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FOREWORD 

The A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  i s  c o m p r i s e d  o f  some 308 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  engaged  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  i s  
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  ORNL 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 i s  e f f o r t  
i s  now c e n t e r e d  u p o 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  - a 3 - m e g a w a 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  o f  a c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  for t h e  p r o p u l s i o n  of 
a i r c r a f t .  

T h i s  q u a r t e r l y  p r o g r e s s  r e p o r t  o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  Propulsion 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  o n  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 .  The  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  a n d  D e s i g n ;  
IT. 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 ;  a n d  I V .  A p p e n d i x e s .  E a c h  
p a r t  h a s  a s e p a r a t e  Summary and I n t r o d u c t i o n .  
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SIJMMAHY AND INTRODUCTION 

The a v e r - a l l  c o n c e p t  a n d  d e s i g n  o f  
t h e  h i r c r a f  t R e a c t o r  E x p e r i m e n t  were 
s e t  f o r t h  i n  t h e  t w o  p r e c e d i n g  r e -  
p o r t s .  T h e  m o s t  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  p a s t  q u a r t e r  h a v e  
b e e n  t h o s e  a t t e n d a n t .  t o  t h e  s p e c i f i -  
c a t i o n  o f  NaK a s  t h e  r e f l e c t o r  c o o l a n t  
a n d  t h e  NaF-ZrF, - I JF4  m i x t u r e  a s  t h e  
c i r c u l a t i n g  f u e l .  Most  o f  t h e  e q u i p -  
ment f o r  t h e  e x p e r i m e n t  i s  now on o r d e r  
and some has  a l r e a d y  been  r e c e i v e d  and 
i n s t a l l e d  i n  t h e  ARE B u i l d i n g .  T h e  
s a f e t y  a s p e c t s o f  t h e  r e a c t o r  a r e  b e i n g  
a n a l y z e d ,  p a r t i c u l a r l y ,  t h e  o f f - p a s  
d i s p o s a l  s y s t e m  a n d  t h e  e f f e c t  o f  a 
p o s t u l a t e d  f u e l - t , u b e  r u p t u r e  Isec.  1) a 

V a l v e s ,  pumps,  and  i n s t r u m e n t a t i o n  
f o r  t h e  f l u i d  c i r c u i t  o f  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 r e  b e i n g  d e v e l o p e d  
( S P ' C .  2 ) .  V a l v e s  w i t h  b o t h  b e l l o w s  
s e a l s  a n d  p a c k e d  s e a l s  h a v e  b e e n  s u c -  
c e s s f u l l y  u s e d  w i t h  m o l t e n  f l u o r i d e s ,  
h u t  t h e  b e l l o w s  s e a l  a p p e a r s  t o  be t h e  
more  r e l i a b l e .  W a t e r  ~ e s t s  w i t h  t h e  
m a i n t a i n e d - l e v e l  g a s - s e a l e d  pump p r o -  
p o s e d  f o r  t h e  ARE h a v e  b e e n  u n s a t i s -  
f a c t o r y .  S i n c e  t h e  p a c k e d  s e a l  i s  
s a t i s f a c t o r y  w h e n  t h e  b a c k  e n d  i s  
m a i n t a i n e d a t t e m p e r a t u r e s b e 1 ow t h e 
f l u o r i d e  m e l t i n g  p a i n t ,  a pump i n -  
c o r p o r a t i n g  t h i s  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. T n s t r u r n P n t , a t i o n  f o r  t h e  
ARE f l u i d  c i r c u i t s  must  lie d e s i g n e d  s o  
a s  t o  b e  u n a f f e c t e d  by the h i g h  v o l a -  
t i l 3  t y  a n d  s u b s e q u e n t  c o n d e n s a t e  o f  
t h e  Z r F , - c n n t a i n i n g  f u e l .  A c c o r d i n g l y ,  
f l owme t e r s , p r e s  s u r e - III e a 6 11 r errie n t 

d e v i c e s ,  a n d  f l u i d - l e v e l  i n d i c a t o r s  
a n d  c o n t r o l s  a r e  h e i n g  r e d e s i g n e d  a n d  
t e s t , e d  f o r  t h i s  a p p l i c a t i o n .  D a t a  from 
t h e  N a K - t o - a i r  r a d i a t o r  t e s t s  c o r r e s -  
pond e x c e p t i o n a l l y  w e l l  w i t h  t l k e o r e t i -  
c a l  v a l u e s .  A h y d r o d y n a m i c  mockup o f  
t h e  ARE c o r e  h a s  s e r v e d  t o  i l l u s t r a t e  
t h e  p r o b l e m s  a s s o c i  a t e d  w i t h  f u e l  
l o a d i n g  and  d r a i n i n g ,  A l s o  o f  s i g n i f i -  
c a n c e  t o  t;he ARE i s  a n  e x p e r i m e n t  i n  
w h i c h  a f u e l - t u b e  r u p t u r e  i s  s i m u l a t e d  
s o  t h a t  N a K  ( t h e  r e t ' l e c t o r  c o o l a n t )  i s  
i n j e c t e d  i n t o  t h e  f u e l  s t r e a m .  

Theoretical i n v e s t i g a t i o n s  o f  L ~ P  

k i n e t i c s  o f  t h e  c i r c u l a t i n g - f u e l  
r e a c t o r  i n d i c a t e  t h a t  a 1  1 s u h s e q u e n t  
o s c i l l a t i o n s  w i l l  be m o d e r a t e  i f  t h e  
r e a c t o r  s u r v i v e s  t h e  f i r s L ,  s h o r a ; ,  
maximum e x c u r s i o n .  The  a p p E i c a b i  l i  t y  
o f  m u l t i g r o u p  c a l c u l a t i o n s  t o  r e a c t o r s  
w i t h  v a s t l y  d i f f e r e n t  c o r e  a n d  r e -  
f l e c t o r  m a t e r i a l s  i:; u n c e r t a i n  p e n d i n g  
c r i t i c a l  e x p e r i m e n t s .  An i m p r o v e d  
m e t h o d  o f  c o m p u t i n g  t h e  effects a d f  

g a p s  on r e a c t i v i t y  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  
( s e e .  3 ) .  

T h e  r e c e n t  e x p e r i m e n t s  O I I  t h e  
c r i t i c a l  a s s e m b l y  o f  t h e  G e n e r a l  
E l e c t r i c  a i r - c o o l e d  w a t e r - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  (F1-1) h a v e  i n c l u d e d  r e f l e c t o r  
s t u d i e s  a n d  p o i s o n - ~ o t i  c a l i b r a t i o n s .  
The p r e l i m i n a r y  assei l ibly o f  t,he 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  ARE h a s  
h e e n  c r i t i c a l  w i t h  a u r a n i u m  mass i n  
e x c e l l e n t  a g r e e m e n t  w i t h  t h a t  p r e -  
d i c t e d  ( s e c .  4). 

5 



ANP PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

1 .  CIRCULATING-FUEL AIRCRAFT REACTOR EXPERIMENT 

E. S ,  R e t t i s  R. W. S c h r o e d e r  
ANP D i v i s i o n  

The  main c o r e  d e s i g n  and t h e  g e n e r a l  
c o n c e p t  o f  t h e  c i r c u l a t i n g - f u e l  a i r -  
c r a f t  e x p e r i m e n t  a r e  e s s e n t i a l l y  t h e  
s ame  a s  r e p o r t e d  i n  t h e  p r e c e d i n g  
q u a r t e r l y  r e p o r t . ( ' )  The  few c h a n g e s  
m a d e  i n  t h e  d e s i g n  a n d  i n  t h e  i n -  
s t r u m e n t a t i o n  were n e c e s s a r y  b e c a u s e  
o f  c e r t a i n  f u e l  c h a r a c t e r i s t i c s ;  t h e  
most  p r o b a b l e  f u e l  ( N a F - Z r F 4 - U F 4 )  h a s  
h i g h e r  v a p o r  p r e s s u r e  a n d  h i g h e r  
v i s c o s i t y  t h a n  e x p e c t e d ,  a n d  s o m e  
f l u i d - c i r c u i t  d e s i g n  c h a r a c t e r i s t i c s  
h a v e  h a d  t o  h e  a l t e r e d  a c c o r d i n g l y .  
NaK h a s  been  s e l e c t e d  a s  t h e  r e f l e c t o r  
c o o l a n t  a f t e r  a n  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  
h a z a r d s  i n t r o d u c e d  by a p o s t u l a t e d  
f u e l - t u b e  r u p t u r e .  A l t h o u g h  a f u e l -  
t u b e  p l u g  w o u l d  a l m o s t  c e r t a i n l y  
r e s u l t  i f  t h e  r u p t u r e  w e r e  l a r g e ,  
s t u d i e s  on t h e  s i m u l a t o r  i n d i c a t e  t h a t  
t h e  r e a c t o r  c o u l d  b e  s a f e l y  scrammed 
a n d  d r a i n e d .  T h e  o f f - g a s  s y s t e m  i n -  
c o r p o r a t i n g  a v a p o r  t r a p  a n d  a l o w -  
t e m p e r a t u r e  c a r b o n  a b s o r b e r  u n i t  i s  
b e i n g  d e s i g n e d .  F i n a l  d r a w i n g s  o f  t h e  
r e a c t o r  a s s e m b l y  and f l u i d - c i r c u i t  f l o w  
s h e e t  a r e  shown i n  F i g s .  1 a n d  2 ,  A 
d e t a i l e d  d e s c r i p t i o n  and d e s i g n  d r a w -  
i n g s  o f  t h e  ARE were p u b l i s h e d  i n  t h e  
ARE s t a t u s  r e p o r t . ( * )  

FLUID C I R C U I T  

G. A. C r i s t y ,  ANP D i v i s i o n  

Some p r o b l e m s  h a v e  a r i s e n  r e g a r d i n g  
t h e  d e s i g n  o f  t h e  f l u i d  c i r c u i t  a s  a 
r e s u l t  o f  t h e  h i g h  v i s c o s i t y  o f  t h e  
NaF-ZrF4-UF, f u e l .  S i n c e  t h e  v i s c o s i t y  
o f  t h i s  c i r c u l a t i n g - f u e l  r n i x t , u r e  i s  

(l)R. W .  S c h r o e d e r ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s  con 
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r r o d  
E n d i n g  June 1 0 .  1952.  O R N L - 1 2 9 4 ,  p .  9. 

( " W .  B. C o t t r e l l ,  R e a c t o r  P r o e r a =  o f  t h e  A i r -  
c r o 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 ,  ORNL-1234 ( J u n e  
2 ,  1 9 5 2 ) .  

t w i c e a s  h i g h a s  o r i g i n a l l y  a n t i c i p a t e d ,  
i t  c a u s e d  a r e d u c t i o n  o f  o n e - h a l f  i n  
t h e  R e y n o l d ' s  number w i t h i n  t h e  h e a t  
e x c h a n g e r  t u b e  s y s t e m ,  t h a t  i s ,  f r o m  
a p p r o x i m a t e l y  8 0 0 0  t o  a p p r o x i m a t e l y  
4 0 0 0 .  T h i s ,  i n  t u r n ,  h a s  c a u s e d  a 
r e d u c t i o n  i n  t h e  t u b e - s i d 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 u c h  t h a t  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  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  o f  t h e  f u e l  m i x t u r e  ( 9 4 0 ° F ) .  
In o r d e r  t o  r e - e s t a b l i s h  t h e  minimum 
f i l m  t e m p e r a t u r e  s u f f i c i e n t l y  a b o v e  t h e  
f r e e z i n g  p o i n t ,  two m a j o r  c h a n g e s  were 
made. F i r s t ,  t h e  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e  
r a n g e  was r a i s e d  from be tween 1150 and  
1 5 0 0 ° F  t o  b e t w e e n  1 2 0 0  a n d  1 5 0 0 " F ,  
w h i c h  i n c r e a s e d  t h e  f l o w  r a t e  b y  a 
f a c t o r  o f  7 / 6  and i n c r e a s e d  t h e  minimum 
b u l k  f u e l  t e m p e r a t u r e  by 50"k. A l s o ,  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r  t u b e  a r r a n g e r n e n ~  
w a s  m o d i f i e d .  I n  c o n t r a s t  t o  t h e  
p r e v i o u s  a r r a n g e m e n t  w i t h  f i v e  t u b e s  
i n  p a r a l l e l ,  t h e  p r e s e n t  a r r a n g e m e n t  
h a s  a l l  t h e  f l u i d  p a s s i n g  t h r o u g h  t w o  
t u b e s  i n  p a r a l l e l  a n d  t h e n c e  t h r o u g h  
a s e c o n d  b a n k  o f  t h r e e  t u b e s  i n  
p a r a l l e l .  By i n c o r p o r a t i n g  t h e s e  two 
c h a n g e s ,  t h e  minimum c a l c u l a t e d  f i l m  
t e m p e r a t u r e  w a s  i n c r e a s e d  t o  a b o u t  
1 0 5 0 ° F .  T h e  c h a n g e s  a l s o  i n c r e a s r d  
t h e  s y s t e m  p r e s s u r e  d r o p  a n d   he 
p r e s s u r e  l e v e l  w i t h i n  t h e  p r e s s u r e  
s h e l l .  T h e  c o n s e q u e n c e s  o f  t h e s e  
d i f f e r e n c e s  a r e  d i s c u s s e d  i n  t h e  
f o l l o w i n g  s e c t i o n .  

T h e  g a s - s e a l e d  p u m p  o r i g i n a l l y  
d e s i g n e d  f o r  u s e  w i t h  N a  o r  NaK h a s  
been  found t o  be u n u s a b l e  f o r  f l u o r i d e  
c i r c u 1 a t i o n w i t h o u t e x t e n s i v e n? ad i f i - 
c a t i o n  o f  t h e  s e a l .  S i n c e  t h e  s u r g e  
t a n k  d e s i g n  i s  i n t i m a t e l y  r e l a t e d  t o  
t h a t  o f  t h e  pimp, d e t a i l s  on t h e  s u r g e  
t a n k  w i l l  n o t  b e  r e l e a s e d  p r i o r  t o  
r e s o l u t i o n  o f  t h e  pump p r o b l e m .  A l l  
o t h e r  d e t a i l s  o f  t h e  f l u i d  c i r c u i t s  
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b m c u r  ASSEMBLY . .  \'--HELIUM MANIFOLD 

Fig. 1. Experimental Reactor (Elevation Section). 

a r e  p r o c e e d i n g  a s  r a p i d l y  a s  d r a f t i n g  
man power p e r m i t s .  ?'he: f u c 1 - i n j e c ; t i o n  
s y s t e m  h a s  b e e n  c o m p l e t e l y  d e t a i l e d ,  

c a t e d  i n  t h e  l o c a l  s h o p s .  ?he  b c l l o w s  
v a l v e s  f o r  u s e  i n  t h e  f l u o r i d e  c i r c u i t s  R .  L .  MaxwP11 J .  W .  Walker  
a r e  b e i n g  s u p p l i e d  f r o m  a n  o u t s i d e  C o n s u l  t a n t s ,  ANP D i v i s i o n  
v e n d o r .  I t  was f o u n d  t h a t  t h e  w e l d i n g  
o f  t h e s e  u n i t s  c o u l d  h e  done  b e t t e r  by  

ORNI, a n d  a r r a n g e m e n t s  f o r  d o i r i g  t h i s  
w e l d i n g  f o r  t h e  v e n d o r  were  c o m p l e t e d ,  

and  t h e  e q u i p m e n t  i s  now b r i n g  f a b r i -  P K E S S U R E - S H E L L  S T R E S S  ANALYSIS 

F o r  a p r e s s u r e  o f  1 0 0  p s i  i n  t h e  
p r e s s u r e  s h e l l ,  t h e  rnaximunl b e n d i n g  
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s t r e s s  i n  t h e  h e a d s  o f  t h e  s h e l l  
wou ld  he  8 5 0 0  p s i .  A t  a t e m p e r a t u r e  
o f  1 1 5 0 ° F  t h i s  g i v e s  a c r e e p  r a t e  o f  
a b o u t  1% i n  1 0 , 0 0 0  h r  and a f a c t o r  o f  
s a f e t y  o f  1 . 6  b a s e d  on s t r e s s - r u p t u r e  
i n  1 0 0 0  h o u r s .  By p l a t e  r e i n f o r c i n g ,  
t h e  m a x i m u m  b e n d i n g  s t r e s s e s  a r e  
r e d u c e d  t o  6000 p s i .  T h i s  i s  s l i g h t l y  
l e s s  t h a n  t h e  s t r e s s  f o r  a c r e e p  r a t e  
o f  0 . 1 0 %  i n  1 0 , 0 0 0  h o u r s .  A s  s t a t e d  
i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t ,  a l l  h o l e s  t h a t  
o c c u r  i n  a r e a s  o f  h i g h  s t r e s s  a r e  r e -  
i n f o r c e d .  

W I  t,h added  r e i n f o r c i n g ,  t h e  s t r e s s e s  
i n  t h e  s i d e  w a l l s  h a v e  a l s o  b e e n  
r e d u c e d  t o  a maximum a x i a l  s t r e s s  i n  
t he  c y l i n d e r  o f  a b o u t  6000 p s i .  W i t h -  
o u t  a d d e d  r e i n f o r c j n g ,  t h e  s t r e s s  a t  
1 0 0  p , s i  i s  1 4 3 0  p s i .  The  r e i n f o r c e d  
s i d e  w a l l s  g i v e  a c r e e p  r a t e  somewhat  
i n  e x c e s s  o f  0 .10% i n  1 0 , 0 0 0  h r  and a 
f a c t o r  o f  s a f e t y  o f  1 . 8  b a s e d  o n  
s t , r e s s - r u p t u r e  i n  1000  h o u r s ,  

R E F L E C T O R  COOLANT 

E ,  S. F e t t i s ,  ANP D i v i s i o n  

T h e  f u e l - c a r r i e r  N a F - Z r F , :  w a s  
o r i g i n a l l y  c o n s i d e r e d  a s  t h e  m o s t  
p r o b a b l e  c h o i c e  € o r  t h e  r e f l e c t o r  
c o o l  a n t  H o w e v e r ,  r e c e n t  d y n a m i c  
t e s t s  o f  t h e  c o r r o s i o n  o f  t h e  h r y l l i u m  
o x i d e  r e f l e c t o r  by a s i m i l a r  f l u o r i d e  
m i x t u r e ,  NaF-KF-ZrF,, showed t h a t  c h e  
b e r y l l i u m  o x i d e  w a s  d i s s o l v e d  t o  a n  
e x t e n t  t h a t  would p r o h i b i t  t h e  u s e  o f  
t h a t  f l u o r i d e  a s  a r e f l e c t o r  c o o l a n t .  

Two a l t e r n a t i v e  s e c o n d a r y  c o o l a n t s  
h a v e  b e e n  c o n s i d e r e d :  N a K  a n d  t h e  
f l u o r i d e  e u t e c t i c  NaF-BeF2. The c h o i c e  
he tween  t h e s e  t w o  c o o l a n t s  r e s o l v e s  t o  
a n  a n a l y s i s  o f  t ,he h a z a r d s  a t t e n d a n t  
t o  a f u e l - t u b e  r u p t u r e  t h a t  w o u l d  
c o n n e c t  t h e  f u e l  and r e f l e c t o r - c o o l a n t  
c i r c u i t s .  A l t h o u g h  i t  i s  u n l i k e l y  t h a t  
a r u p t i i r e  w i l l  o c c u r  a n d  a l l o w  t h e  
c o o l a n t  t o  l e a k  i n t o  t h e  c o r e ,  t h e  
p o s s i b i l i t y  o f  s u c h  a P e a k  m u s t  b e  

a d m i t t e d ,  F u r t h e r m o r e ,  i f  s u c h  a l e a k  
d o e s  o c c u r ,  t h e  r e a c t o r  m u s t  and w i l l  
he shu t ,  down no  m a t t e r  what  r e f l e c t o r  
c o o l a n t  i s  used .  

The  f l u o r i d e  e u t e c t i c  NaF-ReF2 h a s  
a c c e p t a b l e  p h y s i c a l  c h a r a c t e r i s t i c s  
a n d  i s  c o m p a t i b l e  w i t h  b o t h  t h e  
b e r y l l i u m  o x i d e  r e f l e c t o r - m o d e r a t o r  
a n d  t h e  f l u o r i d e  f u e l .  An o b j e c t i o n  
t o  t h e  u s e  o f  t h i s  c o o l a n t  i s  t h e  
e x p e n s e  and time i n v o l v e d  i n  p r o d u c i n g  
a s u f f i c i e n t  q u a n t i t y  f o r  t h e  A R E .  
A n o t h e r  o b j e c t i o n ,  w h i c h  would  n o t  be 
p r e s c n t  i f  NaK were  u s e d ,  emerges  f rom 
t h e  c o n s e q u e n c e s  o f  a f u e l - t u b e  l e a k .  
W i t h  t h e  r e l a t i v e l y  i n e r t  NaE’-5eF2 
m i x t u r e  a s  t h e  r e f l e c t o r  c o o l a n t ,  i n  
t h e  c a s e  o f  a f u e l - t u b e  l e a k  t h e r e  i s  
t h e  p o s s i b i l i t y  t h a t  s u f f i c i e n t  f u e l  
c o u l d  s e e p  i n t o  t h e  m o d e r a t o r  i n t e r -  
s t i c e s  t o  o v e r c o n i e  a l l  c o n t r o l  r o d  
e f f e c t s  

NaK, h o w e v e r ,  i s  known t o  r e d u c e  
f l u o r i d e s  s u c h  a s  Z r F ,  a n d  U F ,  t o  
l o w e r  v a l e n c e  s t a t e s  o f  t h e  m e t a l ,  
S i n c e  t h e s e  r e d u c e d  c o m p o u n d 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 e  o r i g i n a l  
m a t e r i a l ,  a f u e l - t u b e  p l u g  c o u l d  
r e a d l l y  o c c u r .  T h a t  t h i s  w o u l d  
a c t u a l l y  h a p p e n  w i t h  a s u f f i c i e n t l y  
l a r g e  r u p t u r e  h a s  b e e n  d e m o n s t r a t e d  
e x p e r i m e n t a l l y  ( c f . ,  s e c .  2 ,  “ E x p e r i -  
m e n t a l  E n g i n e e r i n g ” 1 .  

T h e  r e a c t o r  s y s t e m  s i m u l a t o r  was 
u s e d  t o  s t u d y  the e f f e c t  o f  a l e a k  of 
N a K  i n t o  t h e  f u e l  c h a n n e l  o f  s u c h  
m a g n i t u d e  t h a t  t h e  c h a n n e l  i s  com- 
p l e t e l y  p l u g g e d .  When t . h i s  o c c u r s  t h e  
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  p lugged  f u e l  p a s s a g e  
b e g i n s  t o  r i s e  a t  a r a t e  o f  a b o u t  
36OF/sec and w i l l  r i s e  t o  an  a s y m p t o t i c  
v a l u e  o f  a b o u t  8 0 0 ° F  a b o v e  t h e  f u e l  
t e m p e r a t u r e  a t  t h e  t i m e  o f  t h e  p l u g -  
g i n g .  T h i s  c o n d i t i o n  o b t a i n s  by t h e  
t , e m p e r a t u r e  coefficient a lcane  i E  n o  
c o n t r o l  r o d  c o r r e c t i o n  i s  e m p l o y e d .  
When t h e  p l u g g e d  t u b e  b e g i n s  t o  h e a t  
t h e  r e a c t o r  g o e s  on a 2 5 - s e c  n e g a t i v e  
p e r i o d .  The o u t l e t  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  
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f i v e  u n p l u g g e d  p a s s a g e s  d r o p s  a t  t h e  
r a t e  o f  a b o u t  1 5 ° F  p e r  s e c o n d .  T h i s  
d r o p  i n  t e m p e r a t u r e  o f  f i v e  o u t  o f  s i x  
o u t l e t  f u e l  t u b e s  p r o v i d e s  a u n i q u e  
symptoin o f  p l u g g i n g  t h a t  w i l l  e n a b l e  
t h e  r e a c t o r  t o  he  s h u t  down by s c r a m -  
ming  a n d  s u b s e q u e n t  d r a i n i n g  o f  f u e l .  

S i n c e  t h e r e  a p p e a r s  t o  b e  s o m e  
a d d i t i o n a l  s a f e t y  t o  be r e a l i z e d  f r o m  
t h e  u s e  o f  NaK a n d  NaK h a s  t h e  m o s t  
f a v o r a b l e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  t h e  
c o o l a n t s  c o n s i d e r e d ,  i t  w i l l  be u s e d  
a s  t h e  r e f l e c t o r  c o o l a n t  i n  t h e  ARE. 
T h e  s e c o n d a r y  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  
a s s o c i a t e d  gear a r e  b e i n g  d e s i g n e d  f o r  
u s e  w i t h  t h i s  c o o l a n t .  

INSTRUMENTATION 

s. A .  H l u c h a n ,  I n s t r u m e n t  D e p a r t m e n t  

Some ARE i n s t r u m e n t a t i o n  h a s  had  t o  
b e  m o d i f i e d  b e c a u s e  o f  t h e  h i g h  v a p o r  
p r e s s u r e  o f  t h e  ZrF, component  o f  t h e  
f u e l  m i x t u r e .  S u f f i c i e n t  % r F 4  c o n -  
d e n s a t e  w o u l d  a c c n m u l a t e  i n  t h e  g a s  
s p a c e  a b o v e  t h e  h o t  l i q u i d  t o  com-  
p l e t e l y  c l o g  t h e  open  i n s t r u m e n t  l i n e s  
i n  a few h o u r s  i f  t h e  l i q u i d  t e m p e r a -  
t u r e  w a s  a r o u n d  1200°F.  C o n s e q u e n t l y ,  
t h e  i n s t r u m e n t  l i n e s  p r e v i o u s l y  
c o n t e m p l a t e d  f o r  u s e  i n  m e a s u r i n g  
l i q u i d  l e v e l ,  p r e s s u r e ,  a n d  l i q u i d  
f l o w  h a d  t o  b e  r e p l a c e d  by d e v i c e s  
w i t h  n o  o p e n  l i n e s .  B e l l o w s  w e r e  
s u b s t i t u t e d  a s  p r e s s u r e  i n d i c a t o r s  and  
a f l u i d - i m m e r s e d  i n d u c t a n c e  t y p e  o f  
i n s t r u m e n t  w a s  s u b s t i t u t e d  f o r  m e a s u r -  
i n g  f l o w  and l i q u i d  l e v e l .  A d i s c u s s i o n  
o f  t h e s e  i n s t r u m e n t s  a p p e a r s  i n  t h e  
“ E x p e r i m e n t  a 1  E n g i n e e r i n g  ” s e c t i o n  o f 
t h i s  r e p o r t  ( s e c .  2 ) .  

OFF-GAS S Y S T E R  

( B r , ,  I , ,  K r ,  X e )  f r o m  t h e  h e l i u m  
s t r e a m  c o m i n g  f r o m  t h e  NaK v a p o r  t r a p  
b e f o r e  i t  i s  r e l e a s e d  t o  t h e  s t a c k .  
T h e  u n i t  c o n s i s t s  o f  f o u r  4 - i n . - I P S  
s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e s  c o n n e c t e d  i n  
s e r i e s  by 2 - i n .  - I P S  s t a i n l e s s  s t e e l  
t u b e s .  T h e  f i r s t  e n d  s e c o n d  t u b e s  
c o o l  t h e  g a s  s t r e a i i i  a n d  s o l i d i f y  t h e  
B r ,  a n d  I,, a n d  t h e  t h i r d  a n d  f o u r t h  
t u b e s ,  which  c o n t a i n  a p p r o x i m a t e l y  700 
i n . 3  o f  2 0 - 2 8  mesh CXA c a r b o n ,  a b s o r b  
K r  and X e .  

W i t h  n o r m a l  o f f - g a s s i n g  ( u n i t  
d e s i g n e d  f o r  1 0  f t 3 / h r ;  p r o b a b l y  t h e  
f l o w  w i l l  be  l e s s  and n o t  c o n t i n u o u s ) ,  
t h e  c a r b o n  bed b a s  a b r e a k - t h r o u g h  t i m e  
o f  at, l e a s t  8 0 0  h o u r s .  If i t  becomes  
n e c e s s a r y  t o  p u r i f y  t h e  h e l i u m  a t m o s -  
p h e r e  i n  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  p i t  b e -  
c a u s e  o f  a h o t  l e a k ,  e a c h  o f  t h e  two 
u n i t s  C R R  t a k e  a f l o w  r a t e  o f  1 0 0  
f t 3 / h r  f o r  a t  l e a s t  70  h o u r s .  

The b r e a k - t h r o u g h  t ime o f  t h e  u n i t  
was o b t a i n e d  a s  f o l l o w s : ( 3 )  

t K  = 2 . 3 0  t 2 6 . 1  -!’ ( Q-Y 
where  

M = w e i g h t  o f  c a r b o n  ( g ) ,  

Q = f l o w  r a t e  o f  he l iu in  ( c c / m i n ) ,  

t = t i m e  o f  b r e a k - t h r o u g h  ( h r ) .  

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  r e a c t o r  c o n t r o l  s y s t e m  i s  
e s s e n t i a l l y  t h e  same a s  o u t l i n e d  i n  
p r e v i o u s  r e p o r t s . ( 4 )  D e t a i l e d  d r a w i n g s  

T. R o s e b e r r y ,  ANP D i v i s i o n  (3)T. S. McYillan and W. L. Johnson, D i s s o l v e r  
O f f - G a s  P r o c e s s i n g ,  ORNL-1300 (to be published). 

A c a r b o n  a b s o r b e r  u n i t  a t  l i q u i d  
r l i t r o g e n  t e m p e r a t u r e  is  being U s e d  t o  
c o m p l e t e l y  r e m o v e  t h e  f i s s i o n  g a s  P e r ~ o r l  E n d l n g  M a r c h  10, 1 9 5 2 .  OWL-1227, p .  10. 

( 4 ) R .  W .  Schroeder, o p .  c i t . ,  ORNL-1294, p. 12; 
R. W .  Schroeder and E. S. B e t t i s ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  
P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  
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FOR 

h a v e  n o w  b e e n  c o m p l e t e d  f o r  t h e  
i o n i  z a t i on  - c h a m b e r  I i n e  r - a n d  - sh ie 1 d 
i n s t a l l a t i o n  a n d  € o r  t h e  i o n i z a t i o n -  
chamher  g a s  s y s t e m .  Layou t  and  w i r i n g  
d i a g r a m s  f o r  t h e  r e l a y  c a b i n e t  a r e  
b e i n g  p r e p a r e d .  The c o n s t r u c t i o n  of' 
i o n  i z a t  i on  c h a m b e r s  , p r e a m p  1 i f i e r  s , 
a m p l i f i e r  c a b i n e t s ,  r e l a y  c a b i n e t s ,  
c o n t r o l  c o n s o l e ,  and  r e c o r d e r  p a n e l s  
by t h e  R a d i a t i o n  C o u n t e r  L a b o r a t o r i e s  
i s  on s c h e d u l e  € o r  O c t o b e r  d e l i v e r y .  

Componen t s  €or  a s i m p l i f i e d  s e r v o  
c o n t r o l  h a v e  b e e n  a s s e m b l e d  f o r  t e s t i n g  
w i t h  t h e  a n a l o g  computo r .  The r e g u l a t -  
irng r o d  s p e e d  h a s  b e e n  e s t a b l i s h e d  a t  
0.1% Ak/k p e r  s e c o n d ,  w i t h  a t o t a l  o f  
0 .4% Ak/k i n  a t o t a l  r o d  t r a v e l  o f  1 2  
i n c h e s .  

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

S H I E L D I N G  

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 a d e q u a c y  o f  t h e  s h i e l d i n g  and  
t h e  a n t i c i p a t e d  r a d i a t i o n  l e v e l s  in 

v a r i o u s  components  of  t h e  ABE a r e  b e i n g  
s t u d i e d .  To d a t e  n o t h i n g  un toward  h a s  
been  b r o u g h t  t o  l i g h t .  

The  s e r v i c i n g  o f  e q u i p m e n t  i n  t h e  
h e a t  e x c h a n g e r  room w i l l  be  g o v e r n e d  
more by r a d i a t i o n  t h a t  comes d i r e c t l y  
f rom a c t i v a t e d  e q u i p m e n t  and f i s s i o n -  
p r o d u c t  d e p o s i t i o n  t h a n  t h a t  w h i c h  
comes  t h r o u g h  t h e  c o n c r e t e  w a l l  f r o m  
t h e  f u e l  dump t , ank  o r  t h e  s h u t - d o w n  
r e a c t o r .  The  r a t e  o f  d e p o s i t i o n  a n d  
t h e  r e t e n t i o n  o f  f i s s i o n  p r o d u c t s  on 
I n c o n e l  s u r f a c e s  a r e  n o t  r e a d i l y  p r e -  
d i c t a b l e ,  e x c e p t  by e x p e r i m e n t .  I t  
would a p p e a r  t h a t  s a t i s f a c t o r y  removal  
o f  f i s s i o n  p r o d u c t s  may be p o s s i b l e  i f  
m e t h o d s  a n a l o g o u s  t o  t h o s e  f o r  t h e  
d e c o n t a m i n a t i o n  Q f s o  1 i d  - f u e l  p r  oce5  s - 
i n g  e q u i p m e n t  were u s e d .  

An u p p e r  l i m i t  t o  t,he a c t i v a t i o n  o f  
t h e  I n c o n e l  by t h e r m a l i z e d  d e l a y e d  
n e u t r o n s  h a s  been  c a l c u P a t e d  by assum-  
i n g  a l l  a r e  c a p t , t i r e d  i n  t h e  I n c o n e l ,  

The c o l d  t r a p  i n  the h e l i u m  s c r u b b e r  
s y s t e m  i s  b e j  ng  i n v e s t i g a t e d  f o r  t h e  
h e a t  g e n e r a t  ion c a u s e d  by t h e  r e t e n t i o n  
o f  r a d i o a c t i v e  x e n o n  and  k r y p t o n  o n  
t h e  a c t i v a t e d  c a r b o n .  

2 .  EXPERIMENTAL REACTOR ENGINEERING 

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

C o n t i n u e d  e m p h a s i s  b y  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  on t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  c o m p o n e n t s  for h i g h -  
t e m p e r a t u r e  f l u i d - c i r c u l a t i n g  s y s t e m s  
h a s  r e s u l t e d  i n  i m p r o v e m e n t s  i n  pumps,  
v a l v e s ,  s e a l s ,  and  i n s t r u m e n t s  s u c h  a s  
t h o s e  f o r  i n d i c a t i n g  a n d  c o n t r o l l i n g  
l i q u i d  l e v e l s ,  m e a s u r i n g  s y s t e m  
p r e s s u r e s ,  and  m e a s u r i n g  f l o w  r a t e s .  

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

o p e r a t e  w i t h  c o m p l e t e  r e l i a b i l i t y  f o r  
l o n g  p e r i o d s  o v e r  a t e m p e r a t u r e  r a n g e  
o f  f r o m  1 2 0 0  t o  1 5 0 0 ° F .  T h e  s t e m  
s e a l  i s  c o n s i d e r e d  t h e  m o s t  c r i t i c a l  
p r o b l e m  i n  t h e  o p e r a t i o n  o f  v a l v e s  a t  
h i g h  t e m p e r a t u r e s  ; c o n v e n t  i o n a l  se  a l  i n g  
m a t e r i a l s  a r e  i n a d e q u a t e .  C o n s e q u e n t l y ,  
t h e  m a j o r  e f f o r t  of t h e  v a l v e  p r o g r a m  
h a s  b e e n  o n  s e a l  d e v e l o p m e n t ,  a n d  
p r o g r e s s  h a s  b e e n  m a d e  i n  s e a l i n g  
v a l v e s  w i t h  b o t h  I n c o n e l  b e l l o w s  s e a l s  
a n d  s t u f f i n g - b o x  s e a l s  p a c k e d  w i t h  
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P n c o n e l  b r a i d  and g r a p h i t e  and  n i c k e l  
p o w d e r s .  Some t i m e  h a s  b e e n  s p e n t ,  
a l s o ,  i n  c o n s i d e r i n g  s e v e r a l  v a l v e  
c o n f i g u r a t i o n s  a n d  i n  d e t e r m i n i n g  
w h e t h e r  s e l f - w e l d i n g  o f  v a l v e  s e a t i n g  
m a t e r i a l s  may b e  e n c o u n t e r e d  i n  t h e  
p r e s e n c e  o f  t h e  ARE f u e l  a t  o p e r a t i n g  
t e m p e r a t u r e s .  

S e a l s  a r e  a l s o  t h e  c r i t i c a l  p r o b l e m  
i n  pumps .  G a s  s e a l s ,  p a c k e d  s e a l s ,  
f r o z e n  s e a l s ,  and  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 s  h a v e  been  t e s t e d  w i t h  
v a r y i n g  d e g r e e s  o f  s u c c e s s .  T h e  
c o m b i n a t i o n  o f  p a c k e d  and f r o z e n  s e a l s  
a p p e a r s  t o  f u r n i s h  t h e  m o s t  p o s i t i v e  
s e a l i n g  a c t  i o n  a g a i n s t  h i g h -  t eiuper a t u r e  
f l u o r i d e  f u e l  m i x t u r e s .  T h e  h y d r o -  
d y n a m i c  t e s t s  o f  t h e  f i r s t  m o d e l  
(Model DA) o f  t h e  I?IRE pump, w i t h  w a t e r  
a s  t h e  c i r c u l a t e d  f l u i d ,  i n d i c a t e d  
t h a t  t h e  pump s e a l i n g  a r r a n g e m e n t  h a d  
t o  b e  m o d i f i e d .  T w o  a v e n u e s  o f  
m o d i f i c a t i o n  were t h e n  o p e n :  a sump 
t y p e  o f  pump c o u l d  b e  u s e d  i n  w h i c h  
t h e  f l u i d  i s  n o t  i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  
s h a f t  s e a l  b u t  i s  s e p a r a t e d  b y  a n  
i n e r t  g a s  v o l u m e , o r  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  c o u l d  be u s e d .  
T h e  l a t t e r  w a s  s e l e c t e d  f o r  u s e  i n  
t h e  ARE. 

H e a t  t r a n s f e r  t e s t s  h a v e  c o n t i n u e d  
w i t h  s o d i u m - t o - a i r  r a d i a t o r s  w i t h  
v a r y i n g  f i n  s p a c i n g .  T h e  t e s t  r e s u l t s  
c o r r e l a t e  w i t h  t h e  c h a n g e s  i n  f i n  
s p a c i n g  made i n  t h e  r a d i a t o r  c o n f i g u -  
r a t i o n s  t e s t e d  a n d  a r e  i n  e x c e l l e n t  
a g r e e m e n t  w i t h  t h e  t h e o r e t i c a l  h e a t  
t r a n s f e r .  A t e s t  l o o p  i s  n e a r  com- 
p l e t i o n  t o  make m e a s u r e m e n t s  o f  o v e r -  
a l l  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t s  o f  
f l u o r i d e s  t o  l i q u i d  m e t a l s .  

I n s t r u m e n t a t i o n  f o r  t h e  ARE c a n n o t  
i n c o  r p o r a t  e g a s  - s e n  s i n  g 1 i n e s t h a t 
c o n t a c t  t h e  l i q u i d  f l u o r i d e  s u r f a c e  
b e c a u s e  o f  t h e  h i g h - v a p o r  p r e s s u r e  o f  
t h e  z i r c. on i um f 1 u o r i d e .  A c  c o r d  i n g  1 y , 
f l o w m e t e r s ,  p r e s s i i r e - m e a s u r i n g  d e v i c e s ,  
and f l u i d - l e v e l  i n d i c a t o r s  and c o n t r o l s  
a r e  b e i n g  d e s i g n e d  w i t h  c l o s e d  l i q u i d  

s u r f a c e s .  Two t y p e s  o f  h i g h - t e n i p e r a -  
t u r e  f l u i d  f l o w m e t e r s  a i - e  b e i n g  
d e v e l o p e d .  A r o t a m e t e r  t y p e  o f  
f l o w m e t e r  i n c o r p o r a t i n g  a t a p e r e d  i r o n  
c o r e  a n d  a n  i n d u c t i o n  c o i l  a s  t h e  
s e n s i n g  e l e m e n t  i s  b e i n g  t e s t e d .  A 
r o t a t i n g - v a n e  f l o w m e t e r  t h a t  u s e s  a 
p e r m a n e n t  m a g n e t  a n d  a p i c k - u p  c o i l  
a s  t h e  s e n s i n g  c l e m e n t  i s  b e i n g  
p r e p a r e d  f o r  t e s t .  S e v e r a l  p r e s s u r e -  
m e a s u r i n g  d e v i c e s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d .  
T h e s e  a r e  d i v i d e d  i n t o  t w o  g e n e r a l  
t y p e s  i n  w h i c h  t h e  s e n s i n g  e l e m e n t ,  
e i t h e r  b e l l o w s  o r  d i a p h r a g m ,  o p e r a t e s  
i n  a c o o l e d ,  t r a p p e d - g a s  volume o r  i s  
c o m p l e t e l y  s u b m e r g e d  i n  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  f l u i d .  A f l o a t  t y p e  o f  
l e v e l  i n d i c a t o r  a n d  c o n t r o l l e r  t h a t  
u s e s  a t a p e r e d  i r o n  c o r e  and i n d u c t i o n  
c o i l  t o  s e n s e  and c o n t r o l  l e v e l s  h a s  
been d e v e l o p e d  t h a t  w i l l r e l i a b l y m a i n -  
t a i n  two l e v e l s  w i t h i n  0.  1 in. o f  e a c h  
o t h e r  when u s e d  i n  c o n n e c t i o n  w i t h  a 
v e n t u r i  f o r  f l o w  m e a s u r e m e n t .  O t h e r  
l e v e l  i n d i c a t o r s  a r e  a l s o  b e i n g  
d e  v e l  op  e d  . 

