTENT VACUUM 
4PPLIED 

65OoC 

4477H5f 

HELIUM ATMOSPHERE 
1UBE HYDROGEN - FIRED 

i n  N i c k e l  C a p s u l e s  A f t e r  100 Hours. 

LIQUID METAL CORROSION 
D. C. V r e e l a n d  J .  E. P o p e  
E. E. Hoffman J .  V. C a t h c a r t  
I>.. R. T r o t t e r  G. P .  S m i t h ,  J r .  

Meta 1 l u r  gy D i v i s i o n  

ANP D i v i s i o n  

G. M. Adamson 

J .  M. C i s a r  L. A.  Mann 

H i g h -  V e l o c  i t y  C o r r o s i o n  by S o d i u o .  
A dynamic t e s t ,  w h i c h  h a s  become known 
a s  t h e  s p i n n e r  t e s t , ( ’ )  h a s  b e e n  u s e d  
t o  c h e c k  t h e  e f f e c t  o f  h i g h - v e l o c i t y  
c o r r o s i o n  a n d  e r o s i o n  i n  m o l t e n  sodium 
o n  s e v e r a l  m a t e r i a l s .  I n  t h i s  t e s t ,  
r e l a t i v e l y  h i g h  v e l o c i t i e s  ( 4 0 0  f t / m i n )  
a r e  o b t a i n e d  b y  r o t a t i n g  t u b u l a r  
s p e c i m e n s  i n  a p o t  c o n t a i n i n g t h e m o l t e n  



c o r r o d a n t  u n d e r  i s o t h e r m a l  c o n d i t i o n s .  
I n c o n e l  a n d  t y p e s  316 ,  3 4 7 ,  a n d  4 4 6  
s t a i n l e s s  s t e e l s  h a v e  b e e n  t e s t e d  i n  
t h i s  a p p a r a t u s .  G r e a t e r  a t t a c k  t h a n  
t h a t  o b t a i n e d  i n  o r d i n a r y  s t a t i c  c o r -  
r o s i o n  tes ts  was n o t e d  o n a l l  m a t e r i a l s  
t e s t e d .  It s h o u l d  be emphas ized  t h a t ,  
e x c e p t  i n  t h e  t e s t  o f  t h e  t y p e  3 4 7  
s t a i n l e s s  s t e e l  s p e c i m e n s ,  t h e s e  were 
a c t u a l l y  t h r e e - c o m p o n e n t  t e s t s  b e c a u s e  
t h e  s p i n n e r  p o t  was f a b r i c a t e d  o f  t y p e  
347 s t a i n l e s s  s t e e l .  

The  e f f e c t  o f  t h i s  t e s t  o n  I n c o n e l  
s p u n  a t  400 f t / m i n  f o r  72 h r  a t  816°C 
i s  s h o w n  i n  F i g .  1 1 . 8 .  A 0 . 5 - m i l  
s u r f a c e  l a y e r ,  w i t h  0 . 5  m i l  o f  i n t e r -  
g r a n u l a r  v o i d s  b e n e a t h  i t ,  i s  a p p a r e n t .  
T h i s  s u r f a c e  l a y e r  may b e  a m a s s  
t r a n s f e r  e f f e c t  c a u s e d  by t,he t h r e e -  
c o m p o n e n t  s y s t e m  u s e d  d u r i n g  t e s t .  
T h e  a n a l y s i s  o f  a p o r t i o n  o f  t h e  
s u r f a c e  l a y e r  s c r a p e d  from t h e  s p e c i m e n  
showed 64% n i c k e l ,  2 7 . 5 %  chromium. a n d  

PERIOD ENDING DECEUBER 10, 1 9 5 2  

8 . 3 %  i r o n .  (The c o m p o s i t i o n  o f  I n c o n e l  
i s  8 0 %  n i c k e l ,  15% c h r o m i u m ,  a n d  5% 
i r o n .  1 

T h e  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  o n  t y p e  
3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  i s  shown in F i g .  
11 .9 .  T h i s  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 t o  2 m i l s  n e a r  t h e  f r o n t ,  o r  
l e a d i n g  e d g e ,  o f  t h e  t u b u l a r  s p e c i m e n  
a n d ,  a s  w o u l d  h e  e x p e c t e d ,  was  l e s s  
severe  a t  t h e  t r a i l i n g  e d g e ,  where  t h e  
d e p t h  o f  a t t a c k  was 0.5 to  1 m i l .  The 
t e s t  w a s  c o n d u c t e d  a t  816°C f o r  1 0 0  hr 
w i t h  a s p e e d  o f  400 f t / m i n .  Type  347  
s t a i n  1 ess  s tee 1 s u f f e r e d  i n t e r g r a n u l a r  
a t t a c k  t o  2 m i l s  a f t e r  t e s t i n g  f o r  7 4  
h r  a t  816°C w i t h  a s p e e d  o f  400 f t / m i n .  
A f t e r  5 3  h r  a t  816°C a t  a s p e e d  o f  
4 0 0  f t / r n i n ,  t y p e  446 s t a i n l e s s  s t e e l  
showed s l i g h t  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  t o  
a d e p t h  o f  l e s s  t h a n  0 . 5  m i l .  T h e  
r e s u l t s  o f  t h e s e  t e s t s  a r e  s u m m a r i z e d  
i n  T a b l e  11.10. 

SURFACE L A Y E R  

ATTACHED REGION 

INCONEL 

F i g .  11.8.  I n c o n e l  f r o m  S p i n n e r  Test w i t h  Sodium a t  816OC for  7 2  hr a t  a 
Speed of  400 f t / e i n .  500X. 
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Fig. 11.9. Type 316 s t a i n l e s s  steel  from Spinner  Test with sodium a t  816OC 
f o r  100 h r  at  a Speed of 400 f t / m i n .  250X.  

I n c o n e l  

Type 316  s t a i n l e s s  s t e e l  

Type 3 4 7  s t a i n l e s s  s t e e l  

Type 446 s t a i n l e s s  s t e e l  

72  

100 

7 4  

53 

S u r f a c e  l a y e r  o f  0 . 5  mil w i t h  0 . 5  m i l  of  i n t e r -  
g r a n u l a r  v o i d s  b e n e a t h  

I n t e r g r a n u l a r  a t t a c k ,  1 t o  2 m i l s  d e e p  on l e a d -  
i n g  e d g e  and 0 . 5  t o  1 m i l  d e e p  on t r a i l i n g  
e d g e  

I n t e r g r a n u l a r  a t t a c k ,  t o  2 m i l s  

S l i g h t  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k ,  less t h a n  0 . 5  m i l  

Ceramic M a t e r i a l s  i n  S o d i u m .  A 
s e r i e s  o f  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  o f  
v a r i o u s  c e r a m i c  m a t e r i a l s  r e c e i v e d  
f r o m  t h e  C e r a m i c  l a b o r a t o r y  h a s  b e e n  
r u n  i n  s o d i u m  a t  8 1 6 ° C  for 1 0 0  h r  i n  
I n c o n e l  t u b i n g .  T h e  r e s u l t s  a r e  
t a b u l a t e d  i n  T a b l e  11.11 f o r  t h e  
m a t e r i a l s  t h a t  d i d  n o t  d i s i n t e g r a t e  
d u r i n g  t e s t .  Only  two o f  t h e  s p e c i m e n s  
w e r e  i n t a c t  a f t e r  t e s t i n g  (A1,0, a n d  

S p i n e l ) .  I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  i f  t h e  
s p e c i m e n s  t h a t  b r o k e  up  d u r i n g  t e s t i n g  
h a d  b e e n  t h i c k e r  ( s p e c i m e n s  w e r e  
a p p r o x i m a t e l y  0,020 i n ,  t h i c k ) ,  some 
o f  t h e m  w o u l d  h a v e  r e m a i n e d  i n t a c t .  
T h e  s p e c i m e n s  t h a t  d i s i n t e g r a t e d  i n t o  
f i n e  powder d u r i n g  t h e  t e s t i n g  i n c l u d e d  
p o r c e l a i n  ( A 1 - 5 7 6 ) ,  m i c a ,  t i t a n i u m  
d i o x i d e  (A1-192),  S i O , ,  b a r i u m  t i t a n a t e  
(Al-T-106), A1,0, ( s i n g l e  c r y s t a l  ) ,  l e a d  
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TABLE 11.11. RESULTS OF T E S T S  OF V A R I O U S  CERAMIC MATERIALS 
IN SODIUM FOR 100 h r  AT 816'C 

A 1  2 0 3  

Si C 

MgO 

MgO ( s i n g l e  c r y s t a l )  

S p i n e l  

ZrO, ( A 1  550)  

Z i r c o n  

Be0 

- .- - __ 
O B S E R V A T I O N S  A F T E R  TEST 

--__ __ . - _- 

T h r e e - m i l  i n c r e a s e  i n  t h i c k n e s s ,  w e i g h t  i n c r e a s e  
o f  0 . 0 1  g / i n . 2  

Specimen b r o k e n  i n t o  s e v e r a l  p i e c e s ,  no t h i c k -  
n e s s  change  

Specimen b r o k e n  i n t o  s e v e r a l  p i e c e s ,  no t h i c k -  
n e s s  c h a n g e  

Specimen b r o k e n  i n t o  s e v e r a l  p i e c e s ,  no t h i c k -  
n e s s  change  

No c h a n g e  in t h i c k n e s s ,  w e i g h t  l o s s  o f  0 . 0 0 6  
g / i n .  

Specimen s h a t t e r e d ,  1 - m i l  i n c r e a s e  i n  t h i c k n e s s  

Specimen s h a t t e r e d ,  1. 5 - m i l  i n c r e a s e  i n  t h i c k -  
n e s s  

Specimen s h a t t e r e d ,  7 - m i l  i n c r e a s e  i n  t h i c k n e s s  
-___l__li ____ __ _______ ____ I-.._.. 

l a s s ,  ZrO, 
f o s t e r i  t e ,  
A 1 - 2 0 2 1 ,  

( H f  f r e e ) ,  Tho,,  ZMgO*SiO, 
A l - 2 4 3 1 ,  2M@* 2 A 1  ,03+ FSiO, 

a l u m i n u m  s i l i c a t e  ( A I - A ) ,  
p y r e x  g l a s s ,  z i r c o n i u m  s i l i c a t e  ( A l -  
4751,  H f O , ,  s o d a  g l a s s ,  TAM Z r O , ,  and 
MgO. S iO ,  . 

L e a d  i n  Metal Convect ion L o o p s .  The 
p r o b l e m  o f  c i r c u l a t i n g  l e a d  h a s  b e e n  
r e v i v e d  d u r i n g  t h i s  q u a r t e r .  !.oops 
i d e n t i c a l  t o  t h o s e  b e i n g  used  w i t h  t h e  
f l u o r i d e s  were f i r s t  u s e d  i n  t h i s  work.  
T h e  l e a d  u s e d  i n  a l l  t h e  f o l l o w i n g  
t e s t s  w a s  c h e m i c a l  l e a d  t h a t  w a s  
f u r t h e r  p u r i  f i e d  by b u b b l i n g  h y d r o g e n  
t h r o u g h  i t .  

L e a d  was f i r s t  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 .  The f i r s t  l o o p ,  w h i c h  
h a d  b e e n  c l e a n e d  w i t h  NaK a n d  t h e n  
e v a c u a t e d  w h i l e  h o t ,  would n o t  c i r c u -  
l a t e  a t  a l l .  T h e  s e c o n d  l o o p  w a s  
r i n s e d  w i t h  w a t e r ,  a f t e r  t h e  NaK 
c l e a n i n g ,  b e f o r e  b e i n g  e v a c u a t e d .  
T h i s  l o o p  c i r c u l a t e d  o n l y  2 1 / 2  h o u r s .  
A f t e r  t h e  l e a d  w a s  d r a i n e d  o u t ,  p l u g s  
were found  i n  b o t h  l o o p s  i n  t h e  l o w e r  

p o r t i o n  o f  t h e  c o l d  l e g .  N e i t h e r  
p l u g  w o u l d  m e l t  a t  1 5 7 5 ° F .  B e s i d e s  
t h e  p l u g  i n  e a c h  l o o p ,  a m a s s  r e s e m b l i n g  
a v i n e  wound a r o u n d  t h e  i n s i d e  o f  t h e  
c o l d  l e g  and o c c u p i e d  a h o u t  o n e -  fou r t , h  
o f  t h e  v o l u m e .  T h i s  m a s s  h e l d  i t s  
s h a p e  w h e r e  i t  t u r n e d  i n t o  t h e  h o t  
l e g ,  T h e  a n a l y s p s  o f  t h e s e  m a s s e s  
s h o w  t h e m  t o  be  h i g h  i n  n i c k e l  a n d  
l e a d  c o n t e n t ;  h o w e v e r ,  t h e  x - r a y  d i f -  
f r a c t i o n  l i n e s  do n o t  f i t  t h o s e  f rom 
a n y  m a t e r i a l  i n  t h i s  s y s t e m .  

L e a d  was a l s o  c i r c u l a t e d  i n  a t y p e  
430 s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p  t h a t  w a s  
r i n s e d  w i t h  c o l d  n i t r i c  a c i d ,  washed  
w i t h  w a t e r ,  and  t h e n  e v a c u a t e d  w h i l e  
h o t ,  T h i s  l o o p  c i r c u l n t e d  1 6  1 / 2  
h o u r s .  The two c l e a n i n g  me thods  w e r e  
t h e n  c o m b i n e d  a n d  u s e d  on a t y p e  410  
s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p .  T h i s  l o o p  was 
NaK c l e a n e d ,  w a t e r  washed ,  c o l d  n i t r i c  
a c i d  r i n s e d ,  w a t e r  w a s h e d ,  and h e a t e d  
w h i l e  u n d e r  vacuum. It. c i r c u l a t e d  f o r  
351 hr a t  1500°F b e f o r e  p l u g g i n g .  The 
p l u g s  i n  b o t h  t h e s e  l o o p s  a g a i n  
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a p p e a r e d  t o  be a t  t h e  b o t t o m  o f  t h e  
c o l d  l e g ,  They r ema ined  when t h e  l e a d  
was m e l t e d  o u t  a t  1575°F .  The  p l u g s  
h a v e  b e e n  s u b m i t t e d  f o r  c h e m i c a l  a n d  
x - r a y  d i f f r a c t i o n  s t u d y .  

Lead i n  Quartz C o n v e c t i o n  Loops .  
The p r o h i b i t i v e  amounts  o f  mass t r a n s -  
f e r  t h a t  o c c u r r e d  i n  l e a d - I n c o n e l  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  and  i n  s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t s  h a v e  p r e v e n t e d  t h e  
a c q u i s i t i o n  o f  s i g n i f i c a n t  d a t a  o n  
t h i s  s y s t e m .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  r e s u l t s  
were open  t o  q u e s t i o n  b e c a u s e  s u f f i c i e n t  
c a r e  h a d  n o t  b e e n  t a k e n  t o  d e o x i d i z e  
t h e  l e a d  and b e c a u s e  t h c  I n c o n e l  t u b i n g  
u s e d  was c o v e r e d  w i t h  a h e a v y  c o a t i n g  
o f  o x i d e ,  

An a p p a r a t u s  was  b u i l t  i n  w h i c h  
l e a d  c o u l d  be d e o x i d i z e d  w i t h  h y d r o g e n  
a n d  t h e n  b r o u g h t  i n t o  c o n t a c t  w i t h  
Tncone l  s p e c i m e n s  w i t h o u t  e x p o s u r e  t o  
a n  o x i d i z i n g  a t m o s p h e r e .  T h i s  a p p a -  
r a t u s ,  shown i n  F i g .  1 1 . 1 0 ,  c o n s i s t e d  
o f  a t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p  c o n s t r u c t e d  
e n t i r e l y  o f  1 / 2 - i n ,  q u a r t z  t u b i n g .  Two 
6 - i n .  l e n p t h s  of T / l h - i n .  I n c o n e l  t u b i n g  
were moiint,ed i n  t h e  h o t  and  c o l d  l e g s  
o f  t h e  l o o p .  B e f o r e  b e i n g  p l a c e d  i n  
t h e  l o o p ,  t h e  I n c o n e l  t u b i n g  w a s  
s c r u b b e d  w i t h  c l e a n i n g  p o w d e r  a n d  
r i n s e d  w i t h  a l c o h o l  a n d  e t h e r .  T h e  
l e a d  w a s  d e o x i d i z e d  i n  a 1 1 / 2 - i n . -  
d i a  q u a r t z  b u l b  a t t a c h e d  a b o v e  t h e  
loop and s e p a r a t e d  from i t  by a f r i t t e d  
q u a r t z  d i s k .  T h e  l e a d  i n  t h e  d e -  
o x i d a t i o n  b u l b  w a s  h e a t e d  t o  425"C,  
a n d  h y d r o g e n  w a s  a l l o w e d  t o  p a s s  
t h r o u g h  t h e  f r i t t e d  q u a r t z  d i s k  a n d  
b u b b l e  up t h r o u g h  t h e  l e a d .  When t h e  
d e o x i d a t i o n  was c o m p l e t e ,  t h e  l e a d  was 
f o r c e d  t h r o u g h  t h e  f r i t t e d  d i s k  a n d  
i n t o  t h e  l o o p .  C i r c u l a t i o n  o f  t h e  
l e a d  w a s  m a i n t a i n e d  by t h e  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  c u r r e n t s  t h u s  i n d u c e d .  

T h i s  p r o c e d u r e  a s s u r e d  t h a t  t h e  
o x i d e  c o n t e n t  o f  t h e  l e a d  was r e d u c e d  
t o  a minimum a n d ,  i n  a d d i t i o n ,  p r e -  
v e n t e d  r e - o x i d a t i o n  o f  t h e  l e a d  d u r i n g  
t h e  l o a d i n g o f t h e  l o o p ,  T h i s  t e c h n i q u e  
a l s o  o f f e r e d  s e v e r a l  o t h e r  a d v a n t a g e s .  

The u s e  o f  q u a r t z  l o o p s  r a t h e r  t h a n  t h e  
c o n v e n t i o n a l  m e t a l  l o o p s  e l i m i n a t e d  
many o f  t h e  d i f f i c u l t i e s  p r e v i o u s l y  
e n c o u n t e r e d  w i t h  l e a k s  a t  w e l d s .  T h e  
new l o o p  r e q u i r e d  o n l y  a s m a l l  amount  
o f  m e t a l  t u b i n g ,  a f a c t o r  o f  s o m e  
i m p o r t a n c e  f o r  c a s e s  i n  w h i c h  t h e  
m e t a l  t o  be t e s t e d  i s  E x p e n s i v e  o r  i n  
s h o r t  s u p p l y .  S i n c e  t h e  t e s t  s p e c i m e n s  
were  c o m p l e t e l y  e n c l o s e d  i n  t h e  q u a r t z  
t u b i n g  o f  t h e  l o o p ,  i t w a s  n o t  n e c e s s a r y  
t o  p r o v i d c  a p r o t e c t i v e  a t m o s p h e r e  
a r o u n d  t h e  ou t , s i d e  o f  t h e  s p e c i m e n s  , 
a s  would h a v e  been t h e  c a s e  i f o r d i n a r y  
m e t a l  l o o p s  o f  s u c h  r e a c t i v e  m e t a l s  a s  
molybdenum o r  co lumbium had  b e e n  t h e  
s o l i d  m e t a l  u n d e r  t e s t .  

Two t e s t s  have been  made on I n c o n e l  
s p e c i m e n s  w i t h  0 . 0 3 5 - i n .  w a l l  t h i c k n e s s  
i n  t h e  a p p a r a t u s  d e s c r i b e d  a b o v e  f o r  
c i r c u l a t i n g  l e a d .  B o t h  l o o p s  h a d  a 
h o t  l e g  t e m p e r a t u r e  o f  8 0 0 ° C ;  o n e  had  
a c o l d  l e g  t e m p e r a t u r e  o f  4 0 0 ° C  a n d  
t h e  o t h e r  475°C.  T h e  r e s u l t s  o f  t h e  
t w o  t e s t s  d i f f e r e d  o n l y  i n  d e t a i l .  
C i r c u l a t i o n  o f  t h e  l e a d  i n  o n e  l o o p  
s t o p p e d  a f t e r  1 2 5  h r  o f  o p e r a t i o n  a n d  
i n  t h e  o t h e r  a f t e r  5 1  h r  b e c a u s e  o f  
f o r m a t i o n  o f  p l u g s  i n  t h e  c o l d  l e g s .  
T h e  d e p t h  o f  a t t a c k  i n  t h e  h o t  l e g  
was 1 0  m i l s  i n  o n e  l o o p  a n d  3 m i l s  i n  
t h e  o t h e r  l o o p .  I n  a d d i t i o n  t o  t h e  
u s u a l  m a s s  t r a n s f e r ,  a m a t r i x - l i k e ,  
c o r r o d e d  l a y e r  formed on t h e  I n c o n e l .  
T h i s  c o r r o d e d  l a y e r  i s  shown i n  F i g .  
11.11, which  i s  a p h o t o g r a p h  o f  a c r o s s  
s e c t i o n  o f  t h e  I n c o n e l  t u b i n g  i n  t h e  
h o t  l e g  of  t h e  l o o p .  The  c o r r e s p o n d i n g  
c o l d - l e g  s p e c i m e n  i s  s h o w n  i n  F i g .  
11 .12 .  

I n  a p r e l i m i n a r y  t e s t ,  t h e  p r i m a r y  
p u r p o s e  o f  w h i c h  w a s  t o  t e s t  l o o p  
d e s i g n ,  a l o o p  w a s  u s e d  t h a t  w a s  
s i m i l a r  i n  d e s i g n  t o  t h a t  s h o w n  i n  
F i g .  1 1 . 8 ,  e x c e p t  t h a t  i t  w a s  c o n -  
s t r u c t e d  o f  p y r e x  g l a s s .  The  h o t  a n d  
c o l d  l e g  t e m p e r a t u r e s  w e r e  5 0 0  a n d  
365"C, r e s p e c t i v e l y .  N o  mass t r a n s f e r  
o r  c o r r o s i o n  was n o t e d  i n  e i t h e r  l e g  
d u r i n g  9 6  h r  o f  o p e r a t , i o n .  T h e s e  
r e s u l t s ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  l a c k  o f  

1 4 8  



QUARTZ DISK 
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UNCLASSI FlED 
DWG. 17408 

TO HYDROGEN AND VACUUM LINES 

12 in. 

1 

I 

TO SUPPORT 
INCONEL TUBE 

F i g .  11.10. Quartz Thermal Convection Loop. 
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F i g .  11. 11. I n c o n e l  Specimen i n  Hot 
( 8 0 0 ' C )  Leg o f  Quartz Loop a f t e r  Circu-  
l a t i n g  Lead for 125 Hours. 90X.  

c o r r o s i o n  i n  t h e  c o l d  l e g  o f  t h e  f i r s t  
l o o p  ( a t  4OO0C) and  o n l y  v e r y  s l i g h t  
c o r r o s i o n  i n  t h e  c o l d  l e g  o f  t h e  
s e c o n d  l o o p  ( a t  4 7 S o C ) ,  l e d  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 v e  a t t a c k  
o f  l i q u i d  l e a d  on  I n c o n e l  p r o b a b l y  
began  i n  t h e  n e i g h b o r h o o d  o f  500°c. 

The c h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  p l u g s  
for roed  i n  t h e  q u a r t z  l o o p  t e s t s  was  
o n l y  s l i g h t l y  d i f f e r e n t  f r o m  t h e  
n o m i n a l  c o m p o s i t i o n  o f  I n c o n e l .  I t  
w a s  t h e r e f o r e  c o n c l u d e d  t h a t  t h e  
l i q u i d  l e a d  had v i r t u a l l y  no s e l e c t i v e  
l e a c h i n g  a c t i o n  on t h e  I n c o n e l  s p e c i -  
mens .  I t  was f u r t h e r  c o n c l u d e d  t h a t  
b o t h  s e v e r e  mass t r a n s  f e r  and c o r r o s i v e  
a t t a c k  w i l l  o c c u r  i n  l e a d - I n c o n e l  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  w i t h  h o t  l e g  
t e m p e r a t u r e s  o f  8 0 0 ° C ,  e v e n  when t h e  
l e a d  h a s  b e e n  c a r e f u l l y  d e o x i d i z e d  
w i t h  h y d r o g e n .  

C o m p a t i b i l i t y  o f  Be0 i n  NaK.(8) 
Dynamic t e s t s  o f  Be0 i n  NaK a r e  b e i n g  .I 

(*)The chemical analysis of NaM for beryllium is 
r e p o r t e d  in s e c t i o n  1 5 .  " A n a l y t i c a l  S t u d i e s  o f  
ne ac t o r M a t  e r i a1 s ." 

.. * .  

r .  . , . e: . ~ .  - .  
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11'1g. 11.18, I n c o n e l  Specimen i n  Cold  
( 4 0 O ' C )  L e g o f  Quartz Loop After C i r c u -  
l a t i n g  Lead for  125 Hours. 90X. 

c o n d u c t e d  by 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  D e p a r t m e n t .  B l o c k s  o f  B e 0  
a p p r o x i m a t e l y  0 . 2 5  by 0.25 by 0 .50  i n .  
were we ighed  a n d  m e a s u r e d  a s  r e c e i v e d  
f rom t h e  s h o p ,  h e a t e d  t o  a b r i g h t  r e d  
c o l o r  , r e w e i g h e d  a n d  r e m e a s u r e d ,  a n d  
t h e n  p l a c e d  i n  a t e s t  a s s e m b l y  c o n -  
t a i n i n g  e u t e c t i c  NaK h e a t e d  t o  1400OF. 
T h e  B e 0  w a s  f a s t e n e d  t o  t h e  e n d  o f  a 
r o t a t i n g  s h a f t  and r o t a t e d  a t  a l i n e a r  
v e l o c i t y  o f  0 .15  f t / s e c .  I n  t h e  t e s t s  
t o  d a t e ,  t h e r e  h a s  b e e n  c o n s i d e r a b l e  
R e 0  w e i g h t  l o s s  upon e x p o s u r e  f o r  100  
h r  o r  l o n g e r  a t  1400°F. T h e  t e s t  
r e s u l t s  a r e  summar ized  i n  T a b l e  11 .12 .  

S i n c e  e a r l i e r  s t a t i c  t e s t s  showed  
n o  i n s t a b i l i t y  o f  t h e  BeO, a d d i t i o n a l  
s t a t i c  a n d  d y n a m i c  t e s t s  a r e  b e i n g  
c a r r i e d  o u t ,  a l o n g  w i t h  a n  i n v e s t i -  
g a t i o n  o f  c l e a n i n g ,  d r y i n g ,  and s i m i l a r  
t e c h n i q u e s  f o r  o b t a i n i n g  a c c u r a t e  
w e i g h i n g  o f  t h e  B e 0  b e f o r e  a n d  a f t e r  
e x p o s u r e  t o  NaK. 

Sodium i n  F o r c e d - C o n v e c t i o o  Loops.  
M e t a l l u r g i c a l  a n a l y s e s  o f  t h e  f i g u r e  8 
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l o o p  i n  w h i c h  s o d i u m  w a s  c i r c u l a t e d  
have  been  c o m p l e t e d .  S a m p l e s  f rom t h e  
hoL, c o l d ,  and  h e a t  e x c h a n g e r  s e c t i o n s  
o f  t h e  l o o p  were e x a m i n e d .  C o r r o s i o n  
was n e g l i g i b l e ,  a s  shown i n  T a b l e  11.13. 

FUNDAMENTAL CORROSION RESEARCH 

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  

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

T h e  b a s i c  r e s e a r c h  n e e d e d  f o r  
d e t e r m i n i n g  c o r r o s i o n  m e c h a n i s m s  has  

b e e n  c o n t i n u 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  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  from 
d y n a m i c  c o r r o s i o n  t e s t  by m a k i n g  u s e  
o f  c h e m i c a l  a n d  p h y s i c a l  m e a n s  t o  
d e t e r m i n e  i d e n t i t i e s  o f  t h e  p r o d u c t s ,  
a n d  s t u d i e s  a r e  c o n t i n u i n g  on  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  r e a c t i o n s  o f  v a r i o u s  
l i q u i d s  w i t h s t r u c t u r a l  m e t a l s ,  t h e r m a l  
s t a b i l i t y  of NiO and  NiF, ,  and 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  u n d e r  a p p l i e d  
p o t e n t i a l s .  The  p r e p a r a t i o n  o f  v a r i o u s  
c o m p l e x  i n t e r a c t i o n  p r o d u c t s  o f  
s t r u c t u r a l  m e t a l s  w i t h  f l u o r i d e s  a n d  
t h e  c h a r a c t e r i z a t i o n  of t h e s e  compounds 

TABLE 1 1 . 1 2 .  SUMMARY OF B e O - N a K  C O M P A T I B I L I T Y  T E S T S  

In i t ia l  weight, g 
2 In i t ia l  area, in .  

In i t ia l  volume, 
3 in .  

I n i t i a l  density, 
3 

d c m  

Approximate 
weight of NaK, g 

Duration of 
heating, hr 

Final weight, g 

Weight l o s s  
In grams 
In per cent 

Final volume, 
3 i n .  

Approximate 
volume loss,  x 

Weight l o s s  per 
i n i t i a l  uni t  
area, mg/in. 2 

1 ( a )  

0.625 

0.0313 

90 

6.4 

2 

1.5054 

0.625 

0.0313 

2.93 

82 

96 

1.3320 

0.1734 
11.5 

280 

-- 
3 ( b )  

1 I 4196 

0.625 

0.0312 

2.80 

82 

129 

1.1047 

0.3149 
22.2 

500 

RUN AND SAMPLE NO. 

4 ( c  ) 

1.4049 

0.623 

0.0307 

2.80 

82 

203 

1.3653 

0.0396 
2.81 

0.0306 

leg1 ig i  bl e 

60 

5 

1.2287 

0.609 

0.0310 

2.60 

82 

174 

1.0896 

0.1391 
11.3 

Q. 0263 

15 

2 30 

1.2736 

0.455 

0. 0293(h) 

2.65 

a2 

2 12 

0.9384 

0.3352 
26.3 

”0. 028(h ) 

3 ( h )  

7 40 

1. a437 

0.625 

Q.0378(h) 

2.98 

82 

2 12 

1.4335 

0.4102 
22.3 

0.031(h)  

1 9 ( h )  

67 0 

25.3124 

4.60 

0. 567 

2.72 

7 5  

29.9273 

5.45 

0.640 

2.85 

75  

( a ) T e m p e r a t u r e  c y c l e d  from hoom t e m p e r a t u r e  t o  
1500+OF o n c e  and B O O  t o  1 5 0 0  F f i v e  t i m e s ;  o n e  
c o r n e r  c h i p p e d  o f f  d u r i n g  test. “ d i t c h e s ”  and rounded  c o r n e r s .  

‘b ’Sample  i n  t w o  p i e c e s  a t  end o f  r u n ;  no  o t h e r  
p i e c e s  found .  d e n s i t y ,  s e e  s e c .  1 2 ,  “ M e t a l l u r g y  and C e r a m i c s ” ) .  

( C ’ R o t a t , e d  1 4  hr; s t a t i c  189 h r .  

( “ S u r f a c e  r e m o v e d  i r r e g u l a r l y ,  l e a v i n g  

( f ’ D e n s e  o u t e r  s e c t i o n  o f  B e 0  b l o c k  ( f o r  

‘g ) I r r e g u  1 ar  semi w e d g e  6 h a p e s  . 
( h ) C a l c u l a t e d  f o r  i r r e g u l a r l y  s h a p e d  s a m p l e s ;  ( d ) P o r o u s  i n n e r  s e c t i o n  o f  B e 0  b l o c k  ( f o r  

d e n s ~ t y ~  s e e  s e c .  12. “ M e t a l l u r g y  a n d  C e r a m i c s ” ) .  v a l u e s  u n c e r t e l n .  
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TABLE 11.13. ANALYSIS OF CORROSIVE ATTACK BY S O D I U M  IN FIGURE 8 LQOP 
-. ~ .- ........ 

- .......... ____ 

Heat exchanger 
s e c t i o n  

Hot s e c t i o n  

Cold s e c t i o n  

...... 
~ __ 

TEMPFmTURE 
(OF) 

1320 
1300 

1350 
1320 

750 
1100 

___. 

TIME 
( h r )  

2700 
1000 

2'100 
1000  

27 00 
1000 

2 
1 

2 
1 

2 
1 

... 

were  a l s o  c o n t i n u e d  i n  a n  e f f o r t  t o  
a i d  i n  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  
c o r r o s i o n  p r o d u c t s .  

I n t e r a c t i o n  of F l u o r i d e s  urith 
Structural Netals ( H .  S. 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 ) .  I n v e s t i g a t i o n  o f  
t h e  r e a c t i o n  o f  chromium and i r o n  w i t h  
m o l t e n  N a F - K F - L i F  e u t e c t i c  h a s  c o n -  
t i n u e d .  S p e c i a l  e m p h a s i s  h a s  b e e n  
p l a c e d  on t h e  b e h a v i o r  o f  K2NaCrF6 and  
K 2 N a F e F 6  w h e n  c o n t a c t e d  w i t h  t h e  
e u t e c t i c  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  f rom 
6 0 0  t o  1 0 0 0 ° C .  T h e  f i l t r a t e s  c o l -  
l e c t e d  a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  
r a n g e  f r o m  5 0 0  t o  8 0 0 ° C  h a v e  b e e n  
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 ,  a s  i n  
t h e  p a s t ,  and t h e  r e s i d u e s  and f i l t r a t e s  
have  been  examined  by x - r a y  d i f f r a c t i o n .  

I n  a number o f  e x p e r i m e n t s ,  3 w t  % 
o f  K2NaCrF6 was  a d d e d  t o  s a m p l e s  o f  
t h e  NaF-KF-LiF e u t e c t i c .  The m i x t u r e s  
were h e a t e d  a t  800 t o  1100°C u n d e r  a n  
a t m o s p h e r e  o f  h e l i u m  f o r  s e v e r a l  h o u r s  
a n d  t h e n  f i l t e r e d  a t  v a r i o u s  t e i n p e r a -  
t u r e s  i n  t h e  r a n g e  f rom 5 0 0  t o  800"C,  
a n d  t h e  r e s i d u e s  a n d  f i l t r a t e s  w e r e  
examined .  H e a t i n g  o f  t h e  K2NaCrF6 a t  
t e m p e r a t u r e s  up  t o  1100°C p r i o r  t o  i t s  
a d d i t i o n  t o  t h e  e u t e c t i c  d i d  n o t  
a f f e c t  i t s  s o l u b i l i t y ,  and  t h e  t e m p e r -  
a t u r e  o f  e q u i l i b r a t i o n  o f  t h i s  compound 
w i t h  t h e  e u t e c t i c  p r i o r  t o  f i l t r a t i o n  
was u n i m p o r t a n t .  S o l u b i l i t y  was ,  how- 
e v e r ,  a f u n c t i o n  o f  t e m p e r a t u r e  o f  
f i l t r a t i o n .  T h e  f i l t r a t e  c o l l e c t e d  
a t  500°C c o n t a i n e d  400 t o  500 ppm C r ,  
w h e r e a s  t h e  f i l t r a t e  o b t a i n e d  a t  e i t h e r  

.......... ......... .-..-. ....... ~ . _ _ _ _  ... - __ ....... 

ATTACK 

Occasional d e p r e s s i o n s ,  t o  1 m i l  deep 

Numerous small d e p r e s s i o n s ,  t o  0 . 2 5  m i l  deep  

No n o t i c e a b l e  corros ion or e r o s i o n  

6 5 0  o r  8 0 0 ° C  c o n t a i n e d  2 0 0 0  t o  3000  
ppm C r .  M i c r o s c o p 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  mos t  o f  t h e  C r  was p r e s e n t  
a s  K2NaCrF6, which  i n d i c a t e s  t h a t  t h i s  
compound i s  a p p r e c i a b l y  s o l i i b l e  i n  t h e  
NaF-KF-LiF e u t e c t i c  a t  e l e v a t e d  t e m p e r -  
a t u r e s .  X - r a y  e x a m i n a t i o n  shows t h a t  
i n  s o m e  r u n s ,  m a t e r i a l s  o t h e r  t h a n  
KzNaCrF6 h a v e  b e e n  p r e s e n t ,  i n c l u d i n g  
K,CrF6, C r 2 0 3 ,  and KNaLiCrF,. 

S i m i l a r  e x p e r i m e n t s  i n  which  Cr  was 
added  t o  t h e  e u t e c t i c  a s  m e t a l  i n s t e a d  
o f  a s  K2NaCrFs showed t h a t  C r 2 0 J ,  C r ,  
a n d  K,NaCrF, w e r e  p r e s e n t  a f t e r  t h e  
i n t e r a c t i on .  Add i t i o n  a 1 p rod  u c t s t ha t 
have  n o t  y e t  been  i d e n t i f i e d  were a l s o  
found .  

A s t u d y  o f  t h e  s o l u b i l i t y  o f  K,NaFeF6 
i n  t h e  N a F - K F - 1 i F  e u t e c t i c  a n d  t h e  
N a F - K F - L i F - U F , ,  m i x t u r e  a t  6 0 0  a n d  
800°C w a s  made. I t  w a s  f ound  t h a t  w i t h  
2 . 5 %  o f  K 2 N a F e F 6  t h e  s o l u b i l i t y  i n  
b o t h  f l u o r i d e  m i x t u r e s  a n d  a t  b o t h  
t e m p e r a t u r e s  o f  f i l t r a t i o n  was 6000 t o  
7000 ppm. A p p a r e n t l y ,  a l l  t h e  K,NaFeF, 
a d d e d  w a s  d i s s o l v e d .  