1-1 y d r od yn am i c t e s t s h a v e b e  e n  c on - 
d u c t e d  w i t h  a g l a s s  m o c k u p  o f  t h e  
ARE c o r e .  W i t h  4 5 - g p m  f l o w  i t  w a s  
d e m o n s t r a t e d  t h a t  t h e  s y s t e m  c o u l d  be 
f i l l e d  w i t h  c e r t a i n t y  when e v a c u a t e d  
t o  a p r e s s u r e  o f  28 i n .  Hg,  b u t  u n d e r  
n o  c i r c u m s t a n c e s  c a n  a l l  t h e  f l u i d  
b e  r e m o v e d  f r o m  t h e  c o r e  s t r u c t u r e .  
L a t e r  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  w i t h  50-gpm 
f l o w , v a c u u m  i s  n o t  r e q u i r e d  f o r  com- 
p l e t e  f i l l i n g .  

A p o s s i b l e  r e a c t o r  h e a d e r  a r -  
r a n g e m e n t  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  t h a t  
g i v e s  an opt imum f l o w  p a t t e r n  t h r o u g h  
a r e a c t o r  c o r e  t h a t  h a s  s i n g l e - p a s s ,  
p a r a l l e l  f u e l  t u b e s .  T h i s  d e s i g n  
g r e a t l y  r e d u c e s  t h e  amount o f  s t a g n a n t  
f u e l  t h a t  won1.d b e  h e l d  u p  i n  t h e  
h e a d e r  a s  c o m p a r e d  w i t h  t h a t  h e l d  u p  
i n  t h e  c o n v e n t i o n a l  p lenum chamber .  

T h e  t e c h n o l o g y  o f  f l u o r i d e  h a n d l i n g  
h a s  p r o g r e s s e d .  F u e l  p r o d u c t i o n  
e q u i p m e n t  c a p a b l e  o f  m e e t i n g  c u r r e n t  
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f u e l  n e e d s  i s  i n  o p e r a t i o n .  T h e  
e q u i p m e n t  f o r  p r o d u c i n g  t h e  ARE f u e l  
a n d m o d e r a t o r  c o o l a n t  i s  b e i n g  d e s i g n e d .  
M e t h o d s  h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  f o r  
c l e a n i n g  f l u o r i d e -  c o n t a m i n a t e d  s y s  tems 
w i t h  h i g h - p r e s s u r e  s t e a m  j e t s .  

T e s t s  were c o n d u c t e d  i n  an a t t e m p t  
t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  a p l u g  o f  s o l i d  
f l u o r i d e  f u e l  m i x t u r e  c o u l d b e  r e m e l t e d  
i n  t h e  ARE c o r e - t u b e  b e n d s  w i t h o u t  
r u p t u r i n g  t h e  t u b e s .  R e p e a t e d  c y c l e s  
o f  i n c r e a s i n g  s e v e r i t y  f a i l e d  t o  
r u p t u r e  t h e  t u b e  u n d e r  t e s t ,  b u t  a 
s l i g h t  s w e l l i n g  was n o t e d  i n  t h e  b e n d  
a t  t h e  c o n c l u s i o n  o f  t h e  e x p e r i m e n t .  

F u e l - f l o w  s t o p p a g e  r e s u l t e d  when 
r a p i d  a d d i t i o n s  o f  NaK, w h i c h  i s  o n e  
o f t h e  p r o p o s e d  ARE m o d e r a t o r - c o o l a n t s ,  
were made  t o  a s t r e a m  o f  f u e l ,  N a F -  
ZrF,-UF,, a t  1500°F i n  a s m a l l ,  f o r c e d -  
c i r c u l a t i o n  l o o p .  T h i s  t e s t  s i m u l a t e d  
a l a r g e  f u e l  t u b e  r u p t u r e  t h a t ,  i f  
d e v e l o p e d  i n  t h e  ARE f u e l  t u b e s ,  would 
p e r m i t  t h e  m o d e r a t o r  c o o l a n t  t o  l e a k  
i n t o  t h e  f u e l  s y s t e m .  

The  v a p o r  p r e s s u r e  o f  NaF-ZrF4 -UF4 
( 4 6 . 0 - 5 0 . 0 - 4 . 0  mole  XI i s  h i g h  compared  
w i t h  o t h e r  f u e l  m i x t u r e s  c o n s i d e r e d ,  
and a t  ARE o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e s  some 
ZrF ,  i s  s u b l i m e d  f r o m  a n y  f r e e  s u r -  
f a c e s .  T h i s  s u b l i m e d  m a t e r i a l  p l u g s  
c o o l  c o n t r o l - g a s  l i n e s  i n  d y n a m i c  
f l u i d  s y s t e m s a n d m a k e s  t h e i r  o p e r a t i o n  
d i f f i c u l t .  The vapor  p r e s s u r e  p rob lem 
w i t h  t . h i s  f u e l  i s  b e i n g  s t u d i e d ,  a n d  
e q u i p m e n t  t h a t  may a l l e v i a t e  t h e  
p rob lem i s  be ing  d e v e l o p e d .  

PUMPS 

F r o z e n - S o d i u m - S e a l e d  P u m p  i n  
F i g u r e  8 LOOP (W. R. H u n t l e y ,  ANP 
D i v i s i o n ) .  T h e  W o r t h i t e  f r o z e n -  
s o d i u m - s e a l e d  pump t e s t  f i r s t  r e -  
p o r t e d  i n  0mrL- 1154c ' )  was t e r m i n a t e d  

("W. 8.  McDonald. A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e r a  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d w i g  S e p t e r b c r  10, 1951.  ORNL-1154, p.  21. 

a f t e r  m o r e  t h a n  4 0 0 0  h r  o f  p u m p i n g  
s o d i u m  a t  t e m p e r a t u r e s  f r o m  8 0 0  t o  
1 2 0 0 ° F .  D u r i n g  t h e  m a j o r  p o r t i o n  
o f  t h e  t e s t  t h e  s o d i u m  t e m p e r a t u r e  
a t  t h e  pump was a p p r o x i m a t e l y  llOO°F. 
A w e l d  f a i l u r e  a n d  a s i m u l t a n e o u s  
f l a n g e  f a i l u r e  i n  t h e  t e s t  l o o p  c a u s e d  
t h e  t e r m i n a t i o n  o f  t h e  t e s t .  

S h a f t  s p e e d  d u r i n g  t h e  g r e a t e r  p a r t  
o f  t h e  t e s t  w a s  2 0 0 0  r p m .  P u m p  
o p e r a t i o n  was s m o o t h  d u r i n g  t h e  t e s t  
e x c e p t  f o r  a s h o r t  p e r i o d  d u r i n g  which 
t h e r e  w a s  i n t e r f e r e n c e  b e t w e e n  t h e  
i m p e l l e r  a n d  t h e  pump h o u s i n g .  An 
i n s p e c t i o n  o f  t h e  pump s h a f t  a f t e r  
d i s a s s e m b l y  showed t h e  s h a f t  t o  b e  i n  
e x c e l l e n t  c o n d i t i o n  e x c e p t  f o r  a 
b u i l d - u p  o f  n i c k e l  on t h e  s h a f t  a t  t h e  
s o l i d  s o d i u m - l i q u i d  i n t e r f a c e .  T h e  
b u i l d - u p  o f  n i c k e l  w a s  c a u s e d  by mass  
t r a n s f e r  f rom t h e  n i c k e l  s e a l i n g  r i n g  
a t    he p a r t i n g  f a c e s  t o  t h e  c o l d  
r e g i o n  o f  t h e  s e a l .  A l t h o u g h  t h i s  
b u i l d - u p  c a u s e d  n o  o p e r a t i o n a l  d i f f i -  
c u l t y ,  i t  i n d i c a t e s  t h a t  n i c k e l  w i l l  
n o t  b e  e n t i r e l y  s a t i s f a c t o r y  f o r  u s e  
a s  a s e a l i n g  g a s k e t  f o r  p a r t i n g  f a c e s  
f o r  h i g h - t e m p e r a t u r e  pumps t h a t  a r e  
t o  be  o p e r a t e d  f o r  e x t e n d e d  p e r i o d s .  

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

Durco Frozen-Fluoride-Sealed Pump 
(W. B. M c D o n a l d ,  W .  G .  C o h b ,  P .  G .  
S m i t h ,  A N P  D i v i s i o n ) .  T h e  D u r c o  
c e n  t r i f u g  a 1 pump ( Mod e I 113 4MDVX - 8 0 ) 
i n c o r p o r a t i n g  an  i m p r o v e d  d e s i g n  o f  
t h e  f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l  h a s  b e e n  
c o n s t r u c t e d  a n d  i s  b e i n g  a s s e m b l e d  
i n t o  a t e s t  l o o p .  P r e v i o u s  t e s t s  of  a 
f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l  o n  a s i m i l a r  
pump,  w h i c h  o p e r a t e d  f o r  o v e r  500 h r  
a t  1200"F ,  i n d i c a t e d  t h a t  s u c h  a seal 
w i l l  f u r n i s h  a p o s i t i v e  s e a l i n g  a c t i o n  
a g a i n s t  h i g h - t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s .  
F a i l u r e  o c c u r r e d  a t  t h e  p a r t i n g -  f a c e  
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s e a l  a n d  some s c o r i n g  o f  t h e  s h a f t  
o c c u r r e d  i n  t h e  s e a l i n g  a r e a .  

The  o p e r a t i o n a l  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  
t h e  s e a l  a r e  c o n s i d e r e d  t o  be  t h e  most  
p e r p l e x i n g  p r o b l e m  e n c o u n t e r e d .  T h e  
pump i n  t h e  f i r s t  t e s t  c o u l d  n o t  b e  
s t o p p e d  f o r  p e r i o d s  l o n g e r  t h a n  5 min 
w i t h o u t  c o n s i d e r a b l e  d i f f i c u l t y  i n  
r e s t a r t i n g .  Upon s t o p p i n g ,  t h e  f r o z e n  
f l u o r i d e s  i n  t h e  s e a l  bonded  t h e  s h a f t  
t i g h t l y  t o  t h e  s l e e v e  a n d  i t  w a s  
n e c e s s a r y  t o  a p p l y  s u f f i c i e n t  h e a t  t o  
m e l t  t h e  f l u o r i d e s  b e f o r e  o p e r a t i o n  
c o u l d  be r e sumed .  The improved  d e s i g n  
i n c o r p o r a t e s  n 2000-watL C a l r o d  h e a t e r  
b y  means  o f  w h i c h  t h e  h e a t  i n p u t  f o r  
m e l t i n g  o f  t h e  f l u o r i d e s  i n  t h e  s e a l  
c a n  b e  c a r e f u l l y  c o n t r o l l e d  s o  t h a t  
t h e  pump c a n  be more  e a s i l y  r e s t a r t e d  
a f t e r  s h u t d o w n ,  T h e  c o o l i n g  f i n s  on  
t h i s  s e a l  a r e  b a f f l e d  s o  t h a t  t h e  a i r  
f l o w  a c r o s s  t h e s e  s e a l s  c a n  b e  a c -  
c u r a t e l y  c o n t r o l l e d .  T h i s  d e g r e e  o f  
c l o s e  c o n t r o l  o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  a t  
w h i c h  t h e  s e a l  i s  o p e r a t e d  s h o u l d  
e n a b l e  a b e t t e r  d e t e r m i n a t i o n  o f  i t s  
o p t i m u m  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s .  The  
s h a f t  f o r  t h i s  pump i s  c o a t e d  w i t h  
S t e l l i t e  No. 3 ,  which  i s  h a r d e r  t h a n  
t h e  S t e l l i t e  No. 6 u s e d  i n  the  p r e v i o u s  
t e s t ,  t o  r e d u c e  s h a f t  wear and s c o r i n g .  

T h e  w e a k e s t  p o i n t  o f  t h e  pump i s  
t h e  h i g h - c o m p r e s s i o n  s e a l i n g  j o i n t  a t  
t h e  p a r t i n g  f a c e s ;  n e v e r t h e l e s s ,  i t  
i s  e x p e c t e d  t h a t  t h i s  pump c a n  b e  
o p e r a t e d  w i t h  t h e  f l u o r i d e  t e m p e r a t u r e  
a p p r o a c h i n g  1500’F. 

Laboratory  - S i z e  l a  i n  t ai n e d -  L eve 1! 
G a s - S e a l e d  Pump (W. G .  C o b b ,  P .  W .  
T a y l o r ,  G.  D. Whi tman,  ANP D i v i s i o n ) .  
T h e  r e d e s i g n e d  g a s - s e a l e d  pump r e -  
p o r t e d  p r e v i o u s l y ( 2 )  h a s  b e e n  c o n -  
s t r u c t e d  and p l a c e d  i n  o p e r a t i o n .  The 

...... 

( 2 ’ W .  G .  C o b b ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  J u n e  i o .  1952 .  OBNE-1294, p .  17. 

r e d e s i g n  c o n s i s t e d  o f  t h e  f o l l o w i n g  
modi f i c a t  i on s : 

1. T h e  r i n g - j o i n t  p a r t i n g - f a c e  
s e a l  w a s  m o v e d  f r o m  t h e  r e g i o n  i n  
w h i c h  i t  was  i n  c o n t a c t  w i t h  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s  t o  a h i g h e r  
p o s i t i o n  w h e r e  i t  now s e a l s  a g a i n s t  
h e l i u m  only. 

2 .  H e a t - r a d i a t i o n  b a f f l e s  w e r e  
p l a c e d  b e t w e e n  t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  
l i q u i d - g a s  i n t e r f a c e  a n d  t h e  t o p  
f l a n g e  o f  t h e  pump. 

3 .  The s t u f f i n g - b o x  s h a f t  s e a l  w a s  
r e p l a c e d  by  a c a r b o n - r i n g  h a r d e n e d -  
t o o l - s t e e l  f a c e  s e a l ,  

The  f l u o r i d e  f u e l  NaF-ZrF4-UF4 h a s  
b e e n  pumped f o r  o v e r  250 h r  a t  1200’F 
w i t h  t h i s  pump.  T h e  f l o w  r a t e  i s  
a p p r o x i m a t e l y  10 gpm, t h e  s h a f t  s p e e d  
i s  2500 rpm, and a 1 6 - f t  head  of  f l u i d  
i s  d e v e l o p e d .  Some o p e r a t i o n a l  d i f f i -  
c u l t i e s  h a v e  b e e n  e x p e r i e n c e d  w h i c h ,  
a l t h o u g h  n o t  s e v e r e ,  i n d i c a t e  t h a t  
some f u r t h e r  m i n o r  d e s i g n  c h a n g e s  a r e  
n e e d e d .  T u r b i i l e n c e  o f  t h e  f r e e  l i q u i d  
s u r f a c e  i n  t h e  pump i s  r a t h e r  v i o l e n t  
and p r e v e n t s  t r u e  l e v e l  i n d i c a t i o n  by 
t h e  s p a r k - p l u g  p r o b e s .  T h e  s h a f t  
s p e e d  i s  l i m i t e d  t o  b e t w e e n  2500 t o  
3000 r p m  b e c a u s e  o f  t h i s  d i s t u r b a n c e .  
Some o i l  l e a k a g e  h a s  o c c u r r e d  f rom t h e  
b e a r i n g  h o u s i n g  p a s t  t h e  c a r b o n - r i n g  
f a c e  s e a l  a n d / o r  t h e  “ O ” - r i n g  o i l  
s e a l  i n t o  t h e  o i l  c a t c h  b a s i n  i m -  
m e d i a t e l y  be low.  A l t h o u g h  t h i s  b a s i n  
i s  d r a i n e d  c o n t i n u o u s l y  and n o  o i l  i s  
p e r m i t t e d  t o  d r a i n  i n t o  t h e  f l u o r i d e s ,  
t h e  s y s t e m  i s  p r o b a b l y  c o n t a m i n a t e d  
b y  o i l  v a p o r s .  T h e  e x t e n t  o f  t h i s  
c o n t a m i n a t i o n  w i l l  b e  d e t e r m i n e d  when 
t h e  pump i s  s h u t  down and a n a l y s i s  o f  
t h e  f l u o r i d e s  m a d e .  W i t h  o n l y  t h e  
a b o v e  d i f f i c u l t i e s ,  w h i c h  a r e  n o t  
c o n s i d e r e d  t o  b e  s e r i o u s ,  t h i s  pump 
c o n t i n u e s  t o  o p e r a t e  v e r y  s m o o t h l y  
a n d  i t s  s u c c e s s  t o  d a t e  i s  v e r y  e n -  
c o u r a g i n g .  
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D u r c o  P u m p  w i t h  S h a f t  P a c k i n g  
(W, R .  H u n t l e y ,  E'. W .  T a y l o r ,  ]if. R .  
J o h n s o n ,  ANP D i v i s i o n ) .  A l t h o u g h  
p a c k e d  s e a l s  t h a t  w i l l  o p e r a t e  s a t i s -  
f a c t o r i l y  h a v e  b e e n  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  pump s h a f t s ,  s u c h  
s e a l s  m u s t  e i t h e r  be t i g h t e n e d  a t  a l l  
t imes t o  t h e  p o i n t  where  s h a f t  wear  i s  
l i k e l y  t o  r e s u l t  o r  m a i n t a i n e d  a t  a 
t e m p e r a t u r e  b e l o w  t h e  f r e e z i n g  p o i n t  
o f  t h e  c i r c u l a t e d  f l u i d .  D u r i n g  t h e  
o p e r a t i o n  o f  a s t a n d a r d  D u r c o  pump 
t h a t  was  m o d i f i e d  t o  i n c o r p o r a t e  a 
s t u f f i n g - b o x  s e a l  p a c k e d  w i t h  I n c o n e l  
b r a i d  and n i c k e l  and g r a p h i t e  powders ,  
i t  w a s  f o u n d  t h a t  t h e  pump c o u l d  b e  
o p e r a t e d  f o r  l o n g  p e r i o d s  w i t h  z e r o  
l e a k a g e  o f  t h e  s t u f f i n g - b o x  s e a l  o n l y  
when t h e  b a c k  e n d  o f  t h e  s e a l  was 
p e r m i t t e d  t o  o p e r a t e  a t  a t e m p e r a t u r e  
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  f l u i d  
pumped. &hen  o n l y  t h e  m e t a l l i c  p a c k i n g  
i s  a t  a t e m p e r a t u r e  above  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  t h e  f l u i d ,  a s m a l l  amount  o f  
f l u i d  p e n e t r a t e s  t h e  p a c k i n g  i n t o  t h e  
c o l d  r e g i o n  n e a r  t h e  c o m p r e s s i o n  
inemher ,  w h e r e  i t  f r e e z e s  t o  s e a l  t h e  
pump ( l e a k a g e  r a t e  a p p r o x i m a t e l y  1 g 
o f  s o l i d  m a t e r i a l  i n  24  h r ) .  T h i s  
pump h a s  o p e r a t e d  f o r  450 h r ,  pumping  
t h e  f l u o r i d e  f u e l  N a F - Z r F ,  - U F ,  a t  
t e m p e r a t u r e s  f r o m  1150 a F  t o  1 3 0 0 ° F .  
T h e  f l o w  r a t e  i s  16 gpm, a n d  an  a p -  
p r o x i m a t e l y  3 5 - f t  f l u i d  h e a d  i s  d e -  
v e l o p e d  a t  a s h a f t  s p e e d  of 1500 rpm. 

T h i s  s e a l i n g  m e t h o d  w a s  d e r i v e d  
b e c a u s e  when t h e  e n t i r e  s t u f f i n g  box, 
i n c l u d i n g  t h e  c o m p r e s s i o n  member,  was 
h e a t e d  t o  a t e m p e r a t u r e  s u b s t a n t i a l l y  
a b o v e  t h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  f l u i d ,  
c o n s i d e r a b l e  l e a k a g e  a t  a r a p i d  r a t e  
r e s r i l t e d .  When t h e  h e a t  s o u r c e  was  
removed from t h e  b a c k  end  o f  t h e  s e a l ,  
t h e  l e a k a g e  i m m e d i a t e l y  s t o p p e d  a n d  
t h e  pump c o n t i n u e d  t o  o p e r a t e  s m o o t h l y  
w i t h o u t  l e a k a g e .  

O p e r a t i o n  o f  t h i s  D u r c o  pump w i t h  
s h a f t  p a c k i n g  i s  s m o o t h e r  t h a n  o p e r a t i o q  
o f  t h e  D u r c o  pump w i t h  t h e  f r o z e n  
s e a l .  When t h e  pump o p e r a t i n g  p o w e r  

i s  m e a s u r e d ,  p o w e r  s u r g e s  o f  a p -  
p r o x i m a t e l y  0 .  5 k w  a n d  a b o u t  1 / 2 - m i n  
d u r a t i o n  a r e  found  t o  occur at, i n t e r v a l s  
o f  2 t o  3 m i n u t e s .  S i m i l a r  p o w e r  
s u r g e s  o c c u r r e d  i n  o p e r a t i o n  w i t h  t h e  
f r o z e n  s e a l  t h a t  c o n t a i n e d  no  p a c k i n g ,  
b u t  t h e y  were g r e a t e r  i n  m a g n i t u d e  
b e c a u s e  o f  the l o n g e r  f r o z e n  s e c t i o n .  

T h e  a m o u n t  o f  w e a r  o n  t h e  s h a f t ,  
wh ich  i s  h a r d - s u r f a c e d  w i t h  S t e l l i t e ,  
c a n n o t  b e  d e t e r m i n e d  u n t i l  t h e  pump 
i s  s h u t  down f o r  e x a m i n a t i o n ;  however ,  
t h e  pump o p e r a t i o n  i s  s u f f i c i e n t l y  
s m o o t h  to i n d i c a t e  t h a t  t h e  s h a f t  
w e a r  may n o t  be s e v e r e ,  Two l u b r i c a n t s  
( t r i c r e s  y 1 p h o  s p h a t e - m o  1 y b d e n u r n  
d i s u l p h i d e  m i x t u r e  a n d  l e a d  b o r a t e  
g l a s s )  h a v e  b e e n  i n t r o d u c e d  i n t o  
t h e  s e a l  i n  an  a t t e m p t  t o  e l i m i n a t e  
t h e  p o w e r  s u r g e s .  E i t h e r  l u b r i c a n t  
r e d u c e s  t h e  a m p l i L u d e  o f  t h e  p o w e r  
s u r g e s  t e m p o r a r i l y  b u t  d o e s  not r e d u c e  
t h e i r  f r e q u e n c y .  

A R E  Centrifugal Pufflp (W. 6. Cobb ,  
A .  G .  G r i n d e l l ,  6 .  13. W h i t m a n ,  ANP 
D i v i s i o n ) .  T h e  M ~ d e l  DA g a s - s e a l e d  
pump o r i g i n a l l y  d e s i g n e d  f o r  t h e  AHE 
h a s  u n d e r g o n e  h y d r a u l i c  t e s t s  i i i  a 
c l o s e d  l o o p  w i t h  w a t e r  a s  t h e  c i r c u -  
l a t e d  f l u i d .  A s  d e s i g n e d ,  a c o m b i n a t i o n  
surge t a n k ,  d e - g a s s e r ,  and pump f l u i d -  
l e v e l  c o n t r o l  h a s  b e e n  p l a c e d  i n  t h e  
l o o p  a t  t h e  pump d i s c h a r g e .  F i g u r e  3 
s h o w s  a s c h e m a t i c  o u t l i n e  o f  t h i s  
c i r c u i t .  The t a n k  c a r r i e s  f u l l  f l o w  
a n d  i n  a d d i t ; i o n  i s  c o n n e c t e d  t o  t h e  
pump w i t h  l i q u i d  a n d  g a s e q u a l i z e r  
l i n e s .  T h e  l i q u i d  c o n n e c t i o n  l e a d s  
f r o m  t h e  b o t t o m  o f  t h e  s u r g e  t a n k ,  
e n t e r s  t h e  pump a b o v e  t h e  i m p e l l e r  
h o u s i n g ,  a n d  f e e d s  a n a r r o w ,  a n n u l a r  
v o l u m e  s u r r o u n d i n g  t h e  s h a f t ,  t o  f o r m  
a l i q u i d  s e a l  f o r  t h e  i m p e l l e r  s h a f t .  
T h e  g a s  e q u a l i z e r  i n t e r c o n n e c t s  t h e  
two  gas vo lumes  i n  t h e  $ jump and s u r g e  
t a n k .  

S u c c e s s f u l  p u m p i n g  h a s  n o t  b e e n  
o b t a i n e d  excep t .  when t h e  g a s  e q u a l i z e r  
i s  v a l v e d  s h u t .  W i t h  t h i s  i n t e r -  
c o n n e c t i n g  l i n e  o p e n  as  d e s i g n e d ,  t h e  

17 
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Pip. 3. Loop for  l a t e r  Test of ARE Puns 

pirmp l o s e s  i t s  p r i m e  a n d ,  a s  o b s e r v e d  
i n  a g l a s s  p i p e  s e c t i o n  i n  t h e  pump 
d i s c h a r g e ,  t h e  f l o w  i s  a l m o s t  w h o l l y  
g a s .  W i t h  t h e  g a s  e q u a l i z e s  c l o s e d ,  
b u t  w i t h  t h e  l i q u i d  e q u a l i z e r  e i t h e r  
o p e n  o r  c l o s e d ,  s a t i s f a c t o r y  pump 
p e r f o r m a n c e  d a t a  h a v e  b e e n  o b t a i n e d .  
l h e  p e r f o r m a n c e  d a t a  a r e  p r e s e n t e d  i n  
F i g .  4 .  

/, 

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 
h a s  b e e n  a t t e m p t e d  b y  m e a n s  o f  a 
s i g h t  g l a s s ,  and s a t i s f a c t o r y  i n d i c a t e d  
l e v e l s  h a v e  b e e n  m a i n t a i n e d  w i t h  
s e p a r a t e  g a s - p r e s s u r e  s u p p l i e s  on t h e  
pump a n d  s u r g e  t a n k  t h r o u g h  a w-ide 
r a n g e  o f  f l o w s .  H o w e v e r ,  s m a l l ,  
r a p i d ,  p r e s s u r e  p e r t u r b a t i o n s  i n  t h e  
s y s t e m  c o m m u n i c a b l e  t o  t h e  pump w i l l  
c a u s e  t h e  l i q u i d  l e v e l  t o  r i s e  o r  f a l l  
u n d i i l y  i n  t h e  s h a f t  a n n u l u s  w i t h o u t  
t h e s e  c h a n g e s  b e i n g  i n d i c a t e d  o n  t h e  
p u m p - l e v e l  s i g h t  g l a s s .  T h u s  o v e r -  
f i l l i n g  o f  t h e  pump body  o r  g a s s i n g  o f  
t h e  l i q u i d  b e i n g  p u m p e d  c a n  o c c u r .  

0 50 IO0  150 
FLOW (gprn) 

Pig. 4 .  Water- est P e r f o r m a n c e  
D a t a  f o r  A R E  Pump, 

1 8  



E i t h e r  o v e r f i l l i n g  o r  g a s s i n g  w o u l d  
resallt i n  f l o w  s t o p p a g e  i f  t h e  f l u i d  
i n v o l v e d  was a f l u o r i d e .  

A l t h o u g h  i t ,  may b e  p o s s i b l e  t o  
r e n d e r  p e r t u r b a t i o n s  o f  t h i s  t y p e  
h a r m l e s s  b y  s o m e  c o m b i n a t i o n  o f  
s t a t i o n a r y  v a n e s  i n  p a r t  o f  t h e  
a n n u l u s ,  by  i n c r e a s e d  f l o w  ( o r  d e -  
c r e a s e d  h e a d  l o s s )  f r o m  t h e  s u r g e  
t a n k  t h r o u g h  t h e  l i q u i d  e q u a l i z e r  
l i n e ,  o r  by  p a r k i n g  d a m p e r s  i n  t h e  
a n n u l u s ,  t h e  d e v e l o p m e n t  work r e q u i r e d  
a p p e a r s  t o  b e  c o n s i d e r a b l e ,  I n  v i e w  
o f  t h e  r e q u i r e m e n t s  o f  t h e  ARE f o r  
h i g h  m e c h a n i c a l  c e r t a i n t y  o f  o p e r a t i o i l  
a n d  t h e  p r o g r e s s  on  p a c k e d  s e a l s ,  
f u r t h e r  d e v e l o p m e n t  w o r k  o n  t h e  
M o d e l  D A  pump h a s  b e e n  p o s t p o n e d  
i n d e f i n i t e  1 y .  

M o d i f i c a t i o n s  f o r  u s i n g  t h e  s a m e  
i m p e l l e r  and h o u s i n g  i n  b o t h  t h e  sump 
t y p e  o f  pump and  p a c k e d - s e a l  pump a r e  
b e i n g  c a r r i e d  o u t ,  

VALVES 

e l l o w s  T y p e  of Valve-Stem S e a l  
( P .  W .  T a y l o r ,  ANP D i v i s i o n ) .  One o f  
t h e  m o s t  p r o m i s i n g  v a l v e - s t e m  s e a l s  
a p p e a r s  t o  b e  t h a t ,  c o n s t r u c t e d  o f  
t h r e e - p l y  I n c o n e l  b e l l o w s ,  e a c h  p l y  
i n  t h e  b e l l o w s  b e i n g  a p p r o x i m a t e l y  
0 . 0 0 9  i n .  t h i c k .  R e s u l t s  o f  t e s t s  o f  
two  s u c h  b e l l o w s  h a v e  b e e n  s o  h i g h l y  
s a t i s f a c t o r y  t h a t  t h i s  t y p e  o f  s e a l  
h a s  b e e n  i n c o r p o r a t e d  i n  t h e  d e s i g n  
o f  1 1 / 2 - i n .  t h r o t t l i n g  v a l v e s  f o r  
u s e  i n  t h e  A R E  s y s t e m  a n d  i n  pump 
Lest l o o p s .  

One  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d  f o r  e x -  
a m i n a t i o n o f  t h e  b e l l o w s  a f t e r  o p e r a t i o n  
f o r  1 0 0 0  h r  s u b m e r g e d  i n  a b a t h  o f  
f l u o r i d e s  a t  1500"Ir', The  b e l l o w s  w a s  
c y c l e d  o n c e  e a c h  1 2  h r  t h r o u g h  i t s  
maximum r a t e d  t r a v e l  o f  9 / 3 2  i n c h .  
Upon e x a m i n a t i o n  i t  w a s  f o u n d  t h a t  
o n l y  t h e  f i r s t  p l y  o f  t h e  b e l l o w s  h a s  
b e e n  p e n e t r a t e d  by  t h e  f l u o r i d e s .  A 

s e c o n d  s u c h  b e l l o w s  h a s  b e e n  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 ~ i o n s  f o r  o v e r  
1600 h r  w i t h  n o  i n d i c a t i o n  o f  f a i l u r e .  
T h i s  b e l l o w s  h a s  b e e n  c y c l e d  127 t imes  
d u r i n g  t h e  t e s t ,  w h i c h  w i l l  c o n t i n u e  
u n t i l  f a i l u r e .  

High-TelsperatureValve-Stem Pacliings 
( D .  R .  W a r d ,  H. R ,  J o h n s o n ,  A N P  
D i v i s i o n ;  R .  N .  Mason, E n g i n e e r i n g  and 
M a i n t e n a n c e  D i v i s i o n ) .  A p r o g r a m  f o r  
i n v e s t i g a t i n g  h i g h - t e m p e r a t u r e  v a l v e -  
s t e m  p a c k i n g  m a t e r i a l s  i s  u n d e r  way.  
C o n s i d e r a b l e  o p e r a t i n g  e x p e r i e n c e  h a s  
b e e n  a c c u m u l a t e d  v i t h  v a l v e s  p a c k e d  
w i t h  I n c o n e l  a n d  g r a p h i t e  p o w d e r  and  
l u b r i c a t e d  w i  t h  t r i c r e s y l  p h o s p h a t e -  
m o l y b d e n u m  d x s u l f i d e  m i x t u r e ,  S u c h  
v a l v e s  h a v e  p r o v e d  q u i t e  s u c c e s s f u l  
i n  l a b o r a t o r y  o p e r a t i o n ;  however ,  some 

stem s e i z u r e  h a s  been  e ~ i c o u r i ~ e r e d  t h a t  
r e q u i r e d  h e a t i n g  o f  t h e  v a l v e  b o n n e t  
t o  f ree  t h e  stern, and  i n  some i n s t , a n c e s  
l e a k a g e  o f  f l u o r i d e  a r o u n d  t h e  s t e m  
h a s  o c c u r r e d .  A t  t h e  p r e s e n t  t i m e  
r e l i a b i l s t y  o f  a v a l v e  p a c k e d  IT: t h i s  
m a n n e r  i s  n o t  c o m p l e t e l y  a s s u r e d  f o r  
I on g - t i me m n i n t e n a n  c e .. f r e  e o pe r a t B o n  
w i t h  f l u o r i d e s  a t  9200 t o  1500°F.  

I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  powdered  p a c k i n g  
m a t e r i a l s  t h a t  a r e   no^ w e t t e d  by  t h e  
m o l t e n  f l u o r i d e s  may g i v e  b e t t e r  s t em 
s e a l i n g  and b e t e e r  v a l v e  o p e r a t i o n .  A 
t e s t  a p p a r a t u s  h a s  been  c o n s t r u c t e d  t o  
i n v e s t i g a t e  t h e  a e t t a b i l  i t y  o f  v a r i o u s  
p o w d e r e d  r n a L e r i a l s  b y  t h e  f l u o r i d e s ,  
a n d  t e s t s  a r e  p r e s e n t l y  b e i n g  c o n -  
d u c t e d .  

E x p e r i e n c e  t o  d a t e  w i t h  h i g h - t e m p e r -  
a tu  r e pa c k i n g  m a t e r i a 4 s i nd 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  r e a c h i n g  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e .  
F o r  e x a m p l e ,  w i t h  p o w d e r e d - g r a p h i t e  
p a c k i n g  a t i g h t e n i n g  rnot,ion o f  0 . 0 3 0  
i n .  p e r  i n c h  o f  p a c k i n g  l e n g t h  E S  

r e q u i r e d  L O  r e - e s t a b l i s h  t h e  o r i g i n a l  
d e g r e e  o f  c o m p r e s s i o n  a f t e r  t h e  p a c k i n g  
t e m p e r a t u r e  h a s  b e e n  e l e v a t e d  L O  

1100°F.  A p a c k i n g - e x p  a n s i o n  t e s t i n g  
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r i g  h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d  a n d  t h e  
e x p a n s i o n  r a t e s  o f  v a r i o u s  p a c k i n g  
m a t e r i a l s  w i l l  b e  i n v e s t i g a t e d  i n  t h e  
s e a r c h  f o r  a p o w d e r e d  m a t e r i a l  t h a t  
w i l l  show minimum d i m e n s i o n a l  c h a n g e  
upon b e i n g  h e a t e d .  

T r i c r e s y l  p h o s p h a t e  h a s  p r o v e d  
v a l u a b l e  A S  an  a n t i g a l l i n g  l u b r i c a n t .  
T h e  a p p l i c a t i o n  o f  t h i s  f l u i d  t o  
t h r e a d s  d u r i n g  a s s e m b l y  h a s  p e r m i t t e d  
g r e a t e r  c a s e  o f  d i s a s s e m b l y  a f t e r  
v a l v e s  h a v e  o p e r a t e d  f o r  many h o u r s  
a t  k500'F. 

S e l f - W e l d i n g  o f  S e a t  M a t e r i a l s  
(D. R .  W a r d ,  ANP D i v i s i o n ;  R .  N. 
M a s o n ,  E n g i n e e r i n g  a n d  M a i n t e n a n c e  
D i v i s i o n ) .  P r e l i m i n a r y  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  w h e t h e r  s e l f -  
w e l d i n g  i s  e n c o u n t e r e d  i n  t h e  p r e s e n c e  
o f  h i g h - t e m p e r a t u r e  f l u o r i d e s  w i t h  
t h e  f o l l o w i n g  c o m b i n a t i o n s  o f  m a t e r i a l s :  
t y p e  315 v s .  t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l ,  
t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  v s .  I n c o n e l ,  
and I n c o n e l v s .  I n c o n e l .  T e s t  s p e c i m e n s  
w e r e  c l a m p e d  t i g h t l y  t o g e t h e r  a n d  
s u b m e r g e d  i n  f l u o y i d e s  f o r  187 h r  at, 
1300 'F .  A l t h o u g h  v i s u a l  e x a m i n a t i o n  
showed n o  e v i d e n c e  o f  s e l f - w e l d i n g  i n  
a n y  o f  t ,he s p e c i m e n s ,  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 h o w e d  s o m e  e v i d e n c e  o f  
i n t e r d i f f u s i o n  o f  t h e  s p e c i m e n s  o f  
s i m i l a r  m a t e r i a l s .  I n v e s t i g a t i o n  o f  
s e l f - w e l d i n g  i s  b e i n g  c o n t i n u e d .  

nned-Rotor-Driven V a l v e  ( W .  R .  
McDonald,  A .  L.  S o u t h e r n ,  ANP D i v i s i o n ) .  
P r e l i m i n a r y  t e s t s  o f  t h e  d r i v i n g  
e l e m e n t s  o f  t h e  c a n n e d - r o t o r - d r i v e n  
v a l v e (  3, i n d i c a t e  t h a t  an o p e r a t i n g  
m e c h a n i s m  c a n  b e  b u i l t  t h a t  w i l l  
o p e r a t e  s u c h  a v a l v e  s a t i s f a c t o r i l y .  
A d e s i g n  o f  a c a n n e d - r o t o r - d r i v e n  
v a l v e  h a s  b e e n  c o m p l e t e d ,  b u t  t h e  
p r i o r i t y  g i v e n  t o  t h e  b e l l o w s  v a l v e  
h a s d e l a y e d  c o n s t r u c t i o n .  The f a v o r a b l e  
p e r f o r m a n c e  o f  t h e  t h r e e - p l y  I n c o n e l  
b e l l o w s  i n d i c a t e s  t h a t  a c a n n e d -  1-0 t o r  
t y p e  o f  d r i v e  may n o t  b e  r e q u i r e d .  

( 3 ) W .  8. MeOanald and A. L .  S a u t h e r n ,  ap .  c i t . ,  
OWNL-1294, p .  20. 

HEAT EXCHANGERS 

Test o f  Core Element o f  Sodium-to -  
A i r  R a d i a t o r  ( G .  I3. W h i t m a n ,  A .  P .  
F r a a s ,  M .  E .  L a v e r n e ,  ANP D i v i s i o n ) .  
T h e  s e c o n d  p e r f o r m a n c e  and  e n d u r a n c e  
t e s t  o f  t h e  c o r e  e l e m e n t  o f  t h e  
s o d i u m - t o - a i r  r a d i a t o r  was i n i t i a t e d  
on J u n e  6 ,  1952,  and 200 h r  o f  o p e r a t i o n  
was l o g g e d  b e f o r e  f a i l u r e ,  The  a v e r a g e  
s o d i u m  i n l e t  t e m p e r a t u r e  d u r i n g  t h e  
t e s t  was 1200'F, and a maximum t e m p e r -  
a t u r e  of: 1600 'F  was  h e l d  f o r  7 4  h r  
b e f o r e  f a i l u r e .  

A s  i n  t h e  f i r s t  r a d i a t o r  c o r e  
t e s t ,  f a i l u r e  o c c u r r e d  i n  a t u b e  
b e t w e e n  t h e  t o p  f i n  a n d  h e a d e r  on  t h e  
s o d i u m  i n l e t  s i d e  o f  t h e  r a d i a t 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  o f  b o t h  
c o r e  e l e m e n t s  i n d i c a t e d  f a i l u r e  a t  a 
b r a z e d  t u b e - t o - h e a d e r  j o i n t  b e c a u s e  
o f  l o c a l  p o r o s i t y  i n  t h e  j o i n t .  I n  
b o t h  c a s e s  t h e  f a i l u r e  was a c c e l e r a t e d  
b y  t h e  a t t a c k  o f  t h e  s o d i u m  o n  t h e  
o u t e r  s u r f a c e  of  t h e  t u b e .  

When t h e  s e c o n d  t e s t  h a d  b e e n  i n  
p r o g r e s s  7 2  h r  a b u i l d i n g  p o w e r - s u p p l y  
f a i l u r e  o c c u r r e d  and t h e  sod ium f r o z e  
i n  t h e  r a d i a t o r  b e f o r e  i t  c o u l d  b e  
d r a i n e d .  To r e s u m e  t h e  t e s t ,  s u f f i c i e n t  
p r e h e a t  was o b t a i n e d  t h r o u g h  n o r m a l  
me thods  t o  r e s t a r t  sod ium f l o w  w i t h o u t  
d i f f i c u 1 l . y .  E l e c t r i c  s t r i p  h e a t e r s  
were u s e d  o n  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  a i r  
d u c t .  

T h e  s e c o n d  r a d i a t o r  c o r e  e l e m e n t  
c o n t a i n e d  N i c r o b r a z e d  j o i n t s  and  was 
i d e n t i c a l  i n  c o n s t r u c t i o n  t o  t h e  f i r s t  
e x c e p t  t h a t  t h e  f i n  s p a c i n g  w a s  
a l t e r e d  t o  g i v e  1 5  f i n s  p e r  i n c h  
i n s t e a d  o f  1 0 . 5  f i n s  p e r  i n c h  a s  o n  
t h e  f i r s t  c o r e  e l e m e n t .  