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

A i r  O x i d a t i o n  o f  F u e l  M i x t u r e s  
( R .  P. M e t c a l f ,  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  
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i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  o x i d a t i o n  o f  f u e l  
m i x t u r e s  c o n t a i n e d  i n  n i c k e l  h a s  b e e n  
c o m p l i c a t e d  by t h e  c o r r o s i o n  o f  t h e  
n i c k e l  c o n t a i n e r s .  T h e  c o r r o s i o n  h a s  
b e e n  s t u d i e d  i n  a s e r i e s  o f  e x p e r i -  
m e n t s  

I n  e a c h  e x p e r i m e n t ,  5 t o  1 0  g o f  
f l u o r i d e ,  i n  a n i c k e l  b o a t ,  was p l a c e d  
i n  a “ c o m b u s t i o n  t u b e ”  c o n s i s t i n g  o f  a 
h o r i z o n t a l  1 1 / 2 - i n . - O D  s t a i n l e s s  
s t e e l  t u b e  h e a t e d  by a t u b e  f u r n a c e .  
T h e  i n n e r  s u r f a c e  o f  t h e  s t e e l  t u b e  
w a s  p r o t e c t e d  by  a s l e e v e  o f  5 - m i l  
n i c k e l  s h e e t .  T h e  t u b e  w a s  e v a c u a t e d  
and  h e a t e d  t o  t h e  d e s i r e d  t e m p e r a t u r e ;  
d r y  a i r  was t h e n  a d m i t t e d  and  p a s s e d  
t h r o u g h  a t  a r a t e  o f  a b o u t  40  c m 3 / m i r i  
f o r  a b o u t  4 h o u r s .  The  s o l i d  p roduc t , s  
were e x a m i n e d  by x - r a y  d i f f r a c t i o n .  
No g a s e o u s  p r o d u c t s  were o b s e r v e d .  

I n  s u m m a r y ,  n i c k e l  i s  o x i d i z e d  
s e v e r e l y  by d r y  a i r  when i n  c o n t a c t  
w i t h  f u s e d  f l u o r i d e s .  T h e  o x i d a t i o n  
i s  accompan ied  by c r e e p i n g  o f  t h e  m e l t  
o v e r  t h e  e n t i r e  h e a t e d  s u r f a c e  o f  t h e  
n i c k e l  c o n t a i n e r .  U r a n i u m ,  w h e n  
p r e s e n t  i n  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e ,  r e a c t s  
t o  form a y e l l o w  p r o d u c t  t h a t  p r o b a b l y  
c o n t a i n s  o x y g e n  b u t  h a s  n o t  y e t  b e e n  
c o m p l e t e l y  i d e n t i f i e d .  

I t  1 s  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  o x i d a t i o n  
o r c u r s  b e c a u s e  t h e  f u s e d  f l u o r i d e s  
d i s  s o  1 ve t h e  ad h e r  e n  t p r o t e c t i ve  s c a 1 e 
o f  n i c k e l  o x i d e ,  w h i c h  f o r m s  i n  t h e  
a b s e n c e  o f  t h e  m e l t .  

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

EMF Measurements i n  Fused F l u o r i d e s  
( L .  E .  T o p o l ,  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 ) .  P r e v i o u s  
s t u d i e s ,  (’) i n v o l v i n g  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  d e c o m p o s i t i o n  p o t e n t i a l  o f  NiF, 
i n  m o l t e n  KF, s u g g e s t e d  t h a t  a t h e r m a l  
d e c o m p o s i t i o n  of  NiF,  o c c u r r e d  d u r i n g  
t h e  e x p e r i m e n t s  and  l e d  t o  a s t u d y  o f  
t h e  d e c o m p o s i t i o n  o f  N i F , ,  N i O ,  a n d  
K,?J iF ,  a t  t e m p e r a t u r e s  from 7 0 0  t o  

( 9 ) L .  E .  T o p o l  and L .  G. Overholser, ANP Quar. 
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900°C i n  a p u r i f i e d  h e l i u m  a t m o s p h e r e .  
T h e  s t u d y  h a s  b e e n  c o n t i n u e d  a n d  
e x t e n d e d  t o  i n c l u d e  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  
d e c o m p o s i t i o n  u n d e r  vacuum. An a t t e m p t  
h a s  b e e n  made t o  m e a s u r e  t h e  decompo- 
s i t i o n  p o t e n t i a l  o f  KF on K i  a t  890°C 
i n  a n i c k e l  c o n t a i n e r .  

R e p e a t e d  a t t e m p t s  t o  p r e v e n t  t h e  
d e c o m p o s i t i o n  o f  N i O  a n d  N i F ,  a t  7 5 0  
t o  9 0 0 ° C  u n d e r  a p u r i f i e d  h e l i u m  
a t m o s p h e r e  w e r e  u n s u c c e s s f u l ,  e v e n  
when a l l  t h e  r u b b e r  t u b i n g  w a s  r e -  
p l a c e d  w i t h  g l a s s  o r  c o p p e r  t u b i n g .  
I n  some c a s e b ,  t h e  w e i g h t  l o s s e s  were 
a p p a r e n t l y  g r e a t e r  t h a n  c o u l d  b e  
e x p l a i n e d  hy c o m p l e t e  d e c o m p o s i t i o n  o f  
t h e  NiF ,  or h i 0 .  An a t t e m p t  i s  b e i n g  
made t o  m e a s u r e  t h e  d i s s o c i a t i o n  o f  
N i F ,  a n d  N i O  i n  v a c u u m  a t  v a r i o u s  
t e m p e r a t u r e s .  A v a c u u m  s y s t e m  h a s  
b e e n  c o n s t r u c t e d ,  a n d  a p r e l i m i n a r y  
e x p e r i m e n t  s h o w e d  t h a t  n o  a p p a r e r l t  
d e c o m p o s i t i o n  o f  t h e  NiO o c c u r r e d ,  e v e n  
t h o u g h  i t  h a d  b e e n  h e a t e d  t o  1020°C.  
T h i s  a b s e n c e  o f  d i s s o c i a t i o n  i s  i n  
a g r e e m e n t  w i t h  t h e  f i n d i n g s  of J o h n s o n  
a n d  M a r s h a l l , ( ’ o )  who m e a s u r e d  t h e  
v a p o r  p r e s s u r e  o f  N i O  a t  t e m p e r a t u r e s  
f r o m  1440 t o  1566°K. S t u d i e s  o f  t h e  
b e h a v i o r  o f  N i O  i n  vacuurn  a r e  c o n -  
t i n u i n g .  

D e c o m p o s i t i o n  p o t e n t i a l s  h a v e  h e e n  
d e t e r m i n e d  i n  KF a t  890°C w i t h  n i c k e l  
e l e c t r o d e s  i n v a r i o u s  v e s s e l s .  M e a s u r e -  
m e n t s  were made i n  N o r t o n  s t a b i l i z e d -  
z i r c o n i a  c r u c i b l e s  ( T Z - 5 6 0 1 )  a n d  i n  
N o r t o n  t h o r i a  c r u c i b l e s  ( L T - 7 0 1 0 ) ,  
a l t h o u g h  t h e s e  m a t e r i a l s  a r e  somewhat  
p e r m e a b l e  t o  t h e  KF. S u b s e q u e n t  r u n s  
were made w i t h  a n i c k e l  c u p  as  b o t h  
c o n t a i n e r  and c a t h o d e  a n d  a 1 / 1 6 - i n . -  
d i a  n i c k e l  rod as  t h e  a n o d e .  I n  e v e r y  
c a s e  e x c e p t  o n e ,  a d e c o m p o s i t i o n  
p o t e n t i a l  was  o b s e r v e d  a t  0 . 7  t o  0 .9  
v o l t .  T h e s e  v a l u e s  a g r e e  w i t h  e a r l i e r  
v a l u e s ( ’ )  a n d  wit,h t h o s e  d e t e r m i n e d  by 
Neumann a n d  R i c h t e r (  on g r a p h i t e .  
I n  o n e  r u n  i n  w h i c h  h i g h e r  p o t e n t i a l s  

( l o ) H .  L. Johnson a n d  A. L. Marshall, J .  A m .  

(‘“B. Neurnann and H. R i c h t e r .  Z .  E l e k t r o c h e m ,  

Chern. SOC.  6 2 ,  1 3 8 2  ( 1 9 4 0 ) .  

31, 296 (1925). 
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were  a p p l i e d ,  a c h a n g e  i n  s l o p e  w a s  
n o t i c e d  a t  v o l t a g e s  a b o v e  2 . 5 ,  i n  
a d d i t i o n  t o  t h e  b r e a k  i n  t h e  c u r r e n t -  
v o l t a g e  c u r v e  a t  0 . 8  v o l t ;  b u t ,  u n -  
f o r t u n a t e l y ,  n o t  enough d a t a  were t a k e n  
a t  t h e s e  h i g h e r  p o t e n t i a l s  t o  o b t a i n  
a n  a c c u r a t e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
d e c o m p o s i t i o n  v o l t a g e .  I n  t h e  l a s t  
e x p e r i m e n t ,  n o  b r e a k  i n  t h e  c u r r e n t -  
v o l t a g e  c u r v e  was f o u n d  a t  0 .8  v o l t ,  
b u t  a d e f i n i t e  b r e a k  o c c u r r e d  a t  2 . 6  
v o l t s .  I n  a l l  c a s e s ,  t h e  a n o d e  w a s  
m a r k e d l y  a t t a c k e d  and  was s u r r o u n d e d  
by  a b l a c k  s l u d g e  t h a t  was  s o m e w h a t  
m a g n e t i c .  P o s s i b l e  e x p l a n a t i o n s  o f  
t h e s e  r e s u l t s  a r e  b e i n g  s t u d i e d .  

Preparation o f  Trivalent Nickel 
Compounds i n  t h e  H y d r o x i d es ( L .  D. 
D y e r ,  6.  P. S m i t h ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  
L i t h i u m  n i c k e l a t e ( I I 1 )  a n d  s o d i u m  
n i c k e l a t e ( 1 T T )  h a v e  b e e n  s h o w n  t o  
o c c u r  ( s e e  p r e v i o u s  q u a r t e r l y  r e p o r t s )  
i n  t h e  c o r r e s p o n d i n g  h y d r o x i d e s  u n d e r  
h i g h l y  o x i d i z i n g  c o n d i t i o n s  by a c t u a l l y  

p r e p a r i n g  l a r g e  amoun t s  o f  t h e s e  com- 
p o u n d s  i n  h y d r o x i d e s .  T h e r e f o r e  t h e  
p r e p a r a t i o n  o f  a p r e s u m e d  p o t a s s i u m  
n i c k e l a t e ( l I 1 )  was u n d e r t a k e n  t o  show 
its o c c u r r e n c e  u n d e r  c e r t a i n  c i r c u m -  
s t a n c e s  i n  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e .  

By u s i n g  m o l t e n  p o t a s s i u m  p e r o x i d e  
a s  t h e  o x i d i z i n g  a g e n t  o n  n i c k e l ,  
e n o u g h  h i g h e r  v a l e n t  n i c k e l  c r y s t a l s  
were p r e p a r e d  t o  g e t  a s i n g l e  c r y s t a l  
f o r  x - r a y  s t u d y .  B e c a u s e  o f  t h e  
a p p a r e n t  i n s t a b i l i t y  o f  t h e  s u p p o s e d  
p o t a s s i u m  n i c k e l a t e ,  t h e  n i c k e l  i n  t h e  
compound e i t h e r  l o s t  some o x i d i z i n g  
power  when r e m o v e d  from t h e  KOH a n d  
K,O, w i t h  a l c o h o l ,  or i t  n e v e r  w a s  
c o m p l e t e l y  o x i d i z e d  i n  t h e  t u b e .  T h e  
s e p a r a t e d  compound c o n t a i n e d  o n l y  20% 
Ni'",  w h e r e a s  t h e  t h e o r e t i c a l  v a l u e  
for KNIO, i s  a b o u t  45% Ni'". 

The 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  
t o  f i n d  t h e  c o n d i t i o n s  f o r  o b t a i n i n g  
more and  l a r g e r  c r y s t a l s  and  t o  r e f i n e  
t h e  s e p a r a t i o n  method. 

1.54 
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12. METALLURGY AND CERAMICS 

W .  6) .  Manly J .  M. Warde 
hil e t a 1 1 u r g y D i  v i  s i o n 

A d d i t i o n a l  s t u d i e s  on  t h e  c o n e - a r c  
w e l d i n g  p r o c e s s  a r e  u n d e r  way i n  a n  
e f f o r t  t o  o b t a i n  more  c o m p l e t e  u n d e r -  
s t a n d i n g  o f  t h e  b a s i c  p r i n c i p l e s  o f  
t h e  p r o c e s s .  R e s i s t a n c e  w e l d i n g  o f  
s o l i d  f u e l  e l e m e n t s  h a s  b e e n  t r i e d ,  
w i t h  some d e g r e e  o f  s u c c e s s .  A f t e r  
t h e  p r o p e r  e l e c t r o d e  f o r c e  w a s  d e -  
t e r m i n e d ,  a c o n v e n i e n t  w e l d i n g  t i m e  
was  s e l e c t e d ,  a n d  w e l d s  m a d e  o v e r  a 
c o n s i d e r a b l e  c u r r e n t  r a n g e  h a v e  b e e n  
s t u d i e d .  An a u t o m a t i c  h e l i a r c  w e l d e r  
h a s  b e e n  s e t  u p  f o r  m a k i n g  l o n g i -  
t u d i n a l  w e l d s  o n  s t a i n l e s s  s t e e l s  
u n d e r  v e r y  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  s o  t h a t  t h e  o p t i m u m  w e l d i n g  
c o n d i t i o n s  f o r  t h e  v a r i o u s  s t r u c t u r a l  
m e t a l s  c a n  b e  d e t e r m i n e d .  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  d e v e l o p m e n t  
p r o g r a m  i s  c o n t i n u i n g ,  a n d  r e s u l t s  o f  
v a r i o u s  c o r r o s i o n  t e s t s  i n  l i q u i d  
m e t a l s ,  f u s e d  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 s  w e l l  a s  t h e  r e s u l t s  
f r o m  t h e  v a r i o u s  h i g h - t e m p e r a t u r e  
t e n s i l e  t e s t s ,  a r e  p r e s e n t e d .  

A v e r y  m a r k e d  e f f e c t  o f  t h e  e n -  
v i r o n m e n t  o n  t h e  l o a d - c a r r y i n g  a b i l i -  
t i e s  o f  I n c o n e l  h a s  b e e n  o b s e r v e d  i n  
t e s t s  r u n  a t  8 1 5 ^ C  i n  a t m o s p h e r e s  o f  
a i r ,  a r g o n ,  a n d  h y d r o g e n .  T h e  same 
e f f e c t  h a s  b e e n  s e e n  t o  a l e s s e r  
e x t e n t  i n  c r e e p  t e s t s  o f  t y p e  3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l .  P r e l i m i n a r y  r e s u l t s  
o b t a i n e d  a t  815OC i n d i c a t e  t h a t  t h e  
f l u o r i d e s  a f f e c t  t h e  l o a d - c a r r y i n g  
a b i l i t i e s  a p p r e c i a b l y  a t  t h e  l o w e r  
s t ress  v a l u e s .  

An a t t e m p t  i s  b e i n g  made t o  p r o d u c e  
s phe r i c a 1  p a r t  i c 1 e s o f u r a n i  um - b e a  r i n  g 
a l l o y s  a p p r o x i m a t e l y  0 . 0 1 0  i n .  i n  
d i a m e t e r .  T h e s e  p a r t i c l e s  w i l l  r e -  
c e i v e  a p r o t e c t i v e  c o a t i n g  o f  n i c k e l  
p l a t i n g ,  a p p r o x i m a t e l y  0 .  0 0 5  i n . ,  
p r i o r  t o  b e i n g  u s e d  i n  a p e b b l e - b e d  
t y p e  o f  r e a c t o r .  T h e  m e t h o d s  b e i n g  
i n v e s t i g a t e d  a r e  t h e  f o l l o w i n g :  
1. s u s p e n s i o n  i n  r e f r a c t o r y  p o w d e r  

and h e a t i n g  above t h e  s o l i d u s ,  

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

3.  s p r a y i n g  from a m e t a l l i z i n g  gun.  
S o l i d - p h a s e  b o n d i n g  s t u d i e s  are b e i n g  
i n i t i a t e d  t o  d e t e r m i n e  which m a t e r i a l s  
a r e  e a s y  t o  bond a n d  w h i c h  m a t e r i a l s  
a r e  d i f f i c u l t  t o  b o n d .  A f t e r  t h i s  
s c r e e n i n g  o p e r a t i o n ,  t h e  work w i l l  b e  
e x p a n d e d  t o  i n c l u d e  a s t u d y  o f  t h e  
p r o d u c t i o n  o f  s o l i d  f u e l  e l e m e n t s  by 
a h o t - p r e s s i n g  o p e r a t i o n  i n  w h i c h  
e l e c t r o f o r m e d  s c r e e n s  w i l l  b e  f i l l e d  
w i t h  a m i x t u r e  o f  UO, a n d  s t a i n l e s s  
s t e e l  p o w d e r  p r i o r  t o  t h e  b o n d i n g  
s t e p .  S t u d i e s  o n  t h e  r e a c t i o n  o f  
columbium w i t h  v a r i o u s  g a s e o u s  a tmos -  
p h e r e s  h a v e  b e e n  i n i t i a t e d  i n  a n  
a t t e m p t  t o  u n d e r s t a n d  t h e  e f f e c t  o f  
t h e s e  a t m o s p h e r e s  s o  t h a t  t h e  m e -  
c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o f  co lumbium a n d  
i t s  a l l o y s  c a n  b e  s t u d i e d .  

D i s k s  i n  w h i c h  a l a y e r  o f  UO, i s  
i n c o r p o r a t e d  h a v e  b e e n  s u c c e s s f u l l y  
p r e p a r e d  f r o m  C r - A 1 , 0 ,  c e r m e t  compo- 
s i t i o n s .  A Z r C - F e  ce rme t  h a s  b e e n  
d e v e l o p e d  t h a t  h a s  p o s s i b l e  i n t e r e s t  
a s  a m a t e r i a l  f o r  pump p a r t s ,  s e a l s ,  
and b e a r i n g  m a t e r i a l s .  Work i s  b e i n g  
c a r r i e d  o u t  o n  S i c - C  c e r m e t s .  A 
s a t i s f a c t o r y  d i p p i n g  t e c h n i q u e  h a s  
been d e v e l o p e d  f o r  t h e  a p p l i c a t i o n  o f  
an o xi d a t i o n  - r e  s i  s t an t c e r  ami c co a t  i n g  
t o  n i c k e l  p a r t s  f o r  u s e  i n  an a i r c r a f t  
t y p e  o f  r a d i a t o r .  A c e r a m i c  c o a t i n g  
c o n t a i n i n g  10% b o r o n  f o r  p o s s i b l e  
a p p l i c a t i o n  i n  r e a c t o r  s h i e l d i n g  h a s  
b e e n  s u c c e s s f u l l y  f l a m e - s p r a y e d  o n  
20 -gage  s t a i n l e s s  s t e e l .  

FABRICATION OF S O L I D  FUEL IN SPHERES 

E. S. Bonar  J. €1. Coobs  
H. I n o u y e  

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

A g e o m e t r y  f o r  t h e  f u e l  i n  t h e  
S u p e r c r i t i c a l  Wate r  R e a c t o r ,  s u g g e s t e d  
b y  t h e  P r a t t  & W h i t n e y  A l t e r n a t e  
D e s i g n  g r o u p ,  i s  t , h a t  o f  s p h e r i c a l  
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p a r t i c l e s  0 . 0 1 0  i n .  i n  d i a m e t e r .  
A f t e r  r e c e i v i n g  a 0 . 0 0 5 - i n .  p r o t e c t i v e  
n i c k e l  p l a t e ,  t h e  p a r t i c l e s  w o u l d  b e  
p a c k e d  i n  b e d s  i n  t h e  r e a c t o r  c o r e ,  
a n d  c o o l i n g  w a t e r  w o u l d  f l o w  t h r o u g h  
t h e  i n t e r p a r t i c l e  c h a n n e l s .  

S e v e r a l  m e t h o d s  f o r  p r e p a r i n g  t h e  
s p h e r e s ,  w i t h  t h e  u s e  o f  b o t h  h i g h -  
a n d  l o w - m e 1  t i n g - p o i n t  a l l o y s ,  w e r e  
g i v e n  a p r e l i m i n a r y  e x a m i n a t i o n .  The 
h i g h - m e 1  t i n g - p o i n t  a l l o y  c o n t a i n e d  
5% u r a n i u m  i n  m o l y b d e n u m ,  a n d  t h e  
l o w - m e l t i n g - p o i n t  a l l o y  c o n t a i n e d  5% 
u r a n i u m  i n  n i c k e l  o r  c o p p e r .  T h e  
r e s u l t s  o h t a i n e d b y  u s i n g  t h e  f o l l o w i n g  
m e t h o d s  o f  p r e p a r a t i o n  w e r e  o n l y  
p a r t l y  s u c c e s s f u l :  ( 2 )  s u s p e n s i o n  i n  
r e f r a c t , o r y  p o w d e r  a n d  h e a t i n g  a b o v e  
t h e  s o l i d u s ,  ( 2 )  momentary m e l t i n g  by 
p a s s i n g  t h r o u g h  a h i g h - t e m p e r a t u r e  
a r c ,  a n d  ( 3 )  s p r a y i n g  f r o m  a m e t a l -  
l i z i n g  g u n .  

S u s p e n s i o n  i n  R e f r a c t o r y  P o w d e r .  
T h e  U - N i  a n d  U-Cu a l l o y s  w e r e  s w a g e d  
and drawn t o  0 . 0 1 0  i n .  i n  d i a m e t e r  and 
t h e n  c u t  i n t o  s h o r t  s e g m e n t s .  T h e  
U - N i  p a r t i c l e s  were m i x e d  w i t h  A 1 , 0 ,  
a n d  h e a t e d  t o  1 4 5 0 ° C ;  o n e  s a m p l e  was  
h e a t e d  i n  h y d r o g e n  a n d  a n o t h e r  i n  a 
vacuum o f  3 m i c r o n s .  The U-Cu p a r t i -  
c l e s  were s p r e a d  on a r e f r a c t o r y  p l a t e  
a n d  h e a t e d  t o  1 1 0 0 ° C  f o r  5 m i n  i n  
h y d r o g e n .  A s u r f a c e  f i l m  f o r m e d  i n  
a l l  t h r e e  c a s e s  and p r e v e n t e d  s p h e r o i d -  
i z a t i o n ,  e v e n  t h o u g h  a l i q u i d  p h a s e  
was p r e s e n t .  

M o m e n t a r y  M e l t i n g  i n  a N i g h -  
T e m p e r a t u r e  Arc .  A r i g  f o r  h o u s i n g  
t w o  w a t e r - c o o l e d  e l e c t r o d e s  a n d  
s u p p l y i n g  a n  a r g o n  a t m o s p h e r e  w a s  
a s s e m b l e d .  B o t h  c a r b o n  a n d  t u n g s t e n  
e l e c t r o d e s  h a v e  h e e n  u s e d .  The  U - N i  
a l l o y  p a r t i c l e s ,  s i m i l a r  t o  t h o s e  u s e d  
i n  t h e  f i r s t  m e t h o d ,  w e r e  d r o p p e d  
t h r o u g h  a n  a r c  s t r u c k  b e t w e e n  t h e  
e l e c t r o d e s .  A l i g n m e n t  p r o v e d  t o  b e  
v e r y  c r i t i c a l ,  h u t  t h e  p a r t i c l e s  t h a t  
p a s s e d  t h r o u g h  t h e  a r c  z o n e  d i d  mel t .  
T h e  y i e l d  w a s  q u i t e  l o w ,  h o w e v e r .  
P a r t i c l e s  t h a t  p a s s e d  t h r o u g h  t h e  
c a r b o n  a r c  were  p o r o u s ,  w h e r e a s  t h o s e  

t h a t  p a s s e d  t h r o u g h  t h e  t u n g s t e n  a r c  
were n o t .  

S i m i l a r  U - N i  a l l o y  p a r t i c l e s  were 
a1 so d r o p p e d  t h r o u g h  an a t o m i c - h y d r o g e n  
a r c ,  and a s m a l l  number o f  e s s e n t i a l l y  
s p h e r i c a l ,  b u t  p o r o u s ,  p a r t i c l e s  were 
f o rm e d . 

S p r a y i n g  from a M e t a l l i z i n g  G M ~ .  
A l e n g t h  o f  0 . 0 5 7 - i n .  - d i a  U - N i  a l l o y  
w i r e  w a s  f e d  t h r o u g h  a m e t a l l i z i n g  
gun, a n d  t h e  r e s u l t i n g  p a r t i c l e s  were 
c o l l e c t e d  i n  w a t e r .  ‘4s w i t h  t h e  o t h e r  
m e t h o d s ,  a p o r o u s  p r o d u c t  r e s u l t e d .  
S u b s t i t u t i o n  o f  a r g o n  f o r  t h e  n o r m a l  
a i r  b l a s t  p r o d u c e d  w h a t  a p p e a r e d  t o  
h e  a s o u n d  p r o d u c t ,  w i t h  o n l y  a 
s u p e r f i c i  a1 s u r f  a c e  f i l m .  

D u r i n g  t h e  p r o c e s s  o f  d r o p p i n g  
s e g m c n t s  o f  w i  rc: t h r o u g h  t h e  t u n g s t e n  
a r c ,  i t  was n o t e d  t h a t  s m a l l  p a r t i c l e s  
were e j e c t e d  f r o m  t h e  e l e c t r o d e  a t  
c u r r e n t  d e n s i t i e s  h i g h  enough t o  m e l t  
t h e  e l e c t r o d e  t i p .  T h e  b u l k  o f  t h e  
p a r t i c l e s  r a n g e d  i n  s i z e  f r o m  0 . 0 1 0  
t o  0 . 0 2 0  i n c h .  T h e s e  r e s u l t s  w e r e  
d u p l i c a t e d  when U-Mo e l e c t r o d e s  were 
s u b s t i t u t e d  f o r  t h e  t u n g s t e n  e l e c -  
t r o d e s ,  T h e  U-Mo e l e c t r o d e s  w e r e  
p r e p a r e d  by p r e s s i n g  a m i x t u r e  o f  t h e  
e l e m e n t a l  p o w d e r s  and  s i n t e r i n g  a t  
1200°C f o r  5 h r  i n  a vacuum o f  0 . 5  t o  
1 m i c r o n .  The s p h e r o i d i z e d  p a r t i c l e s  
d i d  n o t  g i v e  a r e s p o n s e  o n  e x p o s u r e  
t o  an a l p h a  c o u n t e r  a s  d i d  t h e  p a r e n t  
e1ecLrode.s  and U - N i  p a r t i c l e s  from an 
e a r l i e r  s p r a y i n g  e x p e r i m e n t .  

S O L I D  PHASE B O N D I N G  OF METALS 

E. S. Romar J .  €1. Coobs 
Met a1 l u  r g y  D i v i  s i o n  

T h e  i n i t i a l  t e s t s  o n  t h e  s o l i d -  
p h a s e  b o n d i n g  o f  m e t a l s ,  p e r f o r m e d  
e s s e n t i a l l y  a s  a s c r e e n i n g  o p e r a t i o n ,  
h a v e  been  c o m p l e t e d .  T h e s e  t e s t s  were 
u n d e r t a k e n  t o  d e t e r m i n e  which m a t e r i a l s  
a r e  e a s y  t o  hond  a n d  w h i c h  a r e  d i f f i -  
c u l t  t o  b o n d .  T h e  t e s t s  were r u n  o n  
b o t h  s h e e t  s t o c k  a n d  s i n t e r e d - p o w d e r  
c o m p a c t s  and were p e r f o r m e d  by s t a c k i n g  
w a f e r s  i n  a m o l y b d e n u m - l i n e d  g r a p h i t e  
d i e .  The  l a m i n a t e s  were h o t  p r e s s e d  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

f o r  5 m i n  a t  3000 p s i  a t  1 1 5 0 ,  1 2 0 0 ,  
a n d  1 2 5 0 O C  i n  an a r g o n  a t m o s p h e r e .  
F u r t h e r  t e s t s  h a v e  b e e n  run a t  1150°C 
f o r  1, 1 0 ,  a n d  3 0  m i n  t o  d e t e r m i n e  
t h e  e f f e c t  o f  t i m e  o n  t h e  e x t e n t  o f  
b o n d i n g .  E v a l u a t i o n  o f  t h e s e  t e s t s  
i s  n o t  c o m p l e t e .  

E x a m i n a t i o n  o f  t h e  f i r s t  g r o u p  o f  
s a m p l e s  r e v e a l e d  l i t t l e  d i f f e r e n c e  i n  
t h e  d e g r e e  o f  b o n d i n g  a t  t h e  v a r i o u s  
t e m p e r a t u r e s .  A s  w a s  e x p e c t e d ,  c o n -  
s i d e r a b l y  m o r e  d i f f u s i o n  o c c u r r e d  a t  
1250'C t h a n  a t  t h e  l o w e r  t e m p e r a t u r e s ,  
b u t  b o n d i n g  was o n l y  s l i g h t l y  b e t t e r .  

I n  g e n e r a l ,  t h e  v a r i o u s  c o u p l e s  may 
b e  d i v i d e d  i n t o  f o u r  g r o u p s  o n  t h e  
b a s i s  o f  t h e  e x t e n t  o f  b o n d i n g :  e x -  
cellent, i n t e r f a c e  a l m o s t  o b l i t e r a t e d ,  
i n s e p  a r  a b 1  e ;  g o o d ,  i n t e r  f a c e  we1 1 
d e  f i n e d ,  s e p  ar a t e  d 
w i t h  s o m e  d i  f f i  c u l  t y ;  p o o r ,  o n l y  

* s u p e r f i c i a l  b o n d i n g .  T h e  c o u p l e s  
s t u d i e d  f a l l  i n t o  t h e s e  c a t e g o r i e s  i n  
t h e  f o l l o w i n g  manner:  

E x c e  1 Zen t 

i n  s e p  a r  ab1 e ;  f a  i r , 

N i c k e l  t o  I n c o n e l  
N i c k e l  t o  s t a i n l e s s  s t e e l  
S t a i n l e s s  s t e e l  t o  s t a i n l e s s  s t e e l  
I r o n  t o  i r o n  

N i c k e l  t o  i r o n  
N i c k e l  t o  n i c k e l  
Molybdenum t o  n i c k e l  f o i l  t o  molybdenum 

Molybdenum t o  n i c k e l  
Molybdenum t o  I n c o n e l  
Molybdenum t o  molybdenum 

Molybdenum t o  i r o n  
Molybdenum t o  s t a i n l e s s  s t e e l  

Good 

F a r r  

Poor 

The s e l f - w e l d i n g  o f  t h e  molybdenum, 
w i t h  or w i t h o u t  a n i c k e l  f o i l  b o n d i n g  
l a y e r ,  was p o o r  a t  1ZSO'C; so s u p p l e -  
m e n t a r y  r u n s  w e r e  m a d e  a t  1 4 0 0  a n d  
1 5 0 0 ° C ,  w i t h  r e s u l t s  a s  i n d i c a t e d  
above .  

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

p o o r  s t r e n g t h  a t  t h e  i n t e r f a c e .  EX- 
t e n s i v e  d i f f u s i o n  ( 2  t o  3 m i l s )  
o c c u r r e d  b e t w e e n  molybdenum a n d  i r o n  
a n d  m o l y b d e n u m  a n d  s t a i n l e s s  s t e e l ,  
b u t  t h e r e  was e v e n  l e s s  b o n d i n g  t h a n  
w a s  f o u n d  b e t w e e n  m o l y b d e n u m  a n d  
n i c k e l  o r  b e t w e e n  m o l y b d e n u m  a n d  
I n c o n e l .  

F u r t h e r  w o r k  i n  w h i c h  e l e c t r o -  
d e p o s i t e d  chromium i s  u s e d  a s  a b o n d i n g  
l a y e r  i s  b e i n g  done  on t h e  b o n d i n g  o f  
m o l y b d e n u m  t o  t h e  o t h e r  m e t a l s .  
Chromium i s  r e p o r t e d  t o  be  c o m p l e t e l y  
m i s c i b l e  w i t h  m o l y b d e n u m  a n d  may b e  
m o r e  c o m p a t i b l e  w i t h  t h e  o t h e r  ma- 
t e r i a l  s. 

S e v e r a l  s m a l l  f u e l  a s s e m b l i e s  h a v e  
b e e n  p r e p a r e d  by u s i n g  t h e  e l e c t r o -  
f o r m e d  n i c k e l  s c r e e n ,  f i l l i n g  w i t h  
m i x t u r e s  o f  UO, a n d  s t a i n l e s s  s t e e l  
powder ,  and  p r e s s i n g  r u b b e r s t a t i c a l l y .  
T h i s  s t e p  i s  f o l l o w e d  by c l a d d i n g  b o t h  
s i d e s  w i t h  i r o n  o r  n i c k e l  s h e e t  a n d  
by  h o t  p r e s s i n g  a t  1250°C.  T h e  a s -  
s e m b l i e s  a r e  now b e i n g  e x a m i n e d  f o r  
f u e l  d i s t r i b u t i o n  and bond i n t e g r i t y .  

COLUMBIUM RESEARCIl 

E. S. Romar H. I n o u y e  
Me t a l  l u r g y  D i v i s i o n  

Gaseou s Reac t i o n s .  I n v e  s t i  g a  t i  o n  
o f  t h e  r e a c t i o n  o f  g a s e s  w i t h  co lu rnb i -  
um w a s  i n i t i a t e d  a f t e r  a l i t e r a t u r e  
s u r v e y  w a s  m a d e  t h a t  r e v e a l e d  t h e  
h i g h  r e a c t i v i t y  o i  t h e  m e t a l  a b o v e  
400°C a n d  some p r e l i m i n a r y  h i g h  t e m -  
p e r a t u r e  t e s t s  made t h a t  g a v e  e r r a t i c  
r e s u l t s .  M i n u t e  q u a n t i t i e s  o f  d i s -  
s o l v e d  g a s e s  c h a n g e  t h e  m e c h a n i c a l  
p r o p e r t i e s  c o n s i d e r a b l y ,  a n d  h e n c e  
t h e s e  r e a c t i o n s  m u s t  be  c o n t r o l l e d .  

T h e  p r i m a r y  i n t e r e s t  d u r i n g  t h i s  
p e r i o d  w a s  i n  f i n d i n g  a s u i t a b l e  
a t m o s p h e r e  i n  w h i c h  t o  c o n d u c t  c r e e p  
t e s t s .  An a r g o n  a t m o s p h e r e  w a s  
s e l e c t e d ,  i n i t i a l l y ,  a n d  some o f  t h e  
o b s e r v a t i o n s  a r e  p r e s e n t e d  i n  T a b l e  
1 2 . 1 .  C o m m e r c i a l ,  t a n k  a r g o n  w a s  
p u r i f i e d  by  d r y i n g  w i t h  a t o w e r  o f  
m a g n e  s i  um p e r c h l o r a t e  , f o  1 l o w e d  b y  
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t w o  t o w e r s  o f  t i t a n i u m  sponge  a t  850"C,  
a n d  f i n a l l y  o n e  t o w e r  o f  t i t a n i u m  
s p o n g e  a t  200°C. 

O x i d a t i o n  i n  A i r .  I t  h a s  b e e n  
r e p o r t e d  t h a t  columhium o x i d e s  e v a p o -  
r a t e  b e t w e e n  1 2 0 0  a n d  1 5 0 0 ° C .  P r e -  
l i m i n a r y  t e s t s  o f  t h e  s t a b i l i t y  o f  
t h e  o x i d e s  s h o w  t h a t  t h e r e  i s  a 
n e  g l  i g i  b l  e 1 o s s  t h r o u g h  v o l  a t i  1 i z a t i  on 
u p  t o  1 3 7 5 ° C  ( s e e  T a b l e  1 2 . 2 ) .  T h i s  
t e m p e r a t u r e  b e i n g  a h o v e  t h a t  o f  t h e  
i n t e n d e d  i n v e s t i g a t i o n ,  i t  w a s  d e c i d e d  
t o  m e a s u r e  t h e  c o u r s e  o f  o . x i d a t i o n  
d i r e c t l y  w i t h  t i m e  by s u s p e n d i n g  t h e  
s a m p l e  i n  t h e  f u r n a c e  from o n e  arm o f  
an a n a l y t i c a l  b a l a n c e .  

The o x i d a t i o n  r a t e s  o f  columbium i n  
d r y  a i r  h a v e  b e e n  m e a s u r e d  a t  6 0 0 ,  

8 0 0 ,  1 0 0 0 ,  a n d  1 2 0 0 ° C .  A l i n e a r  
o x i d a t i o n  r a t e  t h a t  b e c o m e s  m o r e  
r a p i d  w i t h  i n c r e a s e  i n  t e m p e r a t u r e  i s  
shown i n  T a b l e  1 2 . 3 .  T h e  o x i d a t i o n  
t e s t s  w e r e  m a d e  i n  a i r  f l o w i n g  a t  
2 l i t e r s / m i n  t h a t  w a s  d r i e d  by anhy-  
d r o n e  and a c o l d  t r a p  o f  a c e t o n e  a n d  
d r y  i c e  m i x t u r e  p r i o r  t o  e n t e r i n g  t h e  
f u r n a c e .  

A t  40O"C, columbium u n d e r g o e s  s h o r t  
p e r i o d s  o f  r a p i d  o x i d a t i o n  f o l l o w e d  
by l o n g e r  p e r i o d s  o f  r e l a t i v e l y  s l o w e r  
o x i d a t i o n  up t o  a b o u t  20 h o u r s .  Beyond 
t h i s  t i m e ,  t h e  o x i d a t i o n  r a t e  becomes 
l i n e a r ;  t h a t  i s ,  t h e  w e i g h t  g a i n  i s  
p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  t i m e  o f  e x p o s u r e .  
The o x i d e  f o r m e d  on  t h e  s a m p l e  a t  t h e  
e n d o f  3000 min i s  r e a s o n a b l y  a d h e r e n t .  

TABLE 12 .1 .  COLUklBIllFIB REACTIONS I N  P U R I F I E D  ARGON 

TEMPERATURE 
("C) 

600 

8 00 

1000 

10 00 

1000 

TIME OF 
TEST 
( h r )  

29 1 

67 

88 

89 

72 

WE1 GHT 
INCBEASE 
( g/ .mz ) 

0 .0005 

0 .0015 

0.0026 

0.0006 

0.0002 

HARDNESS 
INCREASE 

( VPN 1 

48 

106 

4 16 

97 

85 

REMARKS 

Film of CbO, A, * 4.21, d u c t i l e  

B l a c k  f i l m ,  n o t  i d e n t i f i e d  

Black f i l m ,  b r i t t l e  

S t a t i c  a rgon ,  5 - i n .  mercu ry  p r e s s u r e  

C a p s u l a t e d  sample  i n  s t a t i c  a r g o n  

TABLE 12.2.  STARILTTY OF Cb,Q, I N  AIR (18 h r )  

TEMPERATURE 
( " C )  

1000 

1100 

1200 

12 SO 

1300 

1350 

1375 

W E I G H T  CHANGE 
(63) 

+0 .0001  

t o .  0 0 0 1  

0 

0 

-0.006 

-0.0009 

-0.0009 

REMARKS 

S t a r t i n g  m a t e r i a l  h a d  a f e w  b l a c k  
s p e c k s  of a l o w e r  o x i d e  

O x i d e  c o m p l e t e l y  w h i t e  

O x i d e  changed  t o  a y e l l o w  c o l o r  

O x i d e  y e l l o w  

Oxide  y e l l o w  

Oxide  y e l l o w  

Oxide  y e l l o w  
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PERIOD ENDING DECEMBER P O ,  1952 

_LI__ - 
TEMPERATURE 

( " C )  

6 0 0  

-- 
400 

800 
3000 
1200 

--- 
WEIGHT' GAIN 

g / c m 2 )  

0 . 0 0 8 8  
0 . 0 0 0 0 3  

0 . 0 4 6 5  
0 . 0 6 5 0  
0 . 0 9 1 5  

A t  60QoC a n d  a b o v e ,  t h e  o x i d e  f o r m a -  
t i o n  i s  f a i r l y  t h i c k ,  a n d  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  i n  o b t a i n -  
i n g  a p i c t u r e  b e c a u s e  o f  t h e  s p a l l i n g  
o f  t h e  o x i d e  w i t h i n  a f e w  s e c o n d s  
a f t e r  r e m o v a l  f r o m  t h e  f u r n a c e .  
A t t e m p t s  t o  p r e s e r v e  t h e  o x i d e  i n  
p l a c e  h a v e  been made by p o u r i n g  s o l d e r  
o r  " c a s t a l i t e "  p l a s t i c  a r o u n d  t h e  
s p e c i m e n .  

CREEP RUPTURE T E S T S  OF 
S TRU CT 11 R A t  METAL S 

R. B. 01' i v e r  K. Mi. R e b e r  
13. A. D o u g l a s  J. W. Woods 

C .  W. Weaver 
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

I n c o n e l  i n  A i r .  I n c o n e l  s p e c i m e n s  
h a v e  b e e n  t e s t e d  i n  an a i r  a t m o s p h e r e  
a t  s t r e s s e s  r a n g i n g  from 3000 t o  4500 
p s i  a t  815°C. The r e s u l t s  i n d i c a t e  a n  
i n c r e a s e  i n  r u p t u r e  l i f e  by a f a c t o r  
o f  1 0  a s  c o m p a r e d  t o  t e s t s  r u n  i n  
a r g o n  i n  t h i s  s t r e s s  r a n g e .  I t  i s  
t h o u g h t  t h a t  s u b s u r f a c e  o x y g e n  a n d  
p o s s i b l y  n i t r o g e n  may be t h e  e l e m e n t s  
i n f l u e n c i n g  t h e  c r e e p  r a t e  a n d  p r o -  
l o n g i n g  t h e  r u p t u r e  l i f e .  T e s t s  a r e  
b e i n g  d e s i g n e d  t o  i n v e s t i g a t e  t h e  
r e l a t i v e  e f f e c t s  o f  oxygen  and n i t r o g e n  
o n  t h e  c r e e p - r u p t u r e  p r o p e r t i e s .  I t  
i s  p o s t u l a t e d  a t  t h i s  t i m e  t h a t  t h e  
c r e e p  p r o p e r t i e s  o f  I n c o n e l  i n  e n -  
v i r o n m e n t s  o t h e r  t h a n  a i r  may b e  
improved  by a p r e t r e a t m e n t  w i t h  oxygen  
o r  n i t r o g e n .  E x p e r i m e n t s  w i l l  b e  
c o n d u c t e d  t o  e x p l o r e  t h i s  p o s s i b i l i t y .  

P n e o r ~ e l  in Hydrogen. F i n e - g r a i n e d  
I n c o n e l  s p e c i m e n s  h a v e  b e e n  t e s t e d  
i n  a p u r i f i e d  d r y  h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  
a t  s t r e s s e s  r a n g i n g  from 2500 t o  7QQO 
p s i  a t  8 I 5 " C .  T h e  r e s u l t s  o f  t , hese  
t e s t s  a s  c o m p a r e d  w i t h  t h o s e  f r o m  
t e s t s  made i n  a n  a r g o n  a t m o s p h e r e  show 
a m a r k e d  d e c r e a s e  i n  r u p t u r e  l i f e ,  
r a n g i n g  f r o m  a 7 5 %  d e c r e a s e  a t  t h e  
l o w e s t  s t ress  t o  a 55% d e c r e a s e  a t  the  
h i g h e s t  s t r e s s  t e s t e d .  h s i m i l a r  
s e r i e s  o f  t e s t s  i s  S e i n g  m a d e  o n  
c o a r s e  - g r a i n e d  s p e c i m e n s .  

I n c o n e l  i n  Molten  F l u o r i d e s .  T e s t s  
o f  I n c o n e l  i n  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  
N a F - Z r F , - I J F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  % )  a r e  
b e i n g  made at, 8 1 5 ° C  a t  s t r e s s  l e v e l s  
f r o m  2 5 0 0  t o  7 5 0 0  p s i .  R e s u l t s  t o  
d a t e  i n d i c a t e  a m a r k e d  d e c r e a s e  i n  
r u p t u r e  L i f e  t h a t  1 s  s i m i l a r  i n  magn i -  
t u d e  t o  t h e  r u p t u r e  l i f e  o b t a i n e d  i n  
t e s t s  made  i n  a h y d r o g e n  a t m o s p h e r e .  
F i g u r e  1 2 . 1  I S  a s u m m a r y  o f  t h e  
a v a i l a b l e  d a t a  f o r  I r ~ c v x l e l  t , e s t e d  a t  
815°C ( 1 5 0 0 ° F )  i n  t h e  s e v e r a l  env l ro i z -  
m e n t s .  The  t e n t a t i v e  d a t a  f o r  t e s t s  
i n  t h i s  f l u o r i d e  a n d  h y d r o g e n  a r e  
b a s e d  o n  two  a n d  t h r e e  t r s t , s ,  r e -  
s p e c  t i v e l y .  

T y p e  316  S t a i n l e s s  S t e e l  i t s  Argon. 
S p e c i m e n s  o f  t y p e  316 s t a r n l c s s  s L e c , l  
h a v e  b e e n  t e s t e d  a t  8 1 5 ° C  i n  a r g o n  
a t  s t r e s s e s  f r o m  5300  t o  7 3 0 0  p s i .  
A c o m p a r i s o n  o f  t h e s e  d a t a  w i t h  t h o s e  
f o r  I n c o n e l  t e s t e d  i n  a r g o n  shows t h e  
t y p e  316  s t a i n l e s s  s t e e l  t o  h a v e  a 
l o n g e r  r u p t , u r e  l i f e  t h a n  t h a t  o f  
I n c o n e l  by a f a c t o r  o f  10 a t  t h e  5000 
p s i  s t r e s s  l e v e l  a n d  by a f a c t o r  o f  
3 a t  t h e  7000 p s i  s t r e s s  l e v e l .  The  
d a t a  f r o m  c r e e p - r u p t u r e  t e s t 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  
a i r  a t  t h e  C o r n e l l  A e r o n a u t i c a l  L a b -  
o r a t o r y ,  t o g e t h e r  w i t h  a f e w  t e s t s  i n  
a n  a i r  a t m o s p h e r e  a t  O R N L ,  d o  n o t  
i n d i c a t e  any  s i g n i f i c a n t  d i f f e r e n c e  
bet ,ween t h e  r u p t u r e  l i f e  o f  t y p e  316 
s t a i n l e s s  s t e e l  s p e c i m e n s  t e s t e d  i n  
a r g o n  a n d  t h e  r u p t u r e  l i f e  o f  t h o s e  
t e s t e d  i n  a i r .  

Type 316 S t a i n l e s s  S t e e l  i n  Molten 
F l u o r i d e s .  T e s t s  o f  t y p e  316 s t a i n -  
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l e s s  s t e e l  a r e  b e i n g  m a d e  i n  t h e  
f l u o r i d e  m i x t u r e  N a F - K F - L i F - U F ,  
( 1 0 . 3 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 -  1.1 mole  X) a t  8 1 5 ° C  
a t  s t r e s ses  r a n g i n g  from 5000 t o  7500 
p s i .  P r e l i m i n a r y  r e s u l t s  i n d i c a t e  a 
m a r k e d  d e c r e a s e  i n  t h e  r u p t u r e  l i f e .  
I t  w i l l  be  n e c e s s a r y  t o  c o m p l e t e  m o r e  
t e s t s  b e f o r e  a d e f i n i t e  e v a l u a t i o n  
c a n  b e  m a d e  o f  t h e  e f f e c t  o f  t h e  
f l u o r i d e s  on  t h e  c r e e p  p r o p e r t i e s  o f  
t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l .  An anoma- 
l o u s  b e h a v i o r  h a s  b e e n  n o t e d  i n  t h e  
s t r e s s  r a n g e  f r o m  6800 t o  7300 p s i  - 
t h e  r u p t u r e  l i f e  i n c r e a s e s  a s  t h e  
s t r e s s  i s  i n c r e a s e d .  T h i s  e f f e c t  h a s  
a l s o  b e e n  s e e n  i n  a r g o n  t e s t s ,  a l -  
t h o u g h  t o  a l e s s e r  d e g r e e .  D e t a i l e d  
m e t a l l o g r a p h i c  s t u d i e s ,  t o g e t h e r  w i t h  
x - r a y  d i f f r a c t i o n  a n d  vacuum f u s i o n  
a n a l y s e s ,  w i l l  p r o b a b l y  b e  n e c e s s a r y  
t o  d e t e r m i n e  t h e  s t r u c t u r a l  c h a n g e s  
t h a t  p r o m o t e  t h i s  b e h a v i o r .  

B R A Z I N G  A N D  W E L D I N G  R E S E A R C H  
G. M. S l a u g h t e r  V. G. Lane 

C. E. S c h u b e r t  
Met a1 1 u r g y  D i v i s i o n  

A R E  W e l d i n g .  A m a n u a l  e n t i t l e d  
“ J o i n t  D e s i g n  f o r  I n e r t - A r c  W e l d e d  
V e s s e l s ”  w a s  p r e p a r e d  a s  a n  a i d  i n  
c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  ARE. T h i s  m a n u a l  
d e s c r i b e s  t h e  p r e f e r a b l e  b a s i c  j o i n t  
d e s i g n  f o r  u s e  i n  p r e s s u r e  v e s s e l s  
t h a t  a r e  t o  b e  o p e r a t e d  a t  e l e v a t e d  
t e m p e r a t u r e s  i n  a s e v e r e l y  c o r r o s i v e  
e n v i  ronmen t . 

C o n e - A r c  Y i e l d i n g .  A t o p i c a l ,  
c o m p r e h e n s i v e  r e p o r t  o f  c o n e - a r c  
w e l d i n g  r e s e a r c h  c o n d u c t e d  a t  t h i s  
l a b o r a t o r y  i s  b e i n g  w r i t t e n  f o r  p u b l i -  
c a t i o n  i n  t h e  Peld ing  Journal  R e s e a r c h  
S u p p l e m e n t .  T h i s  r e p o r t  w i l l  d i s c u s s  
t h e  b a s i c  p r i n c i p l e s  o f  t h e  c o n e - a r c  
p r o c e s s ,  t h e  a c t u a l  p h y s i c a l  s e t u p  o f  
t h e  a p p a r a t u s ,  a n d  t h e  e x t e n t  o f  t h e  
r e s e a r c h  on t h e  w e l d i n g  o f  t h i n - w a l l e d  
t u b e -  t o -  h e a d e r  j o i n t  s. 

D u r i n g  t h e  r e s e a r c h  on t h e  c o n e - a r c  
w e l d i n g  o f  t h e  0 . 1 0 0 - i n .  -OD s t a i n l e s s  
s t e e l  t u b e s  w i t h  0 . 0 1 0 - i n .  w a l l  c h i c k -  
n e s s  t o  t h e  0 . 1 2 5 - i n .  s t a i n l e s s  s t e e l  

PERIOD ENDING DECEMBER 1 8 ,  1 9 5 2  

h e a d e r s ,  i t  w a s  n o t i c e d  t h a t  many 
w e l d s  e x h i b i t e d  a t w o - p a s s  a p p e a r a n c e .  
I n  o r d e r  t h a t  t h e  m e c h a n i s m  o f  t h e  
c o n e - a r c  w e l d i n g  p r o c e s s  c o u l d  b e  
b e t t e r  u n d e r s t o o d ,  a n  i n v e s t i g a t i o n  
w a s  c o n d u c t e d  t o  s t u d y  t h i s  phenomenon. 
Figure 1 2 . 2 a  shows a m i c r o s t r u c t u r e  i n  
a c o n e - a r c  w e l d  t h a t  r e s e m b l e s ,  i n  
m a n y  w a y s ,  t h a t  r e s u l t i n g  f r o m  a 
m u l t i p l e - p a s s  b u t t - w e l d .  T h e r e  were, 
a p p a r e n t l y ,  t w o  s t a g e s  o f  m e l t i n g ,  
w i t h  g r o w t h  o f  d e n d r i t e s  a c r o s s  t h e  
i n t e r f a c e  o f  t h e  two r e g i o n s .  

T h i s  t w o - p a s s  e f f e c t  a p p a r e n t l y  
r e s u l t s  f r o m  t h e  v e r y  r a p i d  m e l t i n g  
o f  t h e  t u b e  d u r i n g  t h e  i n i t i a l  p h a s e s  
o f  t h e  w e l d i n g  p r o c e s s .  With t h e  t u b e  
f l u s h  a g a i n s t  t h e  t o p  h e a d e r  s u r f a c e ,  
t h e  i n t e n s e  h e a t  o f  t h e  w e l d i n g  a r c  
i s  a t  f i r s t  c e n t e r e d  u p o n  t h e  t h i n -  
w a l l e d  t u b e .  T h e  t u b e  a p p a r e n t l y  
u n d e r g o e s  m e l t i n g  a l o n g  i t s  l e n g t h  
f o r  a s h o r t  d i s t a n c e  u n t i l  t h e  t h e r m a l -  
i n s u l a t i n g  c a p a c i t y  o f  t h e  v e r y  f i n e  
t u b e -  t o - h e a d e r  s p a c i n g  i s  o v e r c o m e .  
A f t e r  t h i s  o c c u r s ,  much o f  t h e  h e a t  
i s  t h e n  u s e d  i n  m e l t i n g  t h e  h e a d e r  
m a t e r i a l .  A t  t h i s  t i m e ,  c o n d i t i o n s  
a r e  r e a c h e d  t h a t  a p p r o a c h  more n e a r l y  
t h e  e q u i l i b r i u m  s t a t e .  The l o w e r  p a s s  
i s  t h e n  t h a t  r e s u l t i n g  from t h e  i n i t i a l  
p h a s e  o f  t h e  w e l d i n g ,  and t h e  u p p e r  
p a s s ,  r e p r e s e n t e d  by t h e  m o l t e n  w e l d  
p o o l ,  r e m a i n s  t h r o u g h o u t  t h e  m a j o r  
p o r t i o n  o f  t h e  w e l d i n g  c y c l e .  

S i n c e  i t  w o u l d  seem t h a t  t h e  a r c  
w o u l d  p l a y  m o r e  d i r e c t l y  u p o n  t h e  
h e a d e r  s h e e t  a t  t h e  i n i t i a l  p o i n t  o f  
s t r i k i n g  i f  t h e  t u b e  were  r e c e s s e d  i n  
t h e  h o l e  t h i s  t e c h n i q u e  w a s  employed  
i n  a n  a t t e m p t  t o  e l i m i n a t e  t h e  two- 
p a s s  weld .  F i g u r e  1 2 . 2 b  i s  a p h o t o -  
m i c r o g r a p h  o f  a c o n e - a r c  w e l d  i n  
wh ich  t h e  t u b e  was r e c e s s e d  0 . 0 2 2  i n c h .  
C o m p l e t e  w e l d i n g  o c c u r r e d ,  a n d  t h e  
t w o - p a s s  e f f e c t  w a s  e l i m i n a t e d .  I t  
s h o u l d  be remembered t h a t  t h e  t w o - p a s s  
w e l d  i s  n o t  c o n s i d e r e d  a s  d e t r i m e n t a l  
b u t  i s  m e r e l y  a c h a r a c t e r i s t i c  o f  
j o i n t s  made u n d e r  c e r t a i n  c o n d i t i o n s .  

R e l a t i v e l y  l o n g  a r c  d i s t a n c e s  a l s o  
r e d u c e  t h e  t e n d e n c y  f o r  t h i s  t y p e  o f  
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P i g .  1 2 . 2 .  Two-Pass C h a s a c t e r i s t c s  o f  Cone-Arc Welds .  ( a )  Tube P l u s h  w i t h  
p l a t e .  ( b )  Tube recessed 0 . 0 2 2  i n c h .  E t c h e d  w i t h  aqua r e g i a .  194X.  

j o i n t .  As t h e  a r c  d i s t a n c e  i n c r e a s e s ,  
more o f  t h e  a r c  beam i m p i n g e s  upon t h e  
h e a d e r  s h e e t ,  a n d  t h e  d r a s t i c  h e a t i n g  
o f  t h e  t u b e  w a l l  i s  min imized .  

R e s i s t a n c e  W e l d i n g .  S i n c e  i t  i s  
d e s i r a b l e  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  e l e c t r i c a l  - r e s i s t a n c e  s p o t  w e l d i n g  
of  s t a i n l e s s  s t e e l  c l a d  f u e l  e l e m e n t s  
t o  b o t h  t h e m s e l v e s  a n d  t o  s t a i n l e s s  
s t e e l  s h e e t ,  a n  i n v e s t i g a t i o n  i s  
b e i n g  made i n  w h i c h  t h e  w e l d i n g  v a r i -  
a b l e s  are p r e c i s e l y  c o n t r o l l e d .  The 
g o a l  o f  t h e  p r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  
i n  t h i s  program was m e r e l y  t h e  p r o d u c -  
t i o n  o f  s o u n d ,  h i g h - s t r e n g t h  w e l d s  
u n d e r  c o n d i t i o n s  t h a t  do n o t  m a t e r i a l l y  
ha rm t h e  c o r e  s t r u c t u r e  o f  t h e  f u e l  
e l e m e n t s ,  Welds w e r e  made a t  s e v e r a l  
v a l u e s  o f  e l e c t r o d e  f o r c e  t o  o b t a i n  
t h e  optimum v a l u e ,  wh ich  was c o n s i d e r e d  
t o  b e  t h e  minimum f o r c e  t h a t  w o u l d  
c o n s i s t e n t l y  r e s u l t  i n  c r a c k - f r e e ,  
n o n p o r o u s ,  w e l d  n u g g e t s .  By u s i n g  
t h i s  o p t i m u m  e l e c t r o d e  f o r c e  a n d  a 
r e  a s o n a b l  e w e 1  d t i m e ,  e x p e r i m e n t  a 1  
w e l d s  w e r e  t h e n  m a d e  o v e r  a w i d e  

r a n g e  o f  w e l d i n g  c u r r e n t .  E x a m i n a t i o n  
o f  m e t a l l o g r a p h i c  s e c t i o n s  o f  t h e s e  
w e l d s  w i l l  e n a b l e  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  p e r m i s s i b l e  r a n g e  o f  c u r r e n t  
over which  good w e l d s  can  b e  made and  
a l s o  a l l o w  t h e  s e l e c t i o n  o f  t h e  m o s t  
s a t i s f a c t o r y  v a l u e  o f  w e l d i n g  c u r r e n t .  
Any m a j o r  d e f e c t s  r e s u l t i n g  f r o m  
w e l d i n g  c a n  a l s o  be i n v e s t i g a t e d  b y  
m e  t a1 1 o gr a p h i  c s ec t i  on i rig. 

A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  a s o u n d ,  h i g h -  
s t r e n g t h ,  spot w e l d  made i n  0 . 0 3 0 - i n .  
f u e l  e l e m e n t s  c o n t a i n i n g  c o r e s  o f  50% 
UO, and 50% Fe i s  shown i n  F i g .  12.3a. 
T h e  e l e c t r o d e  f o r c e  u s e d  w a s  800 l b ,  
t h e  w e l d  t i m e  w a s  5 c y c l e s ,  a n d  t h e  
w e l d i n g  c u r r e n t  w a s  6 3 0 0  amp. T h e  
d a r k  e t c h i n g  a r e a s  i n  t,he c o r e s  a r e  
t h o u g h t  t o  r e s u l t  from t h e  p a r t i a l  
m e l t i n g  o f  t h e  i r o n  p o r t i o n s  o f  t h e  
c o r e  m e t a l .  T h e  l o w e r  l i m i t  o f  t h e  
p e r m i s s i b l e  c u r r e n t  r a n g e  i s  e x h i b i t e d  
i n  F i g .  1 2 . 3 b .  The w e l d i n g  c o n d i t i o n s  
i n  t h i s  c a s e  a r e  i d e n t i c a l  t o  t h o s e  
u s e d  i n  F i g .  1 2 . 3 a  e x c e p t  t h a t  t h e  
w e l d i n g  c u r r e n t  w a s  r e d u c e d  t o  5800 
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F i g .  12. 3. S p o t  Welds o f  S t a i n l e s s - S t e e l - C l a d  Fuel  Elements .  
c u r r e n t  6300 amp, e x c e l l e n t  p e n e t r a t i o n .  ( b )  w e l d i n g  c u r r e n t  5800 
alt p e n e t r a t i o n .  Etched with aqua regia .  SOX. 

( a )  Welding 
amp, margin-  
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amp. T h e  s h e e t - t o - s h e e t  i n t e r f a c e  
l i n e  h a s  b e e n  n e a r l y  r e m o v e d ;  a s  a 
r e s u l t ,  a m o d e r a t e  s t r e n g t h  “ s t i c k  
w e l d ”  h a s  b e e n  p r o d u c e d .  I t  may be 
n o t e d  t h a t ,  m e l t i n g  b e g i n s  a t  t h e  
s t a i n l e s s  s t e e l - c o r e  i n t e r f a c e  i n s t e a d  
o f  at, t h e  u s u a l  s h e e t - t o - s h e e t  i n t e r -  
f a c e .  

T e n s i l e - s h e a r  t e s t s  on  c l a d  f u e l  
e l e m e n t s  t h a t  w e r e  s p o t  w e l d e d  u n d e r  
o p t i m u m  c o n d i t i o n s  i n d i c a t e  t h a t  
r e l a t i v e l y  h i g h  s h e a r  s t r e n g t h s  c a n  
b e  o b t a i n e d .  S t r e n g t h s  o f  5 7 5  l b  p e r  
s p o t  weld were r e c o r d e d  when a 3 / 1 6 - i n .  
r e s t r i c t e d - d o m e  e l e c t r o d e  was u s e d .  
Welds  i n  s t a n d a r d  s t a i n l e s s  s h e e t  o f  
t h e  same t y p e  a n d  t h i c k n e s s  w o u l d  b e  
somewhat s t r o n g e r ,  b u t  t h i s  w o u l d  b e  
e x p e c t e d  b e c a u s e  t h e  n u g g e t  s i z e  would 
a l s o  u n d o u b t e d l y  b e  l a r g e r .  

Automat ic  H e l i a r c  Machine  W e l d i n g .  
A w e l d i n g  p r o g r a m  h a s  been  o r i g i n a t e d  
t o  s t u d y  t h e  o p e r a t i o n  a n d  w e l d i n g  
c h a r a c t e r i s t i c s  o f  a G - E  F i l l e r w e l d  
M a c h i n e .  T h i s  m a c h i n e  c o n s i s t s  o f  a 
s t a n d a r d  i n e r t - g a s  h e l i a r c  t o r c h  w i t h  
a n  a u t o m a t i c  f i l l e r - w i r e  a d d i t i o n  
mechanism. When c o u p l e d  w i t h  a m a c h i n e  
w e l d i n g  c a r r i a g e ,  t h i s  e q u i p m e n t  
p r e s e n t s  an e x c e l l e n t  means  f o r  semi- 
a u t o m a t i c a l l y  w e l d i n g  l o n g  s t r a i g h t  
j o i n t s  o r ,  when u s e d  i n  c o n j u n c t i o n  
w i t h  a n  a p p r o p r i a t e  cam, j o i n t s  o f  
i r r e g u l a r  and i n t r i c a t e  s h a p e s .  I n  an 
i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  t y p e  t o  h e  c o n -  
d u c t e d  i n  t h i s  l a b o r a t o r y ,  i t  i s  
d e s i r a b l e  n o t  o n l y  t o  d e t e r m i n e  a b s o -  
l u t e  v a l u e s  o f  t h e  w e l d i n g  v a r i a b l e s  
b u t  a l s o  t o  s t u d y  t h e  e f f e c t s  o f  t h e s e  
v a r i a b l e s  u p o n  t h e  q u a l i t y  o f  t h e  
w e l d s  p r o d u c e d .  

P r e l i m i n a r y  work o n  t h i s  i n v e s t i -  
g a t i o n  f i r s t  c o n s i s t e d  o f  a d a p t i n g  
t h e  b a s i c  e q u i p m e n t  t o  c o n f o r m  w i t h  
t h e  n e e d s  o f  t h e  p rogram.  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  f o r  t h e  p u r p o s e  o f  
g a i n i n g  f a m i l i a r i t y  w i t h  t h e  p r o c e s s  
a n d  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  r a n g e s  o f  
w e l d i n g  c u r r e n t  a n d  t r a v e l  s p e e d  
n e c e s s a r y  t o  p r o d u c e  s a t i s f a c t o r y  
w e l d s  w i t h  v a r i o u s  r a t e s  o f  f i l l e r -  
w i r e  a d d i t i o n .  A l l  w e l d  h e a d s  h a v e  

been  d e p o s i t e d  on f l a t  s t a i n l e s s  s t ee l  
s h e e t  0 . 0 9 0  i n .  i n  t h i c k n e s s ,  b u t  
l a t e r  t h e  i n v e s t i g a t i o n  w i l l  b e  
f o c u s e d  u p o n  a c t u a l  j o i n t s  i n  s h e e t  
s t o c k  o f  s i m i l a r  t h i c k n e s s e s .  

F a b r i c a t i o n  o f  Heat  E x c h a n g e r  
U n i t s .  I t  i s  n e c e s s a r y  t o  d e v e l o p  
t e c  h n i qu e s f o  r s u  c c e s s f u l 1  y b r a z i n g  
l a r g e ,  c o m p l i c a t e d ,  h e a t  e x c h a n g e r  
t e s t  a s s e m b l i e s  o f  a type- s u i t a b l e  for 
a i r c r a f t  u s e .  An a c t u a l  u n i t  w a s  
a s s e m b l e d  i n  t h i s  l a b o r a t o r y  a n d  
s u b j e c t e d  t o  t h e  N i c r o b r a z i n g  o p e r -  
a t i o n .  F i g u r e  1 2 . 4  i s  a p h o t o g r a p h  
o f  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  b r a z e d  i n  d r y  
h y d r o g e n  by t h e  c a n n i n g  t e c h n i q u e .  
As c a n  h e  s e e n  f r o m  t h e  p h o t o g r a p h ,  
t h e  f i n s  a r e  b a d l y  warped and d i s t o r t e d  
a n d  i n  some  c a s e s ,  e v e n  b r a z e d  t o -  
g e t h e r .  A f t e r  t h e  l e a k  t e s t  w i t h  
h e l i u m ,  i t  w a s  f o u n d  t h a t  t h e r e  were 
l e a k s  i n  t h e  t u b e - t o - f i n  m a t r i x  as 

Fig. 12. 4. L i q u i d - t o - A i s  g ladiator  
N i c r o b r a z e d  by Canning Technique .  
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w e l l  a s  i n  t h e  t u b e - t o - h e a d e r  j o i n t s  
o f  t h e  m a n i f o l d  s e c t i o n .  The t u b e - t o -  
h e a d e r  j o i n t , s  c o u l d  b e  r e p a i r e d  b y  
r e b r a z i n g ,  b u t  t h e  l e a k s  i n  t h e  b o d y  
o f  t h e  u n i t  a r e  a l m o s t  i m p o s s i b l e  t o  
r e p a i r  s u c c e s s f u l l y .  

E x a m i n a t i o n  o f  t h e  c o m p l e t e d  u n i t ,  
r e v e a l e d  s e v e r a l  p r o b a b l e  c a u s e s  f o r  
t h e  l e a k s  a n d  e x c e s s i v e  d i s t o r t i o n .  
This e x a m i n a t i o n  h a s  l e d  t o  t e c h n i q u e s  
f o r  o v e r c o m i n g  t h e s e  f l a w s  i n  f u t u r e  
b r a z i n g  o p e r a t i o n s .  T h e  t u b e - t o - f i n  
l e a k s  w e r e  t h o u g h t  t o  b e  c a u s e d  b y  
e x c e s s i v e  u s e  o f  N i c r o h r a z  a l l o y ,  
w i t h  t h e  r e s u l t a n t  d i s s o l v i n g  away o f  
t h e  t u b e  w a l l s .  T h e  b a d  d i s t o r t i o n  
a 1  so t e n d e d  t o  a g g r a v a t e  t h i s  s i t u -  
a t i o n  by  a l l o w i n g  p u d d l i n g  o f  t h e  
m o l t e n  b r a z i n g  a l l o y .  The f o r m a t i o n  
o f  " h o t  s p o t s "  i n  t h e  b o d y  o f  t h e  
a s s e m b l y  w a s  a l s o  t h o u g h t  t o  h e  a 
p r e v a l e n t  c o n d i t i o n .  A v e r y  r a p i d  
h e a t i n g  r a t e  w a s  a l s o  a n  i m p o r t a n t  
f a c t o r  i n  t h e  w a r p a g e .  

T e c h n i q u c s  t h a t  a r e  p l a n n e d  f o r  
i n c o r p o r a t i o n  i n  f u r t h e r  b r a z i n g  
o p e r a t i o n s  a r e  t h e  u s e  o f  l e s s e r  
q u a n t i t i e s  o f  N i c r o b r a z ,  t h e  u s e  o f  
s e v e r a l  a s p i r a t o r s  t o  p r o m o t e  m o r e  
e v e n  h y d r a g e n  f l o w  b e t w e e n  t h e  €ins, 
t h e  b u i l d - u p  o f  t h e  who le  a s s e m b l y  o f f  
t h e  can h o t t o m  t o  ove rcome  t h e  d r a s t i c  
i n i t i a l  h e a t i n g  r a t e ,  a n d  t h e  u s e  o f  
a s l i g h t l y  l o w e r  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e .  

Brazing o f  Copper  to  I n c o n e f ,  T h e  
n e e d  f o r  a S a t i s f a c t o r y  b r a z i n g  a l l o y  
f o r  j o i n i n g  c o p p e r  f i n s  t o  I n c o n e l  
t u b i n g  h a s  b e e n  e m p h a s i z e d .  T h e  
r e s u l t a n t  b r a z e  s h o u l d  h a v e  r e l a t i v e l y  
h i g h  s t r e n g t h  a t  1 5 0 0 ° F  a n d  s h o u l d  
a l s o  b e  a d i f f u s i o n  b a r r i e r  a g a i n s t  
c a p p e r  p e n e t r a t i o n  i n t o  t h e  I n c o n e l  
d u r i n g  s e r v i c e .  I t  seems l i k e l y  t h a t  
some a l l o y  o t h e r  t h a n  a c o p p e r - b a s e  
a l l o y  w o u l d  b e s t  f i l l  t h e s e  r e q u i r e -  
m e n t s .  N i c r o b r a z i n g  a t  1900°F i s  v e r y  
p r o m i s i n g ,  b u t  t h e  a l l o y  d o e s  n o t  
c o m p l e t e l y  me1 t a t  t h i s  t e m p e r a t u r e .  
I t  i s  h o p e d ,  h o w e v e r ,  t h a t  t h e  u s e  o f  
o t h e r  a l l o y s  v e r y  s i m i l a r  i n  compo- 
s i t i o n  t o  N i c r o b r a z  b u t  o f  s o m e w h a t  

l o w e r  m e l t i n g  p o i n t  w i l l  r e s u l t  i n  a 
s a t i s f a c t o r y  b r a z e d  j o i n t .  

I n  v i e w  o f  t h e  p o s s i b i l i t y  t h a t  i t  
m i g h t  be a d v i s a b l e  t o  u s e  c o p p e r - b a s e  
a l l o y  f o r  t h e  p r o d u c t i o n  o f  t h e s e  
t u b e - t o - f i n  j o i n t s ,  s e v e r a l  s u c h  
a l l o y s  a r e  b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  S m a l l  
m e l t s  o f  C u - R e ,  C u - S i ,  C u - S n ,  a n d  
Cu-Mn a l l o y s  h a v e  b e e n  p r e p a r e d  a n d  
a r e  t o  b e  t e s t e d  f o r  f l o w a b i l i t y  
c h a r  a c t  e r i  s ti c s , o x i d a t i o n  r e s i s t a n c e  , 
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  
t e n s i l e  s t r e n g t h s .  

EVALUATION TESTS OF BRAZING ALLOYS 

G .  M. S l a u g h t e r  Y .  G. Lane 
C. E .  S c h u b e r t  

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

The  r e s u l t s  o f  r e c e n t  h i g h  - t empera  - 
t u r e  o x i d a t i o n  t e s t s  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 ,  
s o d i u m ,  a n d  l i t h i u m  a r e  s u m m a r i z e d  
i n  T a b l e  1 2 . 4 .  T h e  h i g h  - t e m p e r a t u r e  
o x i d a t i o n  t e s t s  w e r e  c o n d u c t e d  i n  
a s t r e a m  o f  m o i s t  a i r  a t  1 5 0 0 ° F  on T 
s p e c i m e n s  o f  I n c o n e l  a n d  t y p e  316  
s t a i n l e s s  s t e e l  b r a z e d  w i t h  t h e  
v a r i o u s  a l l o y s .  T h e  s a m p l e s  t e s t e d  
i n  m o l t e n  s o d i u m  h y d r o x i d e  a t  1 5 0 0 ° F  
w e r e  A n i c k e l  T j o i n t s  b r a z e d  w i t h  
t h e s e  a l l o y s .  B r a z e d  I n c o n e l  a n d  
t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  T j o i n t s  were 
u s e d  a s  s p e c i m e n s  f o r  t h e  c o r r o s i o n  
t e s t s  i n  s o d i u m  a n d  l i t h i u m .  T h e  
t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  s e v e r a l  b r a z e d  
j o i n t s  h a s  b e e n  e x a m i n e d  a t ,  room a n d  
1500" F t emper  a t u r e s .  