Some f a b r i c a t i o n  d i f f i c u l t i e s  h a v e  
b e e n  e n c o u n t e r e d  i n  p r o d u c i n g  t h e s e  
r a d i a t o r s .  S i n c e  t h e  f u r n a c e  a t  Y - 1 2  
i s  t o o  s m a l l  t o  a c c o m m o d a t e  b r a z i n g  
o f  a i r  r a d i a t o r s  f o r  t h e  t u r b o j e t  
p r o j e c t ,  a n  a t t e m p t  w a s  m a d e  t o  
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t i  t.he tecliniqaie i n  a ni>w anti 
l a r g e r  f u r n a c e  l o c a t e d  i n  t h e  r o l l i n g  
 mill^ at; X-10 ,  T h e  s e c o n d  c o r e  i s  an 
e x c e l l e n t  e x a m p l e  o f  s u c c e s s f u l  
b r a z i n g  o f  an  i n t , r i c a t e  d e s i g n ;  h o w e v e r ,  
t o  c o m p l e t e  t h e  radiator a s  p l a n n e d ,  
t h e  h e a d e r  c a p s  h a d  t o  b e  h e l i a r c :  
w e l d e d  i n  p l a c e .  Frolii t h e  r e s d t , s  o f  
s e v e r a l  unsuccessful a t  t e m p t s  t o  d o  
t h i s  i t  may  be c o r i c l u d e d  t h a t  t h e  
he1  i a r c  m e t h o d  d o e s  n o t  p r o d u c e  a 
s o u n d  w e l d e d  j o i n t ,  i n  t h e  p r e s e n c e  
of h i c r o b r a z  me ta l . .  

FOR PERILOZ) E N D l N G  SEPTEMBER 

Heat, t r a n s f e r  d a t a  f r o m  t h e  f a r s t  
d n d  Sec03ld c ~ r e s  ( 1 0 . 5  and 1 5  f i n s  p e r  
i n c h ,  r r s p e c t i v e t y )  w e r e  p l o t t e d  a s  
R u s s c l t  n u m b e r  V Y .  R e y n o l d s  n u m b e r .  
When t h e  p h y s ~ ~ c a j .  p r o p e r t i e s  o f  a i r  
a t  t h e  rnrari t e m p e r a t u r e  o f  t h e  f r e e  
st,re;itn were  u s e d  t o  c , ~ ? c u ~  d t e  t h e s e  
p a r ame t P I s , t h e  p Q ~n t s were s e g r  e g a t  ed 
o n  a t e m p e r a t u r e  liasis w i t h  a l a r g p  
s p r e a d  b r t w e e n  t h e  d a t  a t a k e n  w i t j i  
s o t i ~ u m  t e m p e r a t u r e s  o f  a b o u t  500°F and  
1 hosta t d k e n i  w i t h  s o d i u m  t e m p e r a t u r e s  
o f  B500"F.  S i n c e  NACA HV-No.  E 8 L 0 3  
r e c o i l m e n d s  b a s i n g  p h y s  1 r a l  p r o p e r t i e s  
u f  t . h ~  a i r  o n  t h e  b o u n d a r y  1 , 3 y e r  
r a t t i e r  t h a n  o n  t h e  mpan f r e e - s t r e a m  
r e r n p e r a t u r t h #  t h e  d a t a  were r e p l o t t e d .  
( T h e  mean s o d i u m  t e m p e r a t u r e  1 1 1  t h e  
rad1 a ~ o r  w a s  t a k e n  a s  b e i n g  e y u i v a I c % n t  
t o  the, a i  I t e f ~ ~ r i e r : ~ t u r e  i n  t h e  b o u n d a r y  
l a y e r . )  A s  s h n w r t  % x i  F i g ,  5 ,  t h i s  
g a v e  e x c e l l e n t ,  c o r r e l a t i o n  o f  t h e  
d a ~ a .  I t  s h o u l d  b e  n o t e d  t h a t  I I I  

c a l c u l d t x n g  ~ h e s e  d a t a  i u l 1  a l l o w a n c e s  
w e r e  m a d e  f o r  v a r  j a i , i o n s  1 1 1  f i n  
e f f ~ c i e n c y  r e s u l t i n g  f r o m  v a r i a ~ i o n s  
i n  b o t h  h e a t  t r a n s f e r  c a e f  f i c i e n t  a n d  
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 iris" 

The a i r - p r e s s u r e - d r o p  d a t a  were 
c o r r e l a t e d  o n  t h e  b a s i s  o f  t h ~  m e a n  
t e m p e r a t u r e  01; t h e  f r e e  a i r  s c r e a m ,  
A s  sIiov,n i n  F i g .  5 ,  I h i s  g a v e  g o o d  
c o r r e l n t r o n  o f  t h e  d a t a  f o r  e a c h  o f  
t h e  1,wn F l f k  spac'rrlgs t e s t e d .  

A t h i r d  r a d i a t o r  w i t h  i n t e r r u p t e d  
f i n s  h a s  h e e n  a s s e m b l e d  a n d  b r a z e d  

a n d  i s  n o w  b e i n g  tes t ,ec i .  
h a v e  b e e n  c u t  ~ h r o u g h  a n d  

1 0 ,  1 9 5 2  

T h e  f i n s  
s 1 i g h t  1 y 

I 

o f f s e t  e v e r y  2 i n .  ( a b o u t  50 h y d r a u l i c  
r a d i i )  i n  t h e  d i r e c t , i o n  oE t h e  a i r  
f l o w .  P r e l i m i n a r y  d a t a  s h o w  t h a t ,  
i n t e r r u p t i o n  o f  t h e  f i n s  y i e l d s  a n  
i n c r e a s e  i n  h e a t  t r a r i s  f e r  c o e f f i c i e n t  
of a p p r o x i m a t e l y  30% d e p e n d i n g  o n  t h e  
R e y n o l d s  n u m b e r .  T h e  c o n c o m i t a n t  
i n c r e a s e  3 1 1  p r e s s u r e  d r o p  i s  o n l y  10%. 
N o t  o n l y  d o  t h e  i n t e r r u p t e d  f i n s  g i v e  
an i n c r e a s e d  h e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t ,  
b u t  i t  u p p e a r s  t h a t ,  t h e y  make:  t h e  
h e a t ,  t r a n s f e r  c o p t  f i c r e n t  a1 m o s t  
i n d e p e n d e n t  o f  f i n  t e m p e r a t u r e  a t  a 
g i v e n  a i r - w e i g h t  f l o w  rate i n s t e a d  Q f  
f a l l i n g  o f f  r a p i d l y  w i t h  an i n c r e a s e  
i n  f i n  t e m p e r a t u r e ,  a s  w a s  f o u n d  t o  
be  t h e  c a s e  f o r  t h e  p l a i n  f i n s .  

T h e  u s e  o f  p u r e  1i.ickel. i n  p l a c e  o f  
s t a i n l e s s  s t e e l  a s  a f i n  m a t e r i a l  
s h o u l  d p r oduce  a s u  1) s t t in t i a 1 imp r o  v emen t 
i n  f i n  e f f i c i e n c y  b e c a u s e  i t s  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i . t y  i s  n e a r 1  y t h r e e  t i m e s  a s  
biigh. A c e r a m i c  c o a t i n g  i s  d e s i r a b l e ,  
h o w e v e r ,  t o  p r o t e c t .  t h e  n i c k e l  frorii 
o x i d a t i o n  i f  i t  i s  u s e d  at t e m p e r a t u r e s  
a b o v e  i i b o u ~  l200'F. T h e  c e r a m i c s  
g r o u p  have  developetJ  a s u i t a b l e  c o a t i n g  
( m a i n l y  chrome ox i .de )  anti tire a b l e  t o  
g e t  g o o d  a d h e r e n c e  i f  t h e  n i c k e l  i s  
f i r s t  L , r igh t , - annea l  ed i n  a w e t - h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e .  A t e s t ;  o n  a r a d i a t o r  o f  
t h i s  t y p e  i s  p l a n n e d  a s  s o o n  a s  
p r i o r i  t i.es p e r m i t .  

B i f l u i d  Heat T r a n s f e r  L0op (11. F.  
Sal.mciri, ANP D i r i  s i o i i )  e F a b r i c a t i o n  o f  
c o m p o n e n t s  f o r  a loo11 t o  m e a s u r e  h e a t  
t r a n s f e r  f ro in  f l u o r i d e  f u e l  m i x t i i r e s  
t o  N a K  h a s  b e e n  c o m p l e t e d ,  a n d  t h e  
c o m p o n e n t s  a r e  a w a i t i n g  a s s e m b l y  
( F i g ,  6 ) .  

T h e  t u b e  s r d c  o f  t h e  d o u b 1 e - p i p e  
h e a t  e x c h a n g e r  h a s  b e e n  c a l i b r a t e d  
w i t h  w a t e r ,  The 1 r i r : t i o n  f a c t o r  w a s  
d e t e r m i n e d  o v e r  a r a n g e  o €  H e y n o l t i s  
n u m b e r s  f r o m  3 , 0 0 0  to 9 0 , 0 0 0 ,  An 
a v e r a g e  v a l u e  o f  0 . 0 3 2  w a s  o b t a i n e d .  
The  calibration o f  p r e s s u r e  d r u p  v s ,  
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F i g .  5 .  Performance o f  Core Element o f  S o d i u m - t o - A i r  R a d i a t o r .  Type 3 0 4  
s t a i n l e s s  s t e e l  f i n s ,  0 . 0 1 0  i n .  t h i c k ;  3 / 1 6 - i n .  t u b e s  on 2 / 3 - i n .  c e n t e r  l i n e  
t o  c e n t e r  l i n e  s q u a r e  s p a c i n g .  

f l o w  wil l  b e  u s e d  a s  a s e c o n d a r y  
m e t h o d  o f  m e a s u r i n g  t u b e - s i d e  f l o w  
r a t e .  V e n t u r i s  f o r  f l o w  m e a s u r e m e n t  
i n  L o t h  p r i m a r y  and  s e c o n d a r y  s y s t e m s  
h a v e  been  c a l i b r a t e d  w i t h  w a t e r .  

A c a l c u l a t e d  p r e d i c t i o n  o f  t h e  
h e a t  t r a r i s f e r  p e r f o r m a n c e  o f  t h e  
s y s t e m  h a s  b e e n  nidde t o  d e t e 7 m i n 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 .  The  o r i g i n a l  
c a l c u l a t i o n s  f o r  tlie l o o p  w e r e  b a s e d  
o 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  
( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  mole  %) . The f l u o r i d e  
f u e l  N a M - Z r F , - U F ,  ( 4 . 6 - 5 0 - 4  m o l e  % ) ,  

w h i c h  h a s  a p p r o x i m a t e l y  1 0 0 %  g r e a t e r  
d e n s i t y  a n d  v i s c o s i t y ,  w i l l  n o w  b e  
u s e d  f o r  t e s t s  a n d ,  c o n s e q u e n t l y ,  t h e  
r a n g e  o f  o p e r a t i o n  w i l l  b e  r e d u c e d .  
The: p r e s s u r e  d r o p  w i t h  t h e  NaK-ZrF,,- 
UF, f u e l  w i l l  b e  g r e a t e r  f o r  t h e  same 
f l o w  r a t e  t h a n  w i t h  t h e  MaF-KF-LiF 
m i x t u r e ,  arid a s  a r e s u l t  t h e  o p e r a t i n g  
p r e s s u r e s  f o r  t h e  s y s t e m  w i l l  b e  
h i g h e r .  T h r  maximum f l o w  r a t e  p r o b a b l y  
w i l l  b e  r e d u c e d  s o  t h a t  t h e  maximum 
R e y n o l d s  number  w i l l  b e  i n  t h e  o r d e r  
o f  3 0 , 0 0 0  i n s t e a d  o f  8 0 , 0 0 0  a s  o r i g i -  
n a l l y  r e p o r t e d .  
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FOR PERIOD ENDlING SEPTEMBER 1 0 ,  1952  

F i g .  6 .  Schematic Diagram of B i f P u i d  LOOP.  

NaK-to-NaK H e a t  E x c h a n g e r  (M. E .  
L a v e r n e ,  A .  P .  F r a a s ,  ANP D i v i s i o n ;  
E ,  E .  H o f f m a n ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i 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  o f  t h e  
s e c t i o n  o f  t h e  N a K - t o - N a K  h e a t  e x -  
c h a n g e r  d e s c r i b e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
q u a r t e r l y  r e p o r t s ( 4 )  has b e e n  c o m p l e t e d .  
Two t u b e  f a i l u r e s  w e r e  d i s c o v e r e d  i n  
t h e  M i  c r o b i a z e d  t u b e - t o - h e a d e r  j o i n t  
t h a t  w e r e  n o t  d e t e c t a b l e  f r o m  s e p n -  
r a t , i o n .  I t  was c o n c l u d e d  t h a t  t h e s e  
f a i l u r e s  were c a u s e d  by t h e  v i b r a t i o n  
i n  t h e  s y s t e m  a n d  t h e  e t c h i n g  e f f e c t  
t h e  c i r c u l a t i n g  NaK h a d  on  t h e  t u b e s  
i n  t h e  h a t  z o n e s .  T h e s e  f a i l u r e s  were 
e n c o u r a g e d  b y  t h e  e r n b r i t t l e m e n t  o f  
t h e  a r e a s  n e a r  t h e  j o i n t b y  t h e  b r a z i n g  
a l l o y  and  t h e  l a r g e  g r a i n  s i z e  o f  t h e  
1 6 - m i l - w a l 1 ,  t y p e  304 s t a i n l e s s  s t e e l  
t u b e s .  No f r a c t u r e s  w e r e  d e t e c t e d  i n  
t h e  1 9 . 5 - m i l - w a l l ,  t y p e  347 s t a i n l e s s  
s t e e l ,  N i c r o b r a z e d ,  t u b e - t o -  h e a d e r  
j o i n  t s . 

Upon s e c t i o n i n g  t h e  h e a t  e x c h a n g e r ,  
i t  was f o u n d  t h a t  t h e  h o t  ( i n l e t )  end  
w a s  v e r y  b r i g h t ,  w h e r e a s  t h e  c o l d  

‘ J ’ A .  P. F r a a s ,  ~ i r c r a j t  ~ u c ~ e a r  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  
E n d i n e  Y a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  O s ( N L - 1 2 2 7 ,  p 
L a V e r n e  a n d  A. P .  F r a a s .  o p .  c x t . ,  
p. 22 .  

P r o p r P l s r o n  
f o r  P e r i o d  
32; M. E. 

ORNL- 1 2 9 4 ,  

( o u t l e t )  e n d  was c o v e r e d  w i t h  a d a r k ,  
p o w d e r y  f i l m .  S p e c t r o g r a p h i c  e x -  
a m i n a t i o n  o f  t h e  d a r k  a n d  b r i g h t  
s u r f a c e s  r e v e a l e d  t h e  o n l y  d e t e c t a b l e  
d i f f e r e n c e  t o  b e  a m a n g a n e s e  c o n t e n t  
p r e s e n t  i n  t h e  d a r k  ( c o l d )  s u r f a c e  
t h a t  was t w o  t o  t h r e e  t i m e s  t h e  e x -  
p e c t e d  v a l u e  f o r  t y p e  3 4 7  s t a i n l e s s  
s t e e l .  The  x - r a y  p o w d e r  p a t t e r n  o f  
t h e  d a r k  p o w d e r  s c r a p e d  f r o m  t h e  
s u r f a c e  o f  a t u b e  i n  t h e  c o l d  z o n e  
showed N i O ,  C r ,  and t y p e  347 s t a i n l e s s  
s t e e l  b a s e  m a t e r i a l .  

INSTRUMENTATION 

Rotametcer Type o f  Flowmeter ( P .  6.  
S m i t h ,  A.  L. S o u t h e r n ,  ANP D i v i s i o n ) .  
A r o t a m e t e r  t y p e  o f  f l o w - m e a s u r i n g  
d e v i c e  has b e e n  d e s i g n e d  f o r  m e a s u r i n g  
t h e  f l o w  o f  a f l u o r i d e  s t r e a m  a t  
1 2 0 0  t o  1 5 0 0 ’ F .  T h i s  i n s t r u m e n t  
c o n s i s t s  o f  a c o n v e n t i o n a l  r o t a m e t e r  
f l o a t  o p e r a t i n g  i n  a t a p e r e d  b a r r e l .  
T h e  f l o a t  p o s i t i o n  i s  i n d i c a t e d  by  a 
t a p e r e d  i r o n  c o r e ,  c h r o m e  p l a t e d  t o  
r e s i s t  c o r r o s i o n ,  wh ich  o p e r a t e s  i n  a 
c y l i n d e r  o f  s t a t i c  f l u o r i d e s  e x t e n d i n g  
downward f rom t h e  f l o w m e t e r  ( F i g .  7 ) .  
An i n d u c t a n c e  c o i l  t h a t  i s  c a p a b l e  o f  
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Fig. 7. Rotameter ’Fype o f  Flowmeter w i t h  Variable I n d u c t a n c e  Core. 

b e i n g  o p e r a t e d  a t  a c o n s t a n t  t e m p e r a -  
t u r e  o f  1 3 0 0 ° F  i s  p l a c e d  a r o u n d  t h i s  
c y l i n d e r i n  t h e  v i c i n i t y  o f  t h e  t a p e r e d  
c o r e ,  a n d  a s  t h e  c o r e  m o v e s  i n  t h e  
f i e l d  o f  t h e  i n d u c t a n c e  c o i l ,  t h e  
m n v c m e n t  i s  s e n s e d  b y  s u i t a b l e  i n -  
~ t ~ r u m e n t a t i o n ,  The  c o r e  movement may 
b e  c a l i b r a t e d  t o  v e r y  a c c u r a t e l y  
i n d i c a t e  t h e  f l o w  r a t e  o f  t h e  f l u i d  
t h r o u g h  t h e  r o t a m e t e r  b a r r e l .  T h e  
i n i t i a l  t e s t  o f  t h i s  i n s t r u m e n t  i n  a 
h i g h - t e m p e r a t u r e  dyriarnic f l u i d  s y s t e m  
was  s o  me wh a t d i s a p p  o i n t i n  g . T h e  r m a 1 
d i s t o r t i o n  o f  t h e  c y l i n d e r  i n  w h i c h  
t h e  t a p e r e d  c o r e  i s  l o c a t e d  r e s u l t , e d  
i n  b i n d i n g  o f  t h e  m o v i n g  p a r t s  a n d  
p r e v e n t i n g  f u r t h e r  o p e r a i d i o n  o f  t h e  
i n s t r u m e n t .  A n e w  d e s i g n ,  w h i c h  
s h o u l d  e l i m i n a t e  t h i s  d i f f i c u l t y ,  h a s  
b e e n  c o n i p l e t e d  t h a t  a l l o w s  g r e a t e r  
c l e a r a n c e  b e t w e e n  t h e  t a p e r e d  c o r e  
a n d  t h e  c o n t a i n i n g  c y l i n d e r  a n d  
r e q u i r e s  s t r e s s  r e l i e v i n g  o f  t h e  
p a r t s  b e f o r e  a s s e m b l y .  T h e  n e w  
i n s t r u m e n t  i s  b e i n g  c o n s t r u c t e d  a n d  
w i l l  s o o n  b e  i n c o r p o r a t e d  i n  a t e s t  
l o o p .  

R o t a t i n g - V a n e  T y p e  o f  F lowi i i e ter  
( W .  B .  M c D o n a l d ,  J .  M .  T r u m m e l ,  ANP 
D i v i s i o n ;  F’. A .  A n d e r s o n ,  R e s e a r c h  
P a r t i c i p a n t ) .  A r o t a t i n g - v a n e  t y p e  
o f  f l  o w m e t e r  n a n u 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  Company and m o d i f i e d  
f o r  e x p e c t e d  h i g h - t e m p e r a t u r e  a p p l i -  
c a t i o n  h a s  b e e n  c a l i b r a t e d  o n  w a t e r  
a n d i s  a w a i t i n g  t e s t  i n  a h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  f l u i d  s y s t e m .  

T h i s  i n s t r u m e n t  c o n s i s t s  o f  a 
p e r m a n e n t  m a g n e t  r o t a t e d  i n  t h e  f l u i d  
s t r e a m  by a s m a l l  t u r b i n e .  A p i c k - u p  
c o i l  i s  p l a c e d  o u t s i d e  t h e  f l o w i i i e t e r  
i n  c l o s e  p r o x i m i t y  t o  t h e  r o t a t i n g  
m a g n e t .  T h i s  c o i l ,  when c o n n e c t e d  t o  
a H e w l e t t - P a c k a r d  e l e c t r i c a l  t a c h o m e t e r  
t h r o u g h  a p r e a m p l i f i e r  f u r n i s h i n g  
6 0  d b  o f  a m p l i f i c a t i o n ,  w i l l  v e r y  
a c c u r a t e l y  s e n s e  t h e  r a t e  o f  r o t a t i o n  
o f  t h e  p e r m a n e n t  m a g n e t .  A t  r o o m  
t emp e r a t u  r e w a s  
c a l i b r a t e d  i n  t e r m s  o f  a c c u r a t e  f l o w  
measurement  w i t h  a p i c k - u p  c o i l  l o c a t e d  
a s  m u c h  a s  3 i n .  f r o m  t h e  m a g n e t .  
I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h i s  i n s t r u m e n t  
c a n  b e  o p e r a t e d  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
w i t h  t h e  p i c k - u p  c o i l  l o c a t e d  a s  c l o s e  
a s  1 / 2  i n .  t o  t h e  m a g n e t .  T h e  limi- 
t a t i o n  o f  t h i s  f l o w m e t e r  i s  e x p e c t e d  
t o  be t h e  c u r i e  p o i n t  o f  t h e  p e r m a n e n t  
m a g n e t ,  a l t h o u g h  s o m e  o p e r a t i o n a l .  
d i f f i c u l t y  may b e  e n c o u n t e r e d  w i t h  
t h e  C a r b o 1 . o ~  b e a r i n g s  o n  w h i c h  t h e  
m a g n e t  a n d  t h e  r o t a t i n g  v a n e s  a r e  
mounted .  O p e r a t i o n  o f  t h i s  i n s t r u m e n t  
w i l l  b e  e x a m i n e d  a t  f l u i d  t e m p e r a t t i r e s  
t o  b e t w e e n  1250 and  1300°F.  

t h i s a r r a n  ge ine  n t 



FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

.Woore Nul lmatic Pressure-Measuring 
Device ( P .  W .  T a y l o r ,  PLNP D i v i s i o n ) .  
T h e  d e s i g n  o f  t h e  M o o r e  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 , ( ' )  
h a s  been  m o d i f i e d  t o  p r e v e n t  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  f l u i d  f rom c o n t a c t i n g  t h e  
p r e s s u r e - s e n s i n g  h e l l o w s  a t  h i g h  
p r e s s u r e s .  T h e  m o d i f i e d  i n s t r u m e n t  
i s  r a t e d  a t  0 t o  60  p s i  a t  1 2 0 0 ' F  
maximum t e m p e r a t u r e .  The  t e m p e r a t u r e  
o f  t h e  f l u i d  s t r e a m  a t  t h e  p o i n t  o f  
p r e s s u r e  d e t e r m i n a t i o n  m a y  be  a s  h i g h  
a s  1500°F.  T h i s  i n s t r u m e n t  i n c o r p o r a t e s  
t h e  t r a p p e d - g a s  p r i n c i p l e  u s e d  i n  t h e  
p r e v i o u s  d e s i g n  and  m u s t  b e  o p e r a t e d  
i n  a v e r t i c a l  p o s i t i o n .  F u r t h e r  
d e s i g n s  a r e  u n d e r  way t h a t  w i l l  i n -  
c o r p o r a t e  t h r e e - p  l y  I n c o n e  1 b e l  l o w s .  
The  t r a p p e d - g a s  s p a c e  w i l l  b e  e l i m i n a t e d  
a n d  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  w i l l  b e  c o m p l e t e l y  s u b m e r g e d  
i n  t h e  h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u i d .  S u c h  
a n  i n s t r u m e n t  may b e  l o c a t e d  i n  a n y  
p o s i t i o n  a n d  a t  a n y  p o i n t  i n  t h e  
s y s t, e m . 

Diaphragm Pressure-Measuring Device 
(p. W .  T a y l o r ,  ANP D i v i s i o n ) .  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 ,  
F i g .  8 ,  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  
. ~ _l.̂lll__.____ ~ 

'5)P. W. T a y l o r ,  o p .  c i t . .  ORNL-1294, p. 26. 

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 1 / 1 6 - i n .  - t h i c k  I n c o n e l  d i a p h r a g m .  
T h e  d e f l e c t i o n  w i l l  b e  c a l i b r a t e d  i n  
terms o f  t h e  a p p l i e d  p r e s s u r e .  T h i s  
i n s t r u m e n t ,  w h i c h  i s  b e i n g  p r o c u r e d  
f rom an o u t s i d e  v e n d o r ,  i n c o r p o r a t e s  
t h e  i r a p p e d - g a s - s p a c e  p r i n c i p l e ;  
h o w e v e r ,  t e s t  r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t  
t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  f l u i d  may b e  i n  
c o n t a c t  w i t h  t h e  d i a p h r a g m  w i t h o u t  
r e s u l t i n g  i n s t r u m e n t  f a i l u r e .  T h e  
i n s t r u m e n t  i s  r a t e d  a t  0 t o  60 p s i  a t  
a maximum d i a p h r a g m  d e f l e c t i o n  o f  
0 .010  i n c h .  The  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e  
i s  l i m i t e d  t o  1 0 0 0 ° F  a t  t h e  d i a p h r a g m  
t o  m i n i m i z e  t h e  c r e e p  r a t e  o f  t h e  
I n c o n e l ;  h o w e v e r ,  b y  u s i n g  a r i s e r  
l e g  t o  t h e  p o t  and  d i a p h r a g m  a n d  h y  
c o o l i n g  e i t h e r  t h e  t r a p p e d  g a s  o r  t h e  
f l u i d  to t h i s  t e m p e r a t u r e ,  t h e  i n s t r u -  
m e n t  s h o u l d  a c c u r a t e l y  m e a s u r e  t h e  
p r e s s u r e  of  a f l u i d  s t r e a m  a t  1 5 0 0 ° F .  

Diaphragm P r e s s u r e  T r a n s m i t t e r s  
( P .  W. T a y l o r ,  ANP D i v i s i o n ) .  S i x  
p n e u m a t i c  n u l l - b a l a n c e  p r e s s u r e  
t r a n s m i t t e r s  a r e  b e i n g  f a b r i c a t e d .  
T h e s e  p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r s  w i l l  b e  
c o n s t r u c t e d  o f  I n c o n e l  and  w i l l  h a v e  
0 . 0 1 4 - i n .  I n c o n e l  X d i a p h r a g m s .  T h e  
i n s t r u m e n t  i s  r a t e d  a t  0 t o  1 0 0  p s i  
a t  1000 "F;  however ,  s i n c e  t h e  p r e s s u r e s  
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Fig. 8. Qiaphragm Pressure-Measuring Device. 
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o n  o p p o s i n g  s i d e s  o f  t h e  d i a p h r a g m  
a r c  b a l a n c e d ,  i t  may b e  r u n  a t  h i g h e r  
t e m p e x a t u r e s  w i t h o u t  t o o  g r e a t  a 
s a c r i f i c e  o f  a c c 7 i s a c y .  T h e s e  t r a n s -  
In i t t e r s c omp 1 e t e 1 y 
f i l l e d  w i t h  h i g h - t e m p e r a t u r e  f l u i d .  

w i 11 h e  t e  s t e d 

Moving-Probe L e v e l  I n d i c a t o r  ( P .  ‘ iV .  
‘ T a y l o r ,  A. 1,. S o u t h e r n ,  AN? D i v i s i o n ) .  
A l e v e l  i n d i c a t o r  h a s  b e e n  d e s i g n e d  
t h a t  i n c o r p o r a t e s  a c o n v e n t i o n a l  
s p a r k - p l u g  p r o b e  m o v 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  p a c k e d  s e a l .  F o r  
t h e  f i r s t  t e s t  t h e  p r o b e  l e v e l  i s  
c o n t r o l l e d  m a n u a l l y  b y  m e a n s  o f  a 
l e a d  sc rew m e c h a n i s m .  I f  t h e  p a c k e d  
sea !  p r o v e s  t o  b e  a n  e f f e c t i v e  g a s  
s e a l  a n d  i f  t h e  f i r s t  t e s t  i s  e n -  
c o i i r a g i n g ,  a n  a u t o m a t i c  c o n t r o l .  f o r  
t h e  p r o b e  w i l l  b e  i n c o r p o r a t e d  i n t o  
t h e  d e s i g n .  

xufl-Ralaoee L e v e l  c o n t r o l  ( P .  h. 
T a y l - o r ,  A .  L .  S o u t h e r n ,  ANP D i v i s i o n ) .  
F l u i d  f l o w  i n  h i g h - t e m p e r a t u r e  s y s t e m s  
i s  p r e s e n t l y  m e a s u r e d  by m e a n s  o f  a 
ver1tur. i  w i t h  t r a p p e d - g a s  p r e s s u r e  p o t s  
t o  s e n s e  t h e  p r e s s u r e s  o f  t h e  v e n t u r i  
e n t r a n c e  and t h r o a t .  U n e q u a l  l e v e l s  
i n  t h e  p r e s s u r e  p o t s  r e s u l t  i n  c o n -  
s i d e r a b l e  f l o w  m e a s u r e m e n t  e r r o r ,  
p a r t i c u l . a r l y  w i t h  f l u i d s  o f  h i g h  
d e n s i t y .  A n u l l - b a l a n c e  l e v e l  c o n -  
t r o l l e r  ( F i g .  9 )  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  
t h a t  e q u a l i z e s  t h e  l e v e l  i n  t h e  t w o  
p r e s s u r e  p o t s  a n d  g r e a t l y  i n c r e a s e s  
t h e  a c c u r a c y  o f  f l o w  m e a s u r e m e n t .  
T h i s  l e v e l  c o n t r o l l e r  c o n s i s t s  o f  a 
t a p e r e d  c o r e  o p e r a t i n g  i n  t h e  f i e l d  
o f  a n  i n d u c t i o n  c o i l .  T h e  c o r e  i s  
a t t a c h e d  t o  a f l o a t  t h a t  r i d e s  on t h e  
f r e e  s u r f a c e  o f  t h e  f l u i d  i n  t h e  
p r e s s u r e  p o t s .  T h i s  i n s t r u m e n t  w i l l  
m a i n t a i n  t h e  l e v e l s  i n  t h e  p o t s  w i t h i n  
0 . 1  i n .  o f  e a c h  o t h e r .  

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

v o l t a g e  o u t p u t  o f  c i r c u i t  No. 1 t o  b e  
g r e a t e r  t h a n  t h a t  o f  c i r c u i t  No. 2 .  
T h i s  v o l t a g e  d i f f e r e n t i a l  a p p e a r s  
p a r t i a l l y  a c r o s s  v a r i a b l e  r e s i s t o r  
( A )  and i s  f e d  t o  a Brown c o n t r o l l e r .  
T h e  s i g n a l  i n  t h e  c o n t r o l l e r  o p e r a t e s  
a limit s w i t c h  t o  o p e n  a s o l e n o i d  
v a l v e ,  w h i c h  b l e e d s  g a s  i n t o  t h e  h i g h  
p r e s s u r e  p o t  a n d  f o r c e s  t h e :  l e v e l  
down. When t h e  l e v e l s  e q u a l i z e ,  t h e  
v o l t a g e s  i n  t h e  two c i r c u i t s  buck  e a c h  
o t h e r  a n d  t h e  s i g n a l  f r o r n  t h e  c o n -  
t r o l l e r  d r o p s  t o  z e r o .  T h e  s o l e n o i d  
v a l v e  t h e n  c l o s e s  a n d  s h u t s  o f f  t h e  
g a s  s u p p l y .  T h i s  s e q u e n c e  i s  r e p e a t e d  
a t  a n y  t i m e  t h e  l e v e l s  i n  t h e  t w o  
p o t s  become u n e q u a l .  

Strain-Gage L e v e l  Indicator ( A .  I,. 
S o u t h e r n ,  A N P  D i v i s i o n ) .  A l e v e l  
i n d i c a t , o r  i s  b e i n g  d e s i g n e d  t h a t  
i n c o r p o r a t e s  a ~ h r e e - p l y  I n c o n e l  
b e l l o w s  t o  t r a n s m i t  p r e s s u r e s  e x e r t e d  
by r i s i n g  l e v e l s  t o  a h i g h - t e m p e r a t u r e  
s t r a i n  g a g e .  T h i s  d e v i c e  will b e  
l i m i t e d  t o  u s e  i n  s y s t e m s  p r e s s u r i z e d  
w i t h i n  t h e  l i m i t s  o f  t h e  b e l l o w s .  A 
q u e s t i o n a b l e  f e a t u r e ,  w h i c h  m u s t  b e  
t e s t e d ,  i s  t h e  l o n g - t i m e  r e l i a b i l i t y  
o f  h i g h - t e m p e r a t u r e  s t r a i n  g a g e s .  

The a d v a n t a g e  o f  s u c h  an i n s t r u m e n t  
i s  t h a t  t h e  b e l l o w s  s e n s i n g  e l e m e n t  i s  
c o m p l e t e l y  s u b m e r g e d  i n  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  f l u i d  and i s  n o t  s u b j e c t  
t o  f a i l u r e  o r  l o s s  o f  c a l i b r a t i o n  a s  
a r e s u l t  o f  s o l i d  d e p o s i t s  s u b l i m e d  
f r o m  t h e  f r e e  s u r f a c e  o f  f u e l s  h a v i n g  
a h i g h  v a p o r  p r e s s u r e ,  s u c h  a s  t h e  
f u e l  s c o n t a i n i n g  z i r c o n  iuin f l u o r i d e  . 

F L U I D  D Y H A N X C S  

ARE Core  blockup ( L .  A .  M a n n ,  AN? 
D i v i s i o n ) .  A f u l l - s c a l e  mockup o f  t h e  
f u e l  p a s s a g e s  o f  t h e  A R E  c o r e ,  a s  
r e p o r t e d  and i l l u s t r a t e d  p r e v i o u s l y , ( 6 )  
w a s  c o m p l e t e d  a n d  t e s t e d  f o r  f l o w  

‘ 6 ) ~ .  A. hlann and  D. F .  s a l m o n ,  o p .  c i t . ,  
OWL-1294, p .  2 8 .  Fig. 10. 
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HIGH LOW 
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c----_ 

CIRCUIT 
NO. 2 

5000 - 
d 

UNCLASSIFIEO 
OWG f6342 

SOLENOID 
GAS CONTROLS 

BROWN 
CONTROLLER 

F i g .  9. N u l l - B a l a n c e  Leve l  Controller.  
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Atmosp h e r i  c 

26 in. Hg vacuum 

28 in. Hg vacuum 

c h a r a c t e r i s t i c s ,  e a s e  o f  f i l l i n g ,  a n d  
e a s e  o f  e m p t y i n g .  T h e  t u b e s  w e r e  
a s s e m b l e d  f r o m  1 - i n .  g l a s s  t u b i n g  and 
b e n d s  w i t h  f l a n g e d  j o i n t s :  a n d  t h e  
h e a d e r s  were  c o n s t r u c t e d  o f  c o p p e r  
s h e e t  a n d  t u b i n g .  A c e n t r i f u g a l  
pump, a r o t a m e t e r ,  a vacuuni pump, and  
a S O - g a l  r e s e r v o i r  w e r e  t h e  m a j o r  
p i e c e s  o f  a u x i l i a r y  e q u i p m e n t .  B o t h  
w a t e r  a n d  a z i n c  c h l o r i d e  s o l u t i o n  
were c i r c u l a t e d  i n  t h i s  mockup.  T h e  
z i n c  c h l o r i d e  w a s  u s e d  t o  s i m u l a t e  
t h e  f l u o r i d e s  b e c a u s e  o f  i t s  d e n s i t y  
( 1 . 7  g / c c )  a n d  v i s c o s i t y  ( 1 0  c 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  ( 9 0 ' F )  o f  
t h e  m o c k u p .  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  mockup o n  b o t h  w a t e r  
and z i n c  c h l o r i d e  a r e  g i v e n i n ' l ' a b l e  1. 

T a b l e  X 

80 

95 

10 0 

PRESSURE AND FLOh IN THE ARE 
CORE IOCKUP 

...... ._ 

Pressure  a t  pump 
( p s i )  

P r e s s u r e  a t  core 
entrance ( P S I )  

Rotameter reading 
( g p d  

20 

10 

43 

38 

18 

'50 

E v a c u a t i o n  o f  t h e  c o r e  p r i o r  t o  
f i l l i n g  w a s  a d e f i n i t e  a i d ,  a s  i n -  
d i c a t e d  by t h e  p e r c e n t a g e  o f  t e s t s  i n  
w h i c h  a l l  s i x  p a r a l l e l  c i r c u i t s  were 
f i l l e d  c o m p l e t e l y  w i t h  z i n c  c h l o r i d e  
s o l i i t , i o n  a t  t h r e e  c o r e  p r e s s u r e  
l e v e l s  ( T a b l e  2 ) .  

When t h e  c o r e  was f i r s t  e v a c u a t e d  
t o  2 8  i n .  Hg a n d  t ,he b o t t o m  h e a d e r  
t h e n  o p e n e d  t o  t h e  l i q u i d  ( Z n C 1 2  
s o l u t i o n )  s u p p l y  w i t , h  t h e  v a c u u m  
pump c o n t i n u i n g  t o  o p e r a t e ,  a l l  t u b e s  
f i l l e d  a l m o s t  c o m p l e t e l y .  When t h e  
v a c u u m  c o n n e c t i o n  w a s  s h u t  o f f ,  t h e  

Table 2 

PERCENTAGE OF TESTS IN WHICH 
CORE F I L L E D  COMPLETELY 

_I..____ ___......_______I__ ........-. 
I_r_--- 

__......____I_ 

TESTS FILLED CQWLETKLY 
( X) O R E  PRESSURE 

t o p  h e a d e r  o p e n e d ,  a n d  t h e  p u m p  
s t a r t e d ,  t h e  r e m a i n i n g  g a s  was  s w e p t  
o u t  a n d  t h e  c o r e  f i l l e d  c o m p l e t e l y  
w i t h  l i q u i d .  I n  a l l  t e s t s  w i t h  z i n c  
c h l o r i d e  s o l u t i o n ,  many s m a l l  b u b b l e s  
r e m a i n e d  i n  s u s p e n s i o n  i n  t h e  l i q u i d  
t h r o u g h o u t  a l l  t e s t  r u n s ,  w i t h  some 
r u n s  b e i n g  as  l o n g  a s  2 0  m i n ;  h o w e v e r ,  
t h i s  e q u i p m e n t  d i d  n o t  u t i l i z e  a s u r g e  
and  d e g a s s i n g  t a n k  as  i n c o r p o r a t e d  i n  
t h e  ARE d e s i g n .  

A l l  a t t e m p t s  t o  c o m p l e t e l y  e m p t y  
t h e  c o r e  by b l o w i n g  o u t  t h e  f l u i d  w i t h  
a i r  f a i l e d .  When 2 0 - p s i g  a i r  was 
a p p l i e d  t o  t h e  t o p  h e a d e r  an e s t i m a t e d  
1 5 %  o f  t h e  l i q u i d  r e m a i n e d  i n  t h e  
t u b e s ,  u n e v e n l y  d i v i d e d  b e t w e e n  
c i r c u i t s .  T h e  l a r g e s t  r e m a i n i n g  
v o l u m e s  w e r e  a p p r o x i m a t e l y  1 8  i n .  
( o f  t u b r  l e n g t h )  i n  s o m e  t u b e s .  I n  
e a c h  t e s t  o n e  o r  t w o  t u b e s  e m p t i e d  
a l m o s t  c o m p l e t e l y ,  a n d  i t  a p p e a r s  
t h a t  n o  r e a s o n a b l e  g a s  p r e s s u r e  w i l l  
remove a l l  t h e  f l u i d  f r o m  a l l  c i r c u i t s .  

T e s t s  o f  e v e n n e s s  o f  f l o w  i n  t h e  
s i x  p a r a l l e l  c i r c u i t s ,  w i t h  b o t h  
w a t e r  a n d  z i n c  c h l o r i d e  s o l u t i o n ,  
\ ye re  made b y  s u d d e n l y  a d d i n g  i n k  t o  
t h e  f l u i d  r e s e r v o i r  and  o b s e r v i n g  t h e  
r e l a t i v a  f l o w  r a t e  t h r o u g h  e a c h  o f  
t h e  s i x  c i r c u i t s .  W i t h  w a t e r ,  n o  
d i f f e r e n c e  i n  f l o w  r a t e  w a s  o b s e r v e d .  
W i t h  z i n c  c h l o r i d e  s o l u t i o n ,  o n e  
c i r c u i t  l a g g e d  2 t o  3 s e c  b e h i n d  t h e  
o t h e r s .  I t  i s  p l a n n e d  t o  i n s t a l l  
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g r e a t e r  pump and r o t a m e t e r  c a p a c i t y  
f o r  m a k i n g  f u r t h e r  ~ e s t s  a t  8 0 -  t o  
100-gpm f l o w  r a t e s .  S u r g e  t a n k s  and  
a w a t e r  m o c k u p  o f  t h e  A R E  f l u i d  
c i r c u i t  a r e  b e i n g  c o n s t r u c t e d  t h a t  
will be  combined  w i t h  t h e  c o r e  mockup 
f o r  hydrodynamic  t e s t s  o f  t h e  combined  
s y s t, e m  s . 

P o s s i b l e  F u e l - H e a d e r  M a n i f o l d  
f o r  t h e  Reactor Core ( W .  C. T u n n e l l ,  
ANP D i v i s i o n ) .  A p o s s i b l e  r e a c t o r  
c o r e  f o r  ANP u s e  would c o m p r i s e  u p p e r  
and l o w e r  f u e l  h e a d e r s  j o i n e d  by  f u e l  
t u b e s  i n  p a r a l l e l .  Such  an a r r a n g e m e n t  
h a s  t h e  a d v a n t a g e  o f  c o m p l e t e  d r a i n -  
a b i l i t y  a n d  a l l o w s  s o m e  i n c r e a s e d  
f l e x i b i l i t y  i n  t h e  e x t e r n a l  f u e l  
c i r c u i t  . 

T h e  m a j o r  p r o b l e m  o f  d e s i g n  i s  
r e d u c i n g  t h e  h e a d e r  v o l u m e  t o  a v o i d  
l a r g e ,  r e l a t i v e l y  s t a g n a n t  v o l u m e s  o f  
f u e l  i n  r e g i o n s  a d j a c e n t  t o  t h e  h i g h -  
n e u t r o n  f l u x  o f  t h e  c o r e  o r  i n  r e g i o n s  
s u  b j  e c  t e d  t o  d e l  ayed  - n e u  t r o n  e f f ec t s  , 
a n d  a t  t h e  s a m e  t i m e  p r o v i d i n g  f o r  
o p t i m u m  f l o w  c o n d i t i o n s  i n  a l l  t h e  
p a r a l l e l  f u e l  t u b e s .  Cptimum f l o w  i n  
a r i g h t - c y l i n d e r  r e a c t o r  c o r e  w i l l  
p r o v i d e  u n i f o r m  f l o w  i n  a l l  t u b e s  i f  
the r e a c t o r  f l u x  i s  u n i f o r m  t h r o u g h o u t  
t h e  c o r e  volume o r  t h e  f l o w  c o n d i t i o n s  
v a r y  i n v e r s e l y  w i t h  t h e  f l u x .  

F o r  p u r p o s e s  o f  i n v e s t i g a t i o n ,  a 
h a l f - s c a l e  p l a s t i c  model  o f  t h e  b o t t o m  
h a l f  o f  t ,he  ARE c o r e  w a s  b u i l t  i n  
wh ich  a l l  o f  t h e  t u b e s  were h e a d e r e d .  
T h i s  w a s  t e s t e d  w i t h  w a t e r  a t ,  f l o w  
r a t e s  up t o  125 gpm. 

T h e  h e a d e r  d e s i g n  s t a r t e d  a s  t w o  
p l a t e s .  O n e  o f  t h e  p l a t e s  s e r v e d  a s  
t h e  t u b e  h e a d e r  s h e e t  and  h a d  g r o o v e s  
m i l l e d  i n  i t  t o  p r o v i d e  c o m m u n i c a t i o n  
t o  a l l  t u b e s ,  a n d  t h e  o t h e r  p l a t e  
p r o v i d e d  t h e  t u b e  s h e e t  c l o s u r e  a n d  
h a d  R c i r c u l a r  m i l l e d  g r o o v e  i n  o p e n  
c o m m u n i c a t i o n  w i t h  t h e  n e t w o r k  o f  
g r o o v e s  i n  t h e  t u b e  s h e e t .  No l o c a t i o n  

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

A f t e r  a s e r i e s  o f  t e s t s  i t  w a s  
f o u n d  t h a t  t h e  i n s e r t i o n  b e t w e e n  t h e  
o r i g i n a l  t u b e  and  c l o s u r e  s h e e t s  o f  a 
t h i r d  p l a t e  w i t h  a p p r o p r i a t e l y  p o -  
s i t i o n e d  s m a l l  h o l e s ,  l i k e  a s a l t  
s h a k e r ,  a n d  a t h i n  a n n u l a r  p l e n u m  
chamber  i n  t h e  c l o s u r e  s h e e t  o v e x  a l l  
t h e  h o l e s  i n  t h e  m i d d l e  a d d e d  p l a t e  
r e s u l t e d  i n  op t imum f l o w  c o n d i t i o n s .  
I t  i s  a l s o  a p p a r e n t  f r o m  t h e  t e s t s  
t h a t  v a r i a t i o n s  i n  t h e  f l o w  p a t t e r n  
c a n  b e  o b t a i n e d  by  v a r i a t i o n s  i n  t he  
a r r a n g e m e n t  o f  h o l e s  i n  t h e  m i d d l e  
p l a t e .  

A s  a p o i n t  o f  i n t e r e s t ,  t h e  vo lume  
o f  f u e l  i n  a n  A R E - s i z e  h e a d e s  a n d  
s u p p l y  p i p e s  w o u l d  b e  a p p r o x i m a t e l y  
1 9 4 2  i n . 3 ,  a s  c o m p a r e d  t o  2780  i n . 3  
o f  f u e l  w i t h i n  t h e  t u b e s .  

TECHNOLOGY OF F L U O R I D E  H A N D L I N G  

Fluoride P r o d u c t i o n  (G. 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 ) .  T h e  
d e s i g n  o f  e q u i p m e n t  c a p a b l e  o f  p r o d u c i n g  
3 k g  o f  t r e a t e d  f u e l  w a s  c o m p l e t e d  
J u l y  1. 

B r i e f l y ,  t h e  t r e a t m e n t  c o n s i s t s  o f  
b u b b l i n g  h y d r o g e n  t h r o u g h  m o l t e n  f u e l  
f o r  1 h r  f o l l o w e d  by h y d r o g e n  f l u o r i d e  
f o r  2 h r  a t  1 5 5 0 ' F .  T h e  i n i t i a l  
h e a t i n g  a n d  m e l t i n g  o f  t h e  f u e l  m i x  
i s  d o n e  u n d e r  a h y d r o g e n  f l u o r i d e  
a t m o s p h e r e .  The e q u i p m e n t  h a s  o p e r a t e d  
w i t h  o n l y  o n e  f a i l u r e ,  w h i c h  was d u e  
t o  f a u l t y  w e l d i n g ,  s i n c e  b e i n g  p l a c e d  
i n  o p e r a t i o n  on J u l y  1 4 .  

F o l l o w i n g  t h e  s u c c e s s  o f  t h e  3 - k g -  
b a t c h  e q u i p m e n t ,  t h e  d e s i g n  was s c a l e d  
u p  f o r  c o n s t r u c t i o n  o f  e q u i p m e n t  t o  
p r o d u c e  25  t o  30 k g  p e r  h a t c h  ( 5 0  t o  
7 5  l b ) .  U n l i k e  t h e  s m a l l e r  a p p a r a t u s ,  
t h e  25 -kg  e q u i p m e n t  r e q u i r e s  a r e c e i v e r  
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f u r n a c e  t h a t  c a n  be l o w e r e d  away from 
t h e  r e c e i v e r  t o  f a c i l i t a t e  r e m o v a l  o f  
t h e  f i l l e d  r e c e i v e r  w i t h o u t  d i s t u r b i n g  
t h e  r e m a i n d e r  o f  t h e  a p p a r a t u s .  S i n c e  
some z i r c o n i  urn t e t r a f l u o r i d e  ( a r o u n d  
50  g i n  5 h r )  i s  e v o l v e d  d u r i n g  t h e  
treatment o f  t h e  f l u o r i d e s  a t  1500°F', 
a t r a p  c o n t a i n i n g  c o p p e r  s e r v o  h a s  
been  i n t r o d u c e d  t o  p r e v e n t  c l o g g i n g  o f  
t h e  hydrogen  f l u o r i d e  and h e l i u m  p u r g e  
l i n e s  a n d  d a m a g e  t o  t h e  v a l v e s  i n  
t h o s c  l i n e s .  T h e  t r a p  s i g n a l ,  w h i c h  
i s  s i z e d  a c c o r d i n g  t o  t h e  s i z e  o f  t h e  
p r o d u c t i o n  e q u i p m e n t  h a s  be  e n  q u i t e  
s a t i s f a c t o r y  and r e q u i r e s  o n l y  m i n o r  
a t t e n t i o n .  

C a k r o d  h e a t e r s  w e r e  u s e d  t o  h e a t  
t h e  3 / 8 - i r m , - O D  n i c k e l  t u b i n g  t r a n s f e r  
l i n e .  The t r e a t e d  f u e l  i s  t r a n s f e r r e d  
f r o m  t h e  t r e a t m e n t  r e a c t o r  t o  t h e  
r e c e i v e r  b y  i n e r t  g a s  p r e s s u r e .  
C o n s t r u c t i o n  o f  t h i s  a p p a r a t u s  b e g a n  
J u l y  16  a n d  t h e  f i r s t  r u n  w a s  s u c -  
c e s s f u l l y  made on J u l y  25.  

A t  t h e  e n d  o f  A u g u s t  t h e  t o t a l  
p r o d u c t i o n  was  1 2 8 . 3  k g  o f  t r e a t e d  
f u e l .  T a b l e  3 g i v e s  a b r e a k - d o w n  o f  
t h e  p r o d u c t i o n  i n  t h e  t w o  u n i t s .  
A l t h o u g h  t h e  e q u i p m e n L  w h i c h  i s  
c a p a b l e  o f  p r o d u c i n g  6 0  kg p e r  w e e k  
i f  n e e d e d ,  i s  n o t  o p e r a t i n g  a t  maximum 
c a p a c i t y ,  p r o d u c t i o n  i s  w e l l  ahead  o f  
t h e  demand. 

E q u i p m e n t  i s  now b e i n g  d e s i g n e d  t o  
p r o d u c e  t h e  m i x t u r e  N a F - Z r F 4  -UF,  
( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  So) i n  t h e  q u a n t i t i e s  
r e q u i r e d  t o  meet, ARE f u e l  r e q u i r e m e n t s .  
T h e  p r o d u c t i o n  o f  f l u o r i d e  f u e l  i s  
d e p e n d e n t  u p o n  t h e  p r o d u c t i o n  o f  
s u b l i m e d  ZrF,.  A r r a n g e m e n t s  have  b e e n  
m a d e  t o  o b t a i n  s u f f i c i e n t  h a f n i u m -  
b e a r i n g  Z r F ,  t,o p e r m i t  a d e q u a t e  
p r o d u c t i o n  o f  f l u o r i d e  f u e l  f o r  
e x p e r i m e n t a l  n e e d s .  I t  i s  now p o s s i b l e  
t o  p r o d u c e  3 0 0  l b  o f  s u b l i m e d  ZrF ,  
p e r  w e e k  s t a r t i n g  f r o m  t h e  b a s e  
m a ~ e r i a l  ZrC1,. 

Table 3 

FLUQRHWE PRODUCTION 
__ __. . . . . . _. . . . . . . . . . . . . . . 

SMALL APPARATUS 
( 3  kg) 

1 , 8 6 9  

1 . 9 7 0  

1.837 

2 , 0 0 3  

1.984 

1 . 7 7 0  

11 .433  kg 

.I -~ 

L A R G E  APP ARATUS 
( 2 5  kg) 

21.054 

21.509 

20 .300  

26 .900  

27 .138  

116.909 kg 

E v e r y  b a t c h  o f  Z r F ,  f l u o r i d e  
p r o d u c e d  i s  now b e i n g  c r u s h e d  arid 
s a m p l e d  p r i o r  t o  u s e  i n  t h e  f u e l  
n i i x t u r e .  T h e  ZrF4 t h u s  f a r  o b t a i n e d  
h a s  b e e n  o f  v e r y  g o o d  q u a l i t y ,  b u t  
i t  i s  g r a y i s h  i n  c o l o r  b e c a u s e  o f  
e n t r a i n e d  c a r b o n .  A f t e r  S e p t e m b e r ,  
h a f n i u m - f r e e  %rF, will b e  a v a i l a b l e  
f o r  t h o  p r o d u c t i o n  n f  ARE f u e l .  

R e m o v a l  o f  F l u o r i d e s  from corn- 
t a m i n a t e d  S y s t e m s  (Id. A.  M a n n ,  ANP 
D i v i s i o n ) .  H i g h - p r e s s u r e  ( 1 4 0 - p s i g )  
s t e a m  j e t s  are u s e d  s u c c c s s f u l l y  f o r  
r e m o v i n g  f l u o r i d e s  f r o m  c o n t a m i n a t e d  
s y s t e m s .  Heavy f l u o r i d e  d e p o s i t s  a r e  
r emoved  c o m p l e t e l y  w i t h o u t  damage  t o  
t h e  e q u i p m e n t .  I t  h a s  b e e n  f o u n d  
d e s i r a b l e  t o  s e l e c t  a s t e a m - j e t  s i z e  
c o m p a t i b l e  w i t h  t h e  s i z c  o f  t h e  
e q u i p m e n t  t o  be c l e a n e d  so t h a t  h i g h -  
v e l o c i t y  s t e a m  w i l l  a l w a y s  i m p i n g e  
d i r e c t l y  o n  t h e  d e p o s i t s  t o  b e  r e -  
m o v e d ,  a n d  t h e r e  w i l l  b e  s u f f i c i e n t  
c l e a r a n c e  f o r  t h e  s p e n t  s t e a m  t o  
e s c a p e  from t h e  c o n t a i n e r .  I n  s e v e r a l  
i n s t a n c e s  t h i s  method h a s  r e d u c e d  t i m e  
o f  c l e a n i n g  f r o m  4 8  t o  4 o r  5 h o u r s .  
I n  o t h e r  c a s e s  p a r t s  h a v e  b e e n  c l e a n e d  
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b y  t h i s  m e t h o d  t h a t  c o u l d  n o t  b e  
e c o n o m i c a l  l y  c l e a n e d  b y  m e t h o d s  u s e d  
p r e v i o u s 1  9. When sys t en r s  o r  componen t s  
a r e  c o n t a m i n a t e d  w i t h  a t h i n  f l u o r i d e  
c o a t i n g ,  s t e a m  j e t s  f u r n i s h  no  p a r -  
t i c u l a r  a d v a n t a g e  o v e r  w a s h i n g  w i t h  
w a t e r  and s c r u b b i n g  w i t h  a w i r e  b r u s h .  

P u r i t y  o f  P i p e  L i n e  i8eliurn (I,.  A .  
Filann, ANP D i v i s i o n ) .  I n s t a l l a t i o n  o f  
t h e  h e l i u m  l i n e  d i r e c t  t o  t h e  t a n k  c a r  
l o c a t e d  o u t s i d e  t h e  b u i l d i n g  i s  
c o m p l e t e .  A f t e r  t h e  l i n e s  were p u r g e d  
t h e  o x y g e n  c o n t e n t  o f  t h e  h e l i u m  was 
r e d u c e d  t o  a l e v e l  n o t  d e L e c t a b l e  by 
a n a l y z i n g  e q u i p m e n t  s e n s i t i v e  t o  
Z ppm. H e l i u m  o f  t h i s  h i g h  p u r i t y  i s  
now d i s t r i b u t e d  t o  a l l  m a j o r  p o i n t s  
o f  u s a g e  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  
a r e a s  o f  B u i l d i n g  9 2 0 1 - 3 ,  a n d  t h e  
r e q u i r e m e n t s  f o r  i i o t t l e d  h e l i u m  and  
a rgon  have  been  g r e a t l y  r e d u c e d .  

F l u o r i d e  P l u g - R e m o v a l  T e s t  from 
u l a t e d  A R E  Core  ( L .  A .  Mann ,  ANI' 

f 3 i v i s i o n ) .  Some o p e r a t i o n a l  e x p e r i e n c e  
i n d i c a t e d  t h a t  i t  w o u l d  b e  v e r y  
d i f f i c u l t  t o  r e m e l t  a p l u g  o f  f r o z e r i  
f l u o r i d e  i n  a p i p e :  l i n e  w i t h o u t  
r u p t u r i n g  t h e  p i p e .  S i n c e  t h e  A R E  
c o r e  a s  p r e s e n t l y  d e s i g n e d  c a n n o t  b e  
c o m p l e t e l y  d r a i n e d ,  t e s t s  h a v e  b e e n  
c on d u c t e d  t o d e  t e r m  i n e  w h e  t h e  r t h e  
r e s i d u a l  f l u o r i d e s  c a n  h e  r e m e l t e d  
w i t h o u t  d a m a g i n g  ttie c a r e  s t r u c t u r e .  
I% t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e  b e n t  
t o  s i m u l a t e  a n  AHE c o r e  U - t u b e  w a s  
f i l l e d  w i t h  IVaF-ZrF4 - U F ,  f u e  1, w h i c h  
was  t h e n  p e r m i t t e d  t o  f r e e z e .  T h e  
a s s e m b l y  was p l a c e d  i n  a h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  p o t  f u r n a c e  arid c y c l e d  t h r e e  
t i m e s  a t  a h e a t i n g  r a t e  o f  l R ° F / h r  
b e t , w e e n  8 5 0  a n d  9SO"F.  No f a i l u r e  
o c c u r r e d .  !ifore fuel w a s  t h e n  a d d e d  
t o  t h e  t u b e  and i n s u l a t i o n  was p l a c e d  
a r o u n d  t t i e  u p p e r  l e g s  o f  t h e  t u b e  t o  
s i m u l a t e  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  i n  t h e  
A R E  c o r e .  T h e  a s s e m b l y  w a s  a g a i n  
t a k e n  t h r o u g h  e i g h t  t e m p e r a t u r e  
c y c , l e s ,  and a g a i n  n o  f a i l u r e  r e sa i l t . ed .  

A d d i t i o n a l  c y c l e s  o v e r  t h e  same t e m p e r -  
a t u r e  r a n g e  w e r e  t h e n  m a d e  a t  i n -  
c r e a s e d  h e a t i n g  r a t e s ,  w i t h  t h e  f i n a l  
c y c l e  b e i n g  m a d e  at, f u l l  f u r n a c e  
p o w e r .  A g a i n  n o  f a i l u r e  r e s u l t e d .  
F i n a l  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  t u b e  showed 
t h a t  i t  had  e x p a n d e d  0 . 0 3 0  i n .  a t ,  o n e  
p o i n t  and 0 . 0 5 0  i n ,  a t  a n o t h e r  p o i n t .  
T h e s e  t e s t s  d i d  n o t  e n t i r e l y  d u p l i c a t e  
A R E  c o n d i t i o n s  b u t  w e r e  p r o b a b l y  
j u s t  a s  s e v e r e .  

Injection o f  N a K  i n t o  a F l o w i n g  
F l u o r i d e  S t r e a m  ( k .  A .  M a n n ,  A N P  
D i v i s i o n ;  F .  F. B l a n k e n s h i p ,  M a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ;  T .  N .  M c Y a y ,  
C o n s u l t a n t ,  M e t a l l u r g y  h v i s i o n ) .  
NaK i s  o n e  o f  t h e  c o o l a n t s  b e i n g  
c o n s i d e r e d  f o r  t h e  A R E  r e f l e c t o r  
and  m o d e r a t o r .  S in  t h e  f u e l  t u b e s  
w i l l  be  immersed i n  t h e  c o o l a n t ,  i t  i s  
n e c e s s a r y  t o  d e t e r m i n e  t h e  e x t e n t  o f  
t h e  N a K - f l u o r i d e  r e a c t i o n  t h a t  wou ld  
r e s u l t  f r o m  a f u e l - t u b e  x u p ~ u r e .  A 
t e s t  a p p a r a t u s  t o  d e t e r m i n e  tfir e x t e n t  
of  t h i s  e f f e c t  c o n s i s t e d  o f  a s m a l l ,  
f o r c e d - c i r c u l a t i o n  l o o p  w i t h  a n  
E a s t e r n  c e n t r i f u g a l  pump t o  rircul a ~ c l  
f l u o r i d e  f u e l ,  NaP-ZrF4-UF,  ( 4 6 - 5 0 - 4  
mole  z), a t  1 5 0 O O F  and a f l o w  r a t e  o f  
a p p r o x i m a t e l y  3 f t / s e c .  T h e  e f f e c t  
o f  b o t h  s l o w  and  r a p i d  i n j e c t i o n  o f  
N a K  i n t o  t h e  f l u i d  s t r e a n ]  w i l l  b e  
m e a s u r e d .  A N a K  i n j e c t i o n  u n i t  was 
a t t a c h e d  t o  t h i s  l o o p  a n d  when t h e  
t e m p e r a t u r e  o f  b o t h  t h e  f l u o r i d e s  and 
t h e  NaK r e a c h e d  1 5 0 0 ° F ,  a q u a n t i t y  o f  
NaK ( a p p r o x i m a t e l y  5 %  o f  t h e  v o l u m e  
o f  t h e  f u e l  i n  t h e  s y s t e m )  was i n j e c t e d  
i n t o  t h e  s t r e a m .  A f t e r  t h e  i n j e c t i o n  
t h e  pump was p e r m i t t e d  t o  o p e r a t e  f o r  
a p p r o x i m a t e l y  5 min ,  a t  which  time a l l  
h e a t  w a s  t u r n e d  o f f ,  t h e  pump w a s  
s t o p p e d ,  and  t h e  e n t i r e  a s s e m b l y  was  
r o t a t e d  t h r o u g h  90 d e g  t o  a h o r i z o n t a l  
p o s i t i o n  and p e r m i t t e d  t o  f r e e z e ,  

A c c o r d i i i g  t o  t h e  e x o t h e r m a l  r e -  
a c t i o n s  N a  f U F , u  NaF * UP,  a n d  
Na f Z r F , - - j - - N a Z r F 1 ,  b e a t  e v o l u t i a n  
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w a s  e x p e c t e d  a n d  d i d  o c c u r .  T h i s  
was i n d i c a t e d  by an i m m e d i a t e  t e m p e r a -  
t u r e  r i s e  o f  200’F t h a t  was m e a s u r e d  
b y  a t h e r m o c o u p l e  i m m e d i a t e l y  a b o v e  
t h e  NaK i n j e c t i o n  p o i n t .  

E x a m i n a t i o n  o f  t h e  s y s t e m  showed  
i n c o m p l e t e  m i x i n g  o f  t h e  NaK and t h e  
f u e l  and i n d i c a t e d  t h a t  t h e  s y s t e m  was 
a l m o s t  c o m p l e t e l y  p l u g g e d  b y  t h e  
r e a c t i o n  p r o d u c t s .  P o s s i b l y  f l o w  had  
s t o p p e d  c o m p l e t e l y .  T h i s  t e s t  i n -  
d i c a t e s  t h a t  i f  s u c h  a f a i l u r e  ( a  
l a r g e  f i s s u r e  t y p e  o f  b r e a k )  o c c u r r e d  
i n  an ME c o r e  f u e l  t u b e  d u r i n g  a c t u a l  
o p e r a t i o n  and p e r m i t t e d  a s i m i l a r  NaK 
i n j e c t i o n ,  t h e  f l o w  i n  t h e  t u b e  would 
be  c o m p l e t e l y  s t o p p e d  o r  c o n s i d e r a b l y  
s l o w e d  down. The  f u e l  r e s i d e n c e  t i m e  
i n  t h e  t u b e  would t h u s  be i n c r e a s e d  t o  
t h e  p o i n t  w h e r e  v e r y  h i g h  t e m p e r a t u r e s  
wou ld  r e s u l t  and  p e r h a p s  b r i n g  abou t ,  
c o m p l e t e  r u p t u r e  o f  t h e  t u b e .  T h e  
p o s s i b i l i t y  t h a t  t h e  p l u g  w o u l d  h e a l  
t h e  l e a k  and p r e v e n t  t h e  f l o w  o f  f u e l  
i n t o  t h e  i n t e r s t i c e s  o f  t h e  m o d p r a t o r  
i s  s t i l l  a m a t t e r  o f  s p e c u l a t i o n .  

T h e  l o o p  w a s  s e c t i o n e d  i n t o  s e v e n  
l a r g e  p i e c e s  and  m o s t  o f  t h e  p i e c e s  
w e r e  s u b s e q u e n t l y  s u b d i v i d e d  a s  i n -  
d i c a t e d  i n  F i g .  10.  A l s o ,  t h e  g e n e r a l  
a p p e a r a n c e  and t h e  c o m p l e x i t y  o f  t h e  
p r o d u c t s  o b s e r v e d  a r e  s u g g e s t e d  i n  
F i g .  10 .  

The  e x t e n t  and d i s t r i b u t i o n  o f  t h e  
a l t e r e d  f u e l  s u g g e s t s  t h a t  c o m p l e t e  
o r  n e a r l y  c o m p l e t e  p l u g g i n g  o f  t h e  
l o o p  o c c u r r e d  v e r y  s o o n  a f t e r  t h e  NaK 
was  i n j e c t e d .  M a t e r i a l  i n  t h e  s u r g e  
t a n k  h a d  b e e n  a t t a c k e d  o n l y  s l i g h t l y  
a n d  e v e n  l e s s  r e a c t i o n  h a d  o c c u r r e d  
o n  t h e  s i d e  o f  t h e  l o o p  o p p o s i t e  t h e  
i n j e c t i o n  p o i n t .  T h e  p l u g g i n g  a n d  
c o n s e q u e n t  l a c k  o f  c i r c u l a t i o n  w e r e ,  
o f  c o u r s e ,  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  s y s t e m  
b e i n g  v e r y  f a r  from c h e m i c a l  e q u i l i b r i u m  
and f o r  t h e  l a r g e  d i f f e r e n c e s  o b s e r v e d  
be tween  t h i s  r x p e r i m e n t  a n d  t h e  s t a t i c  
s y s t e m s  d e s c r i b e d  i n  t h e  s e c t i o n  on  

T h e m  i s t r y o f H i  g h- Temp e r a t  u r e  I, i gu i d s ’’ 
( s e c .  9 ) .  

S a m p l e s  o f  m a t e r i a l  f r o m  e a c h  
s e c t i o n  o f  t h i s  l o o p  have  b e e n  examined  
by x - r a y  d i f f r a c t i o n ,  c h e m i c a l  a n a l y s i s ,  
a n d  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 .  
S i n c e  t h e  m a t e r i a l  f o u n d  v a r i e s  c o n -  
s i d e r a b l y  f rom t h e  c e n t e r  t o  t h e  e d g e  
o f  e a c h  s e c t i o n ,  a s  w e l l  a s  a l o n g  t h e  
a x i s  o f  t h e  p i p e ,  c o m p l e t e  c h a r a c t e r i -  
z a t i o n  o f  a l l  t h e  m a t e r i a l  h a s  p r o v e d  
v i r t u a l l y  i m p o s s i b l e .  

Such  p h a s e s  a s  t h e  c r y s t a l  s o l u t i o n  
o f  NaUF, i n  NaZrF, ,  N a 2 Z r F 6 ,  UF,, and 
n u m e r o u s  c o m p l e x  c o i n p o u n d s  o f  KF 
o c c u r  i n  a b u n d a n c e .  I n  a d d i t i o n ,  
m e t a l l i c  z i r c o n i u m  o c c i i r s  i n  s e c t i o n s  
3B and 4 j u s t  above  t h e  N a K  i n j e c t i o n  
p o i n t .  A t  l e a s t  two a d d i t i o n a l  p h a s e s ,  
w h i c h  a r e  unknown,  a r e  r e c o g n i z e d  i n  
c o n s i d e r a b l e  q u a n t i t y  i n  t h i s  l o o p .  
One  i s  t h e  d a r k - b r o w n  p h a s e  t h a t  i s  
p l e o c h r o i c  and h a s  an a v e r a g e  i n d e x  o f  
r e f r a c t i o n  a t  a b o u t  1 . 5 5 6 .  The  o t h e r  
i s  a n  o r a n g e - r e d  p h a s e  g e n e r a l l y  
a s s o c i a t e d  w i t h ,  a n d  p e r h a p s  f o r m e d  
f r o m ,  t h e  brown p h a s e .  T h i s  m i n e r a l  
h a s  an a v e r a g e  i n d e x  o f  r e f r a c t i o n  o f  
a b o u t  1 .588 ,  w i t h  low b i r e f r i n g e n c e ,  
a n d  i s  p r o b a b l y  m o n c l i n i c .  I t  i s  
p r o b a b l y  a c o m p o u n d  o f  U F , ,  s i n c e  
some c r y s t a l s  a r e  a v a i l a b l e  t h a t  seem 
t o  i n d i c a t e  t r a n s i t i o n s  f rom t h i s  r e d  
p h a s e  t o  p u r e  IJF,. 

A s e c o n d  t e s t  w i l l  b e  c o n d u c t e d  
d u r i n g  w h i c h  NaK w i l l  b e  i n j e c t e d  
i n t o  t h e  f u e l  s t r e a m  a t  a much s l o w e r  
r a t e  t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t s  o f  a 
v e r y  s l o w  leak. I t  i s  t h o u g h t  t h a t  
f u e l  c i r c u l a t i n g  at, h i g h  v e l o c i t y  w i l l  
p e r h a p s  s w e e p  t h e  r e a c t i o n  p r o d u c t s  
f r o m  a v e r y  s l o w  l e a k  o u t  o f  t h e  
r e a c t o r  c o r e .  

G a s - ~ i n e - p l u g g i n g  T e s t s  (PI. U .  
McDonald,  P .  W. T a y l o r ,  M P  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  t h e  f l u o r i d e  
f u e l  NaF-ZrF,-UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  %) a t  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

6 40 U , 1.74 cc/g H2 37 6 Zr ,  4 I .Y i'r , 3 19 K 

c 
LEMON-YELLOW PHASES SIMILAR TO 
NoUFg - NaZrF5 SOLUTION, AND 

/-'\ No2ZrF6 TRACE UFJ, A 
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TRACE lUFJ 
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CONSIDERABLE 8 

NO UF3 

MulirCH 8, NaZZrF5 
NO U F 3  

SOME A AND a 
Nu2ZvGG 42 ! Z r ,  39 2 F, 3 21 K - 
NG UF3 
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CRYSTPLS Oh WALL '2OME. 
NaUT5 NoZrFS,  N o 2 7 r F 6  OR 
K ANALOGS ILARGE CRYSTALS i OF 'JFj 19 311, 9 65 CC/g HZ , ) 3027r ,374F ,  2 2 8 K  

VtHT lCAL  VFIN 13F A, PLUS W Y S I A L  
SOLUTION OF NuLrk5-KZrFg SOME 
KLZrFB OR I\lopZrF6 
MUCH DAfM BLUt-GRAY TO PIJRI'LE, 
MOSTLY UF3,  GRAINS SHOWING A-UF3 
TRANSITQN SOMk NoZrF5, SMAL I 
AMOUNT Lr b l iT4L  K f i Y  SMALL AMOUNT 
YELLOW P H U X  

NaX 

MAINLY N a Z r F 5 ,  NO G X E N  C@I_GR 
SOME A, UF3 

A = RED-  ORANGE. UNKNOWN, AVG n 2 1500, PROBABLY MONOCLINIG. 

B =  DARK BROWN UNKNOWN, PLEOCHROIC, AVG n - 1556 
MAY CHANGE GRAOUALLY TO A AS YEDLICTION PROCEEDS 
SINCE SOME CRYSTAL5 ARE BROWN ON ONE END AND RED ON THE OTHER 

Pig. 10. D i s t r i b u t i o n  of Reaction Products from I n f e c t i o n  o f  NaK i n t o  
F l u o r i d e  Loop. 

95ii"F, o r  s l i g h t l y  a b o v e ,  i s  0 . 0 1 6  mm, d i a m e t e r  w e r e  c o n n e c t e d  t o  a p o t  
At, 1250°F i t  i s  1 m m  and  a t  1500'F i t  c o n t a i n i n g  t h e  f u e l ,  w h i c h  was h e a t e d  
i s  1 3 . 2 6  m m .  T e s t s  were c o n d u c t e d  t o  t o  1 5 0 0 ' F .  H i g h - p u r i t y  h e l i u m  w a s  
detern i i rne  t h e  r a t e  a t  wh ich  g a s  l i n e s  i n t r o d u c e d  into t h e  p o t ,  s w e p t  a c r o s s  
a r e  p l u g g e d  b y  v u b l i m e d  ZrF, r i s i n g  t h e  f r e e  s u r f a c e ,  and e x h a u s t e d  t h r o u g h  
from t h e  f r e e  s u r f a c e  o f  L h i s  f l u o r i d e  t h e  g a s  l i n e s  a t  r e l a t , i v e l y  s l o w  f l o w  
f u e l  a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s .  G a s  r a t e s .  A l l  l i n e s  p l u g g e d  s o l i d  i n  
l i n c s  r a n g i n g  f r o m  1/8 t o  1/4 i n .  i n  l e s s  t h a n  100 h r  o f  o p e r a t i o n ,  
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. T h e  f l u o r i d e  t e m p e r a t u r e  w a s  
r e d u c e d  t o  lO5O"F a n d  a s e c o n d  t e s t  
w a s  s t a r t e d  u n d e r  c o n d i t i o n s  c o r r e -  
s p o n d i n g  t o  t h e  f i r s t  t e s t .  T h i s  
t e s t  h a s  l o g g e d  i n o r e  t h a n  1 3 0 0  h r  
w i t h  n o  e v i d e n c e  o f  l i n e  p l u g g i n g .  

C o o l e d - B a f f l e  v a p o r  ' i r a p  f o r  
Zirconium-Bearing Fluoride F u e l  (1). 8. 
McDonald,  J .  M .  Trummel,  AhrP D i v i s i o H ;  
F. A .  A n d e r s o n ,  R e s e a r c h  P a r t i c i p a n t ) .  
A c o o l e d - b a f f l e  v a p o r  t r a p  w a s  d e -  
v e l o p e d  t o  c o n d e n s e  a n d  c o l l e c t  t h e  
ZrY, v a p o r  t h a t  e v o l v e s  f r o m  t h p  
NaF-ZaF , -UF ,  f u e l .  T h e  v a p o r  t r a p  
c o n s i s t e d  o f  a 3 - i n . - d i a m e t r s  p i p e  
2 4  i n .  l o n g  c o n t a i n i n g  2 8  b a f f l e s  
s p a c e d  a t  3 / 4 - i n .  i n t e r v a l s ,  w i t h  
t h e  o p e n i n g s  i n  t h e  b a f f l e s  a l t e r n a t e d  
f r o m  o n e  s i d e  o f  t h e  p i p e  t o  t h e  
o t h e r .  A c o o l i n g  c o i l  t h r o u g h  w h i c h  
w a t e r  was c i r c u l a t e d  w 3 s  p l a c e d  a r o u n d  
t h e  c o m p l e t e  l e n g t h  o f  t ,he b d f f l e d  
p i p e .  H i g h - p i i r i  t y  he l iu l i i  w a s  p a s s e d  
a c r o s s  t h e  f r e e  s u r f a c e  o f  t h e  1 5 0 0 O k  
f u e l  and e x h a u s t e d  t h r o u g h  t h e  b a f f l e d  
p i p e .  F i l t e r  p a p e r  w a s  p l a c e d  a t  t h e  
e x h a u s t  p o r t  t o  c o l l e c t  a n y  s o l i d  
p a r t i c l e s  i i o ~  t r a p p e d  b y  t h e  b a f f l e s .  
T h e  f l o w  r a t e  o f  t h e  h e l i u m  a c r o s s  
t h e  f r e e  s u r f a c e  w a s  a p p r o x i m a t e l y  
15 c f h .  

A f t e r  s l i g h t l y  m o r e  t h a n  50 h r  o f  
o p e r a t i o n  t h e  b a f f l e d  p i p e  w a s  s o  
c o m p l e t e l y  p l u g g e d  b y  t h e  m a t e r i  a 1  
s u b l i m e d  f r o m  t h e  f u e l  t h a t  g r e a t l y  
i n c r e a s e d  p r e s s u r e  w a s  r e q u i r e d  t o  
m a i n t a i n  t h r  s p e c i f i e d  g a s  f l o w  r a t e .  
T h i s  p r e s s u r e  i n c r e a s e  r e s u l t e d  i n  t h e  
b u l g i n g  o f  t h e  t o p  a n d  b o t t o m  o f  t h e  
f l a t  f u c l  c o n t a i n e r  t o  s u c h  an e x t e n t  
t h a t  t h e  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d .  E x -  
a m i n a t i o n  showed t h a t  t h e  b a f f l e  p i p e  
w a s  c o m p l e t e l y  p l u g g e d  b y  a h a r d  
c r y s t a l l i n e  d e p o s i t  a t  t h e  p o i n t  o f  
e n t r y  i n t o  t h e  f u e l  c o n t a i n e r .  T h e  
r e i r i a inde r  o f  t h e  p i p e  c o n t d i n e d  h e a v y  
d e p o s i t s  o f  f i n e ,  p o w d a r y  material. 

T h i s  t e s t  i n d i c a t e s  t h a t  a b a f f l e d  
v a p o r  t r a p  i s  e n t i r e l y  u n s a t i s f a c t o r y  
f o r  Lhe p r e v e n t i o n  o f  g a s -  1 ine p l u g g i n g ,  
O t h e r  t y p c s  o f  l i q u i d  v a p o r  t r a p s  a r e  
p r e s e n t l y  b e i n g  t e s t e d .  O n e  o f  t h e s e  
t e s t s  c o n s i s t s  o f  p a s s i r i g  Lhe g a s  f rom 
t h e  f r e e  s i l l  f d c e  o f  z i r c o n i u m - b e a r i n g  
f u e l  t h r o u g h  a h a t h  o f  N a F . - K F - L i F  
( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 .  5 m o l e  7 0 )  a t  1 5 0 0 " P ,  
and t b e z e  i s  a s i m i l a r  t e s t  i n  w h i c h  
t h e  v a p o r s  f i o m  z i r c o n i u m - b e a r i n g  f u e l  
art3 p a s s e d  t h r o u g h  a b a t h  of N a K  a t  
1 5 0 0 ' F .  T h p s e  t e s t s  a r e  s t i l l  i n  
o p e r a t i o n  a n d  t h e  r e s u l t s  h a v e  n o t  
y e t  b e e n  d e t e r m i n e d .  

Iiescal ing aard k * i c k l i n g  T e s t s  (1). C. 
V r e e l a n d ,  E .  E .  H o f f m a n ,  R .  B. D a y ,  
I.,. D .  D y e r ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  
I n  c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  p r o b l e m  o f  
r e m o v i n g  w e l d i n a g  s c a l e  f r o m  A R E  
c o m p o n e n t s  some t e s t s  h a r e  b e e n  r u n  
t o  c h e c k  d i f f e r e n t  m e t h o d s  o f  d e -  
s c a l i n g  arid p i c k l i n g  o x i d i z e d  I n c o n e l .  
Sodium and N a K  were m e n t i o n e d  a s  b e i n g  
two o f  t h e  m a s t  p r o m i s i n g  d e s c a l e r s  
( f r o m  a h a n d l i n g  v i e w p o i n t )  t o  b e  
t e s t e d .  O x i d i z e d  I n c o n e l .  s p e c i m e i i s  
w e r e  t r e a t e d ,  i n  s t a t i c  c o r r o s i o n  
t e s t  t u b i n g ,  f o r  v a r i o u s  t i m e s  a n d  
t e m p e r a t u r e s  w i t h  sodium and w i t h  N a K .  
T h c  r e s u l t s  o f  t h e s e  t e s t s  a r e  b e s t  
s u m m a r i z e d  b y  r e f e r e n c e  t o  F i g .  11. 
I t  i s  q u i t e  a p p a r e n t  t h a t  i n  t h e s e  
t e s t s  n e i t h e r  s o d i u m  n o r  NaK w a s  
e f f i c i e n t  a s  ari o x i d e  s c a l e  r e m o v e r  
u n t i l  t h e  t e s t  t e m p e r a t u r e  was  r a i s e d  
t o  a p p r o x i m a t e l y  8 0 0 ° C .  In o r d e r  t o  
d e t e r m i n e  w h e t h e r  a d y n a m i c  N a K  s y s t e m  
would b e  any  inore e f f i c i e n t  as  a s c a l e  
remo*Jer, an o x i d i z e d  I n c o n e l  s p e c i m e n  
w a s  f a s t e n e d  i n t , o  t h e  b o t t o m  o f  a n  
I n c o n e l  t u b e  by c r i m p i n g .  T h e  t u b e  
w a s  t h e n  h a l f  f i l l e d  w i t h  NaK, s e a l e d ,  
and r u n  i n  t h e  r o c k e r  f u r n a c e  f o r  4 h r  
a t  a p p r o x i m a t e l y  ' T O O O C .  T h e  o x i d e  
s c a l e  was n o t  remaved by t h i s  t r e a t m e n t  
a n d  s o ,  a p p a r e n t l y ,  t h e  t e m p e r a t u r e  
o f  t e s t  i s  t h e  d e c i d i n g  f a c t o r  i n  
s c a l e  r e m o v a l .  
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1 hr AT 200°C 1 hr  AT 3QO0C I h r  AT 500°C 5 hx AT 600°C 

3 h r  AT 700°C 10 hr AT 700°C 3 hr  AT 800T 7 hr  AT 8OWC 

2 h r  AT 3QO°C 2 h r  AT 50092 2 hr. AT 780°C 2 hr AT 888°C 

esealing Properties Q%' No and. NaK om O x i d i z e  

'The t h e o r e t i c a l  i n v e s t i g a t i o n s  of  m e c h a n i c a l  v i b r a t i o n .  W i t h  t h i s  
t,he k i n e i i c s  O F  t h e  c i r c u l ating-fuel simplified c o n c e p t ,  n l a r g e  temporary 
r e a c t o r  c o n t i n u e d ,  s ~ i l l  d i s r e g a r d i n g  d i s t u r b a n c e  w a s  assumed t o  be a p p  l i e d  
f o r   he p r e s e n t  t h e  p o s s i b l e  c o ~ p j x n g  to t h e  r e a c t o r ,  and i t  w a s  f o u n d  tinat. 
b e t w e e r i  " n u c I e a r "  o s c i l l a t i o n  a n d  i f  t h e  r c n c t a r  s u r v i v e d  t h e  f . t r . ; t  
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s h o r t  maximums o f  p o w e ~  and t e m p e r a t u r e  
t h e  f o l l o w i n g  p o w e r  a n d  t , e m p e r a t u r e  
maximums would be r a t h e r  m o d e r a t e .  