O x i d a t i o n  o f  B r a z i n g  A l l o y s .  E x -  
a m i n a t i o n  o f  m e t a l l o g r a p h i c  s e c t i o n s  
o f  t h e  h i g h  - t e m p e r a t u r e  o x i d a t i o n  
s p e c i m e n s  s h o w e d  t h e  60% P d - 4 0 %  N i  
a l l o y  t o  b e  t h e  m o s t  o x i d a t i o n  r e -  
s i s t a n 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 .  
T h i s  a l l o y  w a s  u n a t t a c k e d  w h e n  i n  
c o n t a c t  w i t h  t h e  b a s e  m e t a l s  t e s t e d ;  
t h e  I n c o n e l  j o i n t  i s  s h o w n  i n  F i g .  
12 .5 .  An e x a m p l e  o f  s e v e r e  o x i d a t i o n  
i s  shown  i n  F i g .  1 2 . 6 ,  w h i c h  i s  t h e  
p h o t o m i c r o g r a p h  o f a t y p e  316 s t a i n l e s s  
s t e e l  j o i n t  b r a z e d  w i t h  t h e  64% Ag-33% 
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TABLE 12.4. REBELTS OF 100 h r  CORROSION TESTS OF BRAZING ALLOYS AT lSOO'F 

BRAZING ALLOY 

Nic robr az 

60% Mn-40% N i  

60% Pd-40% N i  

16.5%Cr-lO.O% S i -  
7 3 . 5 %  N i  

16.5% Cr-IO. 0% S i -  
2.5% Mn-?1.0% Ni 

75% Ag-20% Pd- 
5% Mn 

64% Ag-33% Pd- 
3% Mn 

HIGH- TE,W ERATIJRE 
OXIDATION ON 

BRAZED INCONEL 

None 

Moderate 

Moderate 

Severe  

S l i g h t  

HIGH-TEMPERATURE 
OXIDATION ON 

BRAZED TYPE 316 
STAINLESS STEEL 

None 

None 

None 

Moderate 

S e v e r e  

STATIC CORROSION 
ON BRAZED 

A NICKEL I N  NaOH 

S l i g h t  

Severe  

None 

F r a c t u r e d  
d u r i n g  
examinat ion  

F r a c t u r e d  
d u r i n g  
examinat ion  

Severe  

Moderate 

STATIC CORROSION 
ON 

BRAZED INCONEL 

I n  Na 

None 

Moderate 

Severe  

Mod e r  a t e 

Moderate 

Severe 

severe  

I n  L i  

Moderate 

Moderate 

Severe  

Severe  

S l i g h t  

Severe  

S e v e r e  

STATIC CORROSION 
ON 

BRAZED TYPE 316 
STAINLESS STEEL 

I n  Na 
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Fig, 12.5. Inconel Joint Brazed w i t h  66% Pd-40S Nf A l l o y  After Oxidat ion  
T e s t  for loo h r  at lsOO°F. Etched with KCN(NH,),S,O,. 200X. 
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Pd-3% Mn a l l o y .  As a r e s u l t  o f  t h i s  
i n v e s t i g a t i o n ,  i t  w a s  f o u n d  t h a t  a 
b r a z i n g  a l l o y  i n  c o n t a c t  w i t h  one  b a s e  
m e t a l  may be s e v e r e l y o x i d i z e d ,  w h e r e a s  
i t  may b e  r e l a t i v e l y  u n a t t a c k e d  when 
i n  c o n t a c t  w i t h  a n o t h e r  b a s e  m e t a l .  
T h i s  m i g h t  be  e x p l a i n e d  by  t h e  f a c t  
t h a t  t h e  l e a s t  o x i d a t i o n  - r e s i s t a n t  
c o n s t i t u e n t s  o f  t h e  b r a z i n g  a l l o y  may 
d i f f u s e  more r e a d i l y  i n t o  c e r t a i n  b a s e  
m e t a l s  t h a n  i n t o  o t h e r s .  

C o r r o s i o n  a f  B r a z % n g  A l l o y s  by 
Sodium H y d r o x i d e .  S i n c e  A n i c k e l  i s  
r e l a t i v e l y  u n a t t a c k e d  by m o l t e n  sod ium 
h y d r o x i d e  a t  1 5 Q 0 ° F ,  i t  s e r v e s  a s  a 
s u i t a b l e  b a s e  m e t a l  f o r  t e s t i n g  t h e  
c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  o f  b r a z i n g  a l l o y s  
i n  t h i s  m e d i u m .  E x a m i n a t i o n  o f  a 
j o i n t  b r a z e d  w i t h  60% Pd-40% N i  a l l o y  
a n d  t e s t e d  i n  NaOH f o r  1 0 0  h r  showed 

t h a t  n o  a t t a c k  i s  p r e s e n t .  S e v e r a l  
o t h e r  a l l o y s  were a t t a c k e d ,  a n d  t h e  
j o i n t s  b r a z e d  w i t h  t h e  Cr-Ni-Si-Mn and 
t h e  C r - N i - S i  a l l o y s  f r a c t u r e d  d u r i n g  
r emova l  from t h e  t e s t  c a p s u l e .  

C o r r o s i o n  o f  B r a z i n g  A l l o y s  b y  
Sodium and L i  t h i o m .  B e c a u s e  b r a z i n g  
o p e r a t i o n s  may b e  p r o p o s e d  f o r  a s -  
s e m b l i n g  f u e l  p l a t e s  i n t o  s u b a s -  
s e m b l i e s  f o r  c e r t a i n  t y p e s  o f  r e a c t o r s ,  
i t  was o f  i n t e r e s t  t o  s t u d y  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  b r a z e d  j o i n t s  
i n  c o n t a c t  w i t h  s o d i u m  or l i t h i u m .  
T h e  60% Pd-4QX N i  a l l o y ,  w h i c h  e x -  
h i b i t e d  e x c e l l e n t  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  
t o  a l l  o t h e r  med ia  t e s t e d ,  was s e v e r e l y  
a t t a c k e d  by  t h e  l i q u i d  m e t a l s .  T h e  
e x t r e m e  a t t a c k  o f  s o d i u m  o n  b r a z e d  
I n c o n e l  i s  i l l u s t r a t e d  i n  F i g .  12,7, 
w h i c h  i s  t h e  p h o t o m i c r o g r a p h  o f  a 

F i g .  12 .7 .  Inconel  Brazed w i t h  60$ Pd-4Q% N i  After 100 hr a t  15QO0F i n  
Sodium, E t c h e d  w i t h  aqua  r e g i a .  15QX.  
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s a m p l e  t e s t e d  for 1 0 0  h r  a t  1 5 0 0 ° F .  
A s  a c h e c k  on t h e s e  r e s u l t s ,  s m a l l  
s p e c i m e n s  o f  t h e  p u r e  b r a z e  m e t a l  
were i m m e r s e d  i n  t h e  m e t a l  b a t h s .  
T h e  s a m p l e  t e s t e d  i n  s o d i u m  h a d  a 
w e i g h t  l o s s  o f  o v e r  SOX, a n d  t h e  
s a m p l e  t e s t e d  i n  l i t h i u m  c o m p l e t e l y  
d i s s o l v e d .  

F i g u r e  1 2 . 8  i s  a p h o t o m i c r o g r a p h  
o f  a t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  b r a z e d  
w i t h  t h e  Cr -S i -Ni -Mn a l l o y  a n d  t e s t e d  
i n  s o d i u m  f o r  1 0 0  h r  a t  1 5 0 0 ° F .  No 
a t t a c k  i s  e x h i b i t e d ,  b u t  t h e  c r a c k i n g  
t e n d e n c i e s  o f  t h i s  b r a z i n g  a l l o y  a r e  
shown v e r y  c l e a r l y .  I t  was n o t e d  t h a t  
t h e  c r a c k i n g  o f  t h e  C r - S i - N i - M n  a n d  
C r - N i - S i  a l l o y s  was  more s e v e r e  when 
a l l o y e d  w i t h  s t a i n l e s s  s t e e l  t h a n  when 
a1 l o y e d  w i t h  I n c o n e l .  

T e n s i l e  S t r e n g t h  o f  B r a z e d  J o i n t s .  
R e s u l t s  o f  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  t e s t s  o f  I n c o n e l  b u t t -  
j o i n t s  b r a z e d  w i t h  N i c r o b r a z  a l l o y  
seem t o  i n d i c a t e  t h a t  a s h o r t  b r a z i n g  
t i m e  o f  1 0  min  o r  l e s s  l e a d s  t o  t h e  

p r o d u c t i o n  of weak j o i n t s .  S a m p l e s  
h e l d  a t  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e  f o r  
20 min seem LO p r o d u c e  s t r o n g e r  j o i n t s .  
F i g u r e  1 2 . 9  i s  a p h o t o m i c r o g r a p h  o f  
t h e  room - t e m p e r a t u r e  f r a c t u r e  o f  a 
j o i n t  h e l d  a t  t h e  b r a z i n g  t , e m p e r a t u r e  
f o r  5 m i n u t e s .  Some N i c r o b r a z  c a n  be 
s e e n  i n  t h i s  p h o t o g r a p h ,  b u t  n o  b r i t t l e  
f r a c t u r e  i s  e v i d e n t .  A l t h o u g h  t h e  
s p e c i m e n  t h a t  w a s  h e l d  f o r  20  min  a t  
t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e  b r o k e  n e a r  t h e  
b r a z e d  j o i n t ,  n o  e v i d e n c e  o f  N i c r o b r a z  
a l l o y  c o u l d  b e  f o u n d  u p o n  m e t a l l o -  
g r a p h i c  s e c t i o n i n g .  T h e  g r e a t e r  
a l l o y i n g  o f  t h e  b r a z e  a n d  t h e  b a s e  
m e t a l  i s  a r e s u l t  o f  the i n c r e a s e d  
d i f f u s i o n  o c c u r r i n g  a t  t h i s  l o n g e r  
t i m e .  The  i n c r e a s e  i n  t e n s i l e  s t r e n g t h  
o f  t h e  s e c o n d  b a r  p r o b a b l y  r e s u l t s  
from t h i s a 1  1 oy i n g  I 

T h e  a v e r a g e  o f  f o u r  r o o m - t e m p e r a -  
t u r e  t e n s i l e  t e s t s  on  j o i n t s  b r a z e d  
a t  s h o r t  t i m e s  w a s  3 8 , 3 0 0  p s i .  A 
j o i n t  b r a z e d  f o r  20  min a t  the  b r a z i n g  
t e m p e r a t u r e  f r a c t u r e d  a t  8 1 , 1 0 0  p s i .  

F i g .  12.8.  Type 316 S t a i n l e s s  S t e e l  Brazed w i t h  16 .5% Cr- la .  0% Si-2. 55% 
Wn-ll.O$ N i  A f t e r  100 h r  a t  lSOO°F i n  sodium. E t c h e d  w i t h  aqua  r e g i a .  150X.  
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Fig. 12.9.  Room-Temperature Fracture o f  a Nicrobrazed Inconel Test Bar. 
B r a z i n g  t i m e ,  5 min. E t c h e d  w i t h  aqua r e g i a .  200X. 

The  a v e r a g e  t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  f o u r  
I n c o n e l  b a r s  t h a t  were h e a t  - t r e a t e d  
s i m i l a r l y  was 8 7 , 3 0 0  p s i .  T h i s  seems 
t o  i n d i c a t e  t h a t  i f  t i m e  i s  a l l o w e d  
for s u f f i c i e n t  d i f f u s i o n  t o  o c c u r ,  
j o i n t  e f f i c i e n c i e s  o f  o v e r  90% c a n  be  
o b t a i n e d .  H o w e v e r ,  a m o r e  t h o r o u g h  
i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  e f f e c t  o f  b r a z i n g  
t ime on r o o m - t e m p e r a t u r e  s t r e n g t h s  i s  
b e i n g  c o n d u c t e d  a t  p r e s e n t .  

The t e n s i l e  s t r e n g t h s  o f N i c r o b r a z e d  
I n c o n e l  j o i n t s  t e s t e d  a t  1 5 0 0 ° F  were 
much m o r e  c o n s i s t e n t .  T h e  a v e r a g e  
t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  j o i n t s  b r a z e d  a t  
s h o r t  t i m e s  was 2 4 , 4 0 0  p s i ,  w h e r e a s  
t h e  s a m p l e  b r a z e d  f o r  20  min f r a c t u r e d  
a t  2 4 , 7 0 0  p s i .  S e v e r a l  t e s t  b a r s  
f a i l e d  i n  t h e  p a r e n t  m e t a l  a t  a p o i n t  
d e f i n i t e l y  n o t  i n  t h e  d i f f u s i o n  z o n e  
o f  t h e  b r a z e d  j o i n t .  T h e  a v e r a g e  
e l e v a t e d - 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  f o u r  I n c o n e l  t e s t  b a r s  t h a t  were 
h e a t  t r e a t e d a t t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e  
f o r  5 min was 2 3 , 7 0 0  p s i .  T h e s e  d a t a  
i n d i c a t e  t h a t  t h e  N i c r o b r a z e d  I n c o n e l  
j o i n t s  a t  1500'F a r e  o f t e n  a s  s t r o n g  

a s  t h e  I n c o n e l  b a s e  m e t a l .  The  d i f -  
f u s i o n  o f  t h e  b r a z e  m e t a l  w h i l e  t h e  
spec imen  i s  a t  t h e  t e s t i n g  t e m p e r a t u r e  
u n d o u b t e d l y  h a s  some e f f e c t  upon  t h e  
j o i n t  s t r e n g t h  a t  t h i s  t e m p e r a t u r e .  

B u t t - b r a z e d  I n c o n e l  t e s t  b a r s  
b r a z e d  w i t h  t h e  60% Pd-4% N i  a l l o y  
w e r e  t e s t e d  a t  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 s .  T h e  a v e r a g e  r o o m -  
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 h e s e  
b r a z e d  j o i n t s  was  8 7 , 6 0 0  p s i ,  w h e r e a s  
t h o s e  t e s t e d  a t  1500°F  a v e r a g e d  2 1 , 0 0 0  
p s i .  C h e c k  b a r s  o f  I n c o n e l  h e a t  
t r e a t e d  f o r  5 m i n  a t  2300'F were a l s o  
t e s t e d  so t h a t  t h e  s t r e n g t h s  of s a m p l e s  
s u b j e c t e d  t o  t h e  b r a z i n g  c y c l e  could 
be  d e t e r m i n e d .  T h e  j o i n t  e f f i c i e n c y  
a t  room t e m p e r a t u r e  w a s  f o u n d  t o  be  
l o o % ,  w h e r e a s  a t  1 5 0 0 ' F  t h e  v a l u e  
was 93%. 

E x t r e m e l y  d e l e t e r i o u s  e f f e c t s  o f  
t h e  h i g h  - t e m p e r a  tu r e h e  a t  t r e a t m e n t  
i n v o l v e d  i n  N i - P d  b r a z i n g  were  n o t  
e v i d e n t  i n  s h o r t - t i m e  t e n s i l e  t e s t s  
o n  I n c o n e l .  I n c o n e l  0 . 2 5 2 - i n .  - d i a  
t e n s i l e  b a r s  h e a t  t r e a t e d  f o r  5 min 
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a t  t h e  K i c r o b r a z i n g  t e m p e r a t u r e  of' 
2100°F had a n  a v e r a g e  r o o m - t e m p e r a t u r e  
s t r e n g t h  o f  8 7 , 3 0 0  p s i  and an a v e r a g e  
1 5 0 0 ° F  s t r e n g t h  o f  2 3 , 2 0 0  p s i .  T e s t  
b a r s  h e a t  t r e a t e d  f o r  5 m i n  a t  t h e  
N i - P d  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e s  o f  2300°F 
f r a c t u r e d  a t  a n  a v e r a g e  r o o m - t e m p e r a -  
t u r e  s t r e n g t h  o f  8 4 , 5 0 0  p s i  a n d  a t  a n  
a v e r a g e  1500°F  s t r e n g t h  of  2 2 , 6 0 0  p s i .  
T h u s ,  t h e  l a r g e r  g r a i n e d  I n c o n e l  h a s  
i i  t e n s i l e  s t r e n g t h  a t  room t e m p e r a t u r e  
o €  o n l y  3 . 2 %  l e s s  t h a n  t h e  f i n e r  
g r a i n e d  I n c o n e l ;  a t  1 5 0 0 ° F  t h e  d i f -  
f e r e n c e  i s  o n l y  2 . 6 % .  S i n c e  a l l  
t e n s i l e  b a r s  i n  t h e  e x p e r i m e n t s  were 
m a c h i n e d  f r o m  t h e  same I n c o n e l  r o d ,  
t h e r e  i s  i n d i c a t i o n  t h a t  h e a t  t r e a t -  
ment w a s  t h e  i n f l u e n c i n g  f a c t o r .  

M e l t i n g  P o i n t  o f  6 0 %  Pd-40% N i  
A l l o y .  A l t h o u g h  t h e  6 0 %  P d - 4 0 %  N i  
b r a z i n g  a l l o y  h a s  many v e r y  d e s i r a b l e  
p r o p e r t i e s ,  i t s  h i g h  m e l t i n g  p o i n t  
m i g h t  e x c l u d e  i t s  u s e  i n  many a p p l i -  
c a t i o n s .  I n  a n  a t t e m p t  t o  l o w e r  i t s  
m e l t i n g  p o i n t ,  by a l l o y i n g ,  b e r y l l i u m  
a d d i t i o n s  o f  f r o m  0 . 2 5  t o  4% were  
made. A 1% b e r y l l i u m  a l l o y  was f o u n d  
t o  h a v e  a m e l t i n g  p o i n t  s l i g h t l y  below 
2200"F, b u t  r e c e n t  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  
i t s  f l o w a b i l i t y  p r o p e r t i e s  a r e  v e r y  
poor .  I n  f u r t h e r  a t t e m p t s  t o  o b t a i n  a 
l o w e r  m e l t i n g  p o i n t  a l l o y  w i t h o u t  
i m p a i r m e n t  o f  t h e  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  
a n d  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t h e  b a s i c  
a l l o y ,  a d d i t i o n s  o f  A l  w i l l  b e  made 
t o  t h e  Pd-Ni a l l o y .  

CERAMICS RESEARCH 

J. M. Warde,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

Uevelopmeut of Cermets f o r  Reactor 
C o m p o n e n t s .  T h e  C r - A 1 2 0 ,  c e r m e t  
f a b r i c a t i o n  s t u d i e s  h a v e  r e s u l t e d  i n  
s u c c e s s f u l  d i s k s  1 i n .  i n  d i a m e t e r  and 
20 m i l s  t h i c k .  S e v e r a l  s andwich  d i s k s  
were a l s o  made t h a t  c o n t a i n e d  a t h i n  
l a y e r  o f  UO, m i x e d  w i t h  C r - A 1 , 0 3 .  A 
d i e  i s  n o w  b e i n g  m a d e  t o  p e r m i t  
p r e s s i n g  o f  a n n u l a r  r i n g s  o f  a f u e l -  
b e a r i n g  m a t . e r i a 1 .  I n - r e a c t o r  ~ e s t s  
of t h e s e  c e r m e t s  a r e  now b e i n g  c o n -  
t einp 1 a t e d . 

A ZrC-Fe  c e r m e t  was f a b r i c a t e d  a s  
a p o s s i b l e  m a t e r i a l  f o r  pump p a r t s ,  
s e a l s ,  a n d  b e a r i n g  m a t e r i a l s .  T h i s  
c e r m e t ,  a l o n g  w i t h  K e n n a m e t a l  1 5 1 - a ,  
i s  b e i n g  t e s t e d  f o r  c o r r o s i o n  r e s i s -  
t a n c e  i n  f l u o r i d e s ,  Na, and Pb.  T h e s e  
m a t e r i a l s  a p p e a r  t o  b e  v e r y  p r o m i s i n g .  
Cor  r o s  i on d a t  a a n d  p h o t  omi c r o g r  a p h  s 

w i l l  b e  i n c l u d e d  i n  t h e  n e x t  r e p o r t .  
A t t e m p t s  t o  h o t  p r e s s  S i c -S i  m i x -  

t u r e s  h a v e  n o t  y e t  b e e n  s u c c e s s f u l .  
A vacuum i n d u c t i o n  f u r n a c e  i s  n e a r l y  
b u i l t  t h a t  w i l l  b e  u s e d  t o  s t u d y  
s i n t e r i n g  o f  t h i s  and o t h e r  c e r m e t s .  

Ceramic C o a t i n g s  f o r  a n  A i r c r a f t  
T y p e  o f  R a d i a t o r .  A s a t i s f a c t o r y  
d i p p i n g  t e c h n i q u e  was d e v e l o p e d  f o r  
t h e  a p p l i c a t i o n  o f  KRS c e r a m i c  c o a t i n g  
A-418 t o  p r o v i d e  o x i d a t i o n  r e s i s t a n c e  
a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e s  t o  p a r t s  
f a b r i c a t e d  f rom n i c k e l  f o r  an a i r c r a f t  
t y p e  o f  r a d i a t o r .  T h e  f i r s t  c o m p o s i -  
t i o n  o f  t h i s  c o a t i n g  w a s  d e s c r i b e d  
p r e v i o u s l y . ( ' )  T h e  r a d i a t o r  p a r t s  
w i l l  b e  c o a t e d  a s  s o o n  a s  t h e y  a r e  
a v a i l  a b l e .  

C e r a m i c  C o a t i n g s  f o r  S h i e l d i n g  
Metals. l l ork  w a s  commenced  o n  t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  a c o a t i n g  c o n t a i n i n g  
a minimum o f  1 0 %  by  w e i g h t  o f  b o r o n  
t h a t  c o u l d  b e  f l a m e - s p r a y e d  o n t o  m e t a l  
s u r f a c e s  f o r  u s e  i n  r e a c t o r  s h i e l d i n g .  
A l e a d - b o r a t e  e n a m e l  w a s  d e v e l o p e d  
t h a t  c o u l d  b e  s u c c e s s f u l l y  a p p l i e d  i n  
a 2 0 - m i l  c o a t i n g  t o  No. 20 g a g e  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  b y  f l a m e - s p r a y i n g .  T h e  
b a t c h  c o m p o s i t i o n  o f  t h i s  e n a m e l  i s  
as  f o l l o w s :  

f3203 35.0% 
PbO 62 .5% 
Z n O  2 .5% 

F u r t h e r  w o r k  i s  i n  p r o g r e s s  i n  a n  
a t t e m p t  t o  c o a t  a m i l d  s t e e l  p l a t e  
5 f t  b y  5 f t  by  7 / 8  i n .  f o r  u s e  i n  a 
s h i  e I d  i n g  e x p e  r ime n t . 

U n i f o r m i t y  o f  B e r y l l i u m  O x i d e  
B l o c k s  ( L .  M .  Doney a n d  J .  M. Warde,  
k l e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  A s t u d y  o f  t h e  
p h y s i c a l  s t r u c t u r e  of t h e  B e 0  b l o c k s  

( l ) T .  N. M c V a y ,  ANP Qua. .  P r o g .  R e p .  June  10,  
1 9 5 2 .  ORNL-1227, p .  1 5 2 .  
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t o  be  u s e d  i n  t h e  ARE was  made t o  a i d  
i n  t h e  i n t e r p r e t a t i o n  o f  BeO-NaK 
c o m p a t i b i l i t y  t e s t  d a t a .  T h e s e  b l o c k s ,  
f a b r i c a t e d  b y  t h e  N o r t o n  G o . ,  w e r e  
made by h o t - p r e s s i n g  Be0  powder.  They 
a r e  h e x a g o n a l  b l o c k s  2 1 /8  i n .  on a 
s i d e ,  3 1 1 / 1 6  i n .  i n  d i a m e t e r  a c r o s s  
c e n t e r  o f  f a c e s ,  and 6 i n .  l o n g .  They 
a r e  f a b r i c a t e d  w i t h  a c e n t e r  h o l e  
r u n n i n g  a x i a l l y  t h r o u g h  t h e  b l o c k ;  
t h e  d i a m e t e r  o f  t h e  h o l e  ( d e p e n d i n g  on 
t h e  p o s i t i o n  o f  t h e  b l o c k  i n  t h e  
r e a c t o r  c o r e )  i s  1/2 ,  1 i / 8 ,  or 1 3 / 4  
i n c h e s .  A v i s u a l  e x a m i n a t i o n  w a s  
made o f  a b o u t  30 b l o c k s  o f  t h e  t y p e  
h a v i n g  a 1 / 2 - i n . - d i a  h o l e .  T h e s e  
b l o c k s  h a d  b e e n  s a w e d  i n  t w o  o n  a 
p l a n e  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  l o n g  a x i s .  
I t  was o b s e r v e d  t h a t  i n  a l l  c a s e s  t h e  
c o r e  o f  t h e  b l o c k s  h a d  a d i f f e r e n t  
p h y s i c a l  s t r u c t u r e  t h a n  d i d  t h e  o u t e r  
p o r t i o n  o f  t h e  same b l o c k s .  I n  o r d e r  
t o  s t u d y  t h i s  c o r e  s t r u c t u r e ,  s i x  
b l o c k s  t h a t  h a d  n o t  b e e n  s a w e d  were 
s o a k e d  i n  f u c h s i n  d y e  for 1 2  h o u r s .  
T h e  d y e  i s  mosc a b s o r b e d  i n  t h e  more 
porous a r e a s  i n  t h e  b l o c k ,  a n d  F i g .  
1 2 . 1 0 ,  a p h o t o g r a p h  o f  o n e  o f  t h e  
d y e d  s p e c i m e n s ,  s h o w s  t h e  t y p i c a l  
s o f t  c o r e  s t r u c t u r e  n o t e d  i n  a l l  t h e  
d y e d  s p e c i m e n s .  S a m p l e s  t a k e n  f r o m  
t h e  i n s i d e  a n d  o u t s i d e  s u r f a c e s  o f  
t h e s e  b l o c k s  showed d e n s 1  t y  v a r i a t i o n s  
f r o m  2 . 8 0  t o  2 . 8 3  a t  t h e  o u t s i d e ,  
which d e c r e a s e d  t o  2 .26  t o  2 . 4 3  a t  t h e  
i n s i d e .  T h e  a p p a r e n t  p o r o s i t y  o f  t h e  
d e n s e  p o r t i o n  o f  t h e  b l o c k  i s  p r a c t i -  

1.3957 1 . 2 7 8 9  0:1168 9 . 1 3  0.846 0.5497 2 . 3 3  

1.3555 1.2661 0 .0894  1 7 . 0 6  0 .835  0.5205 2 . 4 3  

1.1778 1.0630 0 .1098  1 10 .28  0 .707  0.4708 2.27 

c a l l y  zero, compared w i t h  v a l u e s  up  t o  
2 3 . 3 %  for t h e  s o f t  c o r e .  T a b l e  1 2 . 5  
g i v e s  r e s u l t s  o f  d e n s i t y ,  a p p a r e n t  
p o r o s i t y ,  and w a t e r  a b s o r p t i o n  m e a s u r e -  
m e n t s  f o r  s p e c i m e n s  c u t  f rom v a r i o u s  
p o r t i o n s  o f  t h e  b l o c k .  

B l o c k s  t h a t  h a v e  a 1 1 / 8 - i n . - d i a  
c e n t r a l  h o l e  a r e  b e i n g  s p l i t  longi- 
t u d i n a l l y  s o  t h a t  t h e  two h a l v e s  c a n  
be p l a c e d  a r o u n d  a c o o l i n g  p i p e .  With 
t h e  b l o c k s  s p l i t ,  a l a r g e  a m o u n t  o f  
i n n e r  s u r f a c e  w i l l  h e  e x p o s e d  t o  t h e  
c o o l a n t  m a t e r i a l .  T h i s  i n n e r  s u r f a c e  
i s  l o w - d e n s i t y  m a t e r i a l  t h a t  i s  
p a r t i c u l a r l y  s u s c e p t i b l e  t o  N a K  c o r -  
r o s i o n .  To d e t e r m i n e  t h e  e x t e n t  of 
t h e  l o w  d e n s i t y  r e g i o n ,  a r a n d o m  
s a m p l e  o f  t h e s e  b l o c k s  was s o a k e d  i n  

Fig. 12.10. D y e - t r e a t e d  B e O  B l o c k  
Showing Porous central Sec t ion .  

TABLE 12. 5. D E N S I T Y ,  P O R O S I T Y ,  AND WATER ABSORPTION MEASUREMENTS 
OF V A R I O U S  SECTIONS OF THE B e 0  BLOCK 

0.881 0.4802 2 .83  

1 . 1 8 7  0 .6589  2 . 8 0  

1 .350  0.7359 2.83 0 

2 1 . 2 5  

17 .18  

23.32 



f u c h s i n  d y e  f o r  1 2  h r ,  a n d  s p e c i m e n s  
were c u t  from s e l e c t e d  l o c a l i t i e s  i n  
t h e  b l 0 c k .  F i g u r e  1 2 . 1 1  s h o w s  t h e  
d e n s i t y  and  p e r  c e n t  p o r o s i t y  p l a c e d  
o n  t h e  b l o c k  i n  t h e  l o c a t i o n  f r o m  
which  t h e  s a m p l e  was t a k e n .  The d a r k  
s h a d e d  a r e a s  on t h e  r i g h t  of t h e  b l o c k  
i n d i c a t e  the p o r o u s  p o r t i o n s  shown u p  
by t h e  p e n e t r a t i o n  o f  t h e  d y e .  F i v e  
s a m p l e s  o f  b l o c k s  w i t h  a '1. 3/4-in.-dia 
c e n t r a l  h o l e  were  s o a k e d  i n  d y e  a n d  
w e r e  a l s o  f o u n d  t o  h a v e  a p o r o u s  
c e n t r a l  c o r e .  

A g e n e r a l  o b s e r v a t i o n  w a s  made  
r e g a r d i n g  t h e  p r e v a l e n c e  of c r a c k s  i n  
a l l  t h e  b l o c k s  e x a m i n e d .  A l l  t h e  
b l o c k s  h a v e  a t  l e a s t  o n e  c r a c k ,  a n d  
some b l o c k s  c o n t a i n  s e v e r a l  c r a c k s .  
I n  some c a s e s  t h e s e  c r a c k s  a r e  v i s i b l e  
a t  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  b l o c k ,  but, i n  
t h e  m a j o r i t y  of t h e  b l o c k s  t h e  c r a c k s  
a r e  c o n f i n e d  t o  t h e  i n t e r i o r  p o r t i o n .  
T h e s e  c r a c k s  a r e  q u i t e  n a r r o w  a n d  

c o n t r i b u t e  o n l y  s l i g h t l y  t o  t h e  P O -  
r o s i t y .  T h e  p r e s e n c e  o f  one o f  t h e s e  
c r a c k s  may be o b s e r v e d  i n  F ig .  1 2 . 1 1 .  

T h e  p a r o u s  c o r i d i t  i o n  d e v e l o p e d  i n  
t h e  h o t - p r e s s e d  B e 0  b l o c k s  i s  a d e f e c t  
c a u s e a  by f a b r i c a t i o n .  b p r o b a b l e  
c a u s e  o f  t h e  d e f e c t  i s  t h a t  t h e  h o t -  
p r e s s e d  d i e  had  too t i g h t  a f i t  on t h e  
t o p  a n d  b o t t o m  p u n c h e s  a r o u n d  t h e  
c e n t r a l  p i n ,  wh ich  would c a u s e  b i n d i n g  
a n d  t h e r e f o r e  u n e v e n  p r e s s u r e  a p p l i -  
c a t i o n .  A f u r t h e r  f a c t o r  i s  f a u l t y  
f i l l i n g  o f  t h e  d i e ,  w h i c h  wou ld  c a u s e  
b r i d g i n g  of t h e  powder a r o u n d  t h e  p i n .  
O t h e r  f a c t o r s  such a s  t o o  s h o r t  t i m e  
of a p p l i c a t i o n  of p r e s s u r e ,  too s h o r t  
t i m e  o f  h o l d i n g  a t  p r e s s i n g  t e r n p e r a -  
t u r e  u n e v e n  t e m p e r a t u r e  d i s t r i b u t i o n  
i n  t h e  Be0 powder b e c a u s e  o f  t o o  r a p i d  
h e a t i n g ,  c o o l i n g  o f  t h e  d i e  t o  room 
t e m p e r a t u r e  w i t h o u t  e x t r a c t i n g  t h e  
c o r e  p i n ,  e t c . ,  c o u l d  a l s o  h a v e  a f -  
f e c t e d  t h e  f i n a l  d e n s i t y .  

F i g .  12. 11. Density and Per Cent  P o r o s i t y  at v a r i o u s  Locations i n  a ~ u i l -  
s i z e  ARE Be0 B l o c k .  
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1 3 .  HEAT TRANSFER AND PHYSICAL PROPERTIES RESEARCH 

H .  F.  P o p p e n d i e k ,  R e a c t o r  Exper imenLa l  E n g i n e e r i n g  D i v i s i o n  

'The t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  t h e  
f l u o r i d e  m i x t u r e  NaF-BeF2 ( 5 7 - 4 3  m o l e  
% )  was e x p e r i m e n t a l l y  d e t e r m i n e d  t o  
b e  2.4 B t u / h r * f t . " F  o v e r  a t e m p e r a t u r r  
r a n g e  o f  4 5 2  t o  586°C.  T h i s  r e s u l t  
i s  c o m p a r a b l e  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 i e s  p r e v i o u s l y  o b t a i n e d  f o r  
some o f  t h e  o t h e r  f l u o r i d e  m i x t u r e s .  
Two new 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 s  
h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  and s u c c e s s f u l l y  
t e s t e d  w i t h  o r d i n a r y  l i q u i d s .  

T h e  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  f u e l  m i x t u r e  N a F - K F - Z r F , - U F ,  
( 4 . 8 - 5 0 . 1 - 4 1 . 3 - 3 . 8  m o l e  % )  h a v e  b e e n  
o b t a i n e d .  T h e  h e a t  c a p a c i t y  c a n  b e  
r e p r e s e n t e d  b y  c = 0 . 2 8  +_ 0 . 0 1 5  
c a l / c m . " C  o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
540 t o  900°C. 

T h e  v i s c o s i t i e s  a n d  d e n s i t i e s  o f  
t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e s  NaF-ZrF, ( 5 0 - 5 0  
m o l e  760) a n d  N a F - Z r F , - U F ,  ( 5 0 - 2 5 - 2 5  
m o l e  7%) h a v e  b e e n  m e a s u r e d  w i t h  t h e  
m o d i f i e d  B r o o k f i e l d  v i s c o m e t e r .  T h e  
v i s c o s i t y  o f  t h e  f i r s t  m i x t u r e  r a n g e d  
from 15  cp a t  610°C t o  5 cp  a t  1030°C. 
T h e  v i s c o s i t y  o f  t h e  s e c o n d  m i x t u r e  
r a n g e d  f r o m  2 0  c p  a t  6 5 0 ° C  t o  11 c p  
a t  880°C. T h e s e  r e s u l t s  a r e  compared  
w i  t X  t h e  v i s c o s i t y  m e a s u r e m e n t s  
p r e v i o u s l y  d e t e r m i n e d  f o r  some o f  t h e  
0 t h e r  f l u o r i d e  mix t u r e s .  D e v e l o p m e n t  
o f  t h e  c a p i l l a r y  v i s c o m e t e r  i s  c o n -  
t i  n u i n g .  

T h e  v a p o r  p r e s s u r e  o f  NaZrF ,  i n -  
c r e a s e s  f r o m  8 mm Hg a t  8 0 0 ° C  t o  3 0  
m m  Hg a t  9 0 0 ° C ;  t h i s  b e h a v i o r  i s  
s i m i l a r  t o  t h a t  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  
f o r  t h e  NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  X) 
m i x t u r e .  E x p e r i m e n t a l  v a l u e s  o f  t h e  
v a p o r  p r e s s u r e  o f  B e F 2  m e a s u r e d  a t  
RMI a g r e e d  w i t h  v a l u e s  c a l c u l a t e d  a t  
ORNL . 

P r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t  a 1  h e a t  
t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  h a v e  b e e n  
p b t a i n e d  for t h e  c a s e  o f  t u r b u l e n t l y  
f l o w i n g  NaF-KF-LiF  m i x t u r e  i n  a l o n g  
t u b e .  I t  a p p e a r s  t h a t  h e a t  t r a n s f e r  
w i t h  t h i s  m i x t u r e  c a n  p r o b a b l y  b e  
d e s c r i b e d  by t h e  u s u a l  f o r c e d - c o n v e c t i o n  

P 

e x p r e s s i o n s  c h a r a c t e r i z i n g  o r d i n a r y  
f l u i d s ,  a s  w a s  f o u n d  t o  b e  t h e  c a s e  
f o r  mol t e n  sodium h y d r o x i d e .  

S e v e r  a1  t h e r m a l  a n a l y s e s  p e r t a i n i n g  
t o  t h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  r e a c t o r  
h a v e  b e e n  c o n d u c t e d .  O n e  s t u d y  was  
made c o n c e r n i n g  t h e  h e a t  g e n e r a t i o n  
w i t h i n  t h e  r e f l e c t o r  and  s h e l l  o f  t h e  
r e a c t o r .  A n o t h e r  a n a l y s i s  c o n s i s t e d  
o f  p r e p a r i n g  d e s i g n  c h a r t s  f o r  c o o l i n g -  
h o l e  d i s t r i b u t i o n s  i n  r e a c t o r  r e -  
f l e c t o r s .  An a t t e m p t  t o  m i n i m i z e  t h e  
w e i g h t  a n d  v o l u m e  o f  a i r  r a d i a t o r s  
h a s  been  i n i t i a t e d .  

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

An i n v e s t i g a t i o n  h a s  been  i n i t i a t e d  
i n  an a t t e m p t  t o  d e r i v e  a heat-momentum 
t r a n s f e r  a n a l o g y  f o r  t h e  a n n u l u s  i n  
m u c h  t h e  s a m e  way a s  i t  h a s  b e e n  
d e r i v e d  f o r  t h e  p i p e  s y s t e m .  

An e x p e r i m e n t  h a s  b e e n  d e s i g n e d  
t h a t  w i l l  make p o s s i b l e  an e x p e r i m e n t a l  
s t u d y  o f  t h e  h e a t  t r a n s f e r  c h a s a c -  
t e r i s t i c s  o f  a s i m p l e ,  f u e l - c i r c u l a t i n g  
s y s t e m ;  a l o n g  p i p e  w i l l  b e  u s e d  i n  
w h i c h  t h e  f l o w i n g  f l u i d  i s  h e a t e d  
i n t e r n a l l y  b y  a n  e l e c t r i c  c u r r e n t .  
T h e  e x p e r i m e n t a l  r e s u l t s  w i l l  b e  
compared  w i t h  t h e  p r e v i o u s l y  o b t a i n e d  
t h e o r e t i c a l  r e s u l t s .  

THERMAL CONDUCTIVITY OF L I Q U I D S  
W. D. Powers R. M. B u r n e t t  
S. J.  C l a i b o r n e  W .  8. 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  a1  E n g i n e e r i n g  
D i v i s i o n  

A t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  d e i i c e  
s i m i l a r  t o  t h e  o n e  d e s c r i b e d  p r e v i -  
o u s l y ( ' )  was u s e d  to  s t u d y  t h e  f l u o r i d e  

(l)L. F. B a s e l  end M. Tobias, A N P  Quar. P r o g .  
R e p .  D e c .  1 0 .  1 9 5 0 .  ORNL-919, p .  196.  
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528 
5 27 
52 6 

m i x t u r e  NaF-EeF:, (57-43 mole XI. T h e  
r e s u l t s  o f  t h r e e  i n d e p e n d e n t  s e t s  of 
m e a s u r e m e n t s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  13.1. 