T h e  g e n e r a l  p r o p e r t i e 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  w e r e  d i s c u s s e d  i n  t h e  l a s t  
r e p o r t . ( ’ )  A number o f  r n u l t i g r o u p  IEM 
c a l c u l a t i o n s  h a s  s i n c e  been p e r f o r m e d .  
H o w e v e r ,  t h i s  i s  t h e  f i r s t  t i m e  t h a t  
t h e  method h a s  b e e n  a p p l i e d t o r e n c t o r s  
w i t h  v e r y  d i f f e r e n t  p r o p e r t i e s  i n  c o r e  
a n d  r e f l e c t o r  a n d w i t h  a b s o r p t i o n s  t h a t  
a r e  f a i r l y  l a r g e  and  a l s o  v a r y  w i t h i n  
a l e t h a r g y  i n t e r v a l ,  H e n c e ,  c o n -  
f i r m a t i o n  o f  t h e  r e s u l t s  by c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t  i s  n e c e s s a r y .  

A c a l c u l a t i o n  was p e r f o r m e d  r e g a r d -  
i n g  t h e  c r i t i c a l  m a s s ,  power  d i s t r i -  
b u t i o n ,  a n d  ~ e u t r o n  s p e c t r u m  o f  a 
mockup o f  t h e  ARE f o r  u s e  i n  c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t s .  S o  f a r  o n l y  t h e  c r i t i c a l  
mass  h a s  b e e n  de te r i i i i ned  e x p e r i m e n t a l l y .  
The  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  c a l c u l a t i o n  was  
v e r y  g o o d  ( c f . ,  s e c .  4 ,  “ C r i t i c a l  
E x p e r i m e n t s ” ) .  

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

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

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

c i r c u l a t . i n g - f u e l  r e a c t o r .  I n  a d d i t i o n  
t o  t h e  r e s u l t s  q u o t e d  i n  t h e  l a s t  
r e p o r t , ( 4 )  i t  w a s  f o u n d  t h a t  r a t h e r  
s a t i s f a c t o r y  l i m i t s  c a n  be s e t  on t h e  
s e c o n d  power  a n d  t e m p e r a t u r e  maximum 
f o l l o w i n g a  d i s t u r b a n c e  o f  t h e  r e a c t o r .  

A l a r g e  d i s t u r b a n c e ,  s u c h  a s  i n t r o -  
d u c t i o n  o f  e x c e s s  r e a c t i v i t y ,  w i l l  b e  
f o l l o w e d  by l a r g e  p o w c r  and  t e m p e r a -  
t u r e  maximums. However , t h e s e  maxitiiums 
a r e  o f  s h o r t  d u r a t i o n  a n d  c a n ,  w i t h i n  
l i m i t s ,  b e  t o l e r a t e d ,  i f  i t  c a n  b e  
a s c e r t a i n e d  t h a t  t h e y  w i l l  n o t  b e  
f o l l o w e d  by maximiirus of s i m i l a r  h e i g h t ,  
Hence ,  i t  was r e g a r d e d  a s  i m p o r t a n t  t o  
i n v e s t i g a t e  t h e  s e c o n d  p o w e r  a n d  
t e m p e r a t u r e  maximums. The t h i r d  a n d  
f o l l o w i n g  nnaximinms a r e  s m a l l e r  t h a n  
t h e  s e c o n d  b e c a u s e  o f  t h e  d a m p i n g  o f  
t h e  r e a c t o r  o s c i l l a t i o n s .  

No g e n e r a l  r e l a t i o n s h i p  h a s  b e e n  
s e t  u p  be tween t h e  u p p e r  l i m i t  f o r  t h e  
s e c o n d  maximums and  t h e  o t h e r  p a r a m e t e r s  
o f  t h e  r e a c t o r .  However,  two s p e c i f i c  
e x a m p l e s  h a v e  b e e n  i n v e s t i g a t e d  by 
n u m e r i c a l  i n t e g r a t i o n .  B o t h  i n t e -  
g r a t i o n s  r e f e r  t o  a r e a c t o r  w i t h  t h e  
f o l l o w i n g  p a r a m e t e r s ,  w h i c h  f a l l  i n  
t h e  g e n e r a l  r a n g e  o f  c o n t e m p l a t e d  ANP 
d e s  i gn c o f  
r e a c t i v i t y ,  a ,  1 0 - ~ / 0 c ;  prompt  g e n e r -  
a t i o n  t i m e ,  ‘ I ,  l o e 4  s e c ;  r e c i p r o c a l  
h e a t  c a p a c i t y  o f  t o t a l  f u e l  i n  t h e  
r e a c t o r ,  2 . 6 7  x 1 0 - 6 0 C / w n t t . s e c ;  
r e a c t o r  power ,  P , ,  3 x IO8 w a t t s ;  f u e l  
t r a n s i t  t i m e ,  0 ,  t h r o u g h  r e a c t o r ,  
1 / 8  s e c .  

t e m p e r  a t u  r e  c oe f f i c i e n  t 

One  i n t e g r a t i o n  r e f e r r e d  t o  t h e  
c a s e  i n  w h i c h  t h e  power i s  f o u r  t i m e s  
t h e  a v e r a g e  p o w e r ,  P o ,  f o r  a l l  t i m e s  
t 0 .  A t  t > 0 ,  t h e  k i n e t i c  e q u a t i o n s  

A summary r e p o r t C 2 )  w a s  i s s u e d  r e -  
g a r d i n g  t h e  w o r k  o n  t h e  k i n e t i c  
e q u a t i o n s ( 3 )  of a s o m e w h a t  i d e a l i z e d  
__I___ ..__...... __ o f  ORNL-1227(2)  a p p l y .  The o t h e r  c a s 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 n v o l v e d  n o r m a l  p o w e r ,  p , ,  a t  a l l  
Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  
J u n e  10. 1 9 5 2 ,  O R N L - 1 2 9 4 .  p .  6 a n d  3 1 .  t i m e s  u p  t o  o n e - t e n t h  o f  a t r a n s i t ,  

( 2 ) ~ .  Tamor, ~ o t e  o n  t h e  N ~ ~ - L ~ ~ ~ ~ ~  ~ i ~ ~ t i ~ ~  t i m e  b e l o r e  t = 0 .  F o r  a p e r i o d  o f  
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 ,  Y-F10-109 ( A u g .  1 5 ,  
1 9 5 2 )  ___ ......... _________ 

( 3 . ) W .  K .  E r g e n ,  A i r e r u f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  ( 4 ) S .  T a a o r ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r t o d  
E n d m g  M a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  OWL-2227, p .  4 1 .  E n d i n g  J u n e  1 0 .  1 9 5 2 ,  O W L - 1 2 9 4 ,  p .  3 1 .  
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FOR 

one- t&f ikh  t r a n s i t ,  t i m e  d u r a t i o n  b e f o r e  
1 = 0 ,  t h e  power i s  10  Po. A s  b e f o r e ,  
a t  t > O  t h e  k i n e t i c  e q u a t i o n s  o f  ORNL- 
P 2 2 7 ( 2 )  a r e  v a l i d .  T h e  p o w e r  a n d  
t r m p e r a t u r e  a s  a f u n c t i o n  of  t ime were 
c a l c u l a t e d  t h r o u g h  t h e  s e c o n d  o v e r s w i n g .  
T h e  r e s u l t s  a r e  shown i n  F i g s .  1 2  and  
1 3 .  I t  c a n  be s e e n  t h a t  t h e  e x t r e m e  
v a l u e s  o f  P and  T were n e a r l y  e x a c t l y  
t h e  same f o r  t h e  t w o  c a s e s ,  i n d i c a t i n g  
t h a t  t h e y  a r e  c l o s e  t o  t h e  m o s t  e x t r e m e  
v a 1 u e s o b t  a i na 11 1 e .  

F o r  t h e  r e a c t o r  c o n s t a n t s  g i v e n ,  
i t  i s  found t h a t  a f t e r  t h e  f i r s t  o v e r -  
s w i n g  h a s  p a s s e d ,  P i s  h o u n d e d  b y  
0 . 0 1 3  < P / P o  < 2 . 1 ,  and  t h e  b o u n d s  on 
T a r e  -50°C T < +26"C. 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

T h e  s i m i l a r  s h a p e  a n d  l i m i t i n g  
v a l u e s  o f  t h e  c u r v e s  i n  t h e  two a b o v e  
c a s e s  a r e  e a s y  t o  u n d e r s t a n d .  A f t e r  
t h e  l a r g e  i n i t i a l  d i s t u r b a n c e ,  t h e  
r e a c t o r  a l m o s t  s h u t s  i t s e l f  o f f .  T h e  
p e r i o d  o f  v e r y  low power i s  e s s e n t i a l l y  
t h e  s a m e  i n  b o t h  c a s e s ,  a b o u t  o n e  
t r a n s i t  t i m e ,  a n d  i t  d e t e r m i n e s  t h e  
f u t u r e  t i m e  b e h a v i o r  o f  t h e  r e a c t o r .  
F o r  t h i s  r e a s o n ,  t h e  f o l l o w i n g  f i c -  
t i t i o u s  l i m i t i n g  c a s e  i s  p l o t t e d  i n  
F i g .  14. T h e  power i s  z e r o  f o r  t 0. 
A t  t = 0, t h e  power i s  s u d d e n l y  b r o u g h t  
t o  P o ,  a n d  t h e r e a f t e r  t h e  k i n e t i c  
e q u a t i o n s  of  @RNL-1227(*) a p p l y ,  Even 
i n  t h i s  c a s e ,  t h e  power and t e m p e r a t u r e  
o s c i l l a t i o n  i s  n o t  much more  v i o l e n t  
t h a n  i n  F i g s ,  1 2  and 13 .  
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F i g .  12. Power and Temperature vs. T i m e  for  P = 4 P o ,  t < 63. 
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F i g .  13 .  Plower and Teimperat.u4*4: v s .  T i m e  f o r  P = Po,  t < -8.1; P = 10 P o ,  
- 9 . 1  < t < 0 .  

Of c o u r s e ,  t h e s e  c a l c u l a t i o n s  h a v e  
t o  be  q u a l i f i e d .  I t  i s  n e c e s s a r y  f o r  
t h e  s u r v i v a l  o f  t h e  r e a c t o r  t h a t  t h e  
f i r s t  t e m p e r a t u r e  maxiinurn s t a y  w i t h i n  
t o l e l - A b l e  l i m i t s .  F u r t h e r m u r e  , i f  
s u f f i c i e n t  e x c e s s  r e a c t i v i t y  w e r e  
a d d e d  f o r  a p r o l o n g e d  p e r i o d ,  t h e  
a v e r a g e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  r e a c t o r  
would i n c r e a s e  beyond d l l o i * a b l c  l i m i t s  
f o r  a l o n g  t i m e .  A l s o ,  t h e  a b o v e  
c a l c u l a t i o n s  n e g l e c t  a n y  p o s s i b l e  
c o u p l i n g  betweer ,  t h e  ‘ ‘ n u c l e a r ”  o s c i l -  
l a t i o n s  a n d  m e c h a n i c a l  v i b r a t i o n s .  
,411 t h e s e  q u a l i f i c a t i o n s  a p p l y  t u  

s t - a t i o n a r y - f u e l  r e a c t o r s  a s  w e l l  a n d  
a r e  n o t  u n i q u e l y  p r o b l e m s  o f  a c i r c u -  
1 a t i n g -  f u e  1 r e a c  t o r .  

EFFECT O F  GAPS ON R E A C I ’ I V I T Y  

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

A s  m e n t i o n e d  i n  t h e  ! a s t  rep or^,(') 
c a l c u l a t i o n s  r e g a r d i n s  t h e  e f f e c t  o f  a 
t r a n s v e r s e  g a p  t h r o u g h  a r e a c t o r  h a v e  

( 5 ) r b i d . ,  p .  3 9 .  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

F i g .  14 .  Power and Temperature v s .  T i m e  for P = 0 ,  t < 0; P = Po, t = 0 .  

b e e n  c a r r i e d  o u t . ' "  T h e s e  c a l c u -  
l a t i o n s  r e f e r  t o  a h a r e ,  l a r g e  r e a c t o r  
a n d  a g a p  t h a t  i s  s m a l l  c o m p a r e d  w i t , h  
t h e  t r a n s v e r s e  r e a c t o r  d i m e n s i o n .  
T h e y  d o  not n e g l e c t , ,  a s  i n  e a r l i e r  
c a l c u l a t i o n s ( ' )  on t h e  same p r o b l e m s ,  
t h e  f a c t  t h a t  n e u t r o n s  p r e f e r e n t i a l l y  
s t r e a m  t o w a r d  p o i n t s  o f  l o w  n e u t r o n  
d e n s i t , y .  T h e  new c a l c u l a t i o n s  c o n -  
s t i t u t e  a n  improvement  o v e r t h e  e a r l i e r  
o n e s  i n  c a s e s  w h e r e  t h e  g a p  i s  s m a l l .  

F i g u r e  1 5  s h o w s  a c o m p a r i s o n  b e -  
t w e e n  c a l c u l a t i o n s  b a s e d  o n  t h e  
e a r l i e r  m e t h o d ,  t h e  c a l c u l a t i o n  
a c c o r d i n g  t o  t h e  ncw m e t h o d ,  a n d  t h e  
e x p e r i m e n t s  o n  a 1 3 0 -  b y  1 1 2 -  b y  
112-cm, r e c t a n g u l a r ,  g r a p h i  t e - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  w i t h  t h e  g a p  p e r p e n d i c u l a r  i n  
t h e  l o n g  d i m e n s i o n  a n d  s l i g h t l y  o f f  
c e n t e r .  The a b s c i s s a  i s  e s s e n t i a l l y  
t h e  g a p  w i d t h .  

- 
("M. G. C o l d b e r g e r ,  M. L. G o l d b e r g e r ,  a n d  

J .  E. W i l k i n s ,  Jr., T h e  E f f e c t  o f  C a p s  o n  P ~ l e  1 6 ) S .  T a m o r ,  T h c  E f f e c t  o f  G a p s  o n  P i l e  R e -  
Q C t l U L t Y ,  ORNL-1320 ( J u l y  14, 1952). R e a c t i v i t y ,  CP-3443 ( F e b .  2 0 .  1 9 4 6 ) .  
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SLOW ING-DOWN KERNELS 

R. D. W o r l e y ,  USAF 

T h e  f o l l o w i n g  k e r n e l s ,  o f  i n t e r e s t  
t o  r e a c t o r  t h e o r y ,  h a v e  b e e n  e x p r e s s e d  
i n  t e r m s  o f  k n o w n  a n d  t a b u l a t e d  
f u n c t i o n s : ( ' )  ( 1 )  t h e  F e r m i  a g e  
k e r n e l  i n  t h e  c a s e  o f  w e a k  a b s o r p -  
t i o n ,  ( 2 )  t h e  k p r n e l  d e s c r i b i n g ,  f o r  
a n  i n f i n i t e  medium,  t h e  s l o w i n g  down 
o f  a n e u t r o n  a c c o r d i n g  t o  a g e  t h e o r y  
and  t h e  s u b s e q u e n t  d i f f u s i o n  a t  t h e r m a l  
e n e r g y ,  a n d  ( 3 )  t h e  k e r n e l  d e s c r i b i n g  
t h e  s l o w i n g  down o f  a n e u t r o n  i n  a n  
i n f i n i t e  s p a c e  f i l l e d  w i t h  a mediurn o f  
un  i f o r  ti1 s c a t t e r i n g , s 1 ow i n  g d own , a nrl 
a b s o r p t i o n  p r o p e r t i e s ,  e x c e p t  t h a t  a 
f i n i t e  p a r t  o f  t h e  s p a c e  a l s o  c o n -  
t a i n s  a n  a d d i t i o n a l  a b s o r b e r  w i t h  a n  
a b s o r p t i o n  l i n e  a t  a d e f i n i t e  e n e r g y .  

ONE CkNT= S k / k  OF 73 XlO4 

0 01 0 2  0 3  
~- GAP WIDTH (in) 

("R. D .  W o r l e y ,  S l o w i n g - D o w n  K e r n e l  w i t h  
F i g  "" G a p  A b s o r p t i o n  a n d  t h e  C o n v o l u t i o n  o f  V a r i o u s  

W i d t h . K e r n e l s ,  Y-F10-105 ( t o  b e  i s s u e d ) .  

4 .  C R I T I C A L  EXPERIMENTS 

A .  D. C a l l i h a n ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

M e a s u r e m e n t s  h a v e  c o n t i n u e d  on  t h e  
mockup o f  t h e  G - E  d i r e c t - c y c l e ,  a i r -  
c o o l e d ,  w a t e r - m o d e r a t e d  r e a c t o r .  Some 
b e r y l l i u m  i n  t h e  r e f l e c t o r  was r e p l a c e d  
b y  a p l a s t i c  a n d  s t e e l  c o m p o s i t e  
r e f l e c t o r  t o  c o m p a r e  t h e  two a r r a n g e -  
men t s  w i t h  r e s p e c t  t o  r e f l e c t o r  s a v i n g s  
a n d  r e a c t i v i t y .  L o s s  i n  r e a c t i v i t y  
i n c u r r e d  b y  t h e  i n s e r t i o n  o f  b o r o n  
c a r b i d e  c o n t r o l  r o d s  was  d e t e r m i n e d .  

DIRECT-CYCLE REACTOR 
R. C.  Keen C. V .  P. \Vil l iarns  

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

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

T h e  s t u d y  o f  a mockup o f  t h e  G - E  
d i r e c t - c y c l e  r e a c t o r  h a s  c o n t i n u e d  a t  
ORNL. The c r i t i c a l  a s s e m b l y  was f u l l y  
d e s c r i b e d  i n  e a r l i e r  r e p o r t s , " )  a n d  
t h e  d a t a  summar ized  h e r e  have  a p p e a r e d  
i n  more d e t a i l  e l s e w h e r e . ( 2 )  

T h e  p r e l i m i n a r y  a s s e m b l y  o f  t h e  

w a s  comple t e t i ,  
f l u o r i d e - s a l t  c i r c u l a t i n g - f u e l  a i r -  " ' E .  V .  H a a k e ,  D .  V .  P .  Williams, W .  G .  K e n n e d y ,  

c r a f t  r e a c t o r  a n d  D. S c o t t ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  Propulsion P r o i e c t  
Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g M a r c h  

a n d  c r i t i c a l i t y  w a s  a t t a i n e d  w i t h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  OHNL-1227, p .  59; E. V .  H a a k e ,  D .  V .  P .  
5.8 k g  o f  ~ 2 3 5  in t h e  w l l l l a m s ,  R. c. K e e n ,  w. G .  K e n n e d y ,  a n d  D. S c o t t ,  

A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  
i n v e s t m e n t  o f  6 . 5  k g  o f  U 3 5 .  An P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r ~ o d  E n d i n g  J u n e  1 0 ,  1 9 5 2 .  

ORWL-1294, p. 34. 

(')A. D. C a l l l h a n ,  P r e l  r n i n a r y  D i r e c t  C y r l e  
R e a c t o r  A s s e m b l y ,  p a r t  111, y-B23- 5 ( J u n e  18, 

c a l  c a l c u l a t i o n s .  19521, a n d  p a r t  I V ,  Y - 8 2 3 - 7  ( J u n e  30, 1952). 

and a t o t a l  

a n a l y s i s  o f  t h e  r e s u l t s  i n d i c a t e d  
p e r f e c t  agreement  with 
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f l iector S t u d i e s .  Some m e a s u r e -  
ments  have  r e c e n t l y  heen  made w i t h  t h e  
b e r y l l i u m  i n  a s ecL io r i  o f  t h e  r e f l e c t o r  
r e p l a c e d  by a c o m p o s i t e  o f  s t a i n l e s s  
s t e e l  a n d  a h y d r o g e n o u s  p l a s t i c .  
B o r o n ,  when p l a c e d  b e t w e e n  t h e  com- 
p o n e n t s  o f  t h i s  c o m p o s i t e  r e f l e c t o r ,  
w i l l  r e d u c e  t h e  n e u t r o n - i n d u c e d  gamma 
r a d i a t i o n  f rom t h e  i r o n .  The  p u r p o s e  
o f  t h i s  s t u d y  w a s  t o  c o m p a r e  t h e  
r e f l e c t o r  s a v i n g s  o f  t h e  p l a s t i c  a n d  
s t e e l  c o m p o s i t e  r e f l e c t o r  a n d  t h e  
n e u t r o n  d i s t r i b u t i o n  i n  i t  w i t h  a n d  
w i t h o u t  t h e  b o r o n ,  The  t e s t  s e c t i o n  
was  5 3 / 4  i n .  t h i c k ,  1 4  3 /8  i n .  w i d e  
a n d  3 6  i n .  l o n g ,  The  b e r y l l i u m  r e -  
f l e c t o r  i n  t h e s e  c e l l s  was r e p l a c e d  by 
~ y p e  310 s t a i n l e s s  s t e e l  e x c e p t  f o r  a 
S / l i i - i n .  - t h i c k  l a y e r  a d j a c e n t  t o  t h e  
c o r e ,  w h i c h  w a s  f i l l e d  w i t h  B o r a l  
s t r i p s  36 i n .  l o n g ; ,  The R o r a l  s t r i p s  
were p r e p a r e d  from A b o r o n  c a r b i d e  and  
aluminum m i x t u r e  t h a t  c o n t a i n e d  3 5 w t %  
b o r o n  c a r b i d e .  T h e  m i x t u r e  w a s  
s a n d w i c h e d  b e t w e e n  t w o  l a y e r s  o f  
a luminum s h e e t s  a b o u t  0 . 0 4  i n .  t h i c k  
and wrapped w i t h  mask ing  t a p e .  “lresys- 
tern was made c r i t i c a l  by t h e  a d d i t i o n  
o f  b e r y l l i u m  a t  l o c a t i o n s  r e m o l e  from 
t h e  t e s t  s e c t i o n  a n d  by c o n t r o l  r o d  
a d j u s t m e n t ,  and t h e  l o s s  i n  r e a c t i v i t y  
was measu red .  By k e e p i n g  t h e  o v e r - a l l  
d i m e n s i o n s  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n  c o n -  
s t a n t ,  t h e  t h i c k n e s s  o f  t h e  s t e e l  was 
r e d u c e d  and  p l a s t i c  was added  b e t w e e n  
t h e  c o r e  and  t h e  R o r a l  i n  a s t e p - w i s e  
m a n n e r  u n t i l  a l l  t h e  s t e e l  h a d  b e e n  
r e m o v e d ,  T h e  c R a n g e s  i n  r e a c t i v i t y  
t h a t ;  were i n c u r r e d  by t h e s e  r e f l e c t o r  
a l t e r a t i o n s ,  r e f e r r e d  t o  t h e  a l l -  
b e r y l l i u m  r e f l e c t o r ,  a r e  r e c o r d e d  i n  
F i g ,  16.  An a d d i t i o n a l  e x p e r i m e n t a l  
p o i n t  o n  F i g .  1 6 ,  d e s i g n a t e d  a s  
“2 9 / 1 6 - i n .  P l e x i g l a s  a n d  2 7 / 8 - i n .  
s t a i n l e s s  s t e e l , ”  shows t h e  r e s u l t  o f  
r e m o v i n g  t h e  B o r a l  from o n e  p l a s t i c  
and s ~ e e l  c o m p o s i t e  r e f l e c t o r  s e c t i o n .  
A n o t h e r ,  m e a s u r e d  w i t h  t h e  Rora l  r e -  
p l a c e d  by 5 / 1 6  i n .  o f  p l a s t i c ,  shows 
t h a t  t h e  e f f e c t  o f  a 5 / 1 6 - i n .  v o i d  
b e t w e e n  t h e  p l a s t i c  a n d  t h e  s t e e l  i s  

s m a l l .  The  c h a n g e  i n  r e a c t i v i t y  upon 
r e m o v a l  o f  a l l  m a t e r i a l  from t h e  t e s t  
c e l l  i s  a l s o  shown on t h e  g r a p h .  I t  
i s  n o t e d  t h a t  w i ~ h  t h e  h y d r o g e n o u s  
c o m p o n e n t  3 i n .  o r  m o r e  t h i c k ,  t h e  
p r e s e n c e  o f  t h e  b o r o n  d o e s  n o t  g r e a t l y  
r e d u c e  t h e  r e f l e c t o r  s a v i n g s .  Com- 
p a r i s o n  o f  t h e s e  d a t a  w i t h  e a r l i e r  
r e su l t s  s h o w ,  h o w e v e r ,  t h a t  t h e  b o r o n  
r e d u c e s  t h e  r e a c t i v i t y  u p  t o  30% f o r  
p l a s t i c  t h i c k n e s s e s  a p p r o a c h i n g  z e r o .  
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Fig- 1 6 .  R e a c t i v i t y  t o s s e s  v s .  
P l e x i g l a s  Thickness f o r  s t a i n l e s s  
S t e e l - P l e x  i g l a s - B o r a l  c o m p o s i t e  Ke- 
f l e c t o  r. 

B a r e - i n d i u m  a n d  c a d m i u m - c o v e r e d -  
i n d i u m  t r a v e r s e s  w e r e  made t h r o u g h  
o n e  o f  t h e  a b o v e  s t a i n l e s s  s t e e l ,  
P l e x i g l a s ,  a n d  B o r a l  c o m p o s a t e  r e -  
f l e c t o r s  s t a r t i n g  a t  a p o i n t  9 i n .  
i n s i d e  t h e  c o r e  p e r i p h e r y  a n d  t e r m i -  
n a t i n g  at t h e  e d g e  o f  t h e  r e f l e c t o r .  
The  r e f l e c t o r  c o n s i s t e d  of a n  o u t s i d e  
l a y e r  o f  2 ? / 8  i n .  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  
s e p a r a t e d  f rom a 2 ’E/16-i t iO P l e x i g l a s  

4 1  
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i n n e r  l a y e r  by  t h e  5 / 1 6 - i n .  B o r a l  
s h e e t ,  T h e  d a t a  f o r  t h e  t r a v e r s e s  
t h r o u g h  t h e  c o m p o s i t e  r e f l e c t o r  when 
t h e  B o r a 1  s t r i p s  w e r e  p r e s e n t  i n  t h e  
t e s t  c e l l s  are  g i v e n  i n  F i g ,  1 7 .  C u r v e  
1 i s  t h e  b a r e - i n d i u m  a c t i v a t i o n ,  c u r v e  
2 shows t h a t  o b t a i n e d  f o r  t h e  cadmium 
c o v e r e d  i n d i u m ,  and c u r v e  3 shows t h e  
d i f f e r e n c e  be tween c u r v e s  1 and 2 .  A l l  
d a t a  were p l o t t e d  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  
d i s t a r l c e  f r o m  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  t e s t  
s e c t i o n .  S i m i l a r  t r a v e r s e s  were  made 
w i t h  t h e  B o r a l  s t r i p s  o m i t t e d  and  t h e  
s p a c e  l e f t  empty.  F i g u r e  1 8  shows t h e  
b a r e  - i n d  ium and cad  miurn- c o v e r e d  - i nd i um 
a c t i v a t i o n s  a n d  t h e i r  d i f f e r e n c e  
p l o t t e d  a l s o  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  d i s -  
t a n c e  f r o m  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  t e s t  
s e c t  i o n .  

'* 

DISi-ANCE FROM OUTSIDE OF REFLECTOR (in.) 

DISTANCE FROM OUTSIDE OF REFLECTOR (in ) 

F i g .  1 7 ,  Barr and Cadmium-Covered 
In d i urn Tr a v  e r s  e s T h r c) u g h S t a  i n 1 e s  s 
S t e e l  - P l e x  i g l  as -Bo ra I C o m p o s i t e  Re - 
f 1 e c  t o  r .  

F i g .  18.  Bare and Cadmium-Covered 
I n d i u m  T r a v e r s e s  T h r o u g h  S t a i n l e s s  
S t e e l - P l e x i g l a s  Cooiposi t e  R e f l e c t o r .  

Poison Rod C a l i b r a t i o n s .  A m e a s u r e -  
m e n t  w a s  m a d e  o f  t h e  r e a c t i v i t y  
d e p r e s s i o n  b y  e a c h  o f  t h r e e  b o r o n  
c a r b i d e  r o d s  f u r n i s h e d  by  t h e  G e n e r a l  
E l e c t r i c  Co. f o r t e s t  a s  p o i s o n  c o n t r o l  
r o d s .  The r u d s  were  1 / 2  i n .  i l l  d i a m e t e r  
a n d  a b o u t  3 6  i n .  l o n g  a n d  d i f f e r e d  
s l i g h t l y  i n  i n t e r n a l  s t r u c t u r e ;  o n e  
c o n t a i n e d  a p l a s t i c  i n s e r t  w i t h i n  t h e  
b o r o n  c a r b i d e  and t h e  o t h e r  c o n t a i n e d  
a luminum.  The l o s s  i n  r e a c t i v i t y  i n -  
c u r r e d  by s u b s t i t u t i n g  t h e  p o i s o n  f o r  
p l a s t i c  w i t h i n  t h e  r e a c t o r  w a 6  f o u n d  
t o  be a b o u t  20 c e n t s ( 3 )  a t  t h e  c e n t e r  
o f  t h e  c o r e  a n d  a b o u t  11 c e n t s  a t  t h e  

. .~. ~ .. ~. ~ 

( 3 ) O n e  h u n d r e d  c e n t s  i s  a r e a c t i v i t y  c h a n g e  
e q u i v a l e n t  t o  t h e  e f f e c t i v e  fraction o f  d e l a y e d  
n e u t r o n s .  
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e d g e .  A l l  t h e  r o d s  were o f  c o m p a r a b l e  e x t e n d i n g  beyond t h e  b e r y l l i u m  o x i d e ,  
v a l u e .  i s  a b o u t  6 .5  kg  o f  U235. 

ARE C R I T I C A L  ASSEMBLY 

D. S c o t t  C.  R .  Mills 
ANP D i v i s i o n  

The p r e l i m i n a r y  a s s e m b l y  o f  t h e  ARE 
w a s  d e s c r i b e d  i n  t h e  p r e c e d i n g  r e .  
p o r t .  T h e  m o d e r a t o r  a n d  t h e  r e -  
f l e c t o r  a r e  b e r y l l i u m  o x i d e  a n d  t h e  
f u c l  i s  e n r i c h e d  TJF,. H e x a g o n a l  
b e r y l l i u m  o x i d e  b l o c k s  w i t h  v e r t i c a l  
a x i a l  h o l e s  a r e  s t a c k e d  i n  a c y l i n d e r  
36 i n ,  h i g h  a n d  47 i n .  i n  d i a m e t e r .  
I n  t h e  c e n t r a l  b l o c k s ,  a s e c t i o n  a b o u t  
3 3  i n .  i n  d i a m e t e r ,  a r e  p l a c e d  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  t u b e s  1 1/4 i n .  i n  d i a m e t e r  
a n d  40 i n .  l o n g  c o n t a i n i n g  a m i x t u r e  
o f  66 w t  % Z r O , ,  2 4  w t  % NaF,  a n d  10 
w t  % g r a p h i t e  t o  w h i c h  w a s  a d d e d  
s u f f i c i e n t  UF, t o  g i v e  a U 2 3 5  d e s i g n  
d e n s i t y  o f  0 . 1 6  g / c c .  T h e s e  com-  
p o n e n t s ,  a s  d r y  p o w d e r s ,  h a v e  a d e n s i t y  
o f  a b o u t  1 . 9  g / c c .  T h e  same m i x t u r e ,  
w i t h o u t  t,he u r a n i u m ,  h a s  b e e n  p a c k e d  
i n  1 / 2 - i n . - d i a  t u b e s  and  p l a c e d  i n  t h e  
h o l e s  i n  t h e  p e r i p h e r a l  b e r y l l i u m  
o x i d e  r e f l e c t o r  b l o c k s ,  T h c  a s s e m b l y  
was  made c r i t i c a l  on  A u g u s t  2 1  w i t h  a 
l o a d i n g  e q u i v a l e n t  t o  s l i g h t l y  m o r e  
t h a n  6 1  f u e l  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 . 8  k g  o f  U 2 3 s  i n  t h e  c o r e .  
T h e  t o t a l  u r a n i u m  i n v e s t m e n t ,  i n -  
c l u d i n g  t h e  s e c t i o n s  o f  t h e  t u b e s  

-I__ 

("D. S c o t t ,  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  
Q u a i  t p r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  J u n e  
1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORN1,-1294, p .  3 6 .  

B e f o r e  t h e  c r i t i c a l  e x p e r i m e n t  was 
p e r f o r m e d ,  a c a l c u l a t i o n  o f  t h e  
c r i t i c a l  m a s s ,  power d i s t r i b u t i o n ,  a n d  
n e u t r o n  s p e c t r u m  h a d  b e e n  c a r r i e d  
o u t . ( ' )  A c c o r d i n g  t o  t h i s  c a l c u -  
l a t i o n ,  t h e  a s s e m b l y  s h o u l d  h a v e  g o n e  
c r i t i c a l  w i t h  a b o u t  58 t u b e s .  However ,  
t h e  f o l l o w i n g  t h r e e  e f f e c t s ,  wh ich  had  
n o t  b e e n  i n c l u d e d  i n  t h e  c o m p u t a t i o n ,  
e a c h  a d d  a b o u t  o n e  t u b e  t o  t h e  com- 
p u t e d  c r i t i c a l  m a s s  so t h a t  t h e r e  i s  
a l m o s t  p e r f e c t  a g r e e m e n t  b e t w e e n  e x -  
p e r i m e n t  a n d  t h e o r e t i c a l  p r e d i c t i o n .  

1. A c h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  
I n c o n e l  a c t u a l l y  u s e d  was  r e c e i v e d  
a f t e r  t h e  c o r n p u t a t i o n  was  f i n i s h e d .  
T h e  a n a l y s i s  s h o w e d  t h e  I n c o n e l  t o  
be  more o f  a p o i s o n  t h a n  a n t i c i p a t e d .  

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

3 .  O v e r  and  a b o v e  t h e  p o i s o n  c o n -  
s i d e r e d  i n  t h e  c o m p u t a t i o n ,  some p o i s o n  
w a s  i n t r o d u c e d  by a s t a i n l e s s  s t e e l  
p i e c e  i n  t h e  c o n t r o l  a s s e m b l y .  

No e x p e r i m e n t a l  d a t a  a r e  a v a i l a b l e ,  
a s  y e t ,  r e g a r d i n g  power  d i s t r i b u t i o n  
o r  n e u t r o n  s p e c t r u m .  

("C.  B. Mills a n d  D. S c o t t ,  T h e  A R E  C r i t i c a l  
E x p e r i m e n t ,  Y - F l O - 1 0 8  ( A u g .  8 ,  1 9 5 2 ) .  
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E. P. B l i z a r d  J .  L. Meem 
P h y s i c s  

T h e  l i d  t a n k  f a c i l i t y  w a s  u s e d  
pr i m a r i l y  € o r  t e s t s  o f  t h e  r e a c t o r  
s h i e l d  for  t h e  G - E  d i r e c t - c y c l e  d e s i g n  
( s e e .  5 ) .  E x t e n s i v c  s u r v e y s  h a v e  been  
made on t h e  f l u x  p a t t e r n s  i n  and a r o u n d  
l a r g e  a n n u l a r  a i r  d u c t s .  I n  a d d i t i o n ,  
a s t u d y  h a s  b e e n  c a r r i e d  o u t  o n  t h e  
p r o d u c t i o n  o f  s e c o n d a r y  gamma r a y s  i n  
a m e t a l  l a y e r  n e a r  t h e  r e a c t o r .  T h e  
a t, t e m p  t e d t h e  
w a t c r - n e u t r o n  d a t a  f rom t h e  I i d  t a n k  
a n d  t h e  b u l k  s h i e l d i n g  f a c i l i t i e s  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  d a t a  f r o m  t h e  l i d  
t a n k  f a c i l i t y  g i v e  an a t t ~ n o a t i o n  t h a t  
i s  low by a f a c t o r  o f  ahor i t  2 .  T h i s  
i s  o f  p a r t i c u l a r  i m p o r t a n c e  b e c a u s e  o f  
t h e  number o f  s h i e l d  d e s i g n s  b a s e d  on 
l i d  t a n k  d a t a .  

c o r r e  1 a t i o n  he t w e  e n  

The gamma- r a y  s p e c  t r a 1 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  been  
c o m p l e t e d  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  
( s e c .  6 ) .  T h e  l a s t  m e a s u r e m e n t s  made 
g a v e  t h e  e n e r g y  a n d  a n g u l a r  d i s t r i -  
b u t i o n  o f  t h e  gamma r a y s  s t r e a m i n g  
a r o u n d  t h e  e d g e  o f  t h e  l e a d  s h a d o w  
s t i i p l d .  A p p r o v a l  h a s  been  o b t a i n e d  t o  
o p e r a t e  t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r '  a t  
1 0 8  k w  i n s t e a d  o f  1 0  l i w  a n d  e x p e r i -  
m e n t s  h a v e  h e e n  s t a r t e d  t o  r e m e a s u r e  
t h e  a i r  s c a t t e r i n g  f r o m  t h e  d i v i d e d  

D i v  i s i  on 

s h i e l d .  A n  e x p e r i m e n t  i s  b e i n g  c a r r i e d  
o u t  t o  d e t e r m i n e  t h e  amount o f  e n e r g y  
r e l e a s e d  p e r  f i s s i o n ,  a n d  a s p e c i a l  
f u e l  e l e 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  
t h i s  p u r p o s e .  J r r a d i a t i o n  o f  m i r e ,  
r a t s ,  and  r a b h i t > s  by n e u t r o n s  from t h e  
C o c k c r o f t - N a l t s n  a c c e l e r a t o r  w a s  c o n -  
~ i n u e d ,  a n d  p l a n s  a r e  b e i n g  made t o  
e x p o s e  monkeys  t o  t h e  r a d  i a t  Lon f r o m  
t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r .  A g r a p h i t e  
t h e r m a l  co lumn h a s  b e e n  i n s t a l l e d  and 
w i l l  be u s e d  w i t h  t h e  gamma-ray s p e c -  
t r o m e t e r  f o r  m e a s u r i n g  (:apt u r e  gamma 
r a y s  . 

Cons t r u c  t i o n  o f  t h e  t, owe r s h i e  1 d i n g  
f a c i l i t y  h a s  r e c e n k l y  b e e n  a p p r o v e d ,  
a n d  t h e  d e s i g n  c r i t e r i a  h a v e  b e e n  
c o m p l e t e d  ( s e c .  7 ) .  P r e l  i m i r i a r y  
d e s i g n  work  o n  m e c h a n i c a l  and e l e c t r o n i c  
c o m p o n e n t s  i s  u n d e r  w a y ,  a n d  o r d e r s  
h a v e  b e e n  p l a c e d  f o r  s o m e  o f  t h e  
c omme r c i a I 1 y a va i 1 a h l  e c orripon e n  t s . 

2 3 4  F i s s i o n  c r o s s  s e c t i o n s  o f  U it 11 d 
U236 u p  t o  4 Mev a n d  t h e  t o t a l  c r o s s  
s e c t i o n  o f  N I 4  h a v e  b e e n  m e a s u r e d  by 
u s i n g  t h e  5-Mev Van d e  G r a a f f  n e u t r o n  
a c c e l e r a t o r  ( s e c .  8 ) .  Some m e a s u r e -  
m e n t s  w i t h  t h e  t i m e - o f - f l i g h t  s p e c -  
L r o m e t e r  h a v e  been  made o n U a 3 '  a n d  Th.  

47 



A N P  PROJECT QUARTERLY P R O G R E S S  REPORT 

5 .  L I D  TANK E X P E R I M E N T S  

C .  E .  C l i f f o r d  @. T. Chapman 
L. S. A b b o t t  F. PI. Watson 
J .  D. F l y n n  J .  M. Mi l l e r  

M .  K ,  H u l l i n g s  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

C. I.. S t o r r s ,  G e n e r a l  E l e c t r i c  Co. 

E x p e r i m e n t a l  e f f o r t s  i n  t h e  l i d  t a n k  
f a c i l i t y  h a v e  c e n t e r e d  a r o u n d  t h e  d e -  
s i g n  o f  t h e  s h i e l d  f o r  t h e  G - E  d i r e c t -  
c y c l e  r e a c t o r .  S t u d i e s  made  o n  a 
mackup of t h e  o u t l e t  a i r  d u c t s  i n  t h e  
G E - A N F  i n i t i a l  e n g i n e  h a v e  p r o v i d e d  
e s t i m a t e s  o f  t h e  r a d i a t i o n  t h a t  will 
p e n e t r a t e  t h e  C - E  a i r c r a f t - r e a c t o r  
s h i e l d ,  T h e s e  e s t i m a t e s  a g r e e  w i t h  
t h e  a p p r o x i m a t e  v a l u e s  o b t a i n e d  
t h e o r e t i c a l l y  by u s i n g  a s s u m p t i o n s  o f  
i s o t r o p i c  s c a t t e r i n g  a t  t h e  b e n d s  a n d  
g e o m e t r i c a l  a t t e n u a t i o n  down t h e d u c t s .  