F i g u r e  1 3 . 1  s h o w s  a p l o t  o f  t h e  
t h e r m a l  c o n d u c t i v i t i e s  o f  s e v e r a l  
f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s  a s  a f u n c t i o n  
of u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n .  I t  a p p e a r s  
t h a t  t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t i e s  o f  
t h e s e  s o m e w h a t  s i m i l a r  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  d e c r e a s e  a s  t h e  u r a n i u m  
w e i g h t  p e r c e n t a g e s  i n c r e a s e .  

A new 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  s t u d y i n g  b o t h  l i q u i d s  and  s o l i d s  
h a s  b e e n  d e v e l o p e d  t h a t  c o n s i s t s  of 
a n  e l e c t r i c  h e a t e r ,  a t h e r m a l  c o n -  
d u c t i v i t y  c e l l ,  a h e a t  m e t e r ,  a n d  a 
w a t e r  c o o l e r .  C a l c u l a t i o n s  r e v e a l  
t h a t  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t i e s  c a n  be 
m e a s u r e d  t o  w i t h i n  * l o %  of t h e i r  t r u e  

470 t o  586 
471 to 584 
452 to 500 

TABLE 13.1.  THERMAL CONDUCTIVITY 
OF NaF-BeP, 

TEYPERANRE AVERAGE 

(Btu/br. f t * ' F )  

FLUORIDE 
MIXTURE NO MIXTURE COMPOSITION 

2 . 3  
2.5 
2 .4  

v a l u e s .  The rma 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 f  w a t e r ,  o b t a i n e d  w i t h  t h e  
h e a t - m e t e r  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 ,  
a g r e e  w i t h  l i t e r a t u r e  v a l u e s  t o  w i t h i n  
6.5%. 

A t r a n s i e n t  m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  
t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  l i q u i d s  - 

DWG. 17410 

F i g .  13.1.  Thermal C o n d u c t i v i t y  o f  F l u o r i d e  M i x t u r e s  as  a F u n c t i o n  of 
Uranium C a n c e n t r a t i o n .  
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h a s  b e e n  d e v e l o p e d .  A t h i n - w a l l e d  
m e t a l  t u b e  w i t h  a s m a l l  d i a m e t e r  i s  
immersed i n  t h e  l i q u i d  b e i n g  s t u d i e d ,  
and t h e  t u b e  i s  s u d d e n l y  h e a t e d  by a 
d i r e c t  c u r r e n t  o f  e l e c t r i c i t y .  T h e  
t r a n s i e n t  t e m p e r a t u r e  r i s e  o f  t h e  
t u b e  i s  a f u n c t i o n  o f  t h e  h e a t  c a p a c i t y  
o f  t h e  t u b e  and  t h e  t h e r m a l  c o n d u c -  
t i v i t y ,  h e a t  c a p a c i t y ,  and d e n s i t y  o f  
t h e  l i q u i d .  T h e  e a r l y  p a r t  o f  t h e  
t e m p e r a t u r e - t i m e  f u n c t i o n  i s  c o m p l e t e l y  
c o n t r o l l e d  by t h e  c o n d u c t i o n  mechanism. 
A n a l y s e s  o f  t h e  s o l u t i o n s  o f  t h e  
t r a n s i e n t  c o n d u c t i o n  e q u a t i o n s  p e r -  
t a i n i n g  t o  t h e  s y s t e m  d e s c r i b e d ( ' )  
show t h a t  1 i q u i d  the rm a 1 c o n d u c t  i v i  t i  e s 
may h e  d e t e r m i n e d  f r o m  t h e  e x p e r i -  
m e n t a l  t e m p e r a t u r e -  t i m e  measuremenLs.  
T h i s  t r a n s i e n t  a p p a r a t u s  h a s  been  u s e d  
t o  c h e c k  t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  
w a t e r  and  g l y c e r i n e  at. room t e m p e r a -  
t u r e ;  t h e  r e s u l t s  a g r e e  t o  w i t h i n  
+ l o %  o f  t h e  v a l u e s  r e p o r t e d  i n  t h e  l i t -  
e r a t u r e .  

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  c o n t i n u e d  s t u d y  
o f  f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s ,  i t  i s  
p l a n n e d  t o  m e a s u r e  
d u c t i v i t y  o f  m o l t e n  
by o n e o r  more o f  t h e  
above.  

HEAT CAPACITY 

W .  D. Powers  

t h e  t h e r m a l  c o n -  
s o d i u m  h y d r o x i d e  
met hods  d i s c u s  s e d  

OF L I Q U I D S  

G .  C. B l a l o c k  
R e  a c t  0 r Expe r ime n t a 1  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

The  e n t h a l p y  and t h e  h e a t  c a p a c i t y  
o f  t h e  f u e l  m i x t u r e  NaF-KF-ZrF,  - U F ,  
( 4 . 8 - 5 0 . 1 - 4 1 . 3 - 3 . 8  m o l e  % )  h a v e  b e e n  
d e t e r m i n e d  by B u n s e n  i c e  c a l o r i m e t e r s  
f o r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o f  5 4 0  t o  
900°C and a r e  g i v e n  by t h e  e q u a t i o n s :  
H ,  ( l i q u i d )  - H O o C  ( s o l i d )  

= -15 + 0 . 2 8 T  , 
c = 0.28 f 0.015 , 

where  H i s  i n  c a l / g ,  7' i n  OC, a n d  c P  
i n  c a l / g - O C .  T h e  f u e l  m i x t u r e  
NaF-ZrF4-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole  %) and t h e  

P 

( 2 ) W .  8 .  H a r r i s o n ,  T r a n s i e n t  M e t h o d s  f o r  
D e t e r m i n i n g  T h e r m a l  C o n d u c t i v r t y  o f  L i q u i d s ,  
O W L  C F - 5 2 - 1 1 - 1 1 3  (Nor. 1, 1 9 5 2 ) .  

e u t e c t i c  m i x t u r e  o f  NaOH and LiOII a r e  
c u r r e n t l y  b e i n g  s t u d i e d .  

V I S C O S I T P E S  O F  FLUORIDE MIXTURES 

measurements w i t h  the! Brook f i e l d  
Viscometer (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 ) .  T h e  v i s c o s i t i e s  o f  t h e  
f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s  NaF-ZrF4 (SO-SO 
m o l e  % )  a n d  N a F - Z r F , - U F ,  ( 5 0 - 2 5 - 2 5  
m o l e  % )  h a v e  b e e n  m e a s u r e d  w i t h  a 
B r o o k f i e l d  v i s c o m e t e r  c o n t a i n e d  i n  an 
i n e r t  a t m o s p h e r e .  T h e s e  r e s u l t s  are  
p l o t t e d  i n  F i g .  1 3 . 2 ,  t o g e t h e r  w i t h  
t h e  v i s c o s i t i e s  o f  s e v e r a l  o t h e r  
f 1 u o r i  d e  m i x t u r e s .  T h e  z i r c o n i u m -  
b e a r i n g  s a l t s  h a v e  much h i g h e r  v i s -  
c o s i t i e s  t h a n  NaF-KF-LiF  ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 -  
4 6 . 5  m o l e  % )  a n d  N a F - K F - L i F - U F ,  
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 ' 4 . 5 - 1 ,  1 m o l e  % ) ;  t h e  
b e r y l l 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  
NaF-BeF,  ( 5 7 . 0 - 4 3 . 0  m o l e  % )  i s  a l s o  
c h a r a c t e r i z e d  by  h i g h e r  v i s c o s i t i e s .  
I n  g e n e r a l ,  i t  a p p e a r s  t h a t  an i n c r e a s e  
i n  u r a n j  urn c o n t e n t  y i e l d s  an i n c r e a s e  
i n  t h e  v i s c o s i t y .  

C a p i l l a r y  Viscometer (F .  A. Knox,  
N. V .  S m i t h ,  F .  K e r t e s z ,  M a t e r i a l s  
Chemi s t r y  D i  v i  s i o n )  . T h e  c a p i  11 a r y  
v i s c o m e t e r  p r e v i o u s l y  
h a s  been u s e d  t o  s t u d y  f u s e d  f l u o r i d e s  
o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o f  6 0 0  t o  
800°C. A l l  t h e  m a t e r i a l s  s t u d i e d  i n  
t h i s  a p p a r a t u s  were  p u r i f i e d  by t h e  
h y d r o g e n  a t  i o n - h y d  r o f 1 u o r i n a t  i o n  
p r o c e d u r e .  The a p p a r a t u s  i n  i t s  p r e s e n t  
form d o e s  n o t  s u f f i c i e n t l y  p r o t e c t  t h e  
m i x t u r e s  f r o m  e x p o s u r e  t o  a i r ,  a n d  
m o d i f i c a t i o n s  a r e  b e i n g  made  t o  t h e  
e q u i p m e n t  t o  i m p r o v e  t h e  q u a l i t y  o f  
t h e  i n e r t  a t m o s p h e r e  m a i n t a i n e d  o v e r  
t h e  me l t .  

B l o o m ,  H a r r a p ,  a n d  H e y m a n n ( ' )  
d e t e r m i n e d  v a l u e s  f o r  t h e  v i s c o s i t y  
o f  v a r i o u s  c h l o r i d e  __ m i x t u r e s  by u s i n g  

( 3 ) J .  M. C i a a r ,  F .  A. Knox, F. K e r t e s z ,  R.  F. 
R e d a o n d ,  a n d  T. N. J o n e s ,  ANP Q u o r .  P r o g .  R e p .  
J u n e  10, 1 9 5 2 ,  ORNL-1294, p .  146 .  

( 4 ) F .  A. K n o x ,  N .  V. S m i t h ,  a n d  F .  K e r t e s z .  
A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  S e p t .  10, 1 9 5 2 ,  ORNL-1375, 
p .  145. 

("H. B l o o m ,  B. S. H a r r a p ,  S. E. N e y m a n n ,  
P r o c .  R o y .  S O C .  ( L o n d o n )  194.4, 237 ( 1 9 4 8 ) .  
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0.6 12 
14 

NaF- KF-LiF (lf.5-42.0 -46.5 mole O j 0 )  

NaF- KF-LiF- UF, (10.9-43.5-44.5-1.1 mole %) 

0.4 

0.2 

TEMPERATURE (OK) 

27 
31 NaF-ZrF4 (50 -50  mole %) 

- 33 
35 NaF-BeF2 (57-43 mole O j 0 )  

NaF- ZrF4 -UF4 (46 -50 -4  mole O h )  

NoF-ZrF, - U G  (50-25-25 mole % )  

- 

F i g .  13.2. Viscosity o f  S e v e r a l  F l u o r i d e  M i x t u r e s  as  a F u n c t i o n  o f  Temper- 
a t u r e .  
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NaF-ZrF, 
( 5 0 - 5 0  mole Ih;) 

g l a s s  c a p i l l a r i e s  i n  a p p a r a t u s  of  t h i s  
t y p e .  T h e  u s e  o f  g l a s s  c a p i l l a r i e s  
w i t h  f l u o r i d e s ,  e v e n  a t  t e m p e r a t u r e s  
below 650°C,  p r o v e d  i m p o s s i b l e ,  how- 
e v e r ,  b e c a u s e  t h e  i n n e r  s u r f  a c e s  o f  
t h e  c a p i l l a r i e s  were a t t a c k e d  t o  s u c h  
an e x t e n t  t h a t  t h e  o r i g i n a l  c a l i -  
b r a t i o n s  c o u l d  n o t  be r e p r o d u c e d .  

The u s e  of s m a l l  n i c k e l  c a p i l l a r i e s  
( abou t ,  0.08-mm b o r e )  t e n d e d  t o  c a u s e  
p l u g g i n g b y t h e  m i x t u r e s  b e i n g  s t u d i e d .  
L a r g e r  c a p i l l a r i e s  ( 2 . 4 - m n i  b o r e )  
m i n i m i z e d  t h i s  d i f f i c u l t y ,  h u t  t h e y  
were i m p r a c t i c a l  f o r  s t u d y i n g  l o w -  
v i s c o s i t y  l i q u i d s .  W i t h  t h e  l a r g e  
c a p i l l a r i e s ,  R e y n o l d ' s  n u m b e r s  b e l o w  
300 were o b t a i n e d ,  and t h e  v i s c o s i t i e s  
measu red  - b a s e d  on c a l i b r a t i o n s  w i t h  
g l y c e r o l  s o l u t i o n s  a t  room t e m p e r a -  
t u r e  - a r e  p r o b a b l y  r e l i a b l e  a s  
p r e l i m i n a r y  e s t i m a t e s .  The v i s c o s i t i e s  
o f  t h e  s e v e r a l  f l u o r i d e  m i x t u r e s  t h u s  
d e t e r m i n e d  a r e  i n  q u a l i t a t i v e  a g r e e -  
ment w i t h  t h o s e  p r e s e n t e d  i n  F i g .  2 3 - 2 .  

592 
690 
762 
062 

DENSITY OF FLUORIDE MIXTURES 

R. F. Redmond T. N .  J o n e s  
Fie ac t o r  Exp e r i m  ern t a 1  En g i n  ee s i n g  

D i v i s i o n  

P r e l i m i n a r y  d e n s i t y  m e a s u r e m e n t s  
have  b e e n  m a d e  f o r  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  NaF-ZrF ,  ( S O - S O  m o l e  X )  and 
NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 2 5 - 2 5  m o l e  561, and 
t h e  v a l u e s  a r e  t a b u l a t e d  i n  T a b l e  1 3 . 2 .  

TABLR 1 3 . 2 .  D E N S I T I E S  OF TR 
MIXTURES AT V A R I O U S  TEMPE 

TEMPERATURE DENSITY 
( c r / c m 3 )  

FLUORIDE MIXTURE 
...... \ ........... II_ _. . . . . . .. . __ 

3 . 3 5  
3 . 2 8  
3 . 2 1  
3 . 1 4  

NaF-ZrF, -UF, 
(50-25-25 mole W) 

3.94 

VAPOR PRESSURE OF MOLTEN FLUORIDES 
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  

T h e  v a p o r  p r e s s u r e  o f  ZrF, a b o v e  
t h e  p u r e  c o m p o u n d  N a F - Z r F ,  ( S O - S O  
m o l e  XI i s  o f  i n t e r e s t  b e c a u s e  t h i s  
s u b s t a n c e  w i l l  s e r v e  a s  t h e  f u e l  
c a r r i e r  i n t r o d u c e d  i n i t i a l l y  i n  t h e  
ARE.  V a p o r - p r e s s u r e  d a t a  f o r  t h i s  
s a l t  were  o b t a i n e d  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  
r a n g e  o f  795 t o  994'C by t h e  m e t h o d  
o r i g i n a l l y  d e s c r i b e d  by R o d e b u s h  and 
D i x o n , ( 6 )  which h a s  been  d i s c u s s e d  i n  
p r e v i a l i s  r e p o r t s . ( " * )  T h e  v a l u e s  
o b t a i n e d ,  g i v e n  i n  T a b l e  1 3 . 3 ,  a r e  
b e s t  r e p r e s e n t e d  by t h e  e q u a t i o n  

w h e r e  P i s  i n  m m  Hg a n d  T i s  i n  OK. 
T h e  h e a t  o f  v a p o r i z a t i o n  i s  3 3  k c a l /  
m o l e ,  a n d  t h e  b o i l i n g  p o i n t ,  c a l c u -  
l a t e d  f r o m  t h e  e q u a t i o n ,  i s  1244°C.  
T h e  v a p o r  p r e s s u r e  o f  t h e  N a F - Z r F ,  
( N a Z r F , )  i s  v e r y  s i m i l a r  t o  t h a t  of 
t h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  46 mole X ZrF,,  
50 m o l e  % N a F ,  a n d  4 m o l e  % U F , ,  
r e p o r t e d  p r e v i o u s l y .  ( ' 1  T h i s ,  o f  
c o u r s e ,  i s  n o t  s u r p r i s i n g ,  s i n c e  
s u b s t i t u t i o n  of 8 m o l e  X o f  NaUFS for 
N a Z r F 5  s h o u l d  not g r e a t l y  i n f l u e n c e  
t h e  e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e  o f  ZrF,. 

V e r i f i c a t i o n  o f  r e s u l t s  o b t a i n e d  
by t h i s  m e t h o d  h a s  b e e n  a t t e m p t e d  
d u r i n g  t h e  p a s t  quarter by u s i n g  o t h e r  
p r o c e d u r e s  a p p l i c a b l e  t o  f u s e d  s a l t s  
a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s .  Agreement  among 
t h e  v a r i o u s  m e t h o d s  h a s ,  i n  g e n e r a l ,  
b e e n  e n c o u r a g i n g .  V a l u e s  f o r  t h e  
v a p o r  p r e s s u r e  o f  ZrF,  ( 3 6  m m  Ng a t  
768°C a n d  9 6  m m  IIg a t  806°C) were  
o b t a i n e d  by u s i n g  a d i a p h r a g m  a p p a r a t u s  
s i m i l a r  t o  t h a t  used € o r  v a p o r  p r e s s u r e  

("W. E. Rodebush  and A. L. Dixon.  P h y s .  R e v .  

( 7 ) R .  E. M o o r e  and C. J .  B a r t o n ,  ANP Q u a r .  

( 8 ) R .  E .  Moore and C .  J. Barton, ANP Q u a r .  

( 9 ) R .  E .  M o o r e  a n d  C .  J .  B s r t o n ,  ANP Q u a r .  

26, 8 5 1  ( 1 9 2 5 ) .  

P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 .  1951 ,  OWL-1154,  p.  136 .  

P r o & .  R e p .  D c c .  1 0 ,  1 9 5 1 ,  ORNL-1170, p .  1 2 6 .  

P r o g .  R e p .  S e p t .  1 0 .  1 9 5 2 ,  OWL-1375,  p .  147 .  
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____ 
BMI D a t a  

TABLE 13.3.  VAPOR PRESSURE OF N a Z p F ,  
-I_ 

. T S U U S E R Y I _ D  TEMPERATURE PRESSURE 
( m m  H g )  

795 
8 0 3  
807 
835 

854 

8 68 
886  
887 
923 
946 
9 48 
9 64 
9 67 
994  

a3 5 

a58 

8 

8 
13 
1 4  
1 6  
18 
20 
28 
27 
39 
47 
50 
64 
63 
90 

a 

m e a s u r e m e n t s  o f  U F 4 . ( l 0 )  T h e s e  d a t a  
a r e  i n  f a i r  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  v a l u e s  
( 3 9  a n d  9 4  m m  H g )  o b t a i n e d  b y  t h e  
R o d e b u s h  m e t h o d . ( g )  I n  a d d i t i o n ,  
t e n t a t i v e  v a l u e s  f o r  t h i s  c o m p o u n d ,  
2 9  m m  Hg a t  7 5 1 ° C  a n d  5 6  m m  Hg a t  
786”C,  o b t a i n e d  by  u s i n g  a c a p i l l a r y  

a g r e e  
f a i r l y  w e l l  w i t h  t h e  v a l u e s  o f  26 and 
5 9 m m  Hg o b t a i n e d  by u s i n g  t h e  Rodebush 
method.  

I n  t h e  p a s t  q u a r t e r ,  v a p o r - p r e s s u r e  
d a t a  o b t a i n e d  b y  a p p l y i n g  a t r a n s -  
p i r a t i o n  method t o  b e r y l l i u m  f l u o r i d e  
were r e p o r t e d  b y  B a t t e l l e  M e m o r i a l  
I n s t i t u t e .  1 3 )  A c o m p a r i s o n  o f  t h e  
d a t a  from B a t t e l l e  w i t h  v a l u e s  c a l c u -  
l a t e d  f r o m  t h e  e q u a t i o n  r e p o r t e d  by 
t h i s  L a b o r a t o r y ( 1 4 )  i s  g i v e n  i n  

’‘ b r i d  g e  ” a p p  a r a t u  s , c 1 1 . 1 2 )  

( l 0 ) K .  0 .  J o h n s o n ,  T h e  V a p o r  P r e s s u r e  o f  
U r a n i u m  T e t r a f l u o r i d e ,  Y-42 ( O c t .  20, 1947). 

( l l ) C .  G.  M a i e r .  V a p o r  P r e s s u r e s  o f  t h e  Common 
M e t a l l i c  C h l o r i d e s  a n d  a S t a t i c  M e t h o d  f o r  H i g h  
T e m p e r a t u r e s .  U.S. Bureau o f  M i n e s ,  TP-360 .  

and A .  A .  P a l k o ,  
T h e  V a p o r  P r e s s u r e s  o f  Z i r c o n i u m  T e t r a c h l o r i d e  
and H a f n i u m  T e t r a c h l o r i d e ,  Y-552 (Jan. 17, 1950). 

( I 3 ) K .  A .  Sense ,  M .  J .  S n y d e r ,  and J. W. Clegg, 
P r o g .  R e p .  S e p t .  1 9 5 2 ,  BMI-772, p .  4 6 .  

( 1 4 ) R .  E .  Moore ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  1 0 ,  

‘l2)D. W .  Yuhn,  A. D.  Ryon. 

1952, ORNL-1294, p.  15L 

T a b l e  1 3 . 4 .  T h e  t w o  s e t s  o f  v a l u e s  
a r e  p r o b a b l y  i n  a g r e e m e n t ,  w i t h i n  t h e  
e x p e r i m e n t a l  e r r o r s  o f  b o t h  m e t h o d s .  

TABLE 1 3 . 4 .  COMPARISON OF VAPOR 
PRESSURE OF B e F ,  BY DIFFERENT METHODS 

1 . 2 5  
7.25 

2 3 . 5  
51.0 

H g )  

O R N L  D a t a  

2 . 7  
8 . 8  

24 
47 

___..____I 

C O N V E C T I V E  HEAT T R A N S F E R  I N  
F L U B B I D E  MIXTURE NaF-KF-LiF 

H .  W. Hoffman J. L o n e s  
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  

The  c o n s t r u c t i o n  and i n s t r u m e n t a t i o n  
o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  s y s t e m  f o r  t h e  
d e  t erm i n a t i o n  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  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e  N a F - K F - L i F  ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  
m o l e  % )  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d .  T h i s  
s y s t e m  i s  a m o d i f i c a t i o n  o f  t h e  o n e  
u s e d  f o r  o b t a i n i n g  h e a t  t r a n s f e r  
c o e f f i c i e n t s  i n  a t u b e  w i t h  m o l t e n  
sodium h y d r o x i d e  i n  t u r b u l e n t  f l o w .  ( I 5 )  

A l l  s y s t e m  c o m p o n e n t s ,  w i t h  t h e  
e x c e p t i o n  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n ,  h a v e  
b e e n  c o n s t r u c t e d  o f  I n c o n e l ;  A n i c k e l  
t u b i n g  was u s e d  f o r  t h e  t e s t  s e c t i o n .  
S w a g e l o k  c o n n e c t i o n s  a n d  “ 0 ”  r i n g  
f l a n g e s  h a v e  r e p l a c e d  t h e  a l l - w e l d e d  
c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  s o d i u m  h y d r o x i d e  
sys t em.  

T h e  h e a t  l o s s  c a l i b r a t i o n  and f i v e  
h e a t  t r a n s f e r  r u n s  w i t h  N a F - K F - L i F  
were  m a d e .  T h e s e  r u n s  c o v e r e d  a 
R e y n o l d ’ s  m o d u l u s  r a n g e  o f  2 0 0 0  t o  
6000. F i g u r e  1 3 . 3  p r e s e n t s  t h e  d a t a  
f o r  NaF-KF-LiF compared  w i t h  d a t a  f o r  

o f  c o n v e  c t i  v e  

a i r  t h a t  were o b t a i n e d  b y  v a r i o u s  

( 1 5 ) H .  W .  H o f f m a n  and J .  L o n e s ,  ANP Q u a r .  
P r o g .  R e p .  S e p t .  10, 1952 ,  OWL-1375, p. 148. 
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F i g .  13.3. j - F a c t o r  vs. ~ e y n o l d s  htodulus f o r  N ~ F - K F - L ~ F ,  Air, and O t h e r  

i n v e s t  4. g a t o  r s I ( 1 6 * l 7 * l 8 )  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  a r e  c o r r e l a t e d  
i n  t h i s  f i g u r e  b y  t h e  j f a c t o r  ( t h e  
p r o d u c t  o f  t h e  S t a n t o n  modu lus ,  h / c p G ,  
and t h e  t w o - t h i r d s  power o f  t h e  P r a n d t l  
modu lus )  as a f u n c t i o n  o f  t h e  R e y n o l d ' s  
m o d u l u s .  I t  i s  t o  be  n o t e d  t h a t  t h e  
t r a n s i t i o n  f rom l a m i n a r  f l o w  t o  f u L l y  
d e v e l o p e d  t u r b u l e n t  f l o w  o c c u r s  o v e r  
a r e g i o n  e x t e n d i n g  f rom R e  = 3000 t o  
R e  = 1 0 , 0 0 0 .  T h e  p r e l i m i n a r y  d a t a  o f  
t h e  c u r r a n t  i n v e s t i g a t i o n  f a l l  n e a r  
t h e  a i r  d a t a  i n  t h i s  t r a n s i t i o n  r e g i o n .  
F u r t h e r  work  i s  t o  ha d o n e  a t  h i g h e r  
f l u i d  t e m p e r a t u r e s  t o  e x t e n d  t h e  d a t a  
i n t o  t h e  r e g i o n  o f  f u l l y  d e v e l o p e d  
t u r b u  1 e n c e .  

The e x p e r i m e n t s  w i t h  t h e  NaF-KF-l . iF  
m i x t u r e  were  p r e m a t u r e l y  t e r m i n a t e d  
b e c a u s e  o f  t h e  f a i l u r e  o f  t h e  n i c k e l  
t e s t  s e c t i o n .  " R i n g "  c r a c k s  c a u s e d  

- _I_ 
( I 6 ) R .  E. D r e x e l  and W. H. HcAdarns, N a t .  A d v .  

 COR^. A e r o . ,  Wartime Report  ARR4F28. 
( 1 7 ) W .  H. Lo w d e r m i l k ,  L. Y. Iiumble,  and I.. G .  

Desmon,  M e a s u r e m e n t s  o f  A v e r a g e  H e a t  T r a n s f e r  a n d  
F r i c t i o n  C o e f f i c i e n t s  f o r  S u b s o n r c  F l o w  o f  A i r  i n  
S m o o t h  T u b e s  a t  H i g h  S u r f a c e  a n d  F l u t d  T e a p e r a -  
t u r e s ,  N A C A - 1 0 2  ( 1 9 5 1 ) .  

('"A. P. Colburn, E n g i n e e r i n g  B u l l e t i n  P u r d u e  
U n i v e r s i t y .  V o l .  26. No. 1 (Jan.  19 ,  1 9 4 2 ) .  

a p o r t i o n  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n  ( 5  1 / 4  
i n .  l o n g  and l o c a t e d  a p p r o x i m a t e l y  a t  
t h e  c e n t e r  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n )  t o  f a l l  
o u t .  T h e  f a i l u r e  w a s  n o t  c a u s e d  by 
c o r r o s i o n  b u t  a p p e a r s  t o  b e  d u e  t o  
m e t a l  f a t i g u e  r e s u l t i n g  f r o m  t h e  h i g h  
t e m p e r a t u r e s  t o  w h i c h  t h e  n i c k e l  
s e c t i o n  was s u h j  e c t e d .  

A n e w  t e s t  s e c t i o n  o f  I n c o n e l  
( L I D  1 3 7 )  i s  b e i n g  f a b r i c a t e d .  
A l t h o u g h  t h e  l e n g t h - t o - d i a m e t e r  r a t i o  
€ o r  t h i s  t u b e  i s  l e s s  t h a n  t h a t  f o r  
t h e  n i c k e l  t u b e ,  i t  i s  s t i l l  s u f f i c i e n t  
t o  e n s u r e  t h a t  t h e  e n t r a n c e  l e n g t h  
w i l l  b e  e x c e e d e d  w i t h i n  t h e  c o n f i n e s  
o f  t h e  t e s t  sec t ion . ( ' ' )  

A N A L Y S I S  O F  S P E C I F I C  REACTOR 
HEAT TRANSFER PROBLEMS 

W .  S. Fa rmer  
H 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  

Heat  G e n e r a t i o n  in t h e  R e a c t o r  
R e f l e c t o r .  I n  o r d e r  to a r r i v e  a t  an  
e s t i m a t e  o f  t h e  h e a t  g e n e r a t i o n  t o  be 

( 1 9 ) H .  W .  Hoffman end J. Lones, INP Q u a r .  P r o g .  
R e p .  S e p t .  1 0 .  1 9 5 2 ,  0 R N I . - 1 3 7 5 ,  p .  1 4 8 .  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  I952 

e x p e c t e d  i n  t h e  r e f l e c t o r  a n d  s h e l l  
o f  t h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  r e a c t o r  
( c f . ,  " G e n e r a l  D e s i g n  S t u d i e s ,  " sec.  
3 1 ,  s e v e r a l  r a d i a t i o n  s o u r c e  p r o b l e m s  
w e r e  a n a l y z e d .  T h e  l a r g e s t  s o u r c e  
o f  h e a t  i n  t h e  r e f l e c t o r  r e s u l t s  from 
t h e  a b s o r p t i o n  o f  gamma r a y s  g e n e r a t e d  
i n  t h e  f u e l  c o o l a n t  a s  a r e s u l t  o f  
prompt  f i s s i o n  and d e c a y  o f  t h e  f i s s i o n  
p r o d u c t s .  T h e  m a g n i t u d e  o f  t h i s  
s o u r c e  o f  h e a t  g e n e r a t i o n  was d e t e r -  
m i n e d  b y  u s i n g  t h r e e  m e t h o d s  o f  
c a l c u l a t i o n  b a s e d  o n  i s o t r o p i c  s o u r c e  
d i s t r i b u t i o n  a n d  e x p o n e n t i a l  a t t e n u -  
a t i o n .  I n  t h e  f i r s t  c a l c u l a t i o n ,  t h e  
g a m m a - r a y  s o u r c e  w a s  a s s u m e d  t o  h e  
d i s t r i b u t e d  u n i  f o r m l y  i n  a s p h e r i c a l  
a n n u l u s ,  a n d  t h e  same a b s o r p t i o n  
c o e f f i c i e n t  was a s s i g n e d  t o  b o t h  t h e  
r e f l e c t o r  and  f u e l  c o o l a n t .  I n  t h e  
s e c o n d  m e t h o d ,  t h e  s o u r c e  was d i s t r i b -  
u t e d  u n i f o r m l y  i n  a n  i n f i n i t e  s l a b  
o f  t h i c k n e s s  e q u a l  t o  t h e  a n n u l u s ,  
and t h e  t r u e  a b s o r p t i o n  c o e f f i c i e n t s  
o f  t h e  f u e l  c o o l a n t ,  s h e l l ,  a n d  
r e f l e c t o r  were u s e d  i n  e v a l u a t i n g  t h e  
h e a t  g e n e r a t i o n  from gamma-ray a b s o r p -  
t i o n  a t  a n y  p o i n t  i n  t h e  r e f l e c t o r .  
T h e  r e s u l t i n g  h e a t  g e n e r a t i o n  was 
c o r r e c t e d  f o r  g e o m e t r y  by  a p l a n e - t o -  
s p h e r e  t r a n s f o r m a t i o n .  T h e  t h i r d ,  
and p r o b a b l y  t h e  b e s t ,  a p p r o x i m a t i o n  
t o  t h e  t r u e  h e a t  g e n e r a t i o n  i n  t h e  
r e f l e c t o r  was o b t a i n e d  by s o l v i n g  f o r  
t h e  c u r r e n t  o f  r a d i a t i o n  f r o m  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  f u e l  c o o l a n t  by u s i n g  
a s p h e r i c a l  a n n u l u s  g e o m e t r y .  T h i s  
c u r r e n t  was t h e n  assumed t o  e n t e r  t h e  
f a c e  o f  a c o m p o s i t e  s l a b  made  u p  o f  
t h e  s h e l l  and  r e f l e c t o r  t h a t  s u r r o u n d  
t h e  f u e l  c o o l a n t .  T h e  r e s u l t i n g  h e a t  
g e n e r a t i o n  w a s  t h e n  t r a n s f o r m e d  f r o m  
a s l a b  geomet ry  t o  a s p h e r i c a l  geomet ry .  

A s e c o n d a r y  s o u r c e  o f  h e a t  g e n e r -  
a t i o n  i n  t h e  r e a c t o r  r e f l e c t o r  a n d  
s h e l l  a r i s e s  f r o m  t h e  a b s o r p t i o n  o f  
gamma r a y s  g e n e r a t e d  by n e u t r o n  c a p t u r e  
i n  t h e  r e f l e c t o r  and s h e l l .  I n  o r d e r  
t o  e v a l u a t e  t h i s  s o u r c e  o f  h e a t  g e n e r -  
a t i o n ,  a g e n e r a l  s o l u t i o n  was d e t e r -  
m i n e d  f o r  t h e  c a s e  o f  a n o n u n i f o r m  
s o u r c e  o f  r a d i a t i o n  i n  a s l a b  g e o m e t r y  

i n  w h i c h  t h e  n e u t r o n  f l u x  c o u l d  b e  
a p p r o x i m a t e d  b y  a p s w e r  s e r i e s  or 
e x p o n e n t i a l  e x p r e s s i o n . ( 2 0 )  

I n  o r d e r  t o  s i m p l i f y  t h e  corn- 
p u t a t i o n  o f  t h e  maximum t e m p e r a t u r e  
r i s e  i n  t h e  r e f l e c t o r  r e s u l t i n g  from 
h e a t  g e n e r a t i o n ,  g e n e r a l  d e s i g n  c h a r t s  
t h a t  g i v e  t h i s  t e m p e r a t u r e  r i s e  f o r  
v a r i o u s  v a l u e s  o f  h e a t  g e n e r a t i o n ,  
c o o l a n t - h o l e  d i a m e t e r ,  t h e r m a l  c o n -  
d u c t i v i t y ,  a n d  c o o l a n t - h o l e  s p a c i n g  
were p r e p a r e d  f o r  s e v e r a l  p e r t i n e n t  

A n a l y s i s  o f  F l u i d -  to-Air  Radiators. 
T h e  d e s i g n  o f  t h e  a i r  r a d i a L o r  f o r  
t r a n s f e r r i n g  t h e  h e a t  g e n e r a t e d  i n  t h e  
r e a c t o r  c o o l a n t  t o  t h e  a i r  p r o p u l s i o n  
s t r e a m  f l o w i n g  t h r o u g h  t h e  t u r b o j e t  
e n g i n e s  h a s  been  a n a l y z e d  i n  a n  e f f o r t  
t o  m i n i m i z e  a i r  r a d i a t o r  w e i g h t  a n d  
s i z e .  An a n a l y s i s  o f  t h e  r a d i a t o r  
vo lume ,  w e i g h t ,  and  p r e s s u r e  d r o p  was 
made  f o r  f i x e d  c o n d i t i o n s  o f  p o w e r  
o u t p u t ,  m a s s  v e l o c i t y  p e r  f r o n t a l  
a r e a ,  a n d  t h e r m a l  c o n d i t i o n s  f o r  a 
d e s i g n  i n  w h i c h  p l a n e - p l a t e ,  f i n n e d  
r a d i a t o r s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  
n i c k e l  a r e  u s e d .  I n  a r r i v i n g  a t  a 
s o l u 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  f o r  t h e  r a d i a t o r  were  d e t e r -  
m i n e d  o n  t h e  b a s i s  o f  l a m i n a r  f l o w  
t h r o u g h  f l a t  d u c t s ,  s i n c e  t h e  R e y n o l d ' s  
number f o r  f l o w  t h r o u g h  t h e  r a d i a t i o n  
over t h e  p e r t i n e n t  r a n g e  o f  c o n d i t i o n s  
was l e s s  t h a n  2000.  M u l t i p l e  c a l c u -  
l a t i o n s  were made f o r  a r a n g e  o f  v a l u e s  
o f  t u b e  d i a m e t e r ,  f i n  t h i c k n e s s ,  f i n  
s p a c i n g ,  and t u b e  p i t c h .  On t h e  b a s i s  
o f  t h i s  e v a l u a t i o n ,  t h e  o p t i m u m  
r a d i a t o r  d e s i g n  a p p e a r s  t o  b e  t h a t  
w i t h  t u b e  d i a m e t e r s  b e t w e e n  1/8 a n d  
1/4 i n . ,  20 t o  30 f i n s  p e r  i n c h ,  a f i n  
t h i c k n e s s  o f  0 . 0 1 0  i n . ,  a n d  a p i t c h  
o f  t h r e e  t i m e s  t h e  t u b e  d i a m e t e r .  

A r e v i e w  o f  t h e  l i t e r a t u r e  c o v e r i n g  
t h e  t h e o r e t i c a l  a n d  e x p e r i m e n t a l  work 

m a t e r  i a1  s .  ( 2 1 )  

L 

(*')W. S. Farmer, Heat C e n e r e t & o n  ~n a S l a b  f o r  
a N o n - U n i f o r r  S o u r c e  of Radtution, ORWLCF-52-9-2Q2 
( S e p t .  4, 1952). 

('"W. S. Farmer,  C o o l i n g  H o l e  D a s t r l b u t i o n  f o r  
R e a c t o r  A e f l e c t o r s ,  ORNL CF-52-9-201 ( S e p t .  3, 
1952) 
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on a i r  r a d i a t i o n s  and  s i m u l a t e d  f l a t -  
d u c t  s y s t e m s  i s  b e i n g  made. A s o l u t i o n  
i s  s o u g h t  t h a t  will s u i t a b l y  c o r r e l a t e  
t h e  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  
r e s u l t s  o f  a i r  r a d i a t o r  t e s t s  b e i n g  
c o n d u c t e d  by t h e  ANP D i v i s i o n .  