Thegamma s h i e l d  f o r  t h e  s i d e  o f  t h e  
G - E  r e a c t o r  w a s  a l s o  mocked u p  i n  a n  
a t t e m p t  t o  o p t i m i z e  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 .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  
c o n t r i b u t , i o n  o f  a m e t a l  l a y e r  n e a r  t h e  
r e a c t o r  i s  b e i n g  e v a l u a t e d  b o t h  i n  
t e r m s  o f  t h e  i n c r e a s e  i n  s h i e l d  w e i g h t  
and t h e  r e d u c t i o n  i n  r a d i a t i o n  l e v e l .  

C a l c n l a t i o n s  h a v e  b e e n  made i n  a n  
a t t e m p t  t o  c o r r e l a t e  t h e  n e u t r o n  
a t t e n u a t i o n  d a t a  o b t a i n e d  i n  t h e  l i d  
t a n k  f a c i l i t y  w i t h  t h o s e  o b t a i n e d  i n  
t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r .  The l i d  
t a n k  m e a s u r e m e n t s  seem t o  be l o w e r  by 
a f a c t o r  o f  a b o u t  2 ,  d e p e n d i n g  on t h e  
d i s t a n c e  from t h e  s o u r c e .  S i n c e  many 
s h i e l d  d e s i g n s  a r e  b a s e d  on l i d  t a n k  
d a t a ,  a n  a t t e m p t  i s  b e i n g  made  t o  
improve  t h i s  s i t u a t i o n  by a l t e r i n g  t h e  
l i d  t a n k  g e o m e t r y  s o u r c e .  

A I R  DUCTS 

A mockup o f  t h e  a i r  o u t l e t  s e c t i o n  
o f  t h e  GE-ANP i n i t i a l  e n g i n e ,  com-  
p r i s i n g  a t r a n s i t i o n  s e c t i o n  and d u c t  

( F i g .  1 9 1 ,  h a s  b e e n  e x a m i n e d  i n  t h e  
l i d  t a n k  f a c i l i t y .  M e a s u r e m e n t s  were 
made o f  t h e  t h e r m a l - n e u t r o n  i n t e n s i t y ,  
t h e  f a s t - n e u t r o n  d o s e ,  a n d  t h e  gamma 
d o s e .  F i g u r e s  2 0  a n d  2 1  g i v e  t h e  
r e s u l t s  p l o t t e d  a s  i s o d o s e  c u r v e s ,  and 
F i g s .  2 2  a n d  2 3  g i v e  f a s t - n e u t r o n  
t r a v e r s e s  a s  t a k e n ,  

These m e a s u r e m e n t s  a r e  p r i m a r i l y  o f  
i n t e r e s t  i n  e s t i m a t i n g  t h e  r a d i a t i o n  
t h a t  w i l l  p e n e t r a t e  t h e  s h i e l d  of t h e  
G-E a i r c r a f t  r e a c t o r ,  The g e o m e t r y  i s  
s o  c o m p l e x  t h a t  c a l c u l a t i o n s  o f  t h e  
e f f e c t  o f  t h e  d u c t  a r e  d i f f i c u l t  and  
( w i t h  t h e  p r e s e n t  k n o w l e d g e )  n o t  v e r y  
r e l i a b l e .  T o  a v e r y  r o u g h  f i r s t  
a p p r o x i m a t i o n ,  h o w e v e r  , t h e  m e a s u r e d  
t r a n s m i s s i o n  o f  n e u t r o n s  a g r e e s  w i t h  
c a l c u l a t i o n s  b a s e d  on t h e  a s s u m p t i o n s  
o f  i s o t r o p i c  s c a t t e r i n g  a t  t h e  b e n d s  
a n d  g e o m e t r i c a l  a t t e n u a t i o n  down t h e  
d u c t  . ( 

A t  t h e  s i d e s  o f  t h e  t a n k ,  where  t h e  
n e u t r o n  f l u x  v a r i e d  1 a t e  r a 11 y a c r o s s  
t h e  c o u n t e r s ,  d i s c r e p a n c i e s  a p p e a r e d  
a s  a r e s u l t  o f  d i f f e r e n t  c o u n t e r  
d i a m e t e r s ,  T h i s  i s  a t t r i b u t e d  t o  t h e  
f a c t  t h a t  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  i s  n o t  t h e  g e o m e t r i c  c e n t e r  
o f  t h e  c o u n t e r s .  C a r e f u l  c o r r e c t i o n s  
f o r  t h i s  e f f e c t  were n o t  made, a n d  a s  
a c o n s e q u e n c e  t h e  d o s a g e s  g i v e n  may b e  
i n  e r r o r  by a n  amount c o r r e s p o n d i n g  to 
a 1- o r  2-cm d i s p l a c e m e n t  i n  t h e  water. 
The  r e l a t i v e  s p a c i n g  o f  t h e  i s o d o s e s ,  
however ,  i s  c o n s i d e r a b l y  more a c c u r a t e .  

( l ) A .  Simon a n d  C .  E .  C l i f f o r d ,  S r r p l i f i e d  D u e t  
T h e o r y  ( t o  be  i s s u e d ) .  
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P i g .  19. G-E O u t l e t  Air Duct.  
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F i g .  2 0 .  Neutron Isodose Measurements w i t h  G-E O u t l e t  A ir  D u e t  Mocknp. 
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Fig. 21.  Gamma Isodose  Measurements o n  G - E  O u t l e t  Air 
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P i g .  23. Fast-Neutron Dosimeter Measurement on @ - E  O u t l e t  Air  D u c t  Showing  
z Traverses  for V a r i o u s  Va lues  o f  y .  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  I952 

A l l  t h e  n e u t r o n  d a t , a  g i v e n  were 
o b t a i n e d  w i t h  t h e  s h u t t e r  b e t w e e n  t h e  
r e a c t o r  a n d  t h e  s o u r c e  p l a t e  o p e n .  
T h e  c o u n t i n g  r a t e  w i t h  t h e  s h u t t e r  
c l o s e d ,  t h a t  i s ,  w i t h  o n l y  t h e  b a c k -  
g r o u n d  n e u t r o n s  from t h e  r e a c t o r ,  was 
be tween 2 and 10% o f  t h e  r a t e  w i t h  t h e  
s h u t t , e r  open .  

Mos t  o f  t h e  t h e r m a l - n e u t r o n  d a t a  
w e r e  o b t a i n e d  by u s i n g  a n  a u t o m a t i c  
c o u n t i n g - r a t e  p l o t t e r  c o n n e c t e d  t o  a 
c o u n t e r  t h a t  was moved a t  a c o n s t a n t  
r a t e  a c r o s s  t h e  t a n k .  Some i s o d o s e s  
were  s u b s e q u e n t l y  o b t a i n e d  d i r e c t l y  
w i t h  a n  a u t o m a t i c  i s o d o s e  p l o t t e r .  The 
d a t a  o b t a i n e d  by t h e  two methods  a r e  i n  
good a g r e e m e n t .  

The f a s t - n e u t r o n  d o s e  was o b t a i n e d  
a t  s e v e r a l  f i x e d  p o s i t i o n s  w i t h  a p o l y -  
e t h y l e n e - l i n e d  d o s  i r n e t e r .  ( ) T h e  
t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x e s  c a n  t h u s  b e  
n o r r n a l i z e d  t o  f a s t - n e u t r o n  d o s e ,  t o  
w h i c h  t h e y  s h o u l d  be d i r e c t l y  p r o -  
p o r t i o n a l ,  p r o v i d e d  t h e r e  a r e  n o  ma,jor 
p e r t u r h a t i o n s  i n  t h e  n e u t r o n  s p e c t r a .  

‘Hie gamma b a c k g r o u n d  d o s e  w i t h  t h e  
s h u t t e r  c l o s e d  was o f  t,he o r d e r  o f  50% 
o f  t h a t  w i t h  t h e  s h u t t e r  ope11 a n d  
t h e r e f o r e  n o t  n e g l i g i b l e .  S i n c e ,  

c u r v e s  made w i t h  o n l y  w a t e r  i n  t h e  
t a n k .  

The c e n t e r - l i n e  m e a s u r e m e n t  g i v e n  
i n  F i g .  2 3  s h o w s  t h e  d i f f e r e n c e  b e -  
t w e e n  t h e  r e a d i n g s  w i t h  t h e  s h u t t , e r  
o p e n  a n d  c l o s e d .  The  i s o d o s e  p l a t s  
have  n o t  b e e n  s u h t r a c t e d ,  s i n c e  i t  i s  
a p p a r e n t  t h a t  t h e  t r a n s i t i o n  s e c t i o n  
h a s  n o  m a r k e d  e f f e c t  u p o n  t h e  d o s e .  

T h e  gamma i s o d o : ; e s  a r e  a l l  a u t , o -  
m a t i c a l l y  n o r m a l i z e d  t o  a l o c a l  r e a c t o r  
p o w e r  m o n i t o r ,  S i n c e  t h i s  m o n i t o r  
r e a d s  l e s s  by a f a c L o r  o f  0 , 7 7 7  when 
t h e  s h u t t e r  i s  c l o s e d ,  t h e  c o r r e s -  
p o n d i n g  i s o d o s e s  r e p r e s e n t  a d o s e  
h i g h e r  by 1 / 0 . 7 7 7  t h a n  t h e  s h u t t e r -  
o p e n  i s o d o s e s ,  a s  i s  n o t e d  o n  t h e  
f i g u r e s .  In t h e  c a s e  o f  t h e  p u r e -  
w a t e r  i s o d o s e s ,  t h e  r e s u l t i n g  c u r v e s  
v e r y  n e a r l y  c o i n c i d e ,  w h e r e a s  w i t h  t h e  
d u c t  mockup i n  p l a c e  t h e r e  i s  a s e p a -  
r a t i o n  o f  a b o u t  1 0  c m .  T h i s  c a n  be 
a t t r i b u t e d  t o  t h e  p r e s e n c e  o f  gammas 
f r o m  t h e r m a l - n e u t r o n  c a p t u r e  i n  t h e  
i r o n  of  t h e  d u c t .  The t h e r m a l - n e u t r o n  
f l u x ,  o f  c o u r s e ,  i s  c o n s i d e r a b l y  
a f f e c t e d  by t h e  s h u t t e r .  

R - I   REACTOR(^) GAMMA S H I E L D I N G  
f u r t h e r m o r e ,  t h i s  r a t i o  v a r i e s  w i t h  
p o s i t i o n ,  t h e  d i f - f e r e n c e  was p e r f o r c e  
m e a s u r e d  f o r  a l l  p o i n t s  t o  o b t a i n  t h e  
d o s e  a t t r i b u t a b l e  t o  t h e  f i s s i o n  

The gamma s h i e l d i n g  on t h e  s i d e  o f  
t h e  G-E a i r c r a f t  r e a c t o r  was mocked u p  
i n  t h e  l i d  t a n k  f a c i l i t y ,  and m e a s u r e s  
w e r e  t a k e n  t o  d e t e r m i n e  i t s  oo t imum 

s o u r c e .  p o s i  t i o r i  i r r  r e l a t i o n  t o  t h e  p r e s s u r e  
s h e l l .  The s h i e l d  d e s i g n  u n d e r  c o n -  
s i d e r a t i o n  c o n s i s t e d  of  4 i n .  o f  p u r e -  
w a t e r  r e f l e c t o r  n e x t  t o  t h e  r e a c t o r ,  

a d d i t i o n a l  i r o n  a n d  l e a d  i n  l i o r a t e d  
w a t e r .  The q u e s t i o n  u n d e r  c o n s i d e r a t i o n  
h e r e  was w h e t h e r  t h e  a d d i t i o n a l  i r o n  
a n d  l e a d  c o u l d  be  p l a c e d  n e x t  t o  t h e  
p r e s s u r e  s h e l l  o r  w h e t h e r  i t  w a s  

T h e  d i s t r i b u t i o n  o f  n e u t r o n  a n d  
garma d o s e  a r o u n d  t h i s  d u c t  was a l s o  

s i t i o n  s e c t i o n ,  The gamma-dose d i s t , r i -  
b u t i o n s  f o r  t r a n s i t i o n  s e c t i o n  l e n g t h s  
o f  0 ,  6 ,  1 2 ,  a n d  18 i n .  h a v e  b e e n  
conrp le t ed .  For  e a c h  geomet ry  a c e n t e r -  
l i n e  t r a v e r s e  w a s  made ( F i g .  2 4 )  and  
an  i s o d o s e  c u r v e  p l o t t e d  ( F i g s .  25  and 

m e a s u r e d  f o r  v a r i o u s  l e n g t h s  O f  t r a n -  a l a i n .  s t e e l  p r e s s u r e  a n d  

2 6 ) ,  F i g u r e  21  shows s e v e r a l  i s o d o s e  __ 
(3)The G e n e r a l  E l e c t r i c  Co. d i r e c t - c y c l e  a i r -  

c r a f t  r e a c t o r ,  s e e  A t r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s r o n  
P r o j e c t  E n g r n c e r z n g  P r o g r e s s  R e p o r t  N o .  4 ,  f o r  

__.I_ .I____ 

(‘IF. M. G l a s s  a n d  G. S .  H u r s t ,  R P U .  S c r .  
X n c t r u a e n t s  23, 6 7  (1952). A p r r l  i ,  1952 - June 3 0 ,  1952, APEX-4. 
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F i g .  24. Gamrra Center  L i n e  Measurements w i L h  G - E  O u t l e t  Air  Duct.  

n e c e s s a r y  t o  l o c a t e  i t  f a r t h e r  o u t  i n  
t h e  b o r a t e d  w a t e r  t o  r e d u c e  s e c o n d a r y  
g a iiim a p r o d u c t i on 

I n  t h e  rnockup u s e d  i n  t h e  l i d  t a n k  
f a c i l i t y ,  o n e  2 . 2 - c m  i r o n  s l a b  w a s  
p l a c e d  4 i n .  f r o m  t h e  s o u r c e  t o  
r e p r e s e n t  t h e  p r e s s u r e  s h e l l .  T h i s  
was f o l l o w e d  by a 3 8 - i n .  - w i d e  s t e e l  
t a n k ,  t h e  i n n e r  w a l l  o f  w h i c h  ( 0 . 3 2  c m )  
i s  c o n s i d e r e d  p a r t  of t h e  p r e s s u r e  
s h e l l .  T h i s  t a n k  w a s  f i l l e d  w i t h  

b o r a t e d  ( 0 . 6  w t  % b o r o n )  water i n  w h i c h  
t h e  gamma s h i e l d  was moved w i t h  r e s p e c t  
t o  t h e  s o u r c e .  The gamma s h i e l d ,  c o n -  
s i s t i n g  o f  o n e  l a y e r  o f  i r o n  a n d  t w o  

u n e q u a l  l a y e r s  of l e a d  w i t h  e a c h  l a y e r  
s e p a r a t e d  b y  s m a l l  t h i c k n e s s e s  o f  
b o r a t e d  w a t e r ,  i s  s h o w n  i n  F i g .  2 8 .  
T h e  gamma r a y s  were  m e a s u r e d  i n  t h e  
water b e h i n d  t h e  t a n k  f o r  s i x  p o s i t i o n s  
o f  t h e  gamma s h i e l d  w i t h  b o t h  a n  i o n  
chamber  a n d a n  a n t h r a c e n e  s c i n t i l l a t i o n  
c o u n t e r .  A s e v e n t h  c o n f i g u r a t i o n  w a s  
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F i g .  25.  Gamma Isodose 
T r a n s i t i o n  S e c t i o n .  

FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

Y, HORIZONTAL DISTANCE FROM SOURCE AXIS (cm) 

curves w i t h  6 - E  O u t l e t  Air Duct Showing E f f e c t  of 

Y, HORIZGNTAL DISTANCE FROM SGURCE AXIS !cml 

F i g .  26. Gamma Isodose Curves w i t h  G - E  O u t l e t  Air Duct  Showing Effect  
T r a n s i t i o n  S e c t i o n .  

Q f  
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F i g .  2 1 .  Gamma Isodose  

a l s o  m e a s u r e d  i n  w h i c h  t h e  gamma 
s h i e l d  w a s  a t  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  t a n k  
( f a r t h e s t  f r o m  t h e  s o u r c e )  a n d  t h e  
2 . 2 - c m  i r o n  s l a b  f o r  t h e  p r e s s u r e  
s h e l l  w a s  r e m o v e d .  T h e s e  d a t a  a ~ e  
s h o w n  g r a p h i c a l l y  i n  F i g s .  2 9 ,  3 0 ,  
a n d  31.  F i g u r e  32 shows t h e  v a r i a t i o n  
i n  gamma d o s e  a t  7 0  cm from t h e  s o u r c e  
a s  a f u n c t i o n  o f  gamma s h i e l d  p o s i t i o n .  

Moving  t h e  gamma s h i e l d  b a c k  2 8  c m  
f r o m  t h e  p r e s s u r e  s h e l l  r e d u c e d  t h e  
gamina i n t e n s i t y  by o n l y  2 0 %  a1  t h o u g h  
t h e  w e i g h t  o f  t h i s  c o m p o n e n t  was i n -  
c r e a s e d  by 5000 pounds .  T h i s  i n t e n s i t y  
r e d u c t i o n  c a n  b e  a c h i e v e d ,  o n  t h e  
o t h e r  h a n d ,  b y  a d d i n g  o n l y  1 cm o f  
i r o n  2 8  c m  b a c k  f r o m  t h e  m a i n  gamma 
s h i e l d  w i t h  a c o r r e s p o n d i n g  w e i g h t  
i n c r e a s e  o f  o n l y  2 0 0 0  p o u n d s .  T h e  
i r o n  s l a b  1 0 . 1 6  c m  f r o m  t h e  s o u r c e  
r e d u c e d  t h e  r a d i a t i o n  by a b o u t .  20%, 
w h e r e a s  i t  w o u l d  h a v e  r e d u c e d  t h e  

Curves w i t h  Piire Water. 

gaiiirna i n t e n s i t y  b y  a b o u t  3 3 %  i f  
n e u t r o n - c a p t u r e  gammas i n  t h e  i r o n  
i t s e l f  had b e e n  e l i m i n a t e d .  

OTHER L I D  TANK EXPERIMENTS 

O t h e r  work t h a t  h a s  j u s t  b e e n  com- 
p l e t e d  i n  t h e  l i d  t a n k  f a c i l i t y  a n d  
h a s  n o t  b e e n  p u b l i s h e d  c o n s i s t s  o f  
m e a s u r e m e n t s  on a rnockup o f  t h e  i n l e t  
a i r  d u c t ( 4 )  o f t h e  G - E  a i r c r a f t  r e a c t o r  
a n d  a rnockup o f  a n  a r r a y  o f  r o u n d ,  
wavy d u c t s  ( F i g .  3 3 ) ,  w h i c h  a r e  s t i l l  
c o n s i d e r e d  t o  be a p o s s i b l e  m e a n s  o f  
c a r r y i n g  t h e  c o o l i n g  a i r  t o  a n d  f r o m  
t h e  r e a c t o r .  Work i s  now u n d e r  way t o  
d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t  o n  t h e r m a l  - n e u t r o n  
d o s a g e  o f  b o r a t i n g  t h e  w a t e r  a r o u n d  
t h e  e x i t  a i r  d u c t .  

( 4 ) A  i r e  r n f  t N u c  1 e a r  P r o p u  1 s i o n  P r o j  c c t Qua r t e r 1 y 
P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d r n g  J u n e  IO, 1 9 5 2 ,  
ORNL-1294, p .  7 5 ,  Fig. 41. 
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F i g .  2 8 .  M Q C ~ U P  of  Gamma S h i e l d  for  S i d e  o f  GE-ANP Reactor. 
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Fig. 29. Gamma Measurements Beyond Moekug o f  S i d e  S h i e l d  f o r  GE-ANP Reactus.  
C o n f i g u r a t i o n s  1, 3 ,  and  5.  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  
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Fig. 30. Gamma Measurements  Beyond Mockup of  S i d e  S h i e l d  for G E - A N P  Reactor. 
Configurations 2 and 4 .  
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F i g .  31, Gamma Measurements Beyond l o c k u p  of  S i d e  S h i e l d  f o r  GE-ANP Reactor. 
Configurations 6 and 7 .  
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FOR P E R I O D  ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

C O R R E L A T I O N O F N E U T R O N  A T T E N U A T I O N  DATA 

E .  P .  B l i z a r d  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

By t h e  u s e  o f  s o m e w h a t  e l a b o r a t e  
t r a n s f o r m a t i o n s ,  t h e  w a t e r - n e u t r o n  
a t t e n u a t i o n  d a t a  f r o m  t h e  l i d  t a n k  
f a c i l i t y  and t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r  
h a v e  b e e n  c o m p a r e d . ( ’ )  The  l i d  t a n k  
d a t a  seem t o  be  l o w e r  by a f a c t o r  o f  
somewhat less  t h a n  2 a t  l a r g e  d i s t a n c e s  
b u t  more t h a n  2 c l o s e  t o  t h e  s o u r c e s .  
T h e  r e a s o n  f o r  t h i s  d i s c r e p a n c y  i s  

(5)E. P. Blizard and T. A .  Welton, The S h r e l d -  
r n g  o f  M o b i l e  R e a c t o r s  - 11.. ORNL-1133 (to b e  
p u b l i s h e d  in Reactor Science and Technology). 

n o t  u n d e r s t o o d ,  b u t  s e v e r a l  p o s s i b l e  
e x p l a n a t i o n s  h a v e  b e e n  s u g g e s t e d .  
P r i m a r y  among t h e s e  i s  t h e  p o s s i b i l i t y  
t h a t  t h e  l i d  t a n k  s o u r c e  p l a t e  i s  
a c t u a l l y  o p e r a t i n g  a t  a somewhat l o w e r  
p o w e r  t h a n  w a s  i n d i c a t e d  by e a r l y  
m e a s u r e m e n t s .  The  c a l c u l a t i o n  of l i d  
t a n k  s o u r c e - p l a t e  l e a k a g e  i s  c o m p l i -  
c a t e d  by t h e  r a t h e r  d i f f i c u l t  geomet ry  
o f  t h e  c y l i n d r i c a l ,  n a t u r a l - u r a n i u m  
s l u g s  o f  w h i c h  t h e  s o u r c e  i s  made .  
I n s t a l l a t i o n  o f  new, t h i n - p l a t e  U235 
i s  b e i n g  s t u d i e d  t o  d e t e r m i n e  how much 
t h i s  m i g h t  be e x p e c t e d  t o  i m p r o v e  t h e  
s i t u a t i o n .  I n d i c a t i o n s  a r e  t h a t  i t  
would  be  v e r y  d e s i r a b l e  s i n c e  s o  ma,ny 
s h i e l d  d e s i g n s  a r e  b a s e d  on l i d  t a n k  
d a t a .  

6 .  BULK S H I E L D I N G  REACTOR 

J .  L. Meem H .  E .  H u n g e r f o r d  
R.  G. Cochram E.  J .  J o h n s o n  
M. P. Haydon J .  K. L e s l i e  
K.  M. Henry  T. A. Love 
L. B. H o l l a n d  F. C. M a i e n s c h e i n  

G. M.  McCammon 

P h y s i c s  

T h e  f i r s t  s e r i e s  o f  s t u d i e s  o f  
gamma-ray s p e c t r a  and  a n g u l a r  d i s t r i -  
b u t i o n s  w i t h t h e  d i v i d e d  s h i e l d  mockups 
h a v e  b e e n  c o m p l e t e d .  T h e  f i n a l  
m e a s u r e m e n t s  i n c o r p o r a t e d  a l e a d  
s h a d o w  s h i e l d  a n d  d a t a  o b t a i n e d  w i t h  
t h i s  a r r a n g e m e n t  w i l l  b e  u s e d  t o  
c a l c u l a t e  t h e  g a m m a - r a y  d o s e  a t  t h e  
c r e  w comp a r  tmen t . 

P l a n s  a r e  b e i n g  made f o r  u s i n g  t h e  
r e c o i l - p r o t o n  s p e c t r o m e t e r  t o  m e a s u r e  
s p e c t r a  and. a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n s  o f  
f a s t  n e u t r o n s  l e a v i n g  t h e  r e a c t o r  p a r t  
o f  t h e  d i v i d e d  s h i e l d  mockup. 

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

D i v i s i o n  

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

P r e p a r a t i o n s  a r e  u n d e r  w a y  t o  
e x p o s e  m o n k e y s  t o  r a d i a t i o n  f r o m  
t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r ,  a n d  a 
t e n t a t i v e  p r o g r a m  h a s  b e e n  a r r a n g e d .  
A n i m a l s  p r e v i o u s l y  i r r a d i a t e d  by t h e  
C o c k c r o f t - W a l t o n  a c c e l e r a t o r  a r e  now 
u n d e r  o b s e r v a t i o n .  

A g r a p h i t e  t h e r m a l  co lumn h a s  b e e n  
i n s t a l l e d  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  t o  p r o v i d e  an i n t e n s e  s o u r c e  
o f  t h e r m a l  n e u t r o n s .  Wi th  t h i s  s o u r c e ,  
t h e  gamma r a y s  p r o d u c e d  by  n e u t r o n  
c a p t u r e  c a n  b e  s t u d i e d .  

6 3  
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MOCKUP OF THE DIVIDED SHIELD 

Gamma- r a y  s p e c  t r a 1  m e a s u r e m e n t s  
d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  were made w i t h  
a l e a d  s h a d o w  s h i e l d  a d d e d  t o  t h e  
mockupof  t h e  a i r c r a f t  d i v i d e d  s h i e l d . (  '1 
T h e s e  m e a s u r e m e n t s  c o m p l e t e  t h e  f i r s t  
se r ies  o f  s t u d i e s  o f  gamma-ray 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  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 .  T h e  d a t a  
o b t a i n e d  w i l l  be  u s e d  f o r  a p r e l i m i n a r y  
c a l c u l a t i o n  o f  t h e  g a m m a - r a y  d o s e  
r e c e i v e d  a t  t h e  c r e w - c o m p a r t m e n t  
l o c a t i o n ,  wh ich  w i l l  t h e n  b e  compared  
w i t h  t h e  e s t i m a t e s  o f  t h e  S h i e l d i n g  
Bo a r d  . ( ) 

The r e s u l t s  o b t a i n e d  w i t h  t h e  l e a d  
s h i e l d s  a r e  shown i n  a s e r i e s  o f  f i v e  
f i g u r e s .  F i g u r e  34 shows  a gamma-ray 
i s o d o s e  c u r v e  o b t a i n e d  by u s i n g  an  i o n  
chamber  w i t h o u t  t h e  l e a d  d i s k s .  T h i s  
c u r v e  i s  v e r y  n e a r l y  a s e g m e n t  o f  a 
c i r c l e  w i t h  a r a d i u s  o f  1 6 8 . 2  c m  and  
a c e n t e r  n e a r  t h e  r e a c t o r  c e n t e r .  The  
o t h e r  c u r v e  i n  F i g .  3 4  shows t h e  d o s e  
a l o n g  t h i s  same c i r c l e  a f t e r  a d d i t i o n  
o f  t h e  l e a k  d i s k s .  

From t h e s e  d a t a  i t  w a s  d e c i d e d  t o  
examine  t h e  e n e r g y  and  a n g u l a r  d i s t r i -  
b u t i o n s  a t  t h e  a n g l e s  $ = 0 d e g  and  
$ = 5 0  d e g ,  w h e r e  $ i s  t h e  a n g l e  
b e t w e e n  t h e  a i r c r a f t  a x i s  and  a l i n e  
c o n n e c t i n g  t h e  p s e u d o  r e a c t o r  c e n t e r  
a n d  t h e  n o s e  o f  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 .  T h e  e n e r g y  s p e c t r a  o b -  
t a i n e d  f o r  v a r i o u s  v a l u e s  o f  t h e  
a n g l e  0 a r e  shown i n  F i g s .  35  and  36 
f o r  $ = 0 and 50 ,  r e s p e c t i v e l y ,  where  
B i s  t h e  a n g l e  be tween  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  a n d  t h e  l i n e  j o i n i n g  t h e  

D e v e l o p m e n t  o f  t h e  r e c o i l - p r o t o n  
s p e c t r o m e t e r  i s  c o n t i n u i n g .  P l a n s  
a r e  b e i n g  made t o  u s e  t h e  i n s t r u m e n t  
f o r  m e a s u r i n g  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  o f  f a s t  n e u t r o n s  l e a v i n g  
t h e  r e a c t o r  p a r t  o f  a d i v i d e d  s h i e l d  
m o c k u p  when 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  a r e  c o m p l e t e d .  A r e p o r t  on  
t h e  t h e o r y  o f  t h i s  i n s t r u m e n t  h a s  
r e c e n t l y  b e e n  ~ u b 1 i s h e d . c ~ )  

AIR-SCATTERING EXPERIMENTS 

A memorandum(4)  g i v i n g  t h e  d e t a i l s  
o f  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  
d e s c r i b e d  i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t  h a s  
b e e n  i s s u e d .  S i m i l a r  e x p e r i m e n t s  a t  
100-kw r e a c t o r  power  a r e  now g e t t i n g  
u n d e r  way. 

REACTOR POWER DETERMINATION 

One  o f  t h e  l a r g e s t  u n c e r t a i n t i e s  
i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  power  o f  
t h e  b u l k  s h i e l d i n g  r e a c t o r  r e s t s  i n  
t h e  l a c k  o f  an a c c u r a t e  v a l u e  f o r  t h e  
e n e r g y  r e l e a s e d  p e r  f i s s i o n .  A s p e c i a l  
f u e l  e l e m e n t  h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d  t o  
b e  u s e d  i n  m e a s u r i n g  t h i s  q u a n t i t y  
( F i g .  3 9 ) .  T h e  c e n t e r  f u e l  p l a t e  o f  
t h e  e l e m e n t  i s  r e m o v a b l e  a n d  d i s k s  
a r e  p u n c h e d  o u t  o f  t h e  p l a t e .  T h e  
gamma a c t i v i t i e s  o f  t h e s e  u r a n i u m -  
b e a r i n g  d i s k s  a r e  c o u n t e d  a f t e r  a n  
e x p o s u r e  t o  d e t e r m i n e  t h e  n u m b e r  o f  
f i s s i o n s  t h a t  o c c u r r e d  i n  t h e  f u e l  
e l e m e n t  a n d  t h e n  c o m p a r e d  w i t h  t h e  
gamma a c t i v i t y  i n  a s i m i l a r  d i s k  
p r e v i o u s l y  c a l i b r a t e d  i n  t h e  s t a n d a r d  
r e a c t o r  . 

The s p e c i a l  f u e l  e l e m e n t  i s  e q u i p p e d  
w i t h  t h e r m o c o u p l e s  a n d  w a t e r - f l o w  
t u b e s .  S p e c i a l  p r e c a u t i o n s  a g a i n s t  

p s e u d o  r e a c t o r  c e n t e r  and t h e  n o s e  o f  
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 .  T h e  
c o r r e s p o n d i n g  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n s  
a r e  shown i n  F i g s .  37 and 38. 

( 3 ) B .  R. G o s s i c k .  G e n e r a l  P r i n c i p l e s  o f  
P r o t o n - R e c o i l - F a s t - N e u t r o n  S p e c t r o m e t e r ,  OWL- 1283 

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

( ' ) A  i t  c r  a f t  N u e  1 e a r  P r o p u  1 s i o n  P r o j e c  t 

( " R e p o r t  o f  t h e  ANP S h i e l d i n g  B o a r d ,  NEPA- 

Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t s ,  O R N L - 1 2 2 7 .  p .  7 3  (July 14. 1 9 5 2 ) .  
and OWL-1294. p. 44. 

OWL. ANP-53. Appendix C ( O c t .  16.  1950) .  F a c i l i t y ,  ORNL CF-52-7-37  ( J u l y  8 .  1 9 5 2 ) .  
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1 L .......... L . . l . . . - .  I I I 
0 2 4 6 8 IO 

GAMMA-RAY ENERGY (Mev) 

F i g .  3 5 .  Gamma-Ray F l u x  B e h i n d  
Lead  Disks. 

s p u r i o u s  l o s s  o f  h e a t  a r e  t a k e n  s o  
t h a t  t h e  h e a t  g e n e r a t e d  i n  t h e  f u e l  
e l e m e n t  i s  m e a s u r e d  d i r e c t l y  f r o m  
w a t e r  f l o w  a n d  t e m p e r a t u r e  r i s e .  
Makii ig  a l l o w a n c e  for t h e  n e t  l e a k a g e  
o f  gamma r a d i a t i o n  i n t o  or o u t  o f  t h e  
f u e l  e l e m e n t ,  t h e  e n e r g y  p e r  f i s s i o n  
c a n  t h e n  be c a l c u l a t e d .  The  e x p e r i m e n t  
i s  w e l l  u n d e r  way. 

IRRADIATION OF ANIMALS 

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

GAMMA-RAY ENERGY (WV) 

F i g .  3 6 .  G a m m a - R a y  F l u x  B e h i n d  
Lead  D i s k s .  

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

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  a n i m a l s  i r -  
r a d i a t e d ,  1 2  a n i m a l s  w i l l  b e  u s e d  
f o r  c o n t r o l  i m m e r s i o n s  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 .  

A f t e r  c o m p l e t i o n  o f  t h e  e x p o s u r e s  
t h e  m o n k e y s  w i l l  b e  r e t u r n e d  t o  t h e  
P r i m  a t e  L a b o r  a t  o r  y , USAF-SAM , a t  
A u s t i n ,  T e x a s .  P a r t i c u l a r  a t t e n t i o n  
i s  t o  b e  d e v o t e d  t o  e x a m i n a t i o n  f o r  
e y e  c a t a r a c t .  
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F i g .  38.  Gamma-Ray F l u x  as 8 F u n c t i o n  o f  A n g l e  for  Energies  as Shown Be- 
hind Lead ~ i s k s  ( o s m ,  II, = s t ~ " ) .  . 
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F i s s i o n  (Partly Disassembled). 

. ~ 

S E R I E S  2 
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7 

128 

1 2  

T E N T A T I V E  P R O G R A M  FOB I R R A D I A T I O N  O F  M O N K E Y S  I N  THE BULK S H I E L D I N G  F A C I L I T Y  

7 

32  

12 

___.. 

E x p o s u r e  r a t e *  ( r e m / h r )  

Number o f  e x p o s u r e s  

Time p e r  e x p o s u r e  ( h r )  

Time be tween e x p o s u r e s  ( d a y s )  

T o t a l  e x p o s u r e  ( r e m )  

An ima l s  u sed  

' O n e - h a l f  o f  d o s e  w i l l  b e  i n  n e u t r o n s  and o n e - h a l f  i n  gamma r e y s  t o  t h e  a n i m a l s  i r r a d i a t e d .  

T h e  i n i t i a l  i r r a d i a t i o n s  o f  mice ,  
r a t s ,  and r a b b i t s  o n  t h e  C o c k c r o f t -  
Wal ton  a c c e l e r a t o r  h a v e  been  c o m p l e t e d .  
T h e  a n i m a l s  were s u b j e c t e d  t o  t o t a l  
f a s t - n e u t r o n  d o s e s  o f  14 -Mev  n e u t r o n s  
r a n g i n g  f rom 10' t o  3 x 10'' n e u t r o n s  
p e r  c m 2 .  I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h e  
t h r e s h o l d  f o r  e y e  c a t a r a c t  w i l l  l i e  
i n  t h i s  i n t e r v a l  a n d  t h e  a n i m a l s  a r e  
now u n d e r  o b s e r v a t i o n .  T h e  r e s u l t s  
will b e  p u b l i s h e d  b y  m e m b e r s  o f  t h e  
B i o l o g y  D i v i s i o n .  

I R R A D I A T I O N  OF E L E C T R O N I C  E Q U I P M E N T  

Ad d i 1; i o n a 1 e 1 e c t r o n i c e q 11 i pm e n t 
f r o m  t h e  A i r  F o r c e  w a s  e x p o s e d  t o  
r a d i a t i o n  f r o m  t h e  b u l k  s h i e l d i n g  
r e a c t o r  e a r l y  i n  t h e  q u a r t e r .  N o  
a p p r e c i a b l e  d a m a g e  w a s  o b s e r v e d ,  
T h e  e x p o s u r e s  h a v e  b e e n  d i s c o n t i n u e d  
t e m p o r a r i l y  b e c a u s e  o f  c o n f l i c t i n g  
h i g h e r  p r i o r i t y  work.  

69  



AIVP PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

C AI'TU R E G A RI MA - R A Y  R1 E .4S UR E MENT S 

O f  c o n s i d e r a b l e  i m p o r t a n c e  i n  
s h i e l d i n g  c a l c u l a t i o n  i s  a k n o w l e d g e  
o f  t h e  gamma r a y s  p r o d u c e d  by n e u t r o n  
c a p t u r e  i n  t h e  v a r i o u s  m a t e r i a l s  o f  
t h e  s h i e l d .  Upon c o m p l e t i o n  o f  t h e  
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  mockup,  t h e  s p e c -  
t r o m e t e r ( ' )  w i l l  be u s e d  f o r  m e a s u r i n g  
c a p t u r e  gamma r a y s  from many m a t e r i a l s  
o f  i n t e r e s t .  To  p r o v i d e  an  i n t e n s e  

s o u r c e  o f  t h e r m a l  n e u t r o n s  f o r  t h e  
p r o d u c t i o n  o f  s u c h  gamma r a y s ,  a 
g r a p h i t e  t h e r m a l  c o l u m n  h a s  b e e n  
i n s t a l l e d  i n  o n e  c o r n e r  of t h e  p o o l .  
A 4- by 6 -  by 7 - f t  s t a c k  o f  AGOT-grade 
g r a p h i t e  h a s  b e e n  i n s t a l l e d ,  and  t h e  
s p e c t r o m e t e r  i s  b e i n g  a d a p t e d  t o  t h e  
new p rogram.  

("F. C. M a i e n s c h e i n ,  M u 1  t i p l  e - C r y s t a l  
C a n n a - R a y  S p e c t r o m e t e r .  OWL- 1142 ( J u l y  3, 1952). 

__..._. . ........ . .. .. 

7. TOWER SHIELDING FACILITY 

C. E.  C l i f f o r d  
P h y s i c s  

The  t o w e r  s h i e l d i n g  f a c i l i t y ,  a s  
d e s c r i b e d  i n  t h e  r e c e n t  p r o p o s a l , ( ' )  
h a s  b e e n  a p p r o v e d  f o r  c o n s t r u c t i o n .  
C a l c u l a t i o n s  o f  s t r u c t u r e  and  g r o u n d  
s c a t t e r i n g  t o  be e x p e c t e d  i n  t h e  tower  
s h i e l d i n g  f a c i l i t y  have  been  c o m p l e t e d  
a n d  p u b l i s h e d  i n  a n  ORNL r e p o r t . ( 2 )  

D e s i g n  c r i t e r i a  f o r  t h e  t o w e r  and  
b u i l d i n g s  have  b e e n  p r e p a r e d  f o r  s u b -  
m i s s i o n  t o  an  a r c h i t e c t  e n g i n e e r  who 
w i l l  c o m p l e t e  t h e  d e t a i l e d  d e s i g n .  
C o m p l e t i o n  o f  t h e  d e s i g n  c o n t r a c t s  
s h o u l d  r e q u i r e  t h r e e  t o  f o u r  m o n t h s ,  
a n d  c o n s t r u c t i o n  s h o u l d  be  c o m p l e t e d  
i n  a p p r o x i m a t e l y  n i n e  months .  

( l ) E .  P. B l i z a r d ,  P r o p o s a l  f o r  (1 D i v i d e d  S h i e l d  
T e s t i n g  F a c i l i t y ,  ORNL CF-52-4-85 (Apr.  17, 1952). 

(')A. S i m o n  a n d  R. H. R i t c h i e ,  B a c k E r o u n d  
C a l c u l a t i o n s  f o 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  
F a c i l i t y ,  ORNE-1273 ( t o  b e  i s s u e d ) .  

T. V. B l o s s e r  
D i v i s i o n  

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

A s u p e r 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  b e i n g  d e v e l o p e d  w i t h  t h e  
a s s i s t a n c e  o f  G .  S. H u r s t  o f  t h e  H e a l t h  
P h y s i c s  D i v i s i o n ,  who d e v e l o p e d  t h e  
o r i g i n a l  i n s t r u m e n t .  The f i r s t  a p p r o a c h  
w i l l  be t o  t r y  t o  make u s e  o f  m u l t i p l e  
s e n s i t i v e  c h a m b e r s  o p e r a t i n g  a s i n g l e  
e l e c t r o n i c  r e c o r d i n g  c i r c u i t ,  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1952 

8 .  NUCLEAR MEASUREMENTS 

A. H .  S n e l l ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  

F i s s i o n  c r o s s - s e c t i o n c u r v e s  o f  l J 2 3 4  
and U 2 3 6  r e l a t i v e  t o  U235 f o r  i n c i d e n t  
n e u t r o n  e n e r g i e s  up t o  4 Mev have  been  
d e t e r m i n e d  by u s i n g  t h e  5-Mev Van d e  
G r a a f f  n e u t r o n  a c c e l e r a t o r .  The  N" 
t o t a l  c r o s s  s e c t i o n  h a s  b e e n  m e a s u r e d  
from 1.6 L O  4 Mev on t h i s  a c c e l e r a t o r .  
S o m e  e n e r g y  l e v e l s  i n  t h o r i u m  a n d  
r e s o n a n c e  v a l u e s  i n  UZ3* were o b s e r v e d  
w i t h  t h e  t i m e - o f - f l i g h t  s p e c t r o m e t e r .  

FISSION CROSS SECTION OF U 2 3 4  AND U 2 3 6  

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

T h e  s h a p e s  o f  t h e  f i s s i o n  c r o s s -  
s e c t i o n  c u r v e s  f o r  1 J 2 3 4  a n d  U 2 3 6  
r e l a t i v e  t o  U 2 3 5  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d  
by u s i n g  t h e  5 - M e v  V a n  d e  G r a a f f  
a c c e l e r a t o r . ( ' )  The s t a t i s t i c a l  e r r o r  
w a s  2 1 / 2 %  when t a k i n g  r e a d i n g s  a b o u t  

.- 

( l ) R .  W .  Lamphere, The F i s s i o n  C r o s s  S e c t i o n s  
o f  U r a n i u m - 2 3 4  a n d  U r a n i u m - 2 3 6  f o r  I n c i d e n t  
N e u t r o n  E n e r g i e s  u p  t o  4 M e v ,  ORNL-1312 ( J u l y  
1 5 ,  1 9 5 2 ) .  

50 kev  a p a r t  up  t o  4 Mev. A t r i t i u m -  
g a s  t a r g e t  t h a t  g a v e  a n  ~111s e n e r g y  
s p r e a d  v a r y i n g  f r o m  60 t o  1 0 0  k e v  w a s  
u s e d .  Owing t o  f o i l  u n c e r t a i n t i e s ,  
h o w e v e r ,  t h e  o r d i n a t e  s c a l e  f a c t o r s  
a r e  i n  d o u b t  t o  a p r o b a b l e  e r r o r  o f  
14% for  U 2 3 4  and 9% f o r  U236. T h r e s -  
h o l d s  were f o u n d  t o  b e  0 . 3 7  a n d  0 . 6 9  
Mev f o r  U23' a n d  lJ236, r e s p e c t i v e l y .  
Two minimums w e r e  found  i n  e a c h  c u r v e  
a t  d i f f e r e n t  n e u t r o n  e n e r g i e s  f o r  t h e  
t w o  i s o t o p e s ,  w h i c h  i n d i c a t e s  t h a t  
t h e y  a r e  t r u e  minimums €or U 2 3 4  a n d  
u~~~ r a t l i e r  t h a n  maximums i n  u ~ ~ ~ .  

TOTAL CROSS S E C T I O N  OF N 1 4  

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

The t o t a l  c r o s s  s e c t i o n  o f  N 1 4  h a s  
a l s o  b e e n  m e a s u r e d  w i t h  t h p  5-Mev Van 
d e  G r a a f f  a c c e l e r a t o r .  R c s o l u t i o n  o f  
3 5  k e v  was  o b t a i n e d  b e t w e e n  1 . 6  a n d  
4 Mev. The g r a p h  o f  t h e s e  r e s u l t s  i s  
shown i n  F i g .  40. 

UNCLASSIFIED 
DWG. (6355 

In 
E 
n - 
J 

$ 
b 

I .5 2 0 2.5 3.0 3.5 4 0 

NEUTRON ENERGY (Mev) 

F i g .  40. Total Gross S e e t i o n  o f  N 1 4  ( 3 5 - k e V  R e s o l u t i o n ) .  
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The s e rn e a s u r e me n t s c o r r ob o r a t e t he 
m e a n  f r e e  p a t h  v a l u e s  u s e d  i n  a i r -  
s c a t t e r i n g  c a l c u l a t i o n s  f o r  t h e  d i v i d e d  
s h i e l d . ( 2 )  E v e n t u a l  e x t e n s i o n  o f  
t h e s e  d a t a  up t o  8 Mev w i l l  a l s o  be o f  
i n t e r e s t ,  a l t h o u g h  i t  i s  u n l i k e l y  t h a t  
t h e  e x t e n d e d  d a t a  w i l l  i n d i c a t e  a n y  
gross d i f f e r e n c e s  f r o m t h e  e x t r a p o l a t e d  
v a l u e s .  T h e  d a t a  a r e  s u f f i c i e n t l y  
d e t a i l e d  f o r  IBM c a l c u l a t i o n s  o f  a i r  
s c a t t e r i n g  a s  f a r  a s  i n c i d e n t  n e u t r o n  
e n e r g y i s  c o n c e r n e d ,  b u t  t h e r e  is s t i l l  
c o n s i d e r a b l e  u n c e r t a i n t y  r e g a r d i n g  t h e  
e n e r g y  a n d  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  
s c a t t e r e d  n e u t r o n s .  When t h e  l a t t e r  
d a t a  a r e  a v a i l a b l e , a n d  when t h e  e n e r g y  
a n d  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n  o f  n e u t r o n s  
l e a v i n g  t h e  r e a c t o r  s h i e l d  h a v e  b e e n  
measured  i n  t h e  bu lk  s h i e l d i n g  f a c i l i t y ,  
i t  w i l l  t h e n  b e  p o s s i b l e  t o  m a k e  
m a c h i n e  c a l c u l a t i o n s  o f  n e u t r o n  a i r  

( 2 ) R c p o r t  o f  t h e  ANP S h i e l d i n g  S o a r d ,  NEPA-ORNL, 
ANP-53 ( O c t .  16,  1 9 5 0 ) .  

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

TIME-OF-FLIGHT SPECTROMETER 

G. S. P a w l i c k i  E .  C. S m i t h  
P. E. F. Thur low 

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

The t i m e - o f - f l i g h t  s p e c t r o m e t e r  h a s  
been u s e d  t o  measu re  t h e  t r a n s m i s s i o n s  
o f  t h i c k  s a m p l e s  of  t h o r i u m  o x i d e  and  
d e p l e t e d  u ran ium o x i d e  (U,O, w i t h  l e s s  
t h a n  7 ppm U235). E n e r g y  l e v e l s  were 
o b s e r v e d  i n  t h o r i u m  a t  2 3 . 5 ,  3 5 ,  7 1 ,  
1 2 7 ,  2 6 0 ,  a n d  8 7 0  e l e c t r o n  v o l t s .  
R e s o n a n c e s  were a l s o  o b s e r v e d  i n  U238 
a t  6 . 8 ,  2 1 ,  39,  6 2 ,  110,  200 ,  and 1700  
e l e c t r o n  v o l t s .  F u r t h e r  d e t a i l s  w i l l  
be found  i n  t h e  n e x t  P h y s i c s  D i v i s i o n  
q u a r t e r l y  r e p o r t .  
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T h e  r e s e a r c h  on  h i g h - t e m p e r a t u r e  
l i q u i d s  h a s  b e e n  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  p r o d u c t i o n  o f  a f u e l  for 
t h e  A R E .  T h e  l o n g e r  r a n g e  w o r k  i s  
p r i n c i p a l l y  c o n c e r n e d  w i t h  s t u d i e s  o f  
f l u o b o r a t e  s y s t e m s  and t h e  p u r i f i c a t i o n  
o f  h y d r o x i d e s  ( s e c ,  9 ) .  The AWE f u e l  
i s  i n  t he  s y s t e m  NaF-ZrF4-UF, ,  arid t h e  
most  p r o b a b l e  c o m p o s i t i o n  i s  46 mole % 
NaF, 50 mole % ZrF, ,  and  4 molc X UF,, 
The m e l t i n g  p o i n t  o f  t h i s  c o m p o s i t i o n  
i s  5 1 0 ° C  a n d  i t s  v a p o r  p r e s s u r e  a n d  
v i s c o s i t y  a r e  t o l e r a b l e .  A s a t i s -  
f a c t o r y  l o a d i n g  t e c h n i q u e  i n v o l v i n g  
t h e  a d d i t i o n  o f  ZrF,-UF, t o  a n  NaF-ZrF, 
b a s e  h a s  b e e n  p r o p o s e d .  N u m e r o u s  
f l u o r i d e  s y s t e m s ,  w i t h  and w i t h o u t  UY,, 
h a v e  b e e n  e x a m i n e d ,  a n d  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  p r e p a r e d .  The  
s t u d y  o f  t h e  r e a c t i o n  o f  f l u o r i d e s  
w i t h  a l k a l i  m e t a l s  h a s  i n d i c a t e d  t h a t  
l a r g e  q u a n t i t i e s  o f  NaK may  be a d d e d  
t o  t h e  s y s t e m  N a F - Z r F 4 - U F ,  b e f o r e  
p r o d u c i n g  a n y  f r e e  UF,. 

M o s t  o f  t h e  c o r r o s i o n  r e s e a r c h  
d u r i n g  t h e  p a s t  q u a r t e r  h a s  c e n t e r e d  
a r o u n d  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  c o r r o s i o n  
c h a r a c t e r i s t i c s  of f l u o r i d e  m i x t u r e s  
c o n t a i n i n g  Z r F 4  ( s e c ,  1 0 ) .  Both s t a t i c  
a n d  d y n a m i c  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  
c l a s s  o f  f u e l s  a n d  c o o l a n t s  i s  l e s s  
c o r r o s i v e  t h a n  t h e  p r e v i o u s l y  t e s t e d  
f l u o r i d e  f u e l  s y s  terns , a n  improvemen t  
wh ich  may r e s u l t  froin b e t t e r  m a t e r i a l  
p r od u c t i on  a n d  t e s t i n g t e c b n :i. q I J C  s . 
S t a t i c  t e s t s  and  d y n a m i c  t e s t s  h a v e  
been  r u n  w i t h  f l u o r i d e s  and h y d r o x i d e s  
t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t s  of s i i c h  
v a r i a b l e s  a s  t i m e ,  t e m p e r a t u r e ,  
a d d i t i v e s ,  s t r e s s ,  and e n v i r o n m e n t .  
A c u r i o u s  r e s u l t  w a s  t h e  a p p a r e n t  d e -  
c r e a s e  o f  f l u o r i d e  a t t a c k  w i t h  i n -  
c r e a s i n g  t e m p e r a t u r e .  T h i s  may h a v e  
b e e n  t h e  r e s u l t  o f  t h e  f o r m a t i o n  o f  a 
p r o t e c t i v e  o x i d e  c o a t i n g .  A s i d e  f r o m  
t h e  r e d u c e d  a t t a c k  t h a t  m a y  h a v e  
r e s u l t e d  f r o m  i m p r o v e d  p r e p a r a ~ i o n  
t e c h n i q u e s ,  t h e  m o s t  s i g n i f i c a n t  

a d v a n c e  d u r i n g  t h e  l a s t  q u a r t e r  came 
f r o m  t h e  a d d i t i o n  o f  ZrMz t o  t h e  
NaF-KF-EiF-UF4 m i x t u r e .  To s u p p l e m e n t  
c o r r o s i o n  t e s t s ,  c o n s i d e r a b l e  e f f o r t  
h a s  been  a p p l i e d  t o  f u n d a m e n t a l  s t u d i e s  
o f  t h e  c o r r o s i o n  mechan i sm,  i n c l u d i n g  
s y n t h e s i s  a n d  i d e n t i f i c a t i o n  o f  C O T -  

r o s i o n  p r o d u c t s .  The  h y p o t h e s i s  t h a t  
f l u o r i d e  c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  d e p l e t e s  
t h e  chromium from t h e m e t a l  l a t t i c e  and 
t h e  r e s u l t i n g  v o i d s  p r e c i p i t a t e  h a s  
b e e n  s u p p o r t e d  by f u r t h e r  t e s t s  a n d  
o b s e r v a t i o n s .  

The m e t a l l u r g i c a l  m e t h o d s  f o r  t h e  
c o n ~ t ~ r u c t i o n  and  a s s e m b l y  o f  t h e  A i r -  
c r a f t  R e a c t o r  E x p e r i m e n t ,  i n c l u d i n g  
w e l d i n g  a n d  b r a z i n g ,  f a b r i c a t i o n  o f  
c o n t r o l  r o d s ,  a n d  c e r a m i c  c o a t i n g  o f  
r a d i a t o r  f i n s ,  h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  
( s e c ,  11). S p e c i f i c a t i o n s  h a y e  b e e n  
e s t a b l i s h e d  on procedearc  and  q u a l i f i -  
c a t i o n s  f o r  i n e r t - a r c  w e l d i r i g  of 
I n c o n e l  p i p e  a n d  f i t t i n g s  f o r  h i g h l y  
c o r r o s i v e  a p p l i c a t i o n s .  T h e  B 4 C - F e  
and  t h e  A1,0,-B,C i n s e r t s  f o r  t h e  ARE 
c o n t r o l  and  r e g u l a t i n g  r o d s  h a v e  been  
p r e s s e d .  A n  a p p a r e n t l y  s a t i s f a c t o r y  
h i g h -  t e m p e r a t u r e  c e r a m i c  c o a t , i n g  h a s  
b e e n  a p p l i e d  t o  n i c k e l  s h e e t  f o r  u s e  
i n  a l i q u i d  m e t a l - t o - a i r  r a d i a t o r .  In 
a d d i t i o n ,  t h e  c r e e p  a n d  s t r e s s  o f  
I n c o n e l  a r e  h e i n g  d e t e r m i n e d  i n  a i r  
a n d  a r g o n ,  a n d  t h e  m e c h a n i c a l  a n d  
c o r r o s i o n - r e s  i s t a i i c e  p r o p c r  t i e s  o f  
b r a z e d  j o i n t s  are b e i n g  i n v e s t i g a t e d ,  
T e n s i l e  t e s t s  h a v e  shown b r a z e d - j o i n t  
e f f i c i e n c i e s  a s  h i g h  a s  92%,  

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 i e s  measu remen t s  on v a r i o u s  f l u o r i d e s  
h a v e  r e s u l t e d  i n  l e s s e n i n g  t h e  e f f o r t  
on l i q u i d  m e t a l  arid h y d r o x i d e  measu re -  
ments  ( s e c .  1 2 ) .  Tbe v i s c o s i t y  o f  t h e  
ARE f u e l ,  NaF-ZrF4-UF4 ( 4 6 - 5 0 - 4  mole % I ,  
r a n g e s  f r o m  2 0  t o  7 c e n ~ i p o i s e s  b e -  
t w e e n  5 8 0  a n d  8 3 0 ° C .  T h e  v a p o r  
p r e s s u r e  o f  t h i s  f i l e 1  i n c r e a s e s  froin 
1 2  t o  8 4  m m  Hg beturepri 807 and 940°C. 
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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 ,  
a n d  d e n s i t y  m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
m a d e  o n  s e v e r a l  h i g h - t e m p e r a t u r e  
l i q u i d s .  T h e  e x p e r i m e n t a l  h e a t  
t r a n s f e r  d a t a  f o r  sodium h y d r o x i d e  may 
b e  r e p r e s e n t e d  by a n  e q u a t i o n  t h a t  c a n  
b e  e v a l u a t e d  t o  w i t h i n  9 %  o f  t h e  
v a l u e s  n o r m a l l y  u s e d  f o r  o r d i n a r y  
f l u i d s .  A h e a t - m o m e n t u m -  t r a n s f e r  
a n a l y s i s  o f  a t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p  
i n d i c a t e s  a c i r c u l a t i o n  v e l o c i t y  o f  
a b o u t  0 . 1  f t / s e c .  

c o n d u c t i v i t y ,  a n d  o p e r a t i o n  o f  i n -  
r e a c t o r  l o o p s  ( s e c .  13). R e a c t o r  
i r r a d i a t i o n s  o f  a m i x t u r e  c o n t a i n i n g  
ZrF, i n d i c a t e  t h a t  n o  s i g n i f i c a n t  
r ad i a t  i on - i nd u c  e d c o r  r o s  i o n  w i 1 1 o c c u r  
a t  ARE i n t e n s i t i e s .  An e x p e r i m e n t  t o  
d e t e r m i n e  t h e  r a t e  o f  d i f f u s i o n  o f  
X e 1 3 '  f rom t h e  i r r a d i a t e d  s t a t i c  f u e l  
m i x t u r e  NaF-BeF2  - U F ,  i n d i c a t e d  t h a t  
a l m o s t  a l l  t h e  x e n o n  w i l l  r e m a i n  i n  
t h e  f u e l  u n l e s s  f l u s h e d  o u t .  T h e  
17 00" F a n n e  a 1 i n  g t ernp e r a t u  r e p r  o p o s  e d 
f o r  t h e  ARE f u e l  t u b e s  a p p e a r s  t o  be 
o f  some c o n s e q u e n c e  i n m i n i m i z i n g  c r e e p  

T h e  r a d i a t i o n  d a m a g e  p r o g r a m  i n -  and  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  c h a n g e s  u n d e r  
c l u d e s  i r r a d i a t i o n  o f  f l u o r i d e  f u e l  i r r a d i a t i o n .  N o  r a d i a t i o n - i n d u c e d  
m i x t u r e s ,  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  e f f e c t  c o r r o s i o n  was o b s e r v e d  i n  t h e  s o d i u m  
o f  r a d i a t i o n  o n  c r e e p  a n t i  t h e r m a l  i n - r e a c t o r  l o o p ,  
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R e s e a r c h  i n  t h e  ANP c h e m i s t r y  g r o u p  
h a s  been c o n c e r n e d  a l m o s t  e n t i r e l y  w i t h  
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  a n  a i r c r a f t  
r e a c t o r .  A l t h o u g h  t h e  m a j o r  e f f o r t  
h a s  n e c e s s a r i l y  b e e n  d i r e c t e d  t o  
p r o b l e m s  o f  i m m e d i a t e  c o n c e r n  t o  t h e  
ARE, a number o f  l o n g e r  r a n g e  s t u d i e s  
i s  b e i n g  c a r r i e d  o u t .  

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

E f f o r t s  c o n t i n u e  on d e f i n i t i o n  o f  
t h e  o p t i m u m  c o m p o s i t i o n  o f  t h e  ARE 
f u e l  a n d  o n  s t u d i e s  o f  c o r r o s i o n  o f  
m e t a l s  by 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  
l i q u i d s  b e i n g  c o n s i d e r e d .  The p r e v i o u s  
a t t e m p t s  t o  i d e n t i f y  c h e m i c a l  s p e c i e s  
i n  t ,he  c o o l e d  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  have c o n t i n u e d .  

A s t u d y  o f  t h e  p o s s i b l e  r e a c t i o n s  
o f  t h e  f u e l  m i x t u r e  w i t h  a l k a l i  m e t a l s  
a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e  h a s  b e e n  
i n i t i a t e d  t o  a s c e r t a i n  i n  q u a n t i t a t i v e  
f a s h i o n  t h e  e f f e c t  o f  a l e a k  b e t w e e n  
t h e  f u e l  a n d  m o d e r a t o r  c i r c u i t s .  
D e t a i l e d  s t u d y  o f  t h e  s y s t e m  a f t e r  
r e d u c t i o n  o f  UF, a n d / o r  Z r F ,  h a s  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  m i x t u r e  of p r o d u c t s  
i s  q u i t e  c o m p l e x  e v e n  i f  c h e m i c a l  
e q u i l i b r i u m  i s  o b t a i n e d .  Some i n d i -  
c a t i o n s  o f  e q u i l i b r i u m  among UF,, UF,, 
Z r F , ,  a n d  l o w e r  v a l e n c e  f l u o r i d e s  o f  
z i r c o n i u m  s u g g e s t ,  h o w e v e r ,  t h a t  
a d d i t i o n  o f  s m a l l  a m o u n t s  o f  a l k a l i  
m e t a l s  may b e  b e n e f i c i a l  a s  f a r  a s  
c o r r o s i o n  i s  c o n c e r n e d .  

D e t a i l e d  e x p l a n a t i o n  o f t h e  s y s t e m s  
o b t a i n e d  by a d d i t i o n  o f  N a K  t o  t h e  
v a r i o u s  f l u o r i d e  f u e l s h a s  n e c e s s i t a t e d  
r e a c t i v a t i o n  o f  t h e  s t u d y  o f  t h e  
p r e p a r a t i o n  and  t h e  p r o p e r t i e s  o f  UF,. 
P r e p a r a t i o n  o f  t h e  p u r e  m a t e r i a l  h a s  
been  a c c o m p l i s h e d  on a m o d e r a t e  s c a l e ,  
and s t u d i e s  o f  i t s  c h e m i c a l  p r o p e r t i e s  
a n d  p h a s e  e q u i l i b r i u m s  i n  s y s t e m s  o f  
which  i t  i s  n component  a r e  u n d e r  way. 
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The  p r e p a r a t i o n  o f  a s imul;at ,cd f u e l  
f o r  t h e  ARE c r i t i c a l  e x p e r i m e n t  h a s  
b e e n  c o n c l u d e d ,  a n d  t h e  t , i i bes  h a v e  
b e e n  f i l l e d  w i t h  powder by  t h e  Y - 1 2  
P r o d u c t  i on  D i  v i s  i o n .  S a t  i s f a c t  o r  y 
p r o g r e s s  i s  b e i n g  made on t h e  o n l y  
r e m a i n i n g  p r o b l e m  - f i l l i n g  one  t u b e  
w i t h  a s o l i d  r o d  o f  f u e l .  

A s m a l l  p r o g r a m  d e a l i n g  w i t h  t h e  
p u r i f i c a t i o n  o f  a l k a l i  h y d r o x i d e s  and  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  h i g h - t e n i p e r a -  
t u r e  p r o p e r t i e s  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  h a s  
be en  i s m  i n t a i n  e d . 

ES C O N T A I N I N G  UF, 
. >  

L. M; B r a t c h e r  R.  E. T r a b e r ,  J r .  
C. J.  Barton 

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

S e v e r a l  b i n a r y  s y s ~ e m s  h a v e  b e e n  
s t u d i e d  b e c a u s e  o f  t h e  n e e d  f o r  t h i s  
i n f o r m a t i o n  i n  c o n s t r u c t i o n  o n  t h e  
t h r e e  - cornpone  n t s y s  t e m s  c o n t a i n i n g  
them. The  b i n a r y  and t e r n a r y  n i i x t u r e s  
c on t a i n  i n  g a 1 um i n urn f 1 u o r  i d e  t ha t have  
b e e n  e x a m i n e d  show l i t , t l e  p r o m i s e  o f  
s tire e s s f u 1 a pp 1 i c a t i on.  

The  f o u r - c o m p o n e n t  s y s t e m  NaF-KF- 
ZrF4-UF4 a p p e a r s  t o  y i e l d  n o  m e l t i n g  
p o i n t s  b e l o w  5 1 0 ° C  a t  t h e  4 m o l e  % 
UF, l e v e l .  S i n c e  t h i s  t e m p e r a t u r e  c a n  
be a c h i e v e d  i n  t h e  NaF-ZrF,-UF, s y s t e m  
a t  t h i s  u r a n i u m  l e v e l ,  more a t t e n t i o n  
h a s  b e e n  p a i d  t o  t h e  s i m p l e r  t h r e e -  
csniponent  s y s t e m ,  

T h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  50 m o l e  % 
ZrF , ,  46 mole  76 NaE', and 4 mole  % UF, 
a p p e a r s  a t  p r e s e n t ,  t o  b e  t h e  m o s t  
p r o m i s i n g  o f  t h e  f u e l  m i x t u r e s .  T h i s  
m a t e r i a l ,  w h i c h  m e l t s  a t  510°C, shows 
a p a r t i a l  p r e s s u r e  of  %rF, of  13 m m  a t  
1500"F', and i t s  v i s c o s i t y  seems s a t i s -  
f a c t o r y  f o r  t h e  A R E  ( c f . ,  " 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 i e s  
R e s e a r c h , "  s e e .  1 2 )  e S l i g h t l y  l o w e r  
( 8  m m )  v a p o r  p r e s s u r e  a n d  l o w e r  
v i s c o s i t y  v a l u e s  a r e  a v a i l a b l e  w i t h  

t h e  s i m i l a r  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  4 6  
m o l e  X Z r F , ,  5 0  rnole % N a F ,  a n d  4 
m o l e  % U F , .  T h i s  m i x t u r e ,  w h i c h  
a p p e a r s  t o  f r e e z e  t o  a s i n g l e  s o l i d  
s o l u t i o n  o f  N a U F 5  i n  NaZrEh?  m e l t s  
s h a r p l y  a t  5 2 0 ° C .  T h e  f i n a l  c h o i c e  
b e t w e e n  t h e s e  m i x t u r e s  h a s  n o t  b e e n  
made ,  T h e i r  p r e p a r a t i o n ,  h a n d l i n g ,  
a n d  c o r r o s i o n  p r o b l e m s  a p p e a r  v e r y  
s i m i l a r .  

S t a r t - u p  o f  the reactor by f i l l i n g  
t h e  m a c h i n e  w i t h  N a F - Z r F ,  ( c o r r e s -  
p o n d i n g  t o  e i t h e r  o f  t h e s e  f u e l s )  and 
a d d i n g  t h e  NaF-UF, e u t e c t i c  ( 2 6  mole % 
UF,) t o  b r i n g  t h e  f u e l  t o  c r i t i c a l i t y  
would n o t  be a n  e a s y  o p e r a t i o n ,  s i n c e  
a m i x t u r e  m e l t i n g  a s  h i g h  a s  7 0 0 ° C  
c o u l d  b e  p r o d u c e d  b y  l o c a l  c o n c c n -  
t r a t i o n s  a n d  i n a d e q u a t e  m i x i n g .  

However ,  on  t h e  l i n e  r e p r e s e n t i n g  
50 mole  % NaF t h e  m e l t i n g  p o i n t  d e -  
c r e a s e s  g r a d u a l l y  f r o m  N a U F ,  ( m a p .  @ 

710°C)  t o  NaZrF,  ( i n .  p . ,  5 1 0 ° C ) .  A l l  
i n t e r m e d i a t e  m i x t u r e s  a p p e a r  t o  be  
s o l i d  s o l u t i o n s  o f  t h e  t w o  compourids.  
The  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  2 5  rnole % UF, 
and  7 5  inole X ZrF4 m e l t s  a t  610°C a n d  
s h o u l d  c o n t a i n  a b o u t  105 l b  of uran ium 
p e r  c u b i c  f o o t  a t  800°C. T h i s  m i x t u r e  
c o u l d ,  p r e s u m a b l y ,  be u s e d  t o  b r i n g  
t h e  r e a c c o r  t o  c r i t i c a l i t y  a t  t en ipe ra -  
t u r e s  above  625°C. 

N~F-KF-Z~F,-UF,. D a t a  p r e s e n e e d  
p r e v i o u s l y ( ' )  s h o w e d  t h a e  a t  t h e  4 
m o l e  % UF, l e v e l  two  c o m p o s i t i o n s  i n  
t h e  MaF-KF-ZrF, -UF,  s y s t e m  y i e l d e d  
m e l t i n g  p o i n t s  b e l o w  5OOoC.  R c -  
e x a m i n a t i o n  o f  t h e  s y s t e i i i  i n d i c a t e s  
t h a t  t h e s e  d e t e r m i r i a t i o n s  w e r e  i n  
e r r o r ,  T h e  l o w e s t  m e l t i n g  p o i n t  
v e r i f i e d  i n  t h i s  s y s t e m  i s  at. 505°C and 
c o r r e s p o n d s  t o  3 8 . 4  mole  % ZrF, ,  1 8 , 1  
m o l e  X N a F ,  3 8 . 9  m o l e  % KF, a n d  4 . 0  
mole !Z UF,. 

~. .. ... ........ _ _  __. ........... 

( l ) L .  M. B r a t c h e r ,  R. 2. Traber ,  Jr., end C. J. 
B a r t o n ,  A i r c r a f t  N u e l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t  
Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  for P e r i o d  E n d i n g  J u n e  
io, 1952. ORNL-1294,  p .  8 4 .  
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A N P  P R O J E C T  QUARTERLY P R O G R E S S  R E P O R T  

M a t e r i a l  c o n t a i n i n g  53 mole  2 KF, 
5 mole  % NaF,  40 m o l e  % Z r F , ,  a n d  2 
mole X UF, m e l t s  a t  41OoC, and i t  would 
p r o v e  t o  be a v e r y  s a t i s f a c t o r y  f u e l  
f o r  a f u t u r e  m o d e l  w i t h  s u f f i c i e n t  
vol i ime t o  c o n t a i n  a c r i t i c a l  mass  o f  
t h i s  c o m p o s i t i o n ,  

NaF-ZrF, -UF,. T e n t a t i v e  c o n t o u r s  
f o r  t h e  NaF-ZrF4-UF4 s y s t e m  a r e  shown 
i n  F i g .  4 1 .  A l t h o u g h  some d i f f i c u l t y  
was e x p e r i e n c e d  i n  r e p r o d u c i n g  d a t a  i n  
t h i s  s y s t e m ,  p o s s i b l y  b e c a u s e  o f  t h e  
e a s e  o f  o x i d a t i o n  and  h y d r o l y s i s  o f  
t h e  q u a d r i v a l e n t  f l u o r i d e s ,  r e p e a t e d  
m e a s u r e m e n t s  h a v e  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
c o n t o u r s  a r e  n o t  i n  s e r i o u s  e r r o r ,  

e s p e c i a l l y  i n  t h e  l o w - m e l t i n g - p o i n t  
r e g i o n .  I t  s h o u l d  be p o s s i b l e  t o  u s e  
u p  t o  8 m o l e  % UF, s h o u l d  t h i s  b e  
n e c e s s a r y  w i t h  m e l t i n g  p o i n t s  b e l o w  
550°C. 

NaF-ZrF, - B e F a  -UF,. S y s t e m s  c o n -  
t a i n i n g  B e F a  h a v e  p r e v i o u s l y  b e e n  
shown t o  p o s s e s s  h i g h  v i s c o s i t i e s  i n  
t h e  6 0 0  t o  7 O O O C  r a n g e ,  b u t  a number 
o f  s u c h  s y s t e m s  h a v e  u s e f u l l y  l o w  
m e l t i n g  p o i n t s .  Some a t t e m p t s  h a v e  
b e e n  m a d e  t o  d e c r e a s e  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  t h e  NaF-ZrF,-UF, s y s t e m  by 
a d d i t i o n  o f  B e F 2 .  A d d i t i o n s  o f  BeF, 
t o  a m i x t u r e  c o n t a i n i n g  50 mole % NaF, 
4 6  m o l e  % Z r F , ,  a n d  4 m o l e  % UF, 

NaF 
N a i  Zr F7 NoZrF5 

Fig. 41. The System NaP-ZrF,-UF,. 
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

r e d ~ c i 9 d  t h e  m e 1  t i n g  p o i n t  t o  481°C.  
M i x t u r e s  w i t h  P O  a n d  1 5  m o l e  % BeF,  
a p p a r e n t l y  m e l t e d  a t  t h i s  t e m p e r a t u r e .  

A d d i t i o n  o f  ZrF4 t o  a t , e r n a r y  mix-  
t u r e  o f  NaF-BeF2-UF4 ( 1 6 - 1 2 - 1 2  mole %, 
r e s p e c t i v e l y ;  m . p . ,  48OoC) c a u s e d  a n  
i n i t i a l  r i s e  i n  m e l t i n g  p o i n t .  A t  
10  mole  X ZrF , ,  t h e  m i x t u r e  m e l t e d  a t  
67OoC; a t  20 mole  73 ZrF, ,  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  was 570°C. 

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

ZnF2-uF4.  Therma l  d a t a  were o b t a i n e d  
w i t h  a number of  m i x t u r e s  i n  t h e  ZnF , -  
IJF4 s y s t e m .  The d a t a  i n d i c a t e  compound 
f o r m a t i o n  b u t  d o  n o t  show d e f i n i t e l y  
t h e  c o m p o s i t i o n  o r  m e l t i n g  p o i n t  o f  
t h e  compound. The  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  730  t 10'C. S i n c e  n o n e  
o f  t h e  a l k a l i  f l u o r i d e - z i n c  f l u o r i d e  
s y s t e m s  s h o w e d  l o w  m e l t i n g  p o i n t s ,  
f u r t h e r  w o r k  o n  t h i s  s y s t e m  i s  n o t  
p r e s e n t l y  c o n t e m p l a t e d ,  

FUEL MIXTURES C O N T A I N I N G  U F ,  

V .  S. Coleman W, C. W h i t l e 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  

A b o u t  3 0 0 0  g o f  UF, h a s  b e e n  
p r e p a r e d  by t h e  method d e s c r i b e d  i n  a 
p r e v i o u s  r e p o r t . ( ' )  T h i s  m a t e r i a l ,  
t h e  a n a l y s i s  o f  w h i c h  i s  h i g h e r  t h a n  
9 9 %  UF, ,  h a s  b e e n  u s e d  i n  a l l  t h e  
s t u d i e s  r e p o r t e d  below.  

Uranium t r i f l u o r i d e  is  q u i t e  s t a b l e  
a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  but,  o x i d i z e s  
r a p i d l y  a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e s  i n  
t h e  p r e s e n c e  o f  t r a c e s  o f  w a t e r  v a p o r  
o r  o t h e r  o x i d i z i n g  a g e n t s .  I t  i s  
t h e r e f o r e  n e c e s s a r y  t o  p r o t e c t  IJF, 
f rom a l l  o x i d i z i n g  a g e n t s  when i t  i s  
i n v o l v e d  i n  h i g h -  t e m p e r a t u r e  s t u d i e s .  
T h i s  i s  a c c o m p l i s h e d  i n  t h e s e  e x p e r i -  
m e n t s  by u s e  o f  t h e  a p p a r a t u s  d i a -  
grammed i n  F i g .  4 2 .  T h i s  a p p a r a t u s  
c o n t a i n s  a s t u f f i n g - b o x  s e a l ( , )  
p a c k e d  w i t h  a n  o i l - f r e e  g r a p h i t e -  
a s b e s t o s  p r o d u c t .  T h i s  s e a l  p e r m i t s  
t h e  r e m o v a l  o f  a i r  and w a t e r  v a p o r  by 
m e a n s  o f  a v a c u u m  p u m p ;  a n  i n e r t  
a t m o s p h e r e  i s  t h e n  m a i n t a i n e d  w h i l e  
t h e  sample  i s  s t u d i e d  a t  h i g h  te rnpera-  
t u r e .  

NaP-KF-LiF-UP,. Some p r e l i m i n a r y  
e x p e r i m e n t s  were  p e r f o r m e d  w i t h  t h e  
e u t e c t i c  m i x t u r e  o f  NaF, KF, L i F ,  and 
v a r y i n g  amounts  of [JF, up t o  10 mole X. 
I t  w a s  o b s e r v e d  t h a t  t h e  f r e e z i n g  
p o i n t  o f  t h e  e u t e c t i c  m i x t u r e  w a s  
d e p r e s s e d  by  a n  a m o u n t  u p  t o  1 3 ° C .  
However ,  t h e  m o l t e n  m a t e r i a l  d i f f u s e d  

S t u d y  o f  t h e  p h a s e  r e l a t i o n s h i p s  o f  t h r o u g h  t h e  g r a p h i t e  c r u c i b l e  a n d  
u ran ium t r i f l u o r i d e  w i t h  o t h e r  f l u o r i d e s  s t i r r e r  and  cemented  t h e m  q u i t e  f i rmly  
i s  o f  i n t e r e s t  f o r  s e v e r a l  r e a s o n s s  t o  t h e  s t a i n l e s s  s t e e l  c o n t a i n e r ,  
T h i s  m a y  b e  a p r o d u c t  o f  E x a m i n a t i o n  o f  t h e  p r o d u c t  showed t h a t  

some o f  t h e  UF, h a d  b e e n  o x i d i z e d ,  r a d i a t i o n  damage  t o  f u e l s  c o n t a i n i n g  
u ran ium t e t r a f l u o r i d e .  I t  h a s  a lower  h a d  been  c o n v e r t e d  i n t o  a l k a l i  
v a p o r  p r e s s u r e  t h a n  u r a n i u m  t e t r a -  f l u o r i d e  c o m p l e x e s ,  and  some r e m a i n e d  
f l u o r i d e  and m i g h t  p r o d u c e  f u e l s  w i t h  a s  u n r e a c t e d  UF,, 
m o r e  s u i t a b l e  l i q u i d - t e m p e r a t u r e  

The r e a c t i o n  o f  NaF-LiF-KF e u t e c t i c  
p l u s  UF, w i t h  t h e  g r a p h i t e  c r u c i b l e s  

r a n g e s  t h a n  u r a n i u m  t e t r a f l u o r i d e .  
S i n c e  i t  i s  a m u c h  l e s s  p o w e r f u l  
o x i d a n t ,  u r a n i u m  t r i f l u o r i d e  may b e  

( 2 ) W .  C. W h i t l e y  a n d  C.  J .  B a r t o n ,  A i r c r a f t  
l e s s  c o r r o s i v e  t o  c o n t a i n e r  m a t e r i a l  
t h a n  u r a n i u m  t e t r a f l u o r i d e .  U r a n i u m  ~ u c l e a r  ~ r o p u t s z a n  p r o j e c t  ~ u a r t e r t y  p r o g r e s s  
~ r i f l u o r i d e  h a s  h e e n  o b s e r v e d  i n  t h e  O R N L - 1 1 5 4 ,  R e p o r t  f o r  P e r i o d  p .  159. E n d i n g  S e p t e m b e r  1 0 .  1 9 5 2 ,  

p r o d u c t  a f t e r  NaK has b e e n  a d d e d  t o  ( 3 ) D e s i g n e d  b y  W. C .  T u n n e l 1  o f  t h e  A N P  
f u e l s  c o n t a i n i n g u r a n i u m  t e t r a f l u o r i d e .  D i v i s i o n .  
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f-- THERMOCOUPLE DWG. 16357 
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COOLING FINS- ---- 
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C 

A C COPPER GASKET 
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SAMPLE------- 

THERMOCOUPLE WELL 

GRAPHITE OR STAINLESS 
STEEL STIRRER 

GRAPHITE OR STAINLESS 
STEEL CRUCIBLE 

SAMPLE ---- 

I 

42. Apparatus  for  P h a s e  S t u d i e s  o f  F l u o r i d e  Systems C o n t a i n i n g  UP,. 
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FOR PERlOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1952 

i s  a m a t t e r  o f  i n t e r e s t  i n  i t s e l f .  
T h i s  r e a c t i o n  d o e s  n o t  o c c u r  w i t h  t h e  
e u t e c t i c  when UF, i s  u s e d  i n s t e a d  o f  
[IF3. T h r e e  p i e c e s  o f  g r a p h i t e  exposed  
t o  5 m o l e  % UF, i n  t h e  N a F - L i F - K F  
e u t e c t i c  a t  t e m p e r a t u r e s  up  t o  900'C 
were found t o  c o n t a i n  11.8 w t % u r a n i u m .  
The p ronounced  o d o r  o f  a c e t y l e n e  when 
t h e  m i x t u r e  i s  e x p o s e d  t o  m o i s t u r e  
s u g g e s t s  t h a t  a u r a n i u m  c a r b i d e  i s  
p r o d u c e d .  S i n c e  t h e  l o w e s t  r e c o r d e d  
t e m p e r a t u r e  f o r  t h e  r e a c t i o n o f  uran ium 
m e t a l  and  c a r b o n  was 1200°C and most  
worke r s  r e p o r t e d  1700°C o r  h i g h e r ,  t h e  
u r a n i u m  c a r b i d e  i s  b e i n g  fo rmed  a t  a 
much l o w e r  t e m p e r a t u r e  t h a n  wou ld  b e  
e x p e c t e d .  E x a m i n a t i o n  o f  t h e  b r o k e n  
g r a p h i t e  w i t h  b i n o c u l a r s  m a g n i f y i n g  
30X shows t h e  p r e s e n c e  o f  r e d - o r a n g e ,  
g r e e n ,  a n d  w h i t e  c r y s t a l s .  T 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  t h e  c a r b o n  i s  
o b v i o u s .  S i n c e  t h e  r e a c t e d  m i x t u r e s  
s m e l l  s t , r o n g l y  o f  a c e t y l e n e  w h e n  
e x p o s e d ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  c a r b i d e  
compound d i f f u s e d  t h r o u g h o u t  t h e  m e l t .  

K F - U F , .  A t t e m p t s  t o  s t u d y  t h e  
s i m p l e r  b i n a r y  s y s t e m ,  KF-UF, , showed 
t h a t  t h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  5 mole  % 
UF, y i e l d e d  b r e a k s  i n  t h e  c o o l i n g  
c u r v e  a t  8 2 4  and  a t  7 1 l 0 C .  However ,  
t ,he  m o l t e n  m a t e r i a l  a g a i n  d i f f u s e d  
t h r o u g h  and r e a c t e d  w i t h  t h e  g r a p h i t e  
c r u c i b l e  t o s u c h  an e x t e n t  t h a t  f u r t h e r  
w o r k  o n  t h i s  s y s t ~ m  c o u l d  n o t  b e  
a t t e m p t e d  i n  g r a p h i t e  c o n t a i n e r s .  

N a F - U F , .  S t u d i e s  a r e  now b e i n g  
m a d e  on  t h e  NaF-UF,  s y s t e m ,  T h e  
m o l t e n  m a t e r i a l  i n  t h i s  s y s t e m  d o e s  
n o t  d i f f u s e  t h r o u g h  a g r a p h i t e  c r u c i b l e .  
C o o l i n g  c u r v e s  have  been  t a k e n  on two 
m i x t u r e s ,  and i n  e a c h  c a s e  two b r e a k s  
w e r e  o b s e r v e d :  

*F, FIRST BREM SECOND BREAK 
( m o l e  %) ("C) ("C) 

5 9 51 588 

10 922 588 

T h e s e  few s t u d i e s  s u g g e s t  t h a t  a 
e u t e c t i c  e x i s t s  a t  5 8 8 ' 6 ,  b u t  t h e  
l o c a t i o n  i s  a s  y e t  i n d e f i n i t e .  T h e s e  
s t u d i e s  w i l l  be c o n t i n u e d ,  

Preparation o f  Compounds o f  UF,. 
A t t e m p t s  h a v e  b e e n  made t o  p r e p a r e  
compounds o f  UF, o f  known c:omposi t ion 
t h a t  wou ld  a i d  i n  i d e n t i f i c a t i o n  o f  
unknown compounds i n  phase  e q u i l i b r i u m  
s t u d i e s .  F o r  t h i s  p u r p o s e  s a m p l e s  
c o r r e s p o n d i n g  t o  NaF-UF, ,  2NaF-UF3,  
KF-UF,, and  ZrF,-UF, h a v e  b e e n  mixed  
and added  t o  r e a c t i o n  t u b e s  t h a t  were 
t h e n  e v a c u a t e d ,  f l u s h e d ,  f i l l e d  w i t h  
h e l i u m ,  s e a l e d ,  a n d  h e a t e d  t o  9 0 0 ° C  
f o r  a b o u t  1 h o u r .  The m a t e r i a l s  p r o -  
duced  were  examined  by t h e  t e c h n i q u e s  
o f  x - r a y  d i f f r a c t i o n  a n d  c h e m i c a l  
mic roscopy .  