N A T U R A L  CONVECTION I N  CONFINED SPACES 
ANI) ~~~~~~A~ LOOP SYSTElB 

D. C. H a m i l t o n  F. E. Lynch 
L. D. Pa lmer  

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 e m p e r a t u r e  p r o f i l e s  h a v e  b e e n  
m e a s u r e d  i n  t h e  f l a t -  l a t e  n a t u r a l -  

p r a c t i c a l  r a n g e  o f  v a r i a b l e s  a t L a i n a b l e  
w i t h  t h e  p r e s e n t  e q u i p m e n t .  The d a t a  
w i l l  b e  p r e s e n t e d  i n  a f o r t h c o n i i n g  
ORNI, r e p o r t  a n d  w i l l  be a n a l y z e d  i n  
r e l a t i o n  t o  t h e  t h e o r y  p r r v i o u s l y  
d e v e l o p e d .  An e x a m p l e  o f  a t y p i c a l  
e x p e r i m e n t a l  t e m p e r a t u r e  p r o f i l e  i s  
g i v e n  i n  F i g .  1 3 . 4 .  

T h e  a n n u l u s  , n a t u r a l - c o n v e c t i o n  
a p p a r a t u s  i s  r e a d y  t o  b e  o p e r a t e d ,  

c o n v e  c t i o n a p p a r a t u s ?=) o v e r  the  

(22)D. C. Hamilton and F .  E. Lynch, ANP Q u a r .  
P r a g .  R e p .  J u n e  10 .  1 9 5 2 ,  OWL-1294,  p .  158 .  

__ 
LEFT CENTERi-INE RIGHT 
WALL WALL 

e x c e p t  f o r  c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  two  
t h e r m o c o u p l e  a s s e m b l i e s ,  A f t e r  ~ h p :  
f l a t - p l a t e  d a t a  h a v e  b e e n  a n a l y z e d ,  
t h e  a n n u l u s  e x p e r i m e n t s  w i l l  b e  
s t a r t e d .  The t e s t  s e c t i o n  s h o w n  i n  
F i g ,  1 3 . 5  w a s  d e s c r i b e d  i n  d e t a i l  
p r e v i o u s l y . ( 2 3 )  T h e  t e s t  s e c t i o n  h a s  
b e e n  a s s e m b l e d  a n d  i n s t a l l e d  i n  a 
2 0 - i n , - ' I O  c a n ,  and t h e  car1 w i l l  b e  
s e a l e d  a n d  m a i n t a i n e d  a t  a s l i g h t  
vacuum t o  p r e v e n t  m e r c u r y  v a p o r  f r o m  
l e a k i n g  i n t o  t h e  room d u r i n g  o p e r a t i o n .  

I n  t h e  p y r e x  m o d e l  o f  a t h e r m a l  
h a r p ,  shown i n  F i g .  13 .6 ,  t h e  t u b e  h a s  
an i n s i d e  d i a m e t e r  o f  1 6  mm a n d  t h e  
o v e r -  a l l  h e i g h t  o f  t h e  a p p a r a t u s  i s  
30 i n c h e s ; .  T h e  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  h o t  a n d  c o l d  l e g s  
i s  p r o v i d e d  by r u n n i n g  h o t  and  c o l d  
w a t e r  t h r o u g h  t h e  c o n d e n s e r  t u b e s .  
T h e  n a t u r a l - c o n v e c t i o n  v e l o c i t y  o f  
t h e  w a t e r  i n  t h e  i n n e r  t u b e  i s  m e a s u r e d  
b y  o b s e r v i n g  t h e  m o t i o n  o f  s m a l l  
p a r t i c l e s .  The d a t a  PLOY, b e i n g  o b t a i n e d  
w i t h  t h i s  a p p z r a t u s  w i l l  p r o v i d e  a 
m e a n s  o f  c h e c k i n g  t h e  v a l i d i t y  o f  
a n a l y t i c a l  mcthods  o f  p r e d i c t i n g  h a r p  
v c  l o c i  t i  e s .  

TURBULENT C O N V E C T I O N  IN A ~ ~ ~ ~ " ~  

W. B. H a r r i s o n  J. 0. G r a d f u t e  
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  

R e l a t i v e l y  l i ~ t l e  s a ~ i s f a c t o r y  
i n f o r m a t i o n  on t u r b u l e n t  - f l o w ,  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 n n u l u s  
s y s t e m s  i s  a v a i l a b l e  i n  t h e  l i t e r a -  
t u r e .  ( 2 4 )  H o w e v e r ,  a s i g n i f i c a n t  
n u m b e r  o f  momentum t r a n s f e r  s t u d i e s  
h a v e  b e e n  r e p o r t e d ,  ( 2 5 )  and i n v c s t i -  
g a t i o n  h a s  been  i n i t i a t e d  i n  an a t t e m p t  
t o  d e r i v e  a h e a t - m o m e n i u m  t r a n s f e r  
a n a l o g y  f o r  t h e  a n n u l u s  i n  much t h e  

(23)D. C. Hasilton and F .  E .  L y n c h ,  ANP Qaur. 
P r o g .  R e p .  S e p t .  10 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1375, p .  1 4 9 .  

(24 )H.  C. C l a i b o r n e ,  A R e u l e w  of t h e  L i t e r a t u r e  
o n  l i e u t  T r a n s f e r  i n  A n n u l i  a n d  N o n c i r c u l a r  D u c t s  
f o r  O r d i n a r y  F l u i d s  a n d  L i q u i d  M e t a l s ,  ORNL 

(25)H. C. C l a i b o r n e ,  C r i t r c n l  R e v i e w  o f  t h e  
L i t e r a t u r e  o n  P r e s s u r e  D r o p  i n  N o n c i r c u l a r  D u c t s  
and Annulr. ORML-1248 (May 6 ,  1 9 5 2 ) .  

C F - 5 2 - 8 - 1 6 6 .  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  11952 

UNCLASSIFIED 
DWG 17414 

UPPER ELLCTRODE -- --- - CENTER THERMOCOUPLE ASSEMBLY 

-WALL THERMOCOUPLE ASSEMBLY 

COOLANT OUT COOLANT OUT 

\\- TEST SECTION ASSEMBLY 
( &- in I 0 , 0 187- in WALL, 16 54s- in. LONG, 
INSIDE SURFACE ELECTRICALLY INSULATED 
WITH ENAMEL) 

--- COOLANT JACKET 
( f V8-in ID , 0 125-in WALL, t578-m LONG) 

LOWER ELECTRODE 

F i g .  1 3 . 5 .  Test section Detail o f  Annulus Natural-convection &paratus. 
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NC ASSlFlED 
1070 6 5687 

F i e .  13.6. P y r e x  Thermal Convection Loop. 
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

P 

same way a s  i t  h a s  b e e n  d o n e  f o r  t h e  
p i p e  s y s t e m .  T h e  v e l o c i t y  p r o f i l e s ,  
a s  w e l l  a s  t h e  e d d y  d i f f u s i v i t y  
p r o f i l e s  o b t a i n e d  f r o m  r a d i a l  s h e a r  
s t r e s s  and v e l o c i t y  g r a d i e n t  d a t a ,  a r e  
r e q u i r e d  i n  s u c h  an  a n a l y s i s .  T h u s ,  
t h e  f i r s t  s t e p  i n  s u c h  a s t u d y  m u s t  
be  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  a g e n e r a l i z e d  
v e l o c i t y  p r o f i l e  f o r  t h e  a n n u l u s .  
S e v e r a l  p o s s i b l e  ways o f  g e n e r a l i z i n g  
e x p e r i m e n t a l  a n n u l u s  v e l o c i t y  d a t a  a r e  
c u r r e n t l y  b e i n g  t r i e d ;  t h e  e x p e r i -  
m e n t a l  d a t a  o f  K n u d s e n  and  K a t z , ( 2 6 )  
M i k r j u k o v , ( ” )  a n d  R o t h f u s ,  M o n r a d ,  
a n d  S e n e c a l ,  ( 2 8 )  a r e  b e i n g  u t i l i z e d  
i n  t h i s  s t u d y .  

C I R C U L A T I N G -  FUEL HEAT TRANSFER 

11. F. P o p p e n d i e k  G. Winn 
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  

M a t h e m a t i c a l  s t u d i e s  o f  c i r c u l a t i n g -  
f u e l  h e a t  t r a n s f e r  i n  l o n g  p i p e s  h a v e  

( 2 6 f J .  G. Knudsen  and D .  L .  K a t z ,  P r a c c e d t n g s  
o f  t h e  M i d w e s t e r n  C o n f e r e n c e  o n  F l u i d  D y n a m i c s ,  
F i r s t  C o n f e r e n c e ,  May 2 2 - 1 3 ,  1 9 5 0 ,  p. 1 7 5 .  

‘ 2 7 ) V .  M i k r J u k o v ,  J .  T e c h .  P h y s .  (U.S.S.R.1 4, 
961 ( 1 9 3 7 ) .  

( 2 8 ) R .  R. R o t h f u s ,  C.  C .  M o n r a d ,  and B .  E .  
S e n e c a l ,  I n d .  E n g .  C h e a .  4 2 ,  2 5 1 1  (1950). 

b e e n  p r e v i o u s l y  p r e s e n t e d .  ( 2 9 * 3 0 )  A 
m o d e s t  e x p e r i m e n t a l  s t u d y  h a s  b e e n  
i n i t i a t e d  i n  a n  a t t e m p t  t o  c o m p a r e  
t h e  t h e o r e t i c a l  a n d  e x p e r i m e n t a l  
b e h a v i o r  o f  t h i s  v o l u m e  h e a t  s o u r c e  
s y s t e m .  A s u l f u r i c  a c i d  s o l u t i o n  i s  
t o  be  c i r c u l a t e d  i n  a c l o s e d  l o o p  by 
means o f  a g l a s s  pump. An a - c  e l e c t r i c  
c u r r e n t  i s  t o  b e  p a s s e d  t h r o u g h  t h e  
a c i d  f l o w i n g  i n  a l o n g  p l a s t i c  p i p e  
( 1 / 4  i n .  i n  i n s i d e  d i a m e t e r  and 2 - f t  
l o n g )  l o c a t e d  i n  t h e  f l o w  s y s t e m .  The 
c u r r e n t  f l o w  w i l l  y i e l d  a volume h e a t  
s o u r c e  w i t h i n  t h e  a c i d .  A c i d  f l o w  
r a t e s ,  p i p e  w a l l  t e m p e r a t u r e s ,  a n d  
mixed-mean a c i d  t e m p e r a t u r e s  i n t o  and 
o u t  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n  w i l l  b e  
m e a s u r e d .  T e s t  s e c t i o n  a n d  h e a t  
e x c h a n g e r  h e a t  b a l a n c e s  w i l l  a l s o  b e  
made. The t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e s  i n  
t h i s  s y s t e m  w i l l  l i e  w i t h i n  t h e  r a n g e  
n e c e s s a r y  t o  y i e l d  o n l y  m i n o r  c h a n g e s  
i n  e l e c t r i c a l  r e s i s t i v i t y  o f  t h e  a c i d ,  
so  an a l m o s t  u n i f o r m  volume h e a t  s o u r c e  
e x i s t s  i n  t h e  s y s t e m .  I t  i s  p r o p o s e d  
t o  s t u d y  b o t h  l a m i n a r  and t u r b u l e n t  
f l o w  r e g i m e s .  

1 2 9 ) H .  F. P o p p e n d i e k  and L .  D. P a l m e r ,  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  
V o l u a e  H e a t  S o u r c e s  W ~ t h i n  t h e  F l u i d s ,  Y - F 3 0 - 3  
( N o v .  20. 1951). 

(30)H. F.  P o p p e n d i e k  and L .  D .  P a l m e r ,  F o r c e d  
C o n v e c t t o n  H e a t  T r a n s f r r  i n  P L P C S  w i t h  V o Z u n e  
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 ,  ORNL-1395 (Dec .  2 ,  
1 9 5 2 ) .  
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ANP P R O J E C T  QUARTERLY PROGRESS REPORT 

1 4 .  R A D I A T I O N  DAMAGE 

D. S. B 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. Mi l l e r ,  

R a d i a t i o n - d a m a g e  s t u d i e s  o f  ma- 
t e r i a l s  e x p o s e d  i n  t h e  ORNE g r a p h i t e  
r e a c t o r ,  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  have  c o n t i n u e d .  A s a m p l e  o f  
a z i r c o n i u m - b e a r i n g  f u s e d  f l u o r i d e  
f u e l  h a s  b e e n  i r r a d i a t e d  w i t h  a h i g h  
f l u x  i n  t h e  MTR, b u t  e x a m i n a t i o n  o f  
t h e  i r r a d i a t e d  c a p s u l e  a n d  i t s  c o n -  
t e n t s  has, n o t  y e t  been made. A sodium-  
f i l l e d  l o o p  was o p e r a t e d  i n  t h e  LITR 
a t  a b o u t  1200”F ,  b u t  i t  w a s  s h u t  down 
a f t e r  s e v e n  d a y s  b e c a u s e  o f  a f l o w  
s t oppage  . 

A d d i t i o n a l  i r r a d i a t i o n s  o f  f u e l  
h a v e  been  c a r r i e d  o u t  i n  t h e  LITR a t  
ARE f i s s i o n  r a t 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 .  H i g h  power d i s s i p a t i o n s ,  i n  
t h e  r a n g e  t h a t  would  o c c u r  i n  a n  a i r -  
c r a f t  r e a c t o r ,  were  a c h i e v e d  f o r  l o n g  
p e r i o d s  o f  t i m e  i n  f u e l s  by u s i n g  2 2 -  
Mev p r o t o n s  f r o m  t h e  c y c l o t r o n ,  a n d  
t h e r e  w a s  s o m e  i n d i c a t i o n ,  b u t  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  damage 
o r  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 - r e a c t o r  c a n t i l e v e r  c r e e p  m e a s u r e -  
m e n t s  on I n c o n e l  i n  a n  a i r  a t m o s p h e r e  
w e r e  c o n t i n u e d  i n  b o t h  t h e  g r a p h i t e  
r e a c t o r  and t h e  LITR. Frorn t h e s e  more 
r e c e n t  m e a s u r e m e n t s ,  i t  a p p e a r s  t h a t  
t h e  r a d i a t i o n  h a s  o n l y  a s m a l l  e f f e c t  
on t h e  c r e e p  s t r e n g t h .  E x a m i n a t i o n  o f  
s o m e  o f  t h e  o l d e r  t e s t  r i g s  s h o w e d  
t h a t  t h e  d e c r e a s e  i n  c r e e p  s t r e n g t h  
p r e v i o u s  1 y r e p o r t e d  c o u  I d  p o s  s i b l  y 
have  been  due t o  d e f e c t i v e  e x t e n s o m e t e r  
d e v i . c e s .  A p p a r a t u s  i s  b e i n g  c o n -  
s t r u c t e d  f o r  c r e e p  measuremenLs #in t h e  
MTR. 

T h e s e  r a d i a t i o n  damage s t u d i e s  a r e  
d e s c r i b e d  i n  t h e  f o l l o w i n g .  A d d i t i o n a l  
i n f o r m a t i o n  i s  c o n t a i n e d  i n  t h e  S o  1 id 
S t a t e  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  for t h e  P e r i o d  E n d i n g  N o v e m b e r  
lo-, 1952. 

ANP D h v i s i o n  

I R R A D I A T I O N  OF FUSED H A T E R I A L S  

G. W. K e i l l i o l t z  D.  F. Weeks 
J. G. Morgan M. T. Rob inson  
11. E.  R o b e r t s o n  D. D .  D a v i e s  
C. C. Webs te r  A .  R i c h t  
P. R. K l e i n  W. J .  S t u r m  

M. J .  Feldman 
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  R.  I,. 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  

B .  1‘. Kinyon 
OHNL E n g i n e e r i n g  D i v i s i o n  

The i n s t a l l a t i o n  i n  t h e  M T R  o f  t h e  
t e s t i n g  f a c i l i t y  f o r  f u s e d  s a l t s  w a s  
c o m p l e t e d .  T h e  g u i d e  t u b e  e x t e n d s  
f r o m  a 1 3 / 8 - i n .  h o l e  i n  a b e r y l l i u m  
“A” p i e c e  t h r o u g h  a s p e c i a l l y  d e s i g n e d  
f l a n g e  i n  t h e  n o r t h - t a n k  a c c e s s  h o l e .  
I n  t h e  f i r s t  r u n ,  a 1 - i n .  c o l u m n  o f  
s a l t  w a s  c o n t a i n e d  i n  a 0 . 1 - i n . - I D  
I n c o n e l  c a p s u l e .  The  c a p s u l e  te rnpcra-  
t u r e  w a s  m a i n t a i n e d  a t  1500°F by means 
o f  a c o n t r o l l e d  f l o w  o f  c o o l i n g  a i r .  
T h e  f l u x  a t  t h e  c a p s u l e  p o s i t i o n  w a s  
d e t e r m i n e d  by means o f  c o b a l  t w i r e  w i t h  
t h e  MTR o p e r a t i n g  a t  1 9  a n d  a t ,  2 5  
megawa t t s .  The e s t i m a t e d  t h e r m a l  f l u x  
f o r  t h e  f i r s t  c a p s u l e  r u n  a t  30  mega-  
w a t t s  was 2 . 1  x i o i 4 .  

T h e  c a p s u l e  c o n t a i n e d  a f u e l  w i t h  
t h e  c o m p o s i  t i o n  N a F - Z r F 4  -UF,  ( 5 0 . 0 -  
4 6 . 2 - 3 . 8  mole  X). I t  was  m a i n t a i n e d  
a t  1500°F  f o r  116  h r  a t  f u l l  f l u x ,  and  
t h e r e  was an  e s t i m a t e d  power d i s s i p a t i o n  
o f  1 9 0 0  w a t t s / c m 3  i n  t h e  f u s e d  s a l t .  
T h i s  a p p r o a c h e s  t h e  p o w e r  d e n s i t y  
e x p e c t e d  i n  a n  a i r c r a f t  r e a c t o r ,  
E x a m i n a t i o n s  o f  t h e  i r r a d i a t e d  c a p s u l e  
a n d  t h e  s a l t  a r e  now b e i n g  made .  I n  
a d d i t i o n ,  t w o  c a p s u l e s  c o n t a i n i n g  t h e  
f u e l  have  been  i r r a d i a t e d  i n  t h e  LITR 
a t  1 4 0  w a t t s / c m 3  f o r  5 6 5  h r ,  a n d  two 
more h a v e  been  p l a c e d  i n  t h e  LITR f o r  
1 0 0 0 - h r  t e s t s .  E x a m i n a t i o n s  o f  t h e  
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i r r a d i a t e d  m a t e r i a l s  a r e  now b e i n g  
made. 

P r e p a r a t i o n s  a r e  n e a r i n g  c o m -  
p l e t i o n  for m e 1  t i n g - p o i n t  c h e c k 5  a n d  
f i s s  i o n -  f r a gmen t - a c t  i v i t y  d e  t e  r m  i - 
n a t i o n s  on  a l l  s p e c i m e n s  of r e a c t o r -  
i r r a d i a t e d  f u e l .  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  r o c k i n g  a c a p s u l e  s o  
t h a t  t h e  f u e l  w i l l  c y c l e  t h r o u g h  a 
t 11 e rma 1 gr a d i e n  t ; t h i s e qu i pmen t w i 1 1 
be u s e d  when a h o r i z o n t a l  beam h o l e  i n  
t h e  LITR i s  a v a i l a b l e  f o r  t h e  e x p e r i -  
men t s .  

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  f u e l s  
NaF-KF-ZrF , -UF ,  ( 4 . 8 - 5 0 . 1 - 4 1 . 3 -  3.8 
m o l e  %) a n d  N a F - Z r F 4  -UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole %) w e r e  b o m b a r d e d  w i t h  2 2 - M e v  
p r o t o n s  f r o m  t h e  8 6 - i n .  c y c l o t r o n .  
Power d e n s i t i e s  o f  s e v e r a l  t h o u s a n d  
w a t t s  p e r  c u b i c  c e n t i m e t e r  o f  i r r a d i -  
a t e d  f u e l  were u s e d  for p e r i o d s  u p  t o  
9 2  h o u r s .  I n  e v a l u a t i n g  t h e  e f f e c t s  
o f t h e i r r a d i a t i o n ,  o n l y  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 s  o f  t h e  I n c o n e l  c o u l d  b e  
c o n s i d e r e d  r e l i a b l e ,  s i n c e  t h e  i r r a d i -  
a t e d  volume o f  t h e  c a p s u l e  c o n t a i n i n g  
t h e  f u e l  was l a r g e  e n o u g h  t o  c a u s e  a 
t h r e e f o l d  d i l u t i o n  o f  d i s s o l v e d  
I n c o n e l  c o m p o n e n t s .  For e a c h  e x p e r i -  
m e n t ,  l i s t e d  i n  T a b l e  1 4 . 1 ,  t h e r e  w a s  

TABLE 14.1. CYCLOTRON 

FUEL 

NaF- KF- Zr F, - UF, 

Na F- Zr F, - UF, 

-_II- 

IRRADIATICN 
TIME (hr 1 

3 

4.5 

7 

8 

5.6 

10.6 

14.3 

1 5 . 4  

4 6 . 4  

92 
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a f u r n a c e - h e a t e d  c o n t r o l  t h a t  showed  
0 . 5 - m i l  p i t s .  I t  c a n  b e  s e e n  t h a t  
t h e r e  i s  some i n d i c a t i o n  o f  a t t a c k  on 
t h e  I n c o n e l  a t  t h e  h i g h e r  p o w e r  
d e n s i t i e s ,  

IN-REACTOR CIRCULATING LOOPS 

0. S '  isman R .  M.  C a r r o l l  
W. W. P a r k i n s o n  C. D. Bauman 
J .  B. T r i c e  C. E l l i s  
A .  S. O l s o n  W. E. R r u n d a g e  
M. T. Morgan F. M.  R l a c k s h e r  

S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A n  I n c o n e l  l o o p  c o n t a i n i n g  s o d i u m  
was o p e r a t e d  i n  t h e  LITR a t  a te rnpera-  
t u r e  i n  t h e  r e g i o n  o f  1200°F for s e v e n  
d a y s .  T h e  l o o p  was s h u t  down and  re- 
moved b e c a u s e  o €  a f l o w  s t o p p a g e ;  t h e  
r e a s o n  for t h e  s t o p p a g e  i s  now b e i n g  
d e t e r m i n e d .  

A p r o t o t y p e  pump f o r  u s e  i n  a n  MTR 
f l u o r i d e  l o o p  i s  b e i n g  c o n s t r u c t e d .  
F a b r i c a t i o n  o f  o t h e r  p o r t i o n s  o f  t h e  
l o o p  is b e i n g  d e l a y e d  u n t i l  i n f o r m a t i o n  
a b o u t  t h e  MTR c a p s u l e  t e s t s  i s  o b t a i n e d  
a n d  f u r t h e r  e v a l u a t i o n  c a n  be made o f  
t h e  e x p e r i m e n t  p l a n n e d .  

IRRADIATIONS OF FUELS 
_----I__ .- 

POWER DISSIPATIDN 
( w a t t s / c m  ) 3 

2400 

2300 

4100 

1150 

2800 

2200 

2000 

2900 

33 00 

1700 

INCONEL PITS 
( m i l  1 

0 . 5  
0.5 

1 . 5  

0.5 

0.5 

0 . 5  

0.5 

0.5 

2 . 0  

0.5 
-___ 
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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  

W. W. D a v i s  J .  C. Wilson  
J .  c. Z u k a s  

S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A d d i t i o n a l  c a n t i l e v e r  c r e e p  t e s t s  
on I n c o n e l  w i t h  t h e  s t a n d a r d  ARE 2 - h r ,  
1 1 0 0 ° F  a n n e a l  w e r e  c a r r i e d  o u t  a t  
1 5 0 0 ° F  i n  a i r  a t m o s p h e r e s  i n  t h e  
g r a p h i t e  r e a c t o r  a n d  t h e  LITR.  A s  
shown i n  F i g s .  1 4 . 1  a n d  1 4 . 2 ,  t h e r e  
a r e  o n l y  s m a l l  d i f f e r e n c e s  be tween t h e  
bench  and i n - r e a c t o r  t e s t s .  The  upward 
d e f l e c t i o n  a f t e r  400  h r  i n  t h e  c u r v e  
f o r  t h e  3 0 0 0 - p s i  t e s t  i n  t h e  ORNL 
g r a p h i t e  r e a c t o r  i s  p r o b a b l y  d u e  t o  
f a u l t y  o p e r a t i o n  o f  t h e  t e m p e r a t u r e  
c o n t r o l l e r .  T h e  r e s u l t s  a r e  t o  be  
c h e c k e d  by p o s t i r r a d i a t i o n  m e a s u r e -  
m e n t s  o f  t h e  c r e e p  d e f l e c t i o n s  0 1 1  a 
r e m o t e l y  con t r o  11 ed p r o  f i  lome t e r .  

P o s t i r r a d i a t i o n  m e a s u r e m e n t s  were 
made on  s p e c i m e n s  a n n e a l e d  a t  1 6 5 0 ° F  
and i r r a d i a t e d  i n  t h e  g r a p h i t e  r e a c t o r  
a t  1 5 0 0 ° F .  T h e i r  c r e e p  c u r v e s  were 
shown i n  a p r e v i o u s  r e p o r t ( ' )  a s  c u r v e  
A ,  1 5 0 0  p s i ,  a n d  c u r v e  C ,  2 0 0 0  p s i .  
The  p r o f i l o m e t e r  measu remen t s  i n d i c a t e d  
that .  t h e  l a r g e  e x t e n s i o n s  w h i c h  were 
m e a s u r e d  were  i n  e r r o r  a n d  t h a t  t h e  
a c t u a l  e x t e n s i o n s  w e r e  n o t  m u c h  
g r e a t e r  t h a n  t h o s e  o c c u r r i n g  i n  t h e  
b e n c h  t e s t s .  S e v e r a l  t e s t s  r e p o r t e d  
l a s t  q u a r t e r  a s  b e i n g  i n  p r o g r e s s  were  
n e g a t e d  by f a u l t y  m i c r o f o r m e r s .  

T h e  d e s i g n  f o r  t h e  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  test ,  i n  t h e  MTR i s  n e a r -  
i n g  c o m p l e t i o n ,  a n d  most, o f  t h e  com- 
p o n e n t s  h a v e  b e e n  f a b r i c a t e d  a n d  
p a r t l y  a s s e m b l e d  f o r  t e s t .  

(').I. C. W i l s o n .  J. C. Zukas, and W. W. D a v i s ,  
A N P  Quar. F r o g .  R e p .  J u n e  1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1294. 
p .  1 6 4 .  

SSD-A-499 
DWG.  i 7037A 

-BENCH TEST 

0 200 400 600 
TIME ( h r )  

F i g .  14 .1 .  C a n t i l e v e r  Creep T e s t s  on Ineonel i n  Air a t  1 5 0 0 " ~  and is00 p s i .  

1 8 8  



PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  11952 

1 
SSD-A-500 

D W G  t 7 Q 3 0 A  

0.14 

0.12 

0.10 

0.08 
c 

v # 
z 

0.06 z 
W 
I- 
X 
W 

0.04 

0.02 

Fig. 14.2. cantilever Creep Tests on Inconel in Air at ISOOOF and 3000 p s i .  

P 

189 



ANP P R O J E C T  QUARTERLY PROGRESS REPORT 

1 5  e A N A L Y T I C A L  S T U D I E S  OF REACTOR M A T E R I A L S  
C. D. S u s a n o  

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  
C. R. B 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  and P r o d u c t i o n  D i v i s i o n  
J .  M .  Warde 

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

An e m p i r i c a l  v o l u m e t r i c  me thod  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  i n  
r e a c t o r  f u e l s  h a s  been  d e v e l o p e d .  The 
method i s  b a s e d  on  t h e  measu remen t  o f  
t h e  b a s i c i t y  p r o d u c e d  by t h e  r e a c t i o n  
be tween  z i r c o n i u m  h y d r o x i d e  and e x c e s s  
p o t a s s i u m i n d i r e c t 
v o l u m e t r i c  me thod  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 ,  w h i c h  d e p e n d s  o c  

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

T h e  s t a b i l i t y  o f  t h e  c h r o m i u m  
comp 1 e x  w i t h  d i p h e n y l  c a r b  a z  i d e was  
i n c r e a s e d  by d e v e l o p m e n t  of t h e  complex 
i n  0 . 2  N p e r c h l o r i c  a c i d .  The s e p a r a -  
t i o n  o f  t r a c e s  o f  a luminum i n  r e a c t o r  
f u e l s  b y  m e a n s  o f  a n i o n i c - e x c h a n g e  
r e s i n s  was s t u d i e d ;  p r e l i m i n a r y  r e s u l t s  
i n d i c a t e  t h a t  t h i s  t e c h n i q u e  i s  f e a s i -  
b l e .  A b i l l i o g r a p h y  of r e c e n t  l i t e r a -  
t u r e  o n  b r o m i n e  t r i f l u o r i d e  a s  a 
r e a g e n t  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n o f  oxygen 
i n  m e t a l l i c  o x i d e s  h a s  b e e n  s t a r t e d .  
An improved a p p a r a t u s  f o r  t h e  d e t e r n i i -  
n a t i o n  o f  t r a c e  a m o u n t s  o f  w a t e r  i n  
s o l i d s  was d e s i g n e d  and f a b r i c a t e d  f o r  
m e a s u r i n g  t h e  e l e c t r i c a l  c o n d u c t i v i t y  
o f  a n h y d r o u s  h y d r o g e n  f l u o r i d e  t o  
d e t e r m i n e  i t s  w a t e r  c o n c e n t r a t i o n .  

f 1 u o r i d e . An 

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  c h e m i c a l  a n a l y -  
s e s ,  v a r i o u s  c o m p o u n d s  o f  i n t e r e s t  
w e r e  e x a m i n e d  by  s p e c t r o g r a p h i c  o r  
p e t r o g r a p h i c  t e c h n i q u e s  . The u s e f u l  - 
n e s s  o f  t h e  s p e c t r o g r a p h  h a s  b e e n  
e n h a n c e d  b y  t h e  c o n s t r u c t i o n  o f  a 
s o u r c e  t h a t  i s  g o o d  f o r  t e m p e r a t u r e s  
a p p r o a c h i n g  2850°C. The p e t r o g r a p h i c  
s t u d i e s  have  l e d  t o  t h e  c l a s s i f i c a t i o n  
o f  many complex compounds t h a t  a r e  n o t  
f o u n d  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  

‘[he w o r k  o f  t h e  ANP A n a l y t i c a l  
L a b o r a t o r y  s e r v i c e  g r o u p  c o n s i s t e d  
c h i e f l y  o f  a n a l y s e s  o f  b e r y l l i u m -  a n d  
z j  r c o 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 .  
A r e v i e w  o f  t h e  m e t h o d s  u s e d  a n d  a 
summary o f  t h e  s e r v i c e s  p e r f o r m e d  a r e  
i n c l u d e d .  

CHEMICAL ANALYSIS OF REACTOR FUELS 

J .  E. Lee,  J r .  J .  C. Whi t e  
C. M. Boyd W .  J .  Ross 

C. K.  T a l b o t t  
A n a l y t i c  a 1  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

The r e s e a r c h  and d e v e l o p m e n t a l  work 
on  me thods  f o r  t h e  a n a l y s i s  o f  r e a c t o r  
f u e l s  and  t h e i r  c o m p o n e n t s  h a s  b e e n  
o f  a d i v e r s i f i e d  n a t u r e  d u r i n g  t h i s  
q u a r t e r .  T h e  p r  i n i a r y  i n t e r e s t  has 
been  i n  t h e  deve lopmen t  o f  a v o l u m e t r i c  
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  of z i r -  
conium. O t h e r  p r o b l e m s  t h a t  have  b e e n  
s t u d i e d  i n c l u d e :  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  c h r o m i u m ;  t h e  d e -  
t e r m i n a t i o n  o f  o x y g e n  i n  m e t a l l i c  
o x i d e s ;  t h e  s e p a r a t i o n  and d e t e r m i n a -  
t i o n  o f  t r a c e s  of  aluminum i n  r e a c t o r  
f u e l s ;  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  
c o m p o n e n t s  o f  r e a c t o r  f u e l s ;  t h e  
d e s i g n  o f  a p p a r a t u s  t h a t  w i l l  p e r m i t  
t h e  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  c o n d u c t i v i t y  
o f  l i q u i d  h y d r o f l u o r i c  a c i d  s o  t h a t  
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i t s  w a t e r  c o n t e n t  c a n  b e  d e t e r m i n e d ;  
t h e  i d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  p r o d u c t s  
t h a t  a r e  p r o d u c e d  by t h e  r e a c t i o n  o f  
NaK a n d  componen t s  o f  t h e  f u e l s ;  t h e  
a d a p t a t i o n  o f  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  CeO i n  N a K ;  a n d  t h e  
a d a p t a t i o n  o f  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  of  UO, i n  UF,. A d i s c u s -  
s i o n  o f  t h e s e  p r o b l e m s  i s  i n c l u d e d  i n  
t h e  f o l l o w i n g  p a r a g r a p h s .  

z i  reonium. An e m p i r i c a l  v o l u m e t r i c  
me thod  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  of z i r -  
conium has b e e n  d e v e l o p e d .  The method 
i s  b a s e d  o n  t h e  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  
b a s i c i t y  p r o d u c e d  b y  t h e  r e a c t i o n  
be tween  z i r c o n i u m  h y d r o x i d e  and e x c e s s  
p o t a s s i u m  f l u o r i d e ,  wh ich  was d i s c u s s e d  
i n  a p r e v i o u s  r e p o r t . ( ' )  F r e e  a c i d  i n  
t h e  s t a r t i n g  s o l u t i o n  i n  e x c e s s  o f  
0 .  5 A' p r o d u c e d  r e s u l t s  a p p r o x i m a t e l y  
2% h i g h .  T h i s  i n t e r f e r e n c e  c a n  b e  
o v e r c o m e  b y  d i l u t i o n ;  a p r a c t i c a l  
l i m i t  a t  i o n  mus t  b e  i m p o s e d ,  h o w e v e r ,  
b e c a u s e  o f  t h e  d i f f i c u l t y  e n c o u n t e r e d  
i n  d e t e r m i n i n g  t h e  end p o i n t .  The u s e  
of a c i d  media o t h e r  t h a n  s u l f u r i c  a c i d  
was  a l s o  e x p l o r e d .  O n l y  p e r c h l o r a t e  
s y s t e m s  were  d e f i n i t e l y  u n s a t i s f a c t o r y  
b e c a u s e  o f  e x c e s s i v e  h y d r o l y s i s  a t  
h i g h  a c  i d i t  y . 

Another  a p p r o a c h  t o  t h e  deve loprnent 
o f  a v o l u m e t r i c  me thod  f o r  z i r c o n i u m  
was t o  p r e c i p i t a t e  t h e  h y d r o x i d e  f r o m  
a m i n e r a l  a c i d  s o l u t i o n  w i t h  e x c e s s  
ammonium h y d r o x i d e ,  c e n t r i f u g e ,  wash ,  
a n d  d i s s o l v e  i n  s t a n d a r d  a c i d ;  t h e  
e x c e s s  o f  s t a n d a r d  a c i d  was d e t e r m i n e d  
by  t i t r a t i o n .  T h i s  m e t h o d  i s  s a t i s -  
f a c t o r y  i n  a n  a c a d e m i c  s e n s e ,  b u t  i s  
h a r d l y  p r a c t i c a l  b e c a u s e  o f t h e c o p i o u s  
w a s h i n g  r e q u i r e d  t o  f r e e  t h e  h y d r o u s  
o x i d e  f r o m  b a s i c  s a l t s  a n d  e x c e s s  
p r e c i p i t a n t .  

T h e  q u a n t i t a t i v 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  b y  b e n z o i c  a c i d  a n d  n i t r o -  
b e n z o i c  a c i d s  h a s  been r e p o r t e d . ( 2 ' 3 )  

( l ) R .  R o w a n ,  J r . ,  J .  C. W h i t e ,  C .  M .  B o y d ,  
W. J .  Ross, and  C.  K .  T a l b o t t ,  ANP Quar. P r o g .  
R e p .  S e p t .  10. 1 9 5 2 ,  ORNL-1375, p. 159. 

("C,  Lakshnan R a o ,  M. V e n k a t a r a m a n i a h ,  and 
Bh .  S .  V. R a g h a v a  R a o ,  J .  S e i .  I n d .  R e s e a r c h  

(3)M. Venkataramaniah  and 5h.  S .  V .  Raghava Rao,  
(India) IOR, NO. 7, 152-4 (1951). 

2. a n a l .  C h e n .  133, 248-51 (1951). 

T h e  r e p o r t e d  m e t h o d  w a s  u s e d  a s  a 
b a s i s  f o r  f o r m u l a t i n g  a v o l u m e t r i c  
m e t h o d  i n  w h i c h  t h e  p r e c i p l t a t e  i s  
d i s s o l v e d  i n  d i l u t e  a c i d ,  a n d  t h e  
l i b e r a t e d  o r g a n i c  a c i d  i s  e x t r a c t e d  
w i t h  e t h y l  e t h e r  a n d  d e t e r m i n e d  b y  
t i t r a t i o n  i n  m e t h y l  a l c o h o l - b e n z e n e  
s o l u t i o n  w i t h  s o d i u m  m e t h y l a t e  b y  
u s i n g  t h y m o l  b l u e  a s  t h e  i n d i c a t o r .  
H o w e v e r ,  a p r e c i p i t a t e  o f  v a r y i n k  
c o m p o s i t i o n  i s  f o r m e d ,  a n d  a t t e m p t s  
t o  e s t a b l i s h  an empl r i c a l  r e l a t i o n s h i p  
were u n s u c c e s s f u l .  

F u r t h e r  s t u d y  o f  t h e  r e p o r t e d  
g r a v i m e t r i c  me thods  showed low r e s u l t s  
i n  a l l  c a s e s ,  t h e  e x t e n t  b e i n g  d e -  
p e n d e n t  upon  t h e  n a t u r e  of t h e  medium 
o f  p r e c i p i t a t i o n .  Fo r  e x a m p l e ,  i n  a 
s u l E a t e  s y s t e m ,  n o  p r e c i p i t a t e  1 s  
f o r m e d  w i t h  b e n z o i c  a c i d  b e c a u s e  o f  
t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  z i r c o n i u m  s u l f a t e  
c o m p l e x  i n  s o l u t i o n s  t h a t  a r e  more  
a c i d  t h a n  pH 3 t o  4 .  A s l i g h t  p r e -  
c i p i t a t e  was n o t e d  when m - n i t r o b e n z o i c  
a c i d  w a s  u s e d  a s  t h e  p r e c i p i t a n t .  
N i t r i c  o r  h y d r o c h l o r i c  a c i d  s o l u t i o n s  
a r e  recommended f o r  t h i s  p r o c e d u r e .  

An a t t e m p t  w a s  made  t o  t i t r a t e  
z i r c o n i u m  m - n i t r o b e n z o a t e  w i t h  p e r -  
c h l o r i c  a c i d  i n  e t h y l e n e  g l y c o l -  
i s o p r o p y l  a l c o h o l  s o l u t i o n .  Z i r c o n i u m  
i s  n o t  s u f f i c i e n t l y  b a s i c  i n  t h i s  
med ium,  h o w e v e r ,  t o  g i v e  a d i s t i n c t  
b r e a k  i n  t h e  p o t e n t i o m e t r i c  t i t r a t i o n  
made  b y  u s i n g  a g l a s s  e l e c t r o d e  a s  
t h e  i n d i c a t o r  e l e c t r o d e  a n d  a c a l o m e l  
e l e c t r o d e  a s  t h e  r e f e r e n c e  e l e c t r o d e .  

S i n c e  m a n d e l i c  a c i d  g i v e s  a p r e -  
c i p i t a t e  o f  d e f i n i t e  c o m p o s i t i o n  w i t h  
z i r c o n i u m ,  t h i s  r e a g e n t  w i l l  b e  
s t u d i e d  f o r  a p p l i c a t i o n  t o  v o l u m e t r i c  
p r o c e d u r e s .  

T h e  e f f e c t  o f  l a r g e  e x c e s s e s  of 
u r a n i u m  on t h e  g r a v i m e t r i c  d e t e r m i n a -  
t i o n  of  z i r c o n i u m  was s t u d i e d  b r i e f l y  
i n  an a t t e m p t  t o  s e l e c t  t h e  p r e c i p i t a n t  
l e a s t  a f f e c t e d .  Four r e a g e n t s ,  p h e n y l -  
a r s o n i c  a c i d ,  m a n d e l i c  a c i d ,  m - n i t r o -  
b e n z o i c  a c i d ,  and  c i n n a m i c  a c i d ,  were  
t e s t e d  o n  s o l u t i o n s  of z i r c o n i u m  
c o n t a i n i n g  a f i v e f o l d  e x c e s s  o f  
uranium.  The number of d e t e r m i n a t i o n s  
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m a d e  w a s  i n s u f f i c i e n t  t o  p e r m i t ,  a 
s t a t i s t i c a l  s t u d y ;  h o w e v e r ,  t h e  r e -  
s u l t s  c l e a r l y  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
m a n d e l i c  a c i d  m e t h o d  w a s  s u p e r i o r  i n  
t h e  p r e s e n c e  o f u r a n i u n .  P h e n y l a r s o n i c  
a c i d  g a v e  s l i g h t l y  h i g h  r e s u l t s ;  
m - n i t r o b e n z o i c  a c i d ,  s l i g h t l y  l o w  
r e s u l t s .  C i n n a m i c  a c i d  i s  u n s a t i s -  
f a c t o r y  f o r  t h i s  p u r p o s e ;  t h e  a v e r a g e  
o f  t h r e e  d e t e r m i n a t i o n s  i n  t h e  u ran ium-  
c o n t a i n i n g  s o l u t i o n  w a s  15% l o w e r  t h a n  
t h e  amount t a k e n .  

Clh FOKI i urn. The  c h r o m i  um- d i p h e n y l  - 
c a r b a z i d e  complex is u s u a l l y  d e v e l o p e d  
i n  0 . 2  N. I I , S O , ,  a m e d i u m  s a i d  t o  
p r o d u c e  max imum s t a b i l i t y  o f  t h e  
complex.  T h i r t y  minut,es is c o n s i d e r e d  
t h e  maximum p e r i o d  b e f o r e  s e r i o u s  
f a d i n g  o c c u r s .  T h e  u s e  o f  0 . 2  N 
p e r c h l o r i c  a c i d  s o l u t i o n  i n c r e a s e s  t h e  
p e r i o d  o f  c o l o r  s t a b i l i t y  t o  n e a r l y  
6 0  m i n ,  r e g a r d l e s s  o f  t h e  o x i d a n t  
u s e d .  A c i d  c o n c e n t r a t  i o n s  g r e a t e r  
t h a n  0 . 2  N a r e  h a r m f u l ;  f o r  e x a m p l e ,  
0 . 6  N p r e v e n t s  c o l o r  f o r m a t i o n  e n -  
t i r e l y .  

A l ~ ~ f l i n ~ i ~ i .  ‘The d e t e r m i n a t i o n  o f  
t r a c e s  o f  aluminum can  b e  a c c o m p l i s h e d  
by  m e a n s  o f  “ a l u m i n o n ” ( 4 )  r e a g e n t ;  
h o w e v e r ,  c o m p l e t e  s e p a r a t i o n  f r o m  a 
n u m b e r  o f  i n t e r f e r i n g  c a t i o n s  i s  
n e c e s s a r y .  I n  o r d e r  t o  a p p l y  t h i s  
method t o  r e a c t o r  f u e l s ,  a l m i n u m  must  
be  s e p a r a t e d  f r o m  z i r c o n i u m  a n d  i r o n .  
A c h e m i c a l  s e p a r a t i o n  b a s e d  on  c o n -  
t r o l l e d - a c i d i t y  p r e c i p i t a t i o n  w i t h  
“ o x i d i n e ”  was u n s u c c e s s f u l .  S e p a r a t i o n  
b y  i o n  e x c h a n g e  i s  c u r r e n t l y  b e i n g  
s t u d i e d .  O n e  p r o c e d u r e  i s  t o  r e t a i n  
t h e  z i r c o n i u m  a n d  u r a n i u m  a s  s u l f a t e  
complexes  on an a n i o n i c  e x c h a n g e r  t h a t  
p a s s e s  a l u m i n u m .  An a 1  t e r n a t e  p r o -  
c e d u r e  i s  t o  r e t a i n  b o t h  aluminum and  
z i r c o n i u m  a s  f l u o r i d e  c o m p l e x e s  and 
s e p a r a t e  them by e l u t i o n ,  a s  r e p o r t e d  
b y  F r e u n d  a n d  M i n e r . ( ’ )  R e s u l t s  o n  

( * ) C .  J .  Rodden ( E d i t o r - i n - C h i e f ) ,  A n a l y t i c a l  
C h e m i s t r y  o f  t h e  Y a n h a t t a n  P r o j e c t ,  p .  3 8 7 ,  
M c G r a r - H i l l ,  N e w  York (1950). 

( 5 ) H .  Freund and F. J .  M i n e r ,  D c t e r r i n a t i o n  of 
A l u n i n u m  i n  Z i r c o n i u m  U t i l i z i n g  I o n  E x c h a n g e  
S e p a r a t i o n ,  p a p e r  p r e s e n t e d  a t  N o r t h w e s t  R e g i o n a l  
M e e t i n g  o f  American Chemica l  Society, J u n e  2 0 - 2 1 .  
1952.  Oregon S t a t e  C o l l e g e ,  C o r v a l l i s ,  Oregon.  

t h e s e  t e s t s  a r e  i n c o n c l u s i v e ,  b u t  
p r o m i s i n g .  

O x y g e n .  T h e  p r e p a r a t i o n  o f  a 
b i b l i o g r a p h y  o f  r e c e n t  l i t e r a t u r e  o n  
b r o m i n e  t r i i l u o r i d e  h a s  b e e n  s t a r t e d  
i n  c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  d e s i g n  a n d  
f a b r i c a t i o n  o f  e x p e r i m e n t a l  e q u i p m e n t  
f o r  work w i t h  t h i s  r e a g e n t .  Of  s p e c i a l  
i n t e r e s t  a r e  t h e  p h y s i c a l  d a t a ,  t h e  
i n o r g a n i c  o x i d e  f l u o r i n a t i o n s ,  a n d  
t h e  m a t e r i a  1 c o r r o s i o n  i n f o r m a t i o n .  

Water. D e v e l o p m e n t a l  work on t h e  
method f o r  d e t e r m i n i n g  t r a c e s  of w a t e r  
i n  s o l i d s  i n  a f i n e l y  d i v i d e d  s t a t e  
w a s  c o m p l e t e d  w i t h  t h e  s u c c e s s f u l  
t e s t i n g  o f  an a p p a r a t u s  t h a t  h a s  r e -  
d u c e d  t h e  b l a n k  ( t h a t  i s ,  b e f o r e  
a d d i t i o n  o f  t h e  s a m p l e s )  t o  a p p r o x i -  
m a t e l y  1 5  mg o f  w a t e r .  T h i s  m e t h o d  
h a s  b e e n  r e p o r t e d  i n  m o r e  d e t a i l  i n  
p r e v i o u s  r e p o r t s ( ’ )  a n d  a f o r m a l  
r e p o r t  w i l l  b e  i s s u e d  i n  t h e  n e a r  
f u t u r e .  

T h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  w a t e r  i n  
a n h y d r o u s  h y d r o g e n  f l u o r i d e  c a n  b e  
c o n v e n i e n t l y  d e L e r m i n e d  by  m e a s u r i n g  
i t s  e l e c t r i c a l  c o n d u c t i v i t y .  A p r o -  
c e d u r e ( 6 )  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  a n d  u s e d  
f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  w a t e r  c o n t e n t  o f  
t h e  HF u s e d  a s  a c o v e r  g a s  i n  f u e l  
p r e p a r a t i o n .  The two c y l i n d e r s  t e s t e d  
t h u s  f a r  s h o w e d  0 . 5  a n d  0 . 3 5  w t  % 
w a t e r .  

DETERMINATION OF BERYLLIUM IN NaK 
J .  C. White  J .  E. Lee,  J r .  
C. M. Boyd W .  J .  Ross  

C. K .  T a l b o t t  
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  

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  
b e r y l l i u m  i n  NaK h a s  b e e n  a d a p t e d  f o r  
e v a l u a t i n g  t h e  c o m p a t i b i l i t y  of  BeO, 
as a m o d e r a t o r ,  w i t h  N a K .  B e r y l l i u m  
i s  d e t e r m i n e d ,  i n  b o t h  t h e  s o l u b l e  
a n d  i n s o l u b l e  p h a s e s  f o l l o w i n g  d i s -  
s o l u t i o n  o f  t h e  NaK, b y  c o l o r i m e t r i c  
measurement  of t h e  complex formed w i t h  
p - n i  t r o b e n z e n e a z o - o r c i n a l .  ( ’ ) r h i s  

( 6 ) J .  A. Westbrook, p r i v a t e  communicat ion .  
( 7 ) C .  J. Rodden,  o p .  c a t . ,  pa 354 .  
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m e t h o d  c a n  b e  u t i l i z e d  t o  d e t e r m i n e  
0 . 2  pg p e r  m i l l i l i t e r  o f  s o l u t i o n .  A 
m e t h o d  was  d e v e l o p e d  f o r  t h i s  d i s -  
s o l u t i o n  i n  w h i c h  NaK w a s  submerged i n  
a h i g h - b o i l i n g - p o i n t  i n e r t  h y d r o c a r b o n  
(2,2,5-trimethylheptane) a n d  r e a c t e d  
s l o w l y  by d r o p - w i s e  a d d i t i o n  o f  m e t h y l  
a l c o h o l .  T h i s  p r o c e d u r e  p r o v i d e s  a 
r a p i d  a n d  s a f e  m e t h o d  f o r  d i s s o l v i n g  
a l k a l i  m e t a l  e u t e c t i c s .  

S P E C T R O G R A P H I C  ANALYSIS 

C. €3. B 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  and 

P r o d u c t i o n  D i v i s i o n  

For some t i m e  i t  h a s  b e e n  r e c o g n i z e d  
t h a t  a n  e x  t r e m e l  y h i g h -  t e m p e r  a t u r e  
i o n - s o u r c e  o v e n  w a s  n e e d e d  f o r  t h e  
i n v e s t i g a t i o n  o f  s u c h  r e f r a c t o r y  
m a t e r i a l s  a s  t h e  o x i d e s  a n d  o t h e r  
compounds o f  u r a n i u m .  A d i r e c t - h e a t i n g  
t y p e  o f  oven  h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d  t h a t  
makes  p o s s i b l e  h e a t i n g  of  m a t e r i a l s  t o  
a t e m p e r a t u r e  t h a t  a p p r o a c h e s  t h e  
me1 t i n g  p o i n t  o f  t a n t a l u m  ( 2 8 5 O O C ) .  
The o v e n  is s m a l l ,  c o n t a i n s  no t h e r m a l  
i n s u l a t i n g  m a t e r i a l ,  a n d  i s  t h e r e b y  
f r e e  o f  t h e  n e e d  f o r  t r o u b l e s o m e  
o u t g a s s i n g .  The h e a t e r  is moun ted  on 
a s u b a s s e m b l y  t h a t  i s  e a s i l y  a t t a c h e d  
t o  a n d  r e m o v e d  f r o m  t h 9  i o n  s o u r c e ;  
t h u s ,  i t  i s  e a s y  t o  c h a n g e  s a m p l e s .  
B e c a u s e  o f  t h e  f a v o r a b l e  s a m p l e  l o c a -  
t i o n ,  c o n s i d e r a b l e  improvemen t  i n  t h e  
i o n - g e n e r a t i n g  e f f i c i e n c y  h a s  b e e n  ob-  
t a i n e d ,  compared  w i t h  t h a t  of  p r e v i o u s  
e q u i p m e n t .  Q u i t e  s a t i s f a c t o r y  a n a l y -  
s e s  c a n  b e  p e r f o r m e d  w i t h  much l e s s  
t h a n  1 mg o f  s a m p l e .  

Uranium O x i d e s .  T h r e e  o x i d e s  o f  
u r a n i u m ,  U O , ,  UO, , a n d  U , O , ,  h a v e  
b e e n  i n v e s t i g a t e d  i n  c o n s i d e r a b l e  
d e t a i l .  ‘Ihe p r e s e n c e  of t h e s e  mater i -  
a l s  a s  i m p u r i t i e s  i n  a i r c r a f t  f u e l s  
or i n  o t h e r  u r a n i u m  compounds c a n  now 
b e  d e t e c t e d  w i t h  h i g h  p r e c i s i o n .  

N i c k e l  F l u o r i d e .  I n  a n  e f f o r t  t o  
e x p l a i n  t h e  e x i s t e n c e  o f  some  n o n -  
s t o i c h i o m e t r i c  compounds o f  n i c k e l  and 
f l u o r i n e ,  s e v e r a l  t e s t s  were made on 
N i F ,  m a t e r i a l .  T h e  p r e p a r e d  N i F ,  was 

c a r r i e d  t o  c h a r g e  e x h a u s t i o n  i n  a n  
o l d e r  s o u r c e  o v e n  t h a t  r e a c h e d  a L e m -  
p e r a t u r e  o f  1 5 0 ° C .  T h e  r e s i d u e  o f  
t h i s  t e s t  w a s  s u b s e q u e n t l y  e x a m i n e d  
a t  l’ lOOcC i n  t h e  new t y p e  o f  o v e n  
b e a t e r ,  a n d  i t  p r o v e d  t o  b e  n i c k e l  
o x i d e  ( N i O ) .  E v i d e n c e  f r o m  t h i s  
s u b s e q u e n t  t e s t  p r o v e d  t h a t  a b o v e  
l l O O ° C  t h e  N i O  d i s s o c i a t e s  by  t h e r m a l  
d e c o m p o s i t i o n  t o  n i c k e l  a n d  o x y g e n .  
I t  w a s  o f  i n t e r e s t  t h a t  t h e  o x y g e n  
came o f f  a s  0,. 

PETROGRAPHIC EXAMINATION OF F L U O R I D E S  

G. D. Whi te ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  
T. N .  McVay, C o n s u l t a n t  

R o u t i n e  p e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n s  
o f  some 6 0 0  s a m p l e s  o f  f l u o r i d e  m i x -  
t u r e s  w e r e  made  i n  c o n n e c t i o n  w i t h  
f u e l  i n v e s t i g a t i o n s .  The p r o d u c t s  o f  
t h e  Zr02 -HF r e a c t i o n  and t h e  NaF-ZrOF2 
r e a c t i o n  h a v e  b e e n  e x a m i n e d  i n  some 
d e t a i l .  

ZaO, -HF.  A p e t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  
w a s  made o f  t h e  p r o d u c t s  of  t h e  r e a c -  
t i o n  b e t w e e n  Zr02 and 48% HF, r e a c t e d  
a t  room t e m p e r a t u r e ;  two p h a s e s  w e r e  
o b s e r v e d .  C h e m i c a l  a n a l y s i s  g a v e  
c o m p o s i t i o n s  t h a t  w e r e  a p p r o x i m a t e l y  
t h o s e  o f  h y d r a t e s  of ZrF,.  The first 
o f  t h e s e  p h a s e s  i s  u n i a x i a l ,  w h i c h  
i n d i c a t e s  t h a t  i t  i s  e i t h e r  t e t r a g o n a l  
or h e x a g o n a l .  T h e  i n d e x  o f  r e f r a c t i o n  
p a r a l l e l  t o  t h e  c a x i s  i s  1 . 5 0 4 ,  and 
p a r a l l e l  t o  t h e  o t h e r  a x e s  i s  1 . 5 2 8 .  
T h e  s e c o n d  p h a s e  i s  b i a x i a l  n e g a t i v e ,  
w h i c h  i n d i c a t e s  t h a t  i t  i s  e i t h e r  
t r i  c 1 i n i  c ,  m o n o c l i n i c  , or o r t h o r h o m b i c  
T h e  c r y s t a l s  a r e  t a b u l a r  a n d  h a v e  a 
f i b r o u s  s t r u c t u r e ;  c l e a v a g e  i s  g o o d .  
The b i r e f r i n g e n c e  is l ow;  t h e  maximum 
i n t e r f e r e n c e  c o l o r  i s  a f i r s t - o r d e r  
r e d .  The r e f r a c t i v e  i n d e x e s  r a n g e  
f rom 1 . 4 2  tQ 1.47  a n d  t h u s  i n d i c a t e  a 
v a r i a t i o n  i n  t h e  w a t e r  c o n t e n t  of t h e  
m a t e r i a l .  

N a F - Z r O F 2 .  S o d i u m  f l u o r i d e  w a s  
r e a c t e d  w i t h  z i r c o n i u m  o x y f l u o r i d e  
which h a d  b e e n  p r e p a r e d  i n  t h e  l a b o r a -  
t o r y .  W e l l - d e v e l o p e d ,  b u t  s m a l l ,  
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ZrQ, c r y s t a l s  were f o r m e d ,  and  t h e r e  
was s o m e  N a , Z r F 7  i n  t h e  2NaFaZrOFz  
m i x t u r e .  T h e r e  was a l s o  a v e r y  s m a l l  
amount o f  a n o t h e r  p h a s e ,  p r o b a b l y  NaF, 
t h a t  h a d  a l o w  i n d e x  o f  r e f r a c t i o n .  
T h e s e  p r o d u c t s  w o u l d  b e  e x p e c t e d  t o  
f o r m  i f  t h e  f o l l o w i n g  r e a c t i o n  t o o k  
p l a c e :  
2(  %iaF.ZrOF,) -----a Na,ZrF7 + ZrO, i- NaF. 

T h e  Z r O z  c r y s t a l s ,  t o g e t h e r  w i t h  
w h a t  i s  t h o u g h t  t o  b e  N a , Z r F , ,  were 
formed i n  t h e  NaF-ZrOF, m i x t u r e .  T h i s  
wou ld  b e  e x p e c t e d  f r o m  t h e  f o l l o w i n g  
r e a c t  ion  : 

2(NaF.ZrOF2)---+ NazZrF6  f Z r O ,  . 
O P T I C A L  PRQPERTIES OF SOME FIdI fORIDE 

COMPOUNDS 

T. N .  McVay 
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  

T h e  c o m p o u n d s  e x a m i n e d  w e r e  p r e -  
p a r e d  b y  V. Co leman  o f  t h 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 .  The x - r a y  p a t t e r n  
o f  t h e  Na,UF6 was  a n d l y z e d  by  Bn S. 
B o r i e ,  J r . ,  o f t h e  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n .  

Na,UF6. T h e  Na,UF6 h a d  t h e  f o l -  
l o w i n g  p r o p e r t i e s :  h e x a g o n a l ;  u n i  a x i a l  
n e g a t i v e ;  c o l o r ,  g r e e n ;  0 = 1 . 4 9 5  t 
0.003; b i r e f r i n g e n c e  a b o u t  0.005, 

K , U F 7 .  T h e  c r y s t a l  s y s t e m  o f  K,UF, 
was n o t  d e t e r m i n e d ,  b u t  t h e  m a t e r i a l  
i s  o r t h o r h o m b i c ,  m o n o c l i n i c ,  o r  t r i -  
c l i n i c ,  w i t h  t h e  f o l l o w i n g  p r o p e r t i e s :  
b i a x i a l  n e g a t i v e ;  2 v  a b o u t  7 0  d e g ;  
c o l o r ,  l i g h t  b l u e ;  r e f r a c t i v e  i n d e x  o f  
a b o u t  1 . 4 1 4 ,  w i t h  low b i r e f r i n g e n c e ;  
p l e o c h r o i c ,  z = l i g h t  b l u e ,  X = c o l o r -  
l e s s .  

N a , Z r F 7 .  T h e  c r y s t a l  s y s t e m  of 
N a a Z r F 7  was n o t  d e t e r m i n e d ,  b u t  t h e  
m a t e r i a l  i s  e i t h e r  t e t r a g o n a l  o r  
h e x a g o n a l ,  w i t h  t h e  f o l l o w i n g  p r o p e r -  
t i e s :  u n i a x i a l  n e g a t i v e ;  0 = 1 . 3 8 6  _t 

0 . 0 0 3 ;  c o l o r l e s s ;  b i r e f r i n g e n c e  low, 
n o t  g r e a t e r  t h a n  0 .005 .  

2ZrF,.UP,. The  c r y s t a l  s y s t e m  o f  
ZZrF, .UF, was n o t  d e t e r m i n e d ,  b u t  t h e  
m a t e r i a l  i s  o r t h o r h o m b i c ,  m o n o c l i n i c ,  
o r  t r i c l i n i c ,  w i t h  t h e  f o l l o w i n g  
p r o p e r t i e s :  b i a x i a l ;  2V a b o u t  90 deg ;  
c o l o r ,  d e e p  o r a n g e - r e d ;  r e f r a c t i v e  

i n d e x  o f  a b o u t  1 . 5 7 6 ,  w i t h  l o w  h i r e -  
f r i n g e n c e .  

CHEMICAL ANALYSES FOR UO, I N  UP, 

J .  C. W h i t e  J .  E. L e e ,  J r .  
C. M.  Bayd W. J .  R o s s  

C .  K .  T a l b o t t  
Ana 1 y t i c a 1  C h e m i s t r y  D i  v i  s i  on 

T h e  " ammonium o x a l a t e  i n s o l u b l e s "  
p r o c e d u r e ( ' )  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
UO, i n  UF, was a p p l i e d  s u c c e s s f u l l y  t o  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  UO, i n  UF,. The 
t r i f l u o r i d e  i s  more r e s i s t a n t  t h a n  t h e  
t e t r a f 1 u o r i d e c o 111 p 1 e x i  n g w i t h 
o x a l a t e  i o n  a n d  r e q u i r e s  a r e f l u x  
p e r i o d  o f  a h o u t  8 h r  f o r  a 1- t o  2 - g  
s a m p l e .  I t  i s  p o s t u l a t e d  t h a t  t h e  
mechanism of t h e  r e a c t i o n  i n v o l v e s  t h e  
s l o w  o x i d a t i o n  o f  UF, t o  UF, a n d  i t s  
s u b s e q u e n t  c o m p l e x  f o r m a t i o n  w i t h  
o x a l a t e  i o n .  

S E R V I C E  C H E I I C A L  A N A L Y S E S  

t o  

Ii. P.  House L. J .  Brady  
J .  R .  Lund 

A n a l y t i c  a 1  Chemi s t r y  D i v i s i o n  

I A  o r d e r  t o  determine z i r c o n i u m  i n  
t h e  c o r r o s i o n  t e s t  s a m p l e s  t o  w h i c h  
t i t a n i u m  h a d  b e e n  added  e i t h e r  a s  t h e  
m e t a l  or  t h e  h y d r i d e ,  i t  was n e c e s s a r y  
t o  u s e  m a n d e l i c  a c i 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 i n c e  t i t a n i u m  i s  p r e -  
c i p i t a t e d  a l o n g  w i t h  z i r c o n i u m  when 
p h e n y l a r s o n i c  a c i d  i s  e m p l o y e d .  

R e c e n t  s p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  o f  
t h e  z i r c o n i u m  o x i d e  r e s i d u e s  f r o m  
i g n i t i o n  o f  t h e  p h e n y l a r s o n i c  a c i d  
p r e c i p i t a t e s  h a s  shown t h a t  v a r y i n g  
a m o u n t s  o f  arsenic r e m a i n  w i t h  t h e  
z i r c o n i u m .  If c o n d i t i o n s  f o r  c o m p l e t e  
v o l a t i l i z a t i o n  o f  t h e  a r s e n i c  d u r i n g  
i g n i t i o n  c a n n o t  b e  e s t a b l i s h e d ,  t h e  
m a n d e l i c  a c i d  m e t h o d  w i l l  b e  u s e d  t o  
r e p l a c e  t h e  p r e s e n t  m e t h o d  f o r  d e -  
t e r m i n i n g  z i r c o n i  urn. 

I n  o r d e r  to s t u d y  t h e  r e a c t i o n s  
t h a t  t a k e  p l a c e  when NaK i s  i n t r o d u c e d  
i n t o  m o l t e n  z i r c o n i u m  f u e l ,  a p r o -  
c e d u r e  t h a t  i n c l u d e d  m e a s u r i n g  t h e  
h y d r o g e n  e v o l v e d  d u r i n g  d i s s o l u t i o n  
--llll__llll_ 

( 8 ) I b r d . ,  p .  8 1 .  
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PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

S a m p l e s  o f  a l k a l i  h y d r o x i d e s  d e -  
r i v e d  f r o m  c o r r o s i o n  t e s t s  w e r e  a n a -  
l y z e d  €or i r o n ,  chromium, and  n i c k e l .  
The r a n g e  o f  c o n c e n t r a t i o n  of i m p u r i -  
t i e s  in t h e s e  s a m p l e s  w a s  g r e a t  enough 
t o  r e q u i r e  t h e  u s e  o f  c o l o r i m e t r i c  and 
g r a v i m e t r i c  m e t h o d s .  S i n c e  t h e  
m a t e r i a l  was n o t  homogeneous and c o u l d  
n o t  b e  g r o u n d  t o  f i n e  p a r t i c l e  s i z e ,  
t h e  e n t i r e  s a m p l e  was d i s s o l v e d  t.0 
e n s u r e  t h a t  t h e  a l i q u o t  t e s t e d  w a s  
r e p r e s e n t a t i v e  of  t h e  b a t c h .  

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

A n u m b e r  o f  s o d i u m  s a m p l e s  w a s  
a n a l y z e d  f o r  t h e  G e n e r a l  E l e c t r i c  
Company. Each  s a m p l e  was t e s t e d  f o r  
sod ium monox ide  c o n t e n t ,  and  s e l e c t e d  
s a m p l e s  o f  t h e  s e r i e s  w e r e  a n a l y z e d  
f o r  m i n o r  i m p u r i t i e s .  

A g r e a t e r  d i v e r s i t y  o f  m i s c e l l a n e o u s  
s a m p l e s  was t e s t e d  d u r i n g  t h e  q u a r t e r ,  
b u t  f u r t h e r  d e s c r i p t i o n  of  t h e  s a m p l e s  
or  d e t a i l s  of t h e  m e t h o d s  w i l l  n o t  he  
a t t e m p t e d  i n  t h i s  r e p o r t .  

Of t h e  t o t a l  o f  905  s a m p l e s  a n a -  
l y z e d  d u r i n g  t h e  q u a r t e r ,  6 1 7  w e r e  
s u b m i t t e d  by t h e  R e a c t o r  C h e m i s t r y  
g r o u p ,  1 & 7  b y  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 ,  6 8  b y  t h e  A N P  
C r i t i c a l  E x p e r i m e n t s  g r o u p ,  3 4  by t h e  
G e n e r a l  E l e c t r i c  Company,  17  by  t h e  
E l e c t r o m a g n e t i c  R e s e a r c h  g r o u p  I a n d  
2 b y  t h e  C e r a m i c  l a b o r a t o r y .  T h e  
b a c k l o g  o f  s a m p l e s  was r e d u c e d  d u r i n g  
t h e  p e r i o d  by  a p p r o x i m a t e l y  5074, as 
i n d i c a t e d  i n  t h e  summary, T a b l e  1 5 . 1 .  

o f  t h e  s a m p l e  i n  a c i d  was  e m p l o y e d .  
It w a s  h o p e d  t h a t  t h i s  m e t h o d  w o u l d  
g i v e  a n  a c c u r a t e  m e a s u r e  o f  t h e  UF, 
f o r m e d  d u r i n g  t h e  r e a c t i o n  w i t h  NaK. 
H o w e v e r ,  t h e  r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t  
o t h e r  compounds o r  p o s s i b l y  m e t a l s  a r e  
f o r m e d  t h a t  e v o l v e  h y d r o g e n ,  s i n c e  
more h y d r o g e n  t h a n  c a n  b e  a t t r i b u t e d  
t o  t h e  f o r m a t i o n  o f  IJF, i s  o f t e n  
e v o l v e d .  The i s o l a t i o n  and s u b s e q u e n t  
d e t e r m i n a t i o n  o €  UF, i n  s a m p l e s  ~f 
t h i s  t y p e  h a v e  n o t  b e e n  a c c o m p l i s h e d ,  
and  f u r t h e r  work w i l l  b e  n e c e s s a r y  t o  
d e v e l o p  an  a d e q u a t e  method.  

T h e r e  w a s  a n  i n c r e a s e  i n  t h e  number 
of s a m p l e s  of b e r y l l i u m - s o d i u m - u r a n i u m  
f l u o r i d e  e u t e c t i c  a n a l y z e d  d u r i n g  t h i s  
p e r i o d .  H e q u e s t s  €or t h e  e s t i m a t i o n  
o f  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  m a j o r  
c o n s t i t u e n t s  o f  t h e  e u t e c t i c  m a d e  
n e c e s s a r y  t h e  a d a p t a t i o n  o f  m e t h o d s  
f o r  d e t e r m i n i n g  u r a n i u m  and b e r y l l i u m .  
S i n c e  t h e  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  w a s  
r e l a t i v e l y  h i g h  ( 1 5  t o  25%) and b e r y l -  
l i u m  c a u s e d  no i n t e r f e r e n c e ,  t h e  u s e  
o f  t h e  J o n e s  r e d u c t o r  w i t h  a f i n a l  
o x i d a t i o n  t i t r a t i o n  w i t h  c e r i c  s u l f a t e  
p r o v e d  a d e q u a t e  f o r  d e t e r m i n i n g  t h i s  
e l e m e n t .  An e s t i m a t e  of  t h e  b e r y l l i u m  
c o n t e n t  was made by  p r e c i p i t a t i n g  t h e  
u r a n i u m  a n d  b e r y l l i u m  t o g e t h e r  w i t h  
ammonium h y d r o x i d e ,  i g n i t i n g  t h e  p r e -  
c i p i t a t e s  t o  t h e  o x i d e s ,  and  s u b t r a c t -  
i n g  t h e  w e i g h t  o f  t h e  u r a n i u m  o x i d e ,  
a s  p r e v i o u s l y  d e t e r m i n e d  by t i t r a t i o n ,  
f r o m  t h e  w e i g h t  o f  t h e  c o m b i n e d  
o x i d e s .  The w e i g h t  of b e r y l l i u m  o x i d e  
i s  t h u s  o b t a i n e d  by  d i f f e r e n c e .  A 
s e p a r a t i o n  s t e p ,  w h i c h  i n c l u d e s  r e -  
d u c t i o n  o f  u r a n i u m  w i t h  z i n c  amalgam 
a n d  p r e c i p i t a t i o n  w i t h  c u p f e r r o n ,  
s e r v e s  t o  remove t h e  u r a n i u m  p r i o r  t o  
p r e c i p i t a t i o n  o f  t h e  b e r y l l i u m  w i t h  
ammonia; t h e  i g n i t e d  b e r y l l i u m  o x i d e  
i s  t h e n  f r e e  f r o m  c o n t a m i n a t i o n  w i t h  
u r a n i u m .  T h i s  me thod  o f  a n a l y s i s  h a s  
b e c n  employed  r e c e n t l y  f o r  s a m p l e s  o f  
b e r  y l  1 ium e u t  e c  t i  c . 

One s e r i e s  o f  s a m p l e s  a €  l e a d  was 
t e s t e d  f o r  m i n o r  i m p u r i t i e s  by a p p l y -  
i n g  c o l o r i m e t r i c  me thods  a f t e r  removal  
o f  t h e  l e a d b y  e l e c t r o l y t i c  d e p o s i t i o n .  

TABLE 15.1. BACKLOG SUMMARY 

Samples  on hand ,  0 - 1 0 - 5 2  2 1 1  
Number o f  s a m p l e s  r e c e i v e d  80 2 

T o t a l  number o f  s a m p l e s  1013 
Number o f  samples r e p o r t e d  90 5 

B a c k l o g  a s  o f  11- 10-52 10 8 
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SUMMARY AND INTRODUCTION 

T h e  l i s t  o f  r e p o r t s  t h a t  h a s  b e e n  o f  t h e  ANP D i v i s i o n  o f  ORNL i s  g i v e n  
i s s u e d  b y  t h e  P r o j e c t  d u r i n g  t h e  L a s t  i n  s e c t i o n  17. Also i n c l u d e d  a r e  t h e  
q u a r t e r  i n c l u d e s  14 fo rma l  r e p o r t s  and L a b o r a t o r y ’ s  s u b c o n t r a c t s  t o  i t s  ANP 
4 6  i n f o r m a l  d o c u m e n t s  ( n o t  i n c l u d i n g  P r o j e c t ,  a s  w e l l  a s  t h e  r e s e a r c h  
i n t e r n a l  d o c u m e n t s )  o n  a l l  phases o f  p r o j e c t s  b e i n g  performed by  ORNL for 
ANP r e s e a r c h  a t  ORNL ( s e c .  16) .  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 -  

A d i r e c t o r y  o f  t h e  r e s e a r c h  p r o j e c t s  z a t i o n s .  

REPORT NO. 

Y-F17-19 

ORNL- 12 15 

Y-F17 -24 
Y-FI? -25 

Y-Fl5- 11 

ORNL- 1287 

OWL- 1330 

Y-Fl7 -28 

CF-52-11-156 

Y - 9  18 

Y -F10 - 1 11 
Y-F10 - 11 2 

Y-84-58 

CF-52-5- 1 

CF-52-7 -7 1 

P a r t  2 

CF-52 -7 -8 3 

~- 

15. LIST OF REPORTS ISSUED 

T I T L E  OF REPORT AUTHOR( S) DATE I S S U E D  

I .  Experimental Engineering and Design 

P e r f o r m a n c e  and  Endurance  of  a N i c r o b r a z e d  G. D. Whitman 8-11-52 
S t a i n l e s s  S t e e l  Sodium-To-Air  R a d i a t o r  C o r e  
E l e m e n t  

Nea t  T r a n s f e r  and P r e s s u r e  Loss i n  Tube G. H .  Cohen 8 -12-52  
B u n d l e s  f o r  H igh  P e r f o r m a n c e  H e a t  E x c h e n g e r s  A. P. Fraas 
and F u e l  E l e m e n t s  M. E. LaVerne 

Model DA ARE C e n t r i f u g a l  Pump H. W. S a v a g e  8-29-52 

Dynamic T e s t  o f  C o m p a t i b i l i t y  o f  Be0 w i t h  L. A. Mann 9-2-52 
NaK Under  T e m p e r a t u r e  C y c l i n g  

Model o f  t h e  “ F i r e b a l l ”  R e a c t o r  

F u e l  R e a c t o r  Sys t em 

I n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  F l u i d  Flow P a t t e r n  i n  a R. E. B a l l  9-4-52 

P r e l i m i n a r y  I n v e s t i g a t i o n  o f  a C i r c u l a t i n g -  R .  W. S c h r o e d e r  ( t o  be  i s s u e d )  

H e a t  Exchanger  D e s i g n  C h a r t s  A. P. F r a a s  ( t o  he i s s u e d )  

V a l v e  and Pump P a c k i n g s  for High  Tempera-  H. R. J o h n s o n  9-15-52 
a t u r e  F l u o r i d e  M i x t u r e s  

R e p o r t  o f  ARE D e s i g n  R e v i e w  Commit tee  T. E. C o l e  11 - 19 -52 
P o t e n t i a l  L u b r i c a n t s  t o  Meet Ext reme Temper- E. P .  C a r t e r  10 -29 -5 2 

a t u r e .  P r e s s u r e  and R a d i a t i o n  Demands 

11. Reactor Physics 

Some S o l u t i o n s  of Age E q u a t i o n  R. Osborn  11- 17 -52 
The T e m p e r a t u r e  Dependence  o f  a Cross S e c t i o n  R. 11- 17 -52 Osborn  

E x h i b i t i n g  a Resonance  

L i t e r a t u r e  S u r v e y  of Danger  C o e f f i c i e n t  D a t a  E .  P. C a r t e r  7-11-52 

111. S h i e l d i n g  

N e u t r o n  and  Gamma Dose D i s t r i b u t i o n  Beyond C. E. C l i f f o r d  8-14-52 

Gamma Ray S p e c t r a l  Measuremen t s  w i t h  t h e  F. C. M a i e n s c h e i n  8-8-52 

S h i e l d ,  P a r t  2 

D i v i d e d  S h i e l d  Mockup, P a r t  TI 

Gamma Measuremen t s  on t h e  GE R e a c t o r  D u c t s  C. E. C l i f f o r d  8 -  16-52 
C. L. S t o r r s ,  Jr.  

199 
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CF-52-8 - 120 

Y-F30-8 

CF-52-9-99 

CF-52-9-145 

CF-5 2 -9 - 16 1 

CF-52-11-143 

OIWL- 1217 

ORNL- 1438 

CF-52-8 - 38 

CF-52-10-9 

CF-52- 11- 124 

Y-889 

(3-52-8-163 

CF-52-8-212 

CF-52-9 - 20 1 

CF-52 -9 - 20 2 

CF-52 - 11-72 

CF-52 - 11 - 10 3 

CF- 5 2 - 11 - 10 4 

CF-52- 11- 105 

CF-52-11-106 

CF-52 - 11- 113 

OWL- 1342 

OWL- 139 5 

A i r c r a f t  S h i e l d  A n a l y s i s  W .  L. W i l s o n  
A. I , .  Walker  

R a d i a t i o n  Through t h e  C o n t r o l  Rod Pene-  H .  L. F. E n l u n d  

N e u t r o n  t o  Gamma Ray R a t i o  E x p e r i m e n t s  

t r a t i o n s  o f  t h e  ARE S h i e l d  

J .  L. Meern 

B i o l o  i c a l  E x p e r i m e n t a t i o n  i n  S u p p o r t  o f  J .  F u r t h  

The Development  of  L e a d - I m p r e g n a t e d  M o u l d i n g  E. P. B l i z a r d  

ANP f r o j e c t  

and M o d e l i n g  M a t e r i a l s  f o r  S h i e l d i n g  o f  
P e n e t r a t i n g  R a d i a t i o n s  

E. P. B l i z a r d  B a s i c  S h i e l d i n g  R e s e a r c h  

N e u t r o n  T r a n s m i s s i o n  Through A i r  F i l  
D u c t s  

S h i e l d i n g  R e a c t o r ,  I1 

D i v i d e d  S h i e l d  Mockup, P a r t  I11 

D e t e r m i n a t i o n  oE t h e  Power o f  t h e  Bu 

Gamma-Ray S p e c t r a l  Measurements  w i t h  

e d  C. E.  C l i f f o r d  

k E. B. J o h n s o n  
J .  L. Meem 

t h e  F. C. M a i e n s c h e i n  

Summary of L i d  Tank N e u t r o n  Dosimeter  T. V. R l o s s e r  

Gamma Ray S p e c t r a l  Measurements  w i t h  t h e  F. C. M a i e n s c h e i n  

Measurements  i n  P u r e  Water  

D i v i d e d  S h i e l d  Mockup, P a r t  I V  

W. Meat Transfer and Physical Properties Research 

S e l e c t e d  P h y s i c a l  P r o p e r t i e s  o f  M e r c u r y  i n  
t h e  T e m p e r a t u r e  Range 100 t o  1000°C. A 
L i t e r a t u r e  S e a r c h  

Measurement  o f  t h e  Thermal  C o n d u c t i v i t y  o f  
F l i n a k  

P h y s i c a l  P r o p e r t y  C h a r t s  f o r  Some R e a c t o r  
F u e l s ,  C o o l a n t s ,  and M i s c e l l a n e o u s  
M a t e r i a l s  

C o o l i n g  Hole D i s t r i b u t i o n  f o r  R e a c t o r  

H e a t  G e n e r a t i o n  i n  a S l a b  f o r  a Non-Uniform 

R e f l e c t o r s  

S o u r c e  o f  R a d i a t i o n  

Measurement  o f  t h e  Thermal  C o n d u c t i v i t y  o f  

H e a t  C a p a c i t y  o f  Fused  S a l t  M i x t u r e  No. 2 1  

H e a t  C a p a c i t y  of  LiOH 

D e n s i t y  Measurements  o f  F u e l  S a l t s  No. 31 

V i s c o s i t y  Measurements  o f  F u e l  S a l t s  No. 31 

T r a n s i e n t  Methods f o r  D e t e r m i n i n g  Thermal  

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  S t a i n l e s s  

F o r c e d  C o n v e c t i o n  B e a t  T r a n s f e r  i n  P i p e s  

F l u o r i d e  M i x t u r e  N o .  33 

and 33 

and 3 3  

C o n d u c t i v i t y  o f  L i q u i d s  

S tee l  ( 3 1 6 )  and Z i r c o n i u m  

w i t h  Volume H e a t  Sources 

F. S a c h s  

L. Coo e r  
S. J .  8 a l i b o r a e  

A?dP P h y s i c a l  
P r o p e r t i e s  
Group,  REEDivision 

W. S. Farmer  

W .  S. F a r m e r  

S. J .  C l a i b o r n e  

W. D. P o w e r s  

W. D. P o w e r s  

R. F. Redmond 
T. N. J o n e s  

n .  F. Redmond 
T. N .  J o n e s  

W. B. H a r r i s o n  

8 -20 -52 

9 -25-52 

9 - 18 -52 

9-24-52 

9 -26-52 

11-19-52 

11- 11-52  

( t o  be  i s s u e d )  

8 -8 -52 

10 - 1-52 

11-17 -52  

7 - 10 - 52 

8 -26-52  

8 -28 -52 

9 - 3 - 5 2  

9 - 4 - 5 2  

11- 11-52 

11-15-52 

11- 15 -52  

11-15-52  

11-15-52 

11- 1-52 

R. F. Redmond ( t o  b e  i s s u e d )  
J .  L o n e s  

H.  F. P o  p e n d i e k  ( t o  be i s s u e d )  
L. D. PaPmer 

2 00 



PERIOD ENDING DECEMBER 1 0 ,  1952 

CF-52-11-85 

ORNL- 1 43 3 

OWL- 137 2 

CF-52- 10-187 

IvlM- 19(  ') 

CF-52-8- 151  

CF-52-9-6 

CF- 5 2 -9  - 59 

CF- 52-9- 125  

CF- 52- 11-7  

CF-52-11-12 

CF-52- 11- 1 3  

CF-52-11-116 

CF-52-11- 146 

OWL-1354 

Y-F33-3 

AfM-48( ') 

Y - F26 - 44 

ORNL- 1375 

OWL- 1407 

V. Radiation Damage 

E f f e c t  o f  I r r a d i a t i o n  on Be0 G. W .  K e i l h o l t z  11- 13-52 

P r e l i m i n a r y  T i t l e  L i s t  f o r  B i b l i o g r a p h y  on R. G. C l e l a n d  11- 14- 52 
R a d i a t i o n  E f f e c t s  i n  S o l i d  Materials 

N e u t r o n  S p e c t r a  from F l u o r a l  A c t i v a t i o n  J. B. T r i c e  ( t o  be  i s s u e d )  

Xenon P rob lem - ARE W. A. Brooksbank  

V I .  M e t a l l u r g y  and Ceramics 

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  N i c r o b r a z e d  E. E. Hof €man 
S t a i n l e s s  S t e e l  Sod iumrAi r  (No. 2 )  H e a t  
Exchanger  F o l l o w i n g  F a i l u r e  D u r i n g  T e s t  

Obse rved  i n  L i q u i d  M e t a l  and  Mol t en  C a u s t i c  
C o r r o s i o n  T e s t s  

Unusua l  D i f f u s i o n  and C o r r o s i o n  Phenomena A .  des.  B r a s u n a s  

Memorandum on R e f l e c t o r - M o d e r a t o r  M a t r i x  J .  R.  J o h n s o n  
G. D. Whi t e  

S u b s u r f a c e  Void  F o r m a t i o n  i n  Metals D u r i n g  A. des .  B r a s u n a s  

Cermet  P rogram J .  R. J o h n s o n  

High  T e m p e r a t u r e  C o r r o s i o n  Tests 

F a b r i c a t i o n  o f  S p h e r i c a  1 P a r t i c l e s  E. S. Bomar 

S t r u c t u r e  o f  N o r t o n ' s  Ho t  P r e s s e d  B e r y l l i u m  L. M. Doney 

F u e l  E lemen t  Program J .  M. Warde 

Mass T r a n s f e r  i n  Dynamic L e a d - I n c o n e l  J. V. C a t h c a r t  

S t r u c t u r e  o f  t h e  Be0 Block w i t h  t h e  1-1/8 L. M. Doney 

H. I n o u y e  

Ox ide  B l o c k s  

S y s t e m s  

i n .  C e n t r a l  Hole  

LO - 22- 52 

8 -18-52  

8 -22-52  

9 -2 -52  

9 -5 -52  

9 -23-52  

11- 1 - 5 2  

11- 1- 52 

11-3-52  

11-24-52  

11- 11 -52 

A C o m p i l a t i o n  o f  D a t a  on C r u c i b l e s  Used i n  M. S c h w a r t a  ( t o  be  i s s u e d )  
Ca 1 c i n  i n g, S i n t e r i n g  , e t c  . 

VII. Miscel laneons 

The & l i d  P h a s e s  o f  A l k a l i  and Uranium A. G.  H. Anderson  
F l u o r i d e  S y s t e m s  

Area  Bureau  

1952 

M e t e o r o l o g y  and  C l i m a t o l o g y  i n  t h e  7500 U. S. Weather  

ANP I n f o r m a t i o n  M e e t i n g  o f  November 2 5 ,  W. B. C o t t r e l l  

A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o  u l s i o n  P r o ' e c t  W. B. C o t t r e  
Q u a r t e r l y  P r o  ress he o r t  f o r  g e r i o d  
E n d i n g  Sep tem%er  10. f 9 5 2  

R e p o r t  W .  B. C o t t r e  
A i r c r a f t  R e a c t o r  Exper imen t  H a z a r d s  Summary J .  H. Buck 

1 

1 

10-1-52  

10-52 

11-19-52 

11-5-52  

11-24-52  

' l ) N u m b e r  assigned b y  ANP R e p o r t s  O f f i c e .  

2 0 1  
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1 7 .  DIRECTORY OF A C T I V E  A N P  RESEARCH PROJECTS AT ORNL 

I .  REACTOR AND COMPONENT D E S I G N  

A. 

B.  

c. 

D. 

E. 

F. 

C. 

202 

A i r c r a f t  R e a c t o r  D e s i g n  

1. R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r  S t u d i e s  

2 .  F l u i d - F u e l  Flow S t u d i e s  
3. Gamma H e a t i n g  of  t h e  M o d e r a t o r  
4. N u c l e a r  R a m j e t  D e s i g n  S t u d i e s  
5 .  D e s i g n  C o n s u l t a n t s  

9704-  1 F r a a s ,  LaVerne 
Buss  ar d 
A b e r n a t h y  
Fox, Longyear  
F r a a s ,  Stumpf 
W i s l i c e n u s ,  JHU 

H a i n e s ,  Wyld, RRlI 
Chambers ,  UT 

9704-  1 
9704-  1 
97 04- 1 
9704-  1 

ARE R e a c t o r  D e s i g n  

1. , C o r e  and  P r e s s u r e  S h e l l  
2. F l u i d  C i r c u i t  D e s i g n  

9 2 0 1 - 3  
9201-3  

Hemp h i  1 1 
Cr i s t y  , J a c k s o n  , 

E c k e r d ,  S c o t t  
I l l u c h a n ,  A f f e l ,  

W i  1 l i a m s  
Maxwel l ,  Walker  
L u b a r s k y ,  Green-  

t l u t t o  
E n l u n d  
Walker  

s t r e e t  

3.  P r e s s u r e  a n d  Flow I n s t r u m e n t a t i o n  9201-  3 

4.  S t r u c t u r a l  A n a l y s i s  
5 .  Thermodynamic and Hydrodynamic A n a l y s i s  

6 .  Remote-Handl ing  Equipment  
7.  S h i e l d i n g  and  O f f - G a s  Sys tem 
8. E l e c t r i c a l  Power C i r c u i t s  

9201-  3 
920 1- 3 
9204- 1 
9201-3  
9 2 0 1 - 3  
1000 

ARE C o n t r o l  S t u d i e s  

1. H i g h - T e m p e r a t u r e  F i s s i o n  Chamber 
2 .  C o n t r o l  System D e s i g n  

3 .  C o n t r o l  S t u d i e s  on S i m u l a t o r  

4500 
4500 

Han aue r 
E l e r ,  B a t e s ,  R u b l e ,  

S t o n e ,  O a k e s ,  Mann 
E r e e n ,  Mann 

4500 

ARE B u i l d i n g  F a c i l i t y  

1. I n t e r n a l  D e s i g n  1000 Browning  

ARE I n s t a l l a t i o n  and O p e r a t i o n  

1. 
2 .  C o o r d i n a t i o n  I n s t a l l a t i o n  and Des ign  
3. E x p e d i t o r s  
4 .  C o n t r o l  Equipment  

I n s  t rumen t a t i on 7 503 
7503 
7503 
7503 

I l l u c h a n ,  A f f e l  
Wischhusen ,  W a t t s  
P e r r i n ,  West 
Mann 

R e a c t o r  P h y s i c s  

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  
2 .  Fermi-Age and  Boltzmann E q u a t i o n  on Computing 

3. K i n e t i c 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  
4. C o m p u t a t i o n  T e c h n i q u e s  f o r  ARE-Type R e a c t o r s  
5. C o m p u t a t i o n  T e c h n i q u e s  f o r  R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  

Machines  

R e a c t o r s  

C r i t ic  a l  Expe r imen t s 

1. ARE C r i t i c a l  Assembly 

970 4- 1 Mills 

Edmonson, Coveyou 
Prohammer, E r g e n  
Ben gs  t on 

2068 
9704- 1 
9704-  1 

9704-1  E r g e n  

9213 C a l l i h a n ,  Zimmerman, 
W i l l i a m s ,  S c o t t ,  
Keen 

(Same a s  a b o v e )  2 .  R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r  C r i t i c a l  Assembly 92 1 3  



PERIOD ENDING OECEVRER 1 0 ,  1 9 5 2  

H .  Seal  and Pump Development 

1. M e c h a n i c a l  Pumps f o r  H igh-Tempera tu re  F l u i d s  9201-3 McDonald, Cobb, 
Whi tman, Hunt l e y ,  
Gr i n d e  1 1 

Ward, S m i t h ,  Mason 
2 .  H i g h - T e m p e r a t u r e  S e a l s  f o r  R o t a r y "  S h a f t s  9201-3 McDonald, T u n n e l ,  

3. Rock ing-Channe l  S e a l l e s s  Pump BMI Day ton  
4. S e a l s  f o r  NaOH S y s t e m s  E3Mx Simmons, A 1  l e n  

f .  Valve Develontueat 

1. V a l v e s  f o r  H igh-Tempera tu re  F l u i d  S y s t e m s  9201-3 T u n n e l l ,  Ward, 
McDonald 

J. Heat Exchanger and Radiator Development 

1. High-Tempera tu re  F l u i d -  t o - A i r  Hea t  Exchange 9201-3 

2. F l u o r i d e - t o - L i q u i d  Metal Heat  Exchange T e s t  9201-3 
T e s t  

3. Hea t  Exchanger  F a b r i c a t i o n  
4. b e i n g  T u r b o j e t  w i t h  Na R a d i a t o r  

9201-3  
9201-3  

5. R a d i a t o r  and Heat Exchanger  Des ign  S i u d i e s  9201- 3 

K. Instrumentation 

1. P r e s s u r e - M e a s u r i n g  D e v i c e s  for High-Tempera tu re  9201-3 

2. F low-Measur ing  Devices f o r  H i g h - T e m p e r a t u r e  9201- 3 
F l u i d  S y s t e m s  

F l u i d  Sys t ems  

3. L i q u i d - L e v e l  I n d i c a t o r  and  C o n t r o l  f o r  High- 
Temper a tur e F l u  i d s  9201-3 

Whitman, Sa lmon,  
F r a a s ,  LaVerne 

Sa lmon,  F r a a s ,  
Longyear  

P e t e r s o n ,  F r a a s  
F r a a s ,  C r o c k e r  (GE:), 

P o t t e r  ((22) 
Fraas, B a i l e y ,  

( T u l a n e  Univ. ) 

S o u t h e r n ,  T a y l o r  

McDonald, S m i t h  
Engber  g 

T a y l o r ,  S o u t h e r n  
Trumme 1 

Southern 
4. High-Tempera tu re  S t r a i n  Gage 
5. High-Tempera tu re  C a l i b r a t i o n  Gage 

3LH 
C o r n e l l  
Aero. Lab. 

11. SHIELDING RESEARCH 

A. Cross-Sect ion leasurements 

1. 

2. 
3. 

4. 

5. 

6 .  

7. 

a. 
9.  

N e u t r o n  V e l o c i t y  S e l e c t o r  

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 
T o t a l  C r o s s  S e c t i o n s  o f  N I 4  and O I 6  (GE) 

E l a s  t i c -  Sca  t t e  r i n g  Di f f e r e n  t i a l  Cross S e c t  i o n  

T o t a l  C r o s s  S e c t i o n s  of L i 6 ,  Li ' ,  B e 9 ,  B", 

F i s s i o n  Cross S e c t i o n s  
C r o s s  S e c t i o n s  of  Ek, C, W, Cu 

h e  1 as  ti c - S c a  t t e r  i n g  Energy  Leve 1 s 

E f f e c t i v e  Removal Cross Sections 

of  Pii4 and 0l6 (GE) 

BIZ, c'2 

B. Sh i e 1 ding Me asuremen t s 

1. D i v i d e d - S h i e l d  Mockup T e s t s  (GE) 

4500 
3005 
3026 
5500 

5 500 

5 500 

5 500 
3001 

5500 

3001 

3010 

P a w l 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 ,  

W i l l a r d ,  Fowler  
Johnson ,  W i  1 l a r d ,  

B a i r  
Lamphe r e ,  W i  l l a r d  
C l i f f o r d ,  F l y n n ,  

W i l l a r d ,  B a i r ,  

B l i z a r d ,  F l y n n ,  

Thur low 

B l o s s e r  

K i n g t o n  

and crew 

M e e m  and crew 
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2.  
3 .  
4. 
5. 
6 .  
7. 
8 .  
9. 

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  
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  
Heat R e l e a s e  p e r  F i s s i o n  
A i r  D u c t  T e s t s  - L a r g e  Mockups (GE) 
The rmal  S h i e l d  Measurements  (DuPont  1 
S t r e a m i n g  of  N e u t r o n s  Through M e t a l s  
A i  r-  S c a  t t e  r i n  g Exper  imen ts  
P r i m a t e  E x p o s u r e s  t o  R a d i a t i o n  ( S c h o o l  

A v i a t i o n  M e d i c i n e ,  O W L ,  Wright  F i e l d ,  
C o n v a i r )  

30 10 
30 10  
3010 
3 0 0 1  
3 0 0 1  
3001 
3010 

3010 

C. S h i e l d i n g  'Theory and C a l c u l a t i o n s  

1. Survey  R e p o r t  on S h i e l d i n g  4500 
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  T e c h n o l o g y  4500 
3. C o r r e l a t i o n  o f  Bulk  S h i e l d i n g  F a c i l i t y  a n d  

L i d  'Tank D a t a  4500 
4. C a l c u l a t i o n s  on A i r - S c a t t e r i n g  E x p e r i m e n t s  i n  4500 

Bulk  S h i e l d i n g  F a c i l i t y  
5 .  D i v i d e d - S h i e l d  T h e o r y  and  D e s i g n  NDA 
6. A i r  D u c t  'Theory (GE) 3 0 0 1  
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 4500 

8. C o n s u l t a t i o n  on R a d i a t i o n  H a z a r d s  (GE) 2001 
9 .  S h i e l d i n g  C o n s u l t a n t  Corne  11 

Univ.  

D. S h i e l d i n g  I n s t r u m e n t s  

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  30 10 
2 .  N e u t r o n  D o s i m e t e r  Development  3010 
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  3010 

3 0 1 0  4 .  He C o u n t e r  f o r  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  3010 
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 

3 

111. MATERIALS RESEARCH 

A. L i q u i d  F u e l  C h e m i s t r y  

1. P h a s e  E q u i l i b r i u m  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  F u e l  Samples  
3 .  S p e c i a l  Methods  o f  F u e l  P u r i f i c a t i o n  

4.  
5. 

6.  
7.  
8 .  
9. 

10.  
11. 

Complex F l u o r i d e s  of  S t r u c t u r a l  M e t a l s  
The r modynami c S t a b i  l i  t y  and  E l e c t  r o c hemi c a 1  

H y d r o l y s i s  and O x i d a t i o n  o f  F u e l  M i x t u r e s  
S t a b i l i t y  o f  Slurries o f  UO, i n  NaOH 
P h a s e  E q u i l i b r i a  Among S i l i c a t e s ,  B o r a t e s ,  e t c .  
F u e l  M i x t u r e s  C o n t a i n i n g  H y d r i d e s  
Chemica l  L i t e r a t u r e  S e a r c h e s  
S o l u t i o n  o f  M e t a l s  in T h e i r  H a l i d e s  

P r o p e r t i e s  of  F u e l  M i x t u r e s  

9 7 3 3 - 3  
9733-  3 

9733-3  

9733-3  
9 7 3 3 - 3  
BMI 
BMI 
MH I 

4500 
9 7 0 4 - 1  

J o h n s o n ,  McCammon 
L e s l i e  
Me e m  
F l y n n  and  crew 
F l y n n  a n d  crew 
F l y n n  and  crew 
Hunger  f o r d  , B1 i z a r  d 

Meem and Crew 

B1 i z a r d  
B l i z a r d  

B l i z a r d  
BPi z a r  4 ,  Simon,  

Ch a r p  1 e 
Go 1 d s  t e i n  
Simon,  C l i f f o r d  
B l i  z a r d ,  Hunger f o r d ,  

Simon, R i  t c h i e ,  M e e m ,  
L a n s i n g ,  C o c h r a n ,  
M a i e n s c h e i n ,  B u r n e t t e  

Morgan 
Re t h e  

M a i e n s c h e i n  
R l o s s e r ,  H u r s t ,  G l a s s  
C o c h r a n ,  Henry  
C o c h r a n  
M a i e n s c h e i n ,  Schenck  
.Johnson, Haydon 

B a r t o n ,  B r a t c h e r ,  
T r a b e r ,  S n e l l  

Ness le ,  E o r g a n  
G r i m e s ,  B l a n k e n s h i p ,  

N e s s l e ,  B l o o d  
O v e r h o l s e r  , S t u r m  

O v e r h o l s e r ,  Topol  
B l a n k e n s h i p ,  M e t c a l f  
P a t t e r s o n  
C r o o k s  
Ranus 
Le e 
Bre d i  g ,  J o h n s  o n ,  

B r o n s t e i n  



12 .  

13. 
14.  

15. 
16 .  

1.7. 
18. 
19.  

P r e p a r a t i o n  and  P r o p e r t i e s  o f  Complex 

R e a c t i o n s  o f  F l u o r i d e s  and M e t a l  O x i d e s  
P r e p a r a t i o n ,  P h a s e  B e h a v i o r ,  and R e a c t i o n  o f  

P r e p a r a t i o n  of  Spec imens  fo r  R a d i a t i o n  Damage 
P h a s e  B e h a v i o r  o f  F u e l s  w i t h  Added Reduc ing  

F l u o r i d e s  of S t r u c t u r a l  E l e m e n t s  

"F3 

Agen t s  

NaK-Fuel R e a c t i o n  T e s t s  
F r e e  Ene rgy  of F l u o r i d e s  
L i q u i d  F u e l  C h e m i s t r y  C o n s u l t a n t s  

B. Liquid-Moderator Chemistry 

1. P r e p a r a t i o n  a n d  E v a l u a t i o n  o f  P u r e  H y d r o x i d e s  
2. E l e c t r o c h e m i c a l  B e h a v i o r  o f  M e t a l  O x i d e s  i n  

Mol ten  H y d r o x i d e s  
3 .  Modera to r  S y s t e m s  C o n t a i n i n g  H y d r i d e s  
4. Hydrox ide -Meta l  Sys t ems  

C. Corrosion by Liquid Metals 

1. 

2. 
3 .  

4. 
5. 

6. 
7 .  
a .  
9 .  

10.  
11. 
12.  
13.  

1. 

2. 

3 .  

4. 
5. 

6 .  

7 .  

S t a t i c  C o r r o s i o n  T e s t s  i n  L i q u i d  Metals and  

Dynamic C o r r o s i o n  R e s e a r c h  i n  C o n v e c t i o n  Loops 
E f f e c t  of C r y s t a l  O r i e n t a t i o n  on C o r r o s i o n  

E f f e c t  o f  C a r b i d e s  o n  L i q u i d  M e t a l  C o r r o s i o n  
Mass T r a n s f e r  i n  Mol t en  M e t a l s  

t h e i r  A l l o y s  

D i f f u s i o n  of Mol t en  Media i n t o  S o l i d  M e t a l s  
S t r u c t u r e  of  L i q u i d  Pb  and B i  
Alloys, M i x t u r e s ,  and Combust ion  o f  L i q u i d  

P r o t e c t i v e  C o a t i n g s  f o r  C o r r o s i o n  R e s i s t a n c e  
Mass T r a n s f e r  and C o r r o s i o n  I n h i b i t o r  S t u d i e s  
H a n d l i n g  o f  L i q u i d  M e t a l  Samples  
C o m p a t i b i l i t y  o f  Be0 and NaK 

Sodium 

9733-3  
9733-3  
9 7 3 3 - 3  

9733-2  
9733-2  

9201-3  
9201-3  

9733-3  

9733-2  
MHI 
4500 

2000 
9201-3 
2000 

2000 
2000 
9201-3  
2000 
2000 

2000 
2000 
9201-3  
9 2 0 1 - 3  
9201-3  

C o m p a t i b i l i t y  o f  M a t e r i a l s  a t  High T e m p e r a t u r e s  2000 

D. Corrosion by Fluorides 

S t a t i c  C o r r o s i o n  o f  Meta ls  and  A l l o y s  i n  

S t a t i c  C o r r o s i o n  T e s t s  i n  F l u o r i d e  S a l t s  
F l u o r i d e  S a l t s  

F l u o r i d e  C o r r o s i o n  i n  S m a l l - S c a l e  Dynamic 
s y  s terns 

Dynamic C o r r o s i o n  T e s t s  o f  F l u o r i d e  S a l t s  
R e a c t i o n  of M e t a l s  w i t h  F l u o r i d e s  and  

E u i l i b r i a  Between E l e c t r o  o s i t i v e  and  

C o r r o s i o n  by F l u o r i d e s  i n  S t a n d  P i p e s  

C o n t a m i n a n t s  

' ? r a n s i t i o n  M e t a l s  i n  H a l i g e  Melts 

2000 

9766 

9766 
2000 

9201-3  
9733-3 

3550 

9766 

DECEMRER 1 0 ,  1 9 5 2  

O v e r h o l s e r ,  S t u r m  
B l a n k e n s h i p .  Hoffman 
Coleman,  Hoffman, 

Hoody 
O v e r h o l s e r ,  Redman, 

K e l l y ,  B a r t o n  

B1 anken  sh i p  , tlof f man, 
K e l l y  

Mann, C i s a r  
Mann, P e t e r s e n  
Gibb ,  T u f t s  C o l l e g e  
H i l l ,  Duke Univ. 
Weekes. Texas  A&M 
C a r t e r  

O v e r h o l s e r ,  K e  t c h e n  

Bolomey, Cuneo 
Banus 
B r e d i g ,  J o h n s o n ,  
Br on s te i n 

V r e e l a n d ,  Hoffman 
Adamson 
S m i t h ,  C a t h c a r t ,  

B r i d g e s  
V r e e l a n d ,  Hoffman 
C a t h c a r t ,  
Adamson 
S m i t h ,  C a t h c a r t  
Smi th  

Smi th ,  H a l l  
Vre e 1 and  
Adamson 
Ke t c h e n  
Mann, C i s a r  
Bomar, V r e e l a n d  

V r e e l a n d ,  D a y ,  
Hoffman 

K e r t e s z ,  B u t t r a m  
Smi th ,  Meadows, 
C r o f t  

K e r t e s z ,  B u t t r a m ,  
Croft, S m i t h ,  Meadows, 
Vree l a n d ,  N i c  ho 1 son, 
Hoffman, T r o t t e r  

Adamson, Rebe r  
Ove r h o  1 ser , Re dman , 

Powers ,  S turm 
B r e d i g ,  Johnson ,  

Bron s t e  i n  
K e  r te sz , B u t  t r  am, 

C r o f t  
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E. C o r r o s i o n  by H y d r o x i d e s  

H y d r o x i d e s  
1. S t a t i c  C o r r o s i o n  o f  M e t a l s  and Alloys i n  

2. Mass T r a n s f e r  i n  M o l t e n  H y d r o x i d e s  

2000 

2000 

V r e e l a n d ,  Day, 
Hoffman 

V r e  e 1 and ,  S m i t h  , 
C a t h c a r t  

3. P h y s i c a l  C h e m i s t r y  o f  t h e  H y d r o x i d e  C o r r o s i o n  

4. S t a t i c  a n d  Dynamic C o r r o s i o n  by H y d r o x i d e s  

5 .  S t a t i c  C o r r o s i o n  by H y d r o x i d e s  

Phenomenon C a t h c a r t ,  S m i t h  
K e r t e s z ,  C r o f t ,  

B u t t r a m ,  S m i t h  
J a f f e e ,  C r a i g h e a d  

2000 
9766 

BM I 

F. P h y s i c a l  Properties of i t l a t e r i a l s  

1. D e n s i t y  o f  L i q u i d s  
2. V i s c o s i t y  o f  L i q u i d s  
3. Thermal  C o n d u c t i v i t y  o f  S o l i d s  
4. Thermal  C o n d u c t i v i t y  o f  L i q u i d s  

5 .  S p e c i f i c  H e a t  o f  S o l i d s  and L i q u i d s  
6 .  V i s c o s i t y  o f  F l u o r i d e  F u e l  M i x t u r e s  
7 .  Vapor  P r e s s u r e  o f  F l u o r i d e  F u e l s  
8.  Vapor P r e s s u r e  o f  BeFz 
9 .  D e n s i t y  o f  Be0 B l o c k s  

10.  E v a l u a t i o n  o f  M a t e r i a l s  f o r  High Thermnl  
C o n d u c t i v i t y  S u i t a b l e  f o r  R a d i a t o r  F i n  

9204- 1 
9201-4  
9204-  1 
9204-  1 

J o n e s ,  Redmond 
J o n e s ,  Redmond 
P o w e r s ,  B u r n e t t  
C l a i b o r n e ,  P o w e r s ,  

P o w e r s ,  E l  a l o c k  
K e r t e s z ,  Knox 
B a r t o n ,  Moore 
P a t t e r s o n ,  C l e g g  
Doney 

B u r n e t  t 
9 2 0 1 - 4  
9766 
9733-2  
EM I 
97 66 
2000 Bomar, S l a u g h t e r ,  

O l i v e r  

G .  Heat  T r a n s f e r  

1. 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  and 

2 .  H e a t  and Momentum T r a n s f e r  i n  C o n v e c t i o n  Loop 
Hydroxide  S y s t e m s  9204-1  

9204- 1 
Hoffman,  L o n e s  
H a m i l t o n ,  P a l m e r ,  

H a m i l t o n ,  Lynch 
Pop e n d i  e k , 'h'i n n , 

Lynch,  Poppendiek  

P aPme r 

920 4- 1 
9204-  1 

3 .  F r e e  C o n v e c t i o n  i n  L i q u i d  F u e l  E l e m e n t s  
4 .  H e a t  T r a n s f e r  i n  C i r c u l a t i n g - F u e l  S y s t e m s  

5. F o r c e d  C o n v e c t i o n  i n  A n n u l i  9 2 0 1 - 4  B r a d f u t e ,  H a r r i s o n ,  

Farmer 
P o p p e n d i e k  

9204-  1 6 .  R a d i a t o r  A n a l y s i s  

W. F l u o r i d e  H a n d l i n g  

1. F u e l  P r o d u c t i o n  
2 .  D e s i g n  o f  S p e c i a l  F l u o r i d e  H a n d l i n g  Equipment  

3 .  

4 .  P r e p a r a t i o n  ( E x p e r i m e n t a l )  of NaZrF,  

Sin a 1 1 - Sc a 1 e Han d 1 i n  g o f Hi  gh - 're mpe r a t u  re 
L i q u i d s  

920 1- 3 
9733-3  

Nessle,  Eorgan  
Grimes, B l a n k e n s h i p ,  

Nessle 
9733 - 2 B l o o d ,  Thoma, 

We i n b e  r g e r  
9733-2 B l a n k e n s h i p  and crew 

5 .  P r e p a r a t i o n  o f  E n r i c h e d  F u e l  f o r  R a d i a t i o n  
S t u d i e s  9 7 3 3 - 3  Boody, B l a n k e n s h i p  

Mann, B l a k e l y  6 .  F l u o r i d e  S a m p l i n g  T e c h n i q u e s  9 2 0 1 - 3  

X. L i q u i d  Metal H a n d l i n g  
920 1- 3 
9201-  3 
9201-  3 

Mann, B l a k e l y  
Mann, C i s a r  
Mann 

1. S a m p l i n g  T e c h n i q u e s  
2. NaK D i s t i l l a t i o n  Equipment  
3. NaK H a n d l i n g  

8 .  Dynamic L i q u i d  Loops 

1. O p e r a t i o n  o f  C o n v e c t i o n  Loops 
2 .  O p e r a t i o n  o f  F i g u r e - E i g h t  Loops 

9201-3  
9 2 0 1 - 3  

Adamson 
Coughlen  
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3. U0,-NaOH S l u r r y  Loop 
4. O p e r a t i o n  of  Thermal  C o n v e c t i o n  LdOOp6 

5. F l u i d  C i r c u i t  Mockups 

K. Materials Analysis and Inspection Methods 

1.  

2 .  
3. 

4. 
5. 
6 .  

7 .  
8. 
9. 

10. 
11. 
1 2 "  

13.  
14.  

1s. 

16.  

17 .  

18. 
19. 

D e t e r m i n a t i o n  of  M e t a l l i c  C o r r o s i o n  P r o d u c t s  

A n a l y s i s  o f  R e a c t o r  F u e l s  
D e t e r m i n a t , i o n  o f  Reduced  S p e c i e s  i n  R e a c t o r  

D e t e r m i n a t i o n  of O x i d e s  i n  Reac to r  F u e l s  
D e t e r m i n a t l o n  o f  Water I n  Hydrogen F l u o r i d e  
D e t e r m i n a t i o n  o f  E f f i c i e n c y  o f  Removal o f  

H i  gh - Tempe r a t u r  e M a s  s Spe c t r ome t r y  
X-Ray S tudy  o f  Complex F l u o r i d e s  
P e t r o g r a p h i c  E x a m i n a t i o n  o f  Fue Is 
Chemica l  Methods  of F l u i d  H a n d l i n g  
Me t a l l o g r  ap h i c  E x a m i n a t i o n  
I d e n t i f i c a t i o n  o f  Compounds i n  S o l i d i f i e d  

P r e p a r a t i o n  o f  T e s t e d  Spec imens  f o r  E x a m i n a t i o n  
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  from 

Assembly and  I n t e r p r e t a t i o n  of C o r r o s i o n  D a t a  

i n  P r o p o s e d  R e a c t o r  F u e l s  

F u e l s  F o l l o w l n g  R e a c t i o n  w i t h  NaK 

N a K  by D i s t i l l a t i o n  from ARE 

Fue 1 s 

Dynamic Loops 

from Dynamic Loop T e s t s  

D e t e r m i n a t i o n  o f  Combined Oxygen i n  F l u o r i d e  

Me t a 1 l u r  g i  c a1  Exam i n  a t  i o n  o f Engine  e r i n g  

A n a l y s e s  o f  Na and  NaK fo r  Na20 
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  

M i x t u r e s  

P a r t s  

L. Radiation Damage 

1 .  

2. 
3. 

4. 

5 .  

6. 

7 .  

8 .  
9 .  

L i q u i d  Compound I r r a d i a t i o n  i n  LITR 

L i q u i d  Compound I r r a d i a t i o n s  i n  C y c l o t r o n  
L i q u i d  Compound I r r a d i a t i o n s  i n  MTR 

L i q u i d  M e t a l  C o r r o s i o n  i n  OWL G r a p h i t e  
R e a c t o r  Loops 

S t r e s s  C o r r o s i o n  and Creep  i n  LITR L i q u i d  
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