A l t h o u g h  t h e  p r 0 d u c t . s  a r e  n o t  a l l  
c o m p l e t e l y  c h a r a c t e r i z e d ,  i t  a p p e a r s  
t h a t  NaUF, i s  p r e p a r e d  i n  r e a s o n a b l e  
y i e l d  b y  h e a t i n g  t h e  f i r s t  t h r e e  
m i x t u r e s .  The s a m p l e s  c o r  r e s p o n d i n g  
t o  NaF-UF3 show some u n r e n c t e d  UF,, a 
s u g g e s t i o n  o f  a s c c o n d  compound,  b u t  
n o  NaF.  T h e  2NaF-UF3 s a m p l e s  s h o w  
m a t e r i a l  t h a t  i s  p resumab ly  NaUF, w i t h  
u n r e a c t e d  NaF, n o  I.JF38 and some p o o r l y  
d e f i n e d  c r y s t a l s  t h a t  may b e  a n  
a d d i t i o n a l  compound. 

The KF-UF, s a m p l e  shows a d a r k - r e d  
c u b i c  compound w i t h  a r e f r a c t i v e  i n d e x  
o f  1 . 5 5 6  a n d  e s s e n t i a l l y  c o m p l e t e  
r e a c t i o n ,  a s  r e v e a l e d  by f a i l u r e  t o  
d e t e c t  t h e  s t a r t i n g  m a t e r i a l s .  I t  i s  
l i k e l y  t h a t  t h e  r e d  m a t e r i a l  i s  KUF,. 

The UF,-ZrF4 s a m p l e  a p p e a r e d  t o  be 
~ l o ~ s y - g r e e n  when i n  l a r g e  c r y s t a l s  and 
m u s t a r d - y e l l o w  when f i n e l y  g r o u n d .  A 
new phase  i s  e v i d e n t , w i t h  15  t o  20% of 
t h e  UF, r e m a i n i n g  and  w i t h  some ZrF, 
and  UF,. The r e f r a c t i v e  i n d e x  o f  t h e  
m a t e r i a l  i s  i n  t h e  r a n g e  1 . 5 6  t o  1 .58.  
I n c o m p l e t e  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  m a t e r i a l  
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d o e s  n o t  p e r m i t  e v a l u a t i o n  o f  t h e  
r e a c t i o n  

UF, 3- ZrF, UF, 1- ZrF3 

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

A L K A L I  FLUOBORATE SYSTEMS 

J .  G .  S u r a k  R .  E .  Moore 
C. J .  B a r t o n  

Mate r i a  1 s Ch emi s t r y  D i v  i s  i o n  

T h e  l o n g - r a n g e  i n t e r e s t ,  i n  f u e l  
m i x t u r e s  w i t h  m e l t i n g  p o i n t s  a n d  
v i s c o s i t i e s  l o w e r  t h a n  t h o s e  u n d e r  
c o n s i d e r a t i o n  f o r  t h e  ARE h a s  p r o m p t e d  
e x a m i n a t i o n  o f  t h e  a l k a l i  f l u o b o r a t e  
s y s t e m s .  I t  i s  o b v i o u s  t h a t  s e p a r a t i o n  
o f  b o r o n  i s o t o p e s  wou ld  be r e q u i r e d  LO 

make  s u c h  a f u e l  f e a s i b l e  a n d  t h a t  
a p p r e c i a b l e  p r e s s u r e s  o f  RF, w o u l d  
e x i s t  o v e r  s u c h  a f u e l  i n  t h e  t e r n p e r a -  
t u r e  r a n g e  p r o p o s e d  f o r  a i r c r a f t  
r e a c t o r s ; .  S i n c e  n e i t h e r  o f  t h e s e  
o b s t a c l e s  w o u l d  a p p e a r  t o  h e  i n s u r -  
m o u n t a b l e ,  t h e  s t u d y  o f  p h a s e  r e l a t i o n -  
s h i p s  a n d  d e c o m p o s i t i o n  p r e s s u r e s  o f  
s o m e  a l k a l i  f l u o b o r a t e  s y s t e m s  w a s  
s t a r t e d .  To d a t e ,  o n l y  t h e  c o m m e r c i a l l y  
a v a i l a b l e  f l u o b o r a t e s  o f  s o d i u m  a n d  
p o t a s s i u m  h a v e  b e e n  u s e d  i n  t h i s  s t u d y .  

F i g u r e  4 3  shows a s c h e m a t i c  d i a g r a m  
o f  t h e  a p p a r a t u s  employed  f o r  m e a s u r e -  
m e n t  o f  d e c o m p o s i t i o n  p r e s s u r e s  o f  
t h e s e  m a t e r i a l s .  G r a p h i t e  l i n e r s  were 
t r i e d  i n i t i a l l y  a s  c o n t a i n e r s  f o r  t h e  
f l u o b o r a t e s ,  b u t  t h e y  were d i s c a r d e d  
i n  f a v o r  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  l i n e r s  
b e c a u s e  o f  t h e  a d s o r p t i o n  o f  g a s e s  by 
t h e  g r a p h i t e .  N i c k e l  a n d  M o n e l  
t h e r m o c o u p l  e we 1 I s  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  c o r r o s i o n  a n d  
e m b r i t t l e m e n t  i n  a f e w  h o u r s  or" e x -  
p o s u r e .  S t a i n l e s s  s t e e l  w e l l s  a r e ,  
a p p a r e n t l y ,  q u i t e  s a t i s f a c t o r y .  I t  
s h o u l d  b e  n o t e d  t h a t  t h e  c o r r o s i o n  
d e s c r i b e d  r e s u l t e d  f r o m  c o n t a c t  w i t h  
c o m m e r c i a l  NaBF4 a n d  KBF,, w h i c h  a r e  

known t o  c o n t , a i n  a p p r e c i a b l e  a m o u n t s  
o f  i m p u r i t i e s .  

T h e  a p p a r a t u s  u s e d  f o r  t h e r m a l  
a n a l y s i s  of  f l u o b o r a t e  s y s t e m s  i s  t h e  
s a m e  a s  t h a t  u s e d  € o r  p h a s e  s t u d i e s  
w i t h  UF,. The  p r e l i m i n a r y  s t u d i e s  h a v e  
shown t h a t  t h e  t e c h n i q u e s  and a p p a r a t u s  
a r e  s a t i s f a c t o r y .  E x t e n s i o n  of' t h i s  
r e s e a r c h  w i t h  p u r e  NaRF4 a n d  KBF, a n d  
w i t h  m i x t u r e s  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  w i t h  
a l k a l i  f l u o r i d e s  w i l l  L e  a t t e m p t e d .  

V a p o r  P r e s s u r e s  o f  C o m m e r c i a l  
P l u o h o r a t e s .  T h e  v a p o r  p r e s s u r e s  o f  
t h e  c o m m e r c i a l  N a A F 4 ( ' )  a n d  KRF," '  
and  one  m i x t u r e  of  t h e s e  two  m a t e r i a l s  
h a v e  b e e n  m e a s u r e d .  The  d a t a  may be  
e x p r e s s e d  by t h e  e q u a t i o n :  

l o g  P (mm Hg) = -'ij---- A f B . 
K 

' T a b l e  5 g i v e s  t h e  v a l u e s  f o r  t h e  c o n -  
s t a n t s  A and B t o g e t h e r  w i t h  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 ,  w h i c h  were 
p r e s u m a b l y  o b t a i n e d  w i t h  p u r e r  m a -  
t e r i a l s .  The  v a p o r  p r e s s u r e s  o b s e r v e d  
w i t h  t h e  c o m m e r c i a l  NaBF4 a r e  s l i g h t l y  
l o w e r  t h a n  t h e  v a l u e s  c a l c u l a t e d  from 
t h e  e q u a t i o n  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  T h e  
p r e s s u r e s  o b s e r v e d  w i t h  t h e  c o m m e r c i a l  
KEF, a r e  much h i g h e r  t h a n  t h e  l i t e r a t u r e  
v a l u e s .  S i n c e  t h e  NaBF, c o n t a i n e d  
a b o u t  t w i c e  a s  much  s i l i c o n  a s  t h e  
KLSF,, t h e  d i s c r e p a n c y  m u s t  b e  d u e  t o  
o t h e r  v o l a t i l e  i m p u r i t i e s  i n  t h e  KBF,. 

Thermal Data f o r  Fluoborf i te  Systems. 
D a t a  o b t a i n e d  f r o m  c o o l i n g  c u r v e s  o f  
t h e  c o m m e r c i a l  NaRF4 a n d  some m i x t u r e s  
a r e  g i v e n  i n  T a b l e  6 .  

T h e  c o o l i i i g  c u r v e s  o b t a i n e d  o n  
NaBF,-KBF, m i x t u r e s  g i v e  n o  i n d i c a t i o n  
o f  a e u t e c t i c  i n  t h i s  s y s t e m ;  t h e  
m e l t i n g  p o i n t s  d e v i a t e  o n l y  s l i g h t l y  

.. .. . . . . . 
( 4 ) ~ e n e r  a1 

N o .  G291.  
( ') G e n e r  a1  

N o .  6 0 6 3 .  

C h e m i c a l  C o .  Code 2 2 4 0 ,  T e c h .  L o t  

C h e m i c a l  Co.  Code 2 1 3 6 ,  T e c h .  L o t  

a 2  
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F i g .  43. D i s s o c i a t i o n  P r e s s u r e  Apparatus. 

f r o m  a s t r a i g h t  l i n e  c o n n e c t i n g  t h e  
m e l t i n g  p o i n t s  o f  NaBF4 a n d  KBF,. 
The  t h e r m a l  d a t a  f o r  t h e  c o m m e r c i a l  
NaRF, check  w i t h  t h e  l i t e r a t u r e  v a l u e s  
q u i t e  w e l l ,  b u t  t h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  
t h e  c o m m e r c i a l  KBF, i s  c o n s i d e r a b l y  
h i g h e r  t h a n  t h e  l i t e r a t u r e  v a l u e .  

The rma l  d a t a  on t h e  two m i x t u r e s  o f  
NaBF, and NaUF, t h a t  have  been  examined 

UNCCASSIFIEO 
DWG. 1 6 3 5 8  

TO 
VACUUM 

a r e  r a t h e r  i n c o n c l u s i v e .  I t  a p p e a r s  
t h a t  a m i x t u r e  o f  10 mole  % NaUF, i n  
NaBF, h a s  a m e l t i n g  p o i n t  a p p r e c i a b l y  
g r e a t e r  t h a n  t h a t  o f  t h e  NaBF4. 

A 95 m o l e  7% NaBF4-5 m o l e  % NaUF, 
m i x t u r e  was e x a m i n e d  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 .  I n  a d d i t i o n  t o  
NaBF,, an  u n i d e n t i f i e d ,  g r e e n ,  c r y s t a l -  
l i n e  p h a s e  i n  l a r g e r  a m o u n t s  t h a n  
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Table 3 

V A P O R - P R E S S U R E  C O N S T A N T S  FOR A L K A L I  F L U O B O R A T E S  
...................... ^.-I_- 

VALUES FOR COXSTANTS 

L i t e r a t u r e  MAWJ3IAL. 1 T h i s  L a b o r a t o r y  I 
l A  

NaBF, 

KRF, 

90 mole % NaRF,-IO mole % KBF, 

80 mole R NaRF,-20 mole % KBF, 

10 mole % NaBF,-90 mole % KBF, 

3820 

6660 

3 8 7,0 

3895 

6330 

B 

6.68  

9.065 

6.64 

6.  55 

8 .99  

A 

3650 

6311 

T a b l e  6 

THEUMAL DATA FOR F L U O B O R A T E  SYSTEMS 

General  Chemical Co. NaBF, 

General  Chemical Co. KBF, 

90 mole % IcBF,-10 m o l e  X NaBF4 

80 mole '% KBF4-20 m o l e  % NaBF, 

70 m o l e  % KHF,--30 mole X NaBF, 

60 mole % KBF4-40 mole % NaBF, 

50 mole % KBF,-50 mole % NaBF, 

B 

6 . 6 3  

8 . 1 5  

THERMAL 
Me1 t i n g  P o i n t  ( " C )  

381 

563 

53 5 

51 5 

498 

47 0 

4 50 

EFFECTS 
S o l i d  T r a n s i t i o n  ("C)  

2 38 

277 

2 42 

233 

232 

215 

20 5 

w o u l d  be e x p e c t e d  f r o m  t h e  amount o f  D I F F E R E N T I A L  T H E R M A L  A N A L Y S I S  

Nal!F5 a d d e d  a n d  a n  u n i d e n t i f i e d ,  R .  J .  S h e i l  R.  E. T r a b e r ,  J r .  
c o l o r l e s s ,  c r y s t a l l i n e  p h a s e  w e r e  
p r e s e n t .  On t h e  b a s i s  o f  t h i s  i n f o r -  
m a t i o n ,  t h e  e x i s t e n c e  o f  a c o m p l e x  
f l u o b o r a t e  compound c o n t a i n i n g  u r a n i u m  T h e  n e e d  f o r  a m o r e  s e n s i t i v e  
may be  p o s t u l a t e d .  t h e r m a l  a n a l y s i s  p r o c e d u r e ,  e s p e c i a l l y  

C. . J ,  B a r t o n  
M a t e r i e l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  
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f o r  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  
s a m p l e s ,  h a s  b e e n  e v i d e n t  € o r  some  
t i m e ,  Two d i f f e r e n t  e x p e r i m e n t a l  
a r r a n g e m e n t s  h a v e  r e c e n t l y  been  u s e d  
f o r  d i f f e r e n t i a l  t h e r m a l  a n a l y s i s ,  
w i t h  p r o m i s i n g  r e s u l t s .  I t  i s  e x p e c t e d  
t h a t  i n c r e a s i n g  u s e  of e q u i p m e n t  o f  
t h i s  t y p e  w i l l  be made. Equipment  f o r  
a c c u r a t e  c o n t r o l  o f  h e a t i n g  and c o o l i n g  
r a t e s  w i l l  be i n c o r p o r a t e d  a s  s o o n  a s  
p o s s i b l e ;  manua l  a d j u s t m e n t  o f  t h e s e  
r a t e s ,  however ,  s e e m s  t o  l e a d  t o  u s e -  
f u l  i n f o r m a t i o n .  

For  t h e  s m a l l e r  a p p a r a t u s ,  a n i c k e l  
b l o c k  was d r i l l e d  t o  accommodate  t h e  
1- t o  2 - g  s a m p l e s ,  t h e A 1 2 0 3  r e f e r e n c e  
m a t e r i a l ,  a n d  a t h e r m o c o u p l e .  T h e  
b l o c k ,  t h e  d i f f e r e n t i a l  t h e r m o c o u p l e ,  
t h e  t e m p e r a t u r e  r e c o r d i n g  c o u p l e ,  and  
t h e  m e t a l  t u b e  f o r  i n t r o d u c t i o n  o f  
i n e r t  g a s  a r e  m o u n t e d  t o g e t h e r  a n d  
i n s e r t e d  i n t o  a c e r a m i c  t u b e  w i t h i n  a 
v e r t i c a l  1 - i n .  t u b e  f u r n a c e .  T h e  
o u t p u t  o f  t h e  p 1 a t  inum-p l a  t inum-  r h o d  iurn 
c o u p l e s  i s  f e d  t o  a p r e a m p l i f i e r  a n d  
t o  a Brown r e c o r d e r .  

T r a c i n g s  were  o b t a i n e d  w i t h  t w o  
NaF-ZrF,-UF, f u e l s  o f  t h e  c o m p o s i t i o n s  
5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % a n d  4 6 - 5 0 - 4  m o l e  %. 
The l a t t e r  c u r v e  i s  shown i n  F i g .  44. 
N e i t h e r  f u e l  e x h i b i t e d  t h e r m a l  e f f e c t s  
i n  t h e s e  t r a c i n g s  a b o v e  t h e  s t a t e d  
m e l t i n g  p o i n t s  of t h e  f u e l s .  However,  
b o t h  m a t e r i a  1 s showed t h e r m a l  e f f e c t s  
i n  a t  l e a s t  t w o  r e g i o n s  a t  l o w e r  
temper  a t  u r  e s . 

An a p p a r a t u s  t h a t  h a n d l e s  l a r g e r  
s a m p l e s  a n d  i n  w h i c h  t h e  s a m p l e  i s  
s t i r r e d  h a s  a l s o  been  d e v i s e d  t h a t  h a s  
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 e n t i a l  
method.  A l t h o u g h  o n l y  a few m e a s u r e -  
m e n t s  w i t h  t h i s  a p p a r a t u s  h a v e  b e e n  
p e r f o r m e d ,  i t  a p p e a r s  t h a t  u s e  o f  
i r o n -  c o n s t a n t a n  c o u p l e s  f e d  d i r e c t l y  
t o  a Micromax r e c o r d e r  w i l l  h e  s a t i s -  
f a c t o r y .  T h i s  a p p a r a t u s  w i l l  be used  
i n  t h e  s t u d y  of  d i f f i c u l t  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  B e F z .  

3 

4 u  

- -1. 
100 200 300 400 500 600 

TEMPERATURE ("0 

Fig. 44. D i f f e r e n t i a l  Temperature 
Curve o f  NaF-ZrF,-UF4 (46-50-4  mole X )  
v s .  A 1 , 0 ,  i n  N i c k e l - C u p ,  P t - P t ,  Rh 
Thermocouples .  

X - R A Y  STUDIES OF COMPLEX 
FLUORIDE SYSTEMS 

P. Agron,  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

The b i n a r y  N a F - Z r F 4 ,  NaZrF5-NaUFS 
s y s t e m s ,  and s e v e r a l  s y s t e m s  i n v o l v i n g  
t h e  t r i v a l e n t  u r a n i u m  f l u o r i d e  a n d  
p o s s i b l y  a r e d u c e d  form o f  ZrF,, h a v e  
been examined on t h e  x - r a y  s p e c t r o m e t e r .  
The t r i v a l e n t  u ran ium f l u o r i d e  s y s t e m s  
a r e  a t  an  e a r l y  s t a g e  o f  d e v e l o p m e n t ,  
and t h e i r  comprehens ive  t r e a t m e n t  w i l l  
r e q u i r e  f u r t h e r  e x p e r i m e n t s  and s t u d y .  

Fused  m i x t u r e s  a n a l o g o u s  i n  compo- 
s i t i o n  t o  compounds found i n  t h e  NaF- 
UF, s y s  tern were e x a m i n e d .  I n t e r p r e -  
t a t i o n  o f  t h e i r  x - r a y  p a t t e r n s  g a v e  
t h e  c r y s t a l  s t r u c t u r e s  l i s t e d  i n  
T a b l e  7 .  

Na,ZrF, -Na,UF7. The s t r u c t u r e  of 
Na31"rF, i s  i s o m o r p h o u s  w i t h  Na,UF7 
( t e t r a g o n a l ;  a = 5.45, c = 1 0 . 9 0 ) .  I t  
may s a f e l y  h e  i n f e r r e d  f r o m  t h e  
s i m i l a r i t y  o f t h e  t w o c r y s t a l  s t r u c t u r e s  
t h a t  t h e i r  s o l i d  s o l u t i o n s  s h o u l d  
e x i s t ,  T h i s  i s  c o n f i r m e d  b y  t h e  
o b s e r v a t i o n  t h a t  t h e  Na3UF, g o e s  i n t o  
t h e  l a t t i c e  o f  t h e  N a 3 Z r F 7  w i t h  t h e  
e x p e c t e d  e x p a n s i o n  o f  t h e  c r y s t a l  
s t r u c t u r e  of t h e  l a t t e r .  
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LATTICE D,'MENSIONS 
( A )  

Na,ZrF6-Na,uF6. T h e  r e s u l t s  f r o m  
t h e  x - r a y  s t u d y  o f  m e l t s  a p p r o x i m a t i n g  
t h e  f o r m u 3 a t i o n  o f  N a 2 Z r F 6 ,  shown  i n  
T a b l e  7 ,  h a v e  b e e n  g r o u p e d  t o g e t h e r  
s i n c e  d e t a i l e d  d i f f r a c t i o n  a n a l y s i s  i s  
l a c k i n g  a t  p r e s e n t .  C o m p o s i t i o n s  
r a n g i n g  f r o m  2 8 . 5  t o  3 3  m o l e  % Z r F 4  
show some s i m i l a r i t i e s  i n  t h e i r  d i f -  
f i a c t i o l l  p a t t e r n s .  A t  33 mole % Z r F 4 ,  
c e r t a i n  d i f f e r e n c e s  i n  t h e  x - r a y  
p a t t e r n  a p p e a r w h e n  s a m p l e s  a r e  p r e p a r e d  
e i t h e r  i i nde r  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e ,  i n  a 
s e a l e d  t u b e ,  or i n  l a r g e  b a t c h e s  i n  
t h e  h y d r o f l u o r i n a t o r .  A t  28 t o  2 9  
mole % Z r F , ,  a d d i t i o n a l  d i s s i m i l a r i t i e s  
a r e  e v i d e n t  when t h e  s a m p l e  i s  f o r m e d  
u n d e r  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e  O F  o b t a i n e d  
c o m m e r c i a l l y .  I t  seems p r o b a b l e  t h a t  
s o l i d  s o l u t i o n s  o f  Na3ZrF ,  a n d  NaZrY, 
i n  t h r  N a 2 Z r F 6  s t r u c t u r e  a r e  t o  some 
e x t e n t  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  v a r i a t i o n s  
o b s e r v e d .  

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

CHEMICAL 
FORRIULA * 

NaZrF,-NaUF,. The c r y s t a l  s t r u c t u r e  
o f  N a Z r F ,  i s  a l s o  i s o m o r p h o u s  w i t h  
t h a t  o f  NaUF, ( h e x a g o n a l ;  a = 1 4 . 7 2 ,  
c = 9 . 5 6 ) .  T h e s e  c o m p o u n d s  s h o u l d  
a l s o  f o r m  s o l i d  s o l u t j a n s  w i t h  e a c h  
o t h e r .  D e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  a s  t o  
t h e  e x t e n t  o f  t h e  m u t u a l  s o l u b i l i t i e s  

i n  t h e  N a Z r F , - N a l J F ,  s y s t e m  i s  o f  
i n t e r e s t  b o t h  f o r  t h e  i n i t i a l  l o a d i n g  
a n d  t h e  o p e r a t i o n  o f  a r e a c t o r  u s i n g  
t h i s  t y p e  o f  f u e l .  

A s e r i e s  o f  c o m p o s i t i o n s  c o r r e s -  
p o n d i n g  t o  4, 8 ,  a n d  1 2  m o l e  % NaUF, 
w a s  m a d e  b y  m e l t i n g  N a F ,  Z r F , ,  a n d  
UF, i n  t h e i r  p r o p e r  c o n c e n t r a t i o n s .  
I n  a d d i t i o n ,  f u s e d  m i x t u r e s  w e r e  
p r e p a r e d  f r o m  N a Z r F ,  a n d  NaUF, c o r -  
r e s p o n d i n g  t o  3NaZrF5  - N a U F , ,  N a Z r F ,  - 
NaUF, , a n d  N a Z r F 5  - 3NaUF,. T h e  x - r a y  
d i f f r a c t i o n  p a t t e r n s  o f  t h e  a b o v e  
m a t e r i a l s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  d i s t r i -  
b u t i o n  o f  NaUF,  i n  t h e  l a t t i c e  o f  
NaZrF,  c a u s e s  a u n i f o r m  i n c r e a s e  w i t h  
c o n c e n t r a t i o n  i n  i t s  l a t t i c e  u p  t o  a 
r e g i o n  l y i n g  b e t w e e n  1 2  a n d  2 5  m o l e  % 
NaUF,. T h e  d i f f r a c t i o n  p a t t e r n  a l s o  
i n d i c a t e s  t h a t  t h e  m a j o r  p h a s e  p r e s e n t  
a t  2 5  m o l e  % i s  t h e  s o l i d  s o l u t i o n  o f  
NaUFJ i n  t h e  N a Z r F ,  c r y s t a l .  A t  t h e  
50 mole  W c o m p o s i t i o n  b o t h  t h e  e x p a n d e d  
l a t t i c e  o f  NaZrF ,  a n d  t h e  c o n t r a c t e d  
l a t t i c e  of  NaUF, a r e  o b s e r v e d  i n  m a j o r  
c o n c e n t r a t i o n s ,  d e m o n s t r a t i n g  t h a t  two 
s o l i d  s o l u t i o n s  a r e  p r e s e n t  i n  t h e  
s o l i d i f i e d  m e l t .  T h e  p a t t e r n  f o r  t h e  
N a Z r F , - 3 N a U F ,  m e l t  s h o w s  t h a t  t h e  

T a b l e  7 

X - R A Y  ANALYSIS O F  NaF-ZrF, COWPOSITPONS 
......... ~ 

~ 

. . . . . . . . . ..... . . . . . .. . ... 
~~ 

COMPOS1 T I  ON 

2 5  mole X ZrF,-75 mole % NaF 

2 8 . 5  mole % Z r F 4 - 7 1 . 5  mole % NaF** 

33  male X ZrF4-67 m o l e  % NaF 

50 tnole 46 ZrF4-50 mole X NaF 
-__ 

-. . . . . . . . . . . 

CFiY STAL 
STRUCTUBE 

Tetra  gona 1 

Un kn o ran 

lie x a  gon a 1 

a 2 5 . 3 ,  c = 1 0 . 7  

a = 1 4 . 1 ,  c = 9 .6  

(Na2ZrF6)  * * * 

NaZrF5 

. 
The analogy with crystal forms observed in the NaF-UF4 aysten is the criterion used f o r  assignment 

o f  f o r m u l a s .  .. 
T h e  range o f  c o m p ~ a i t i o n a  probably involve a o l i d  solutions with resultant. distortions of the 

Na2ZrF6 Isttice. 
* I *  

A definite compound in t h i s  region is supported by thermal analysis. 
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FOR 

p r e d o m i n a n t  p h a s e  i s  t h e  s o l i d  s o -  
l u t i o n  o f  NaZrF, i n  t h e  NaljF5 l a t t i c e .  
I n  s a m p l e s  w i t h  l o w e r  c o n c e n t r a t i o n s  
o f  NaZrF ,  i n  NaUFS (made by f u s i o n  o f  
N a F ,  UF, ,  a n d  ZrF, ) ,  h o w e v e r ,  t h e  
p r e s e n c e  of u n r e a v t e d  IJF, woiild i n t l i -  
c a t e  t h a t  c o m p l e t e  e q u i l i b r i u m  had n o t  
b e e n  a t t a i n e d .  I t  i s  a p p a r e n t  from 
t h e s e  s t u d i e s  t h a t  t h e  f l u o r i d e  f u e l  
NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % )  may h e  
r e p r e s e n t , e d  a s  a s o l i d  s o l u t i o n  o f  
a p p r o x i m a t e l y  8 m o l e  X NaUF4 i n  t h e  
l a t t i c e  of  NaZrF,.  

S ~ ~ ~ ' ~ ~ Q ~ ~ A ~ ~ ~ C  A N A L Y S I S  OF FLUQRTDES 

C. W. H a l d o c k  
S t a h l e  B 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  

The mass s p e c t r o m e t r y  g r o u p  i s  now 
e n g a g e d  i n  m a k i n g  b o t h  q u a l i t a t i v e  a n d  
q u a n t i t a t i v e  e x a m i n a t i o n  o f  r e a r t o r  
f u e l s .  The q u a l i t a t i v e  e x a m i n a t i o n  i s  
i n t e n d e d  t o  y i e l d  o n l y  a r o u g h  e s t i m a t e  
01 t h e  e l e m e n t s  a n d  s i m p l e  c o m p o u n d s  
t h a t  a r e  v o l a t i l i z e d  f r o m  t h e  f u e l  
ma te  I' i a I a t  t eiupe r a t  u r  e s o b  t a i  nab  1 e i n  
t h e  m a s s  s p e c t r o m e t e r  o v e n s .  T o r i  
s o u r c e s  c u r r e n t l y  i n  u s e  c a n  h e a t  a 
s ample  of 1 t o  2 mg t o  a b o u t  1500"C, o r  
l a r g e r  a m o u n t s ,  rip t o  50 mg, t o  a b o u t  
7 0 0 ° C .  A m o r e  r e c e n t l y  d e v e l o p e d  
s o u r c e  o v e n  i s  s a t i s f a c t o r y  u p  t o  
2100°C.  I o n s  o f  t h e  h a s p  m e t a l s  a r e  
e a s i 1 y  o b t a i n e d ,  arid i t  i s  a n t i c i p a t e d  
t..hat t h e  t e m p e r a t u r e  w i l l  be a d e q u a t e  
t o  p r o d u c e  m e a s u r a b l e  q u a n t i t i e s  o f  
i o n s  from 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  o f  u r a n i u m .  

,, I h e  s p e c t r o m e t e r  h a s  r e c e n t l y  b e e n  
e m p l o y e d  i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
c o n t a m i n a t i o n  o f  lJF, w i t , h  h i g h e r  
v a l ~ n c e  c o m p o u n d s  o f  u r a r r i u m  t h a t  
y i e l d  iJFs u p o n  h e a t i n g .  A 2 -  t o  3-mg 
s a m p l e  o f  UF, ,  w h i r h  w a s  u s e d  i n  
m a k i n g  f u e l  s t u d i e s ,  was e x a m i n e d  a t  a 
c o n s t a n t  t e m p e r a t u r e  f o r  a t i m e  
s u f f i c i ~ n t l y  l o n g  t o  v a p o r i z e  t , h e  
s amp 1 e c omp 1 e t e 1 y . T h e  c o n  I, i t i  uo u s  1 y 

PERIOD ERDFNC SEPTERllBER 1 0  9 1 9  5 2 

r e c o r d e d  p e a k  h e i g h t s  w e r e  t h e n  
c o r r e c t e d  f o r  m u t u a l  i n t e r f e r e n c e  o f  
[IF, a n d  U F , ,  a n d  tbc-  r e s u l t i n g  i n -  
t e n s i t i e s  were g r a p h i c a l  l y  i n t e g r a t e d  
o v e r  t h e  p e r i o d  o f  o b s e r v a t i o n .  T h e  
r a t i o  o f  t h e s e  i n t e g r a t e d  i n t e n s i t i e s  
o v e r  t h e  p e r i o d  o f  o b s e r v a t i o n  y i e l d s  
t h e  p e r c e n t a g e  o f  LiF5 i n  T h i s  
r e s u l t e d  i n  a v a l i i e  o f  a p p r o x i m a t e l y  
1%, whirti i s  i n  r P o s ~  a g r P e r m n t  w S  t,h 
t h e  c h e m i c a l  e s t i m a t e  f o r  t h e  s amyle .  
T h e  s e r r s i t , i v i t y  o f  t h i s  t y p e  o f  
a n a l y s i s  i s  v e r y  h i g h ,  e s p e c i a l l y  when 
i s o t o p e  d i l u t i o r i  i s  e m p l o y e d .  T h e  
d e v e l o p m e n t  o f  h i g h e r  t e m p e r a t u r e  i t i n  

s o u r c e s  w i l l  g r e a t l y  eupand t h P  u t i l i t y  
o f  t h i s  t y p e  of  a n a l y s i s .  

Q i i a l i t a t i v e  e x a m i n a t i o n  o f  p l u g  
m a t e r i a l s  r e m o v e d  f rom t h e  c o l d  Legs 
o f  l o o p s  i n  w h i c h  N a F - l i V - I i F - U F 4  h a d  
h e e n  r i r c u l  a t e d  s h o w e d  t h e  k n o w n  
c o m p o n e n t s  chromium, i r o n ,  and h'l\ia2CrF6, 
a n d  a l s o  ~ v i d ~ n c e  o f  t r a c e  a m o u n t s  o f  
BF,,  S i F , ,  K ,  a n d  H g .  It 4 h o u P d  be  
n o t c d  t h a t  t,he h a s p  m a t e r  k . 3 1  s o f  t h e s e  
s a m p l e s ,  n a m e l y ,  P I O ~ ,  c h r o m i u m ,  a n d  
KNa,CrF6,  w e r e  n o t  o b s e r v e d  w i t h  t h e  
7 0 0 ° C  s o u r c e  b e c a u s e  t h e  t r m p e r a t u r e  
o b t a i n a b l e  h a s  b e e n  t o o  low B O  p r o d u c e  
a d e q u a t e  v a p o r  i z a  t I o n .  

T h e  f u e l  c o m p o s i t i o n  f o r  t h e  c o l d  
c r i t i c a l  e x p e r i m e n t  h a s  b e e n  b a s e d  o n  
a t e n t a t i v e  c h o i c e  o f  N a F - % r F 4 - U F ,  
( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  % )  f o r  t h e  ARE f u e l ,  
T h e  p o w d e r  f u d  base w a s  t h e r e f o r e  
e s t a b l i s h e d  a s  68 w t  % Z r O ,  a n d  2 1 . 4  
w t  % NaF,  w i t h  1 0 . 6  w t  % c a r b o n  a d d e d  
t o  mock u p  Lhe m o d e r a t i n g  e f f e c t  o f  
t h e  m i s s i n g  f l u o r i d e  i o n s ,  A l a r g e  
p o r t i o n  o f  t h i s  w o r k  w a s  d o n e  i n  
c o o p e r a t i o n  w i t h  t .he V - 1 2  C h e m i c a l  
P r o d u c t  i o n  D i v  4s i o n ,  
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The  c h e m i c a l l y  p u r e  NaF  u s e d  c o n -  
t a i n e d  a b o u t  0 . 1 %  w a t e r  a n d  w a s  u s e d  
w i t h o u t  d r y i n g .  The  h a f n i u m - f r e e  ( l e s s  
t h a n  50 ppm H f )  ZrO, c o n t a i n e d  a b o u t  
0 . 2 %  w a t e r ,  T h e  c a r b o n  was  g r o u n d  i n  
a m i c r o p u l v e r i z e r  b e f o r e  m i x i n g .  The  
c a r b o n  p o w d e r  p a s s e d  2 0 0 - m e s h  s c r e e n  
a n d  t h e  Z r O ,  p a s s e d  1 0 0 - m e s h  s c r e e n s  
b e f o r e  t h e  b l e n d i n g  o p e r a t i o n .  B l e n d -  
i n g  o f  t h e  f u e l  b a s e  w a s  a c c o m p l i s h e d  
i n  t w o  b a t c h e s  o f  a b o u t  2 0 0  l b  e a c h  
by r o l l i n g  t h e  m i x t u r e  i n  a s t a i n l e s s  
s t e e l  d r u m  f o r  a t  l e a s t  7 2  h o u r s .  
C h e m i c a l  a n a l y s i s  f o r  Z r O , ,  Na ,  a n d  C 
i n  s a m p l e s  f r o m  v a r i o u s  l o c a t i o n s  i n  
t h e  d r u m  w a s  u s e d  t o  e s t i m a t e  t h e  
d e g r e e  o f  h o m o g e n e i t y ,  T h e  m o i s t u r e  
c o n t e n t  o f  t h e  f i n a l  f u e l  b a s e  w a s  
l e s s  t h a n  0 .3%,  well be low t h e  t o l e r a n c e  
v a l u e  o f  0 .5%. 

A b o u t  2 2 5  l b  o f  t h e  f u e l  m i x t u r e  
w a s  p r e p a r e d  by a d d i t i o n  o f  e n r i c h e d  
UF, t o  s m a l l  a m o u n t s  o f  t h e  f u e l  b a s e  
t o  b r i n g  t h e  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  t o  
1 0 . 1 9  l b / f t 3 ,  a f t e r  t h e  f u e l  w a s  
p a c k e d  i n t o  s t a i n l e s s  s t e e l  t u b e s  1.1 
i n ,  I D  a n d  4 0  i n .  l o n g .  T h e  p o w d e r  
d e n s i t y  o f  1 . 8  w a s  u n i f o r m  i n  t h e s e  
t u b e s ,  T h e  7 0  f u e l  e l e m e n t s  t h u s  
p r e p a r e d  w e r e  s e a l e d  by s c r e w  c a p s  o f  
s t a i n l e s s  s t e e l .  

S i x t y  c o o l a n t  t u b e s  o f  s t a i n l e s s  
s t e e l  1 / 2  i n .  I D  a n d  40 i n .  l o n g  were 
p a c k e d  t o  a d e n s i t y  o f  1 . 8  w i t h  t h e  
f u e l  b a s e ,  T h e s e  t u b e s  were s e a l e d  by 
i n s e r t i n g  s t a i n l e s s  s t e e l  p l u g s  a n d  
t h e n  w e l d i n g .  The r e m a i n i n g  f u e l  b a s e  
m i x t u r e  h a s  b e e n  r e t a i n e d  f o r  u s e  i f  i t  
s h o u l d  b e  n e c e s s a r y  t o  c h a n g e  t h e  f u e l  
c o n c e n t r a t i o n  f o r  a n o t h e r  t r i a l .  

I t  i s  s t i l l  n e c e s s a r y  t o  l o a d  t h e  
o n e  e x p e r i m e n t a l  t u b e  w i t h  a m i x t u r e  
o f  N a F - Z r F 4 - U F ,  o f  h i g h  d e n s i t )  a n d  
w i t h  p r o p e r  r a t i o s  o f  Na t o  Z r  t o  U .  
A l l  n e c e s s a r y  m a t e r i a l s  a r e  o n  h a n d  
f o r  t h i s  o p e r a t i o n ,  w h i c h  w i l l  b e  
a c c o m p l i s h e d  by c a s t i n g  f u e l  s l u g s  t o  
f i t  t h e  t u b e  o r  by p a c k i n g  t h e  t u b e  

w i t h  s i z e d  p o w d e r  p r e p a r e d  f r o m  
f u s e d  m i x t u r e  o f  t h e s e  m a t e r i a l s .  

N10 D E R AT 0 R C! 0 0 L A  N T DE VEL 0 P I E N T 

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  

M o s t  o f  t h e  w o r k  d o n e  d u r i n g  t h e  
p a s t  q u a r t e r  h a s  i n v o l v e d  t h e  p u r i f i -  
c a t i o n  o f  s o d i u m  a n d  p o t a s s i u m  h y -  
d r o x i d e s  by m e t h o d s  p r e v i o u s l y  r e -  
p o r t e d ,  a n d  v i r t u a l l y  n o  e x p e r i m e n t a l  
w o r k  w a s  d o n e  on  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  
new me thods  o f  p u r i f i c a t i o n .  

a 

P r o d u c t i o n  o f  p u r i f i e d  s o d i u m  
h y d r o x i d e ,  by r e m o v a l  of Na,CO, f rom a 
5 0 %  a q u e o u s  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  u n d e r  vacuum a t  
4 5 O o C ,  h a s  a v e r a g e d  a b o u t  1 l b  p e r  
week,  T h e  p u r i f i e d  h y d r o x i d e  c o n t i n u e s  
t o  be o f  t h e  same o r d e r  o f  p u r i t y  a s  
p r e v i o u s l y  w i t h  t h e  
w e i g h t  p e r  c e n t  o f  Na,CO, a n d  o f  H,O 
b e i n g  l e s s  t h a n  0 . 1 .  

A b a t c h  o f  l i t h i u m  h y d r o x i d e  h a s  
b e e n  p u r i f i e d  by t h e  method p r e v i o u s l y  
d e s c r i b e d , ( 6 ” )  a n d  t h e  p u r i f i e d  h y -  
d r o x i d e  was f o u n d  t o  c o n t a i n  s i g n i f i -  
c a n t l y  l e s s  c a r b o n a t e  and  s o d i u m  t h a n  
b a t c h e s  p r e v i o u s l y  p u r i f i e d .  

S e v e r a l  b a t c h e s  o f  Sr(OHl2 h a v e  
b e e n  p u r i f i e d  by t h e  m e t h o d  d e s c r i b e d  
a n d  p r e v i o u s l y  f o r  b o t h  
Sr(OW)2 and R a ( O H ) , .  The  SrC03 c o n t e n t  
o f  t h e  p u r i f i e d  Sr(OH), was f o u n d  t o  
b e  0 . 2  t o  0 .3%,  w h i c h  i s  h i g h e r  t h a n  
t h e  v a l u e s  f o r  b a t c h e s  p r e v i o u s l y  
p u r i f i e d  by  t h e  m e t h o d .  

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

( 6 ) D .  R. Cnneo, E. E. Ketchen, D. E. Nicholson, 
and L. G. Overholser, A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  M a r c h  I O ,  1952, ORNL-1227, p. 104. 

( 7 f E .  E. Ketchen and L. G. Overholser, op. cit., 
OBNL-1294, p. 90. 
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BaCO, i n  a n  a q u e o u s  m e d i u m  ar id  d e -  
h y d r a t i n g  the% f i  l t r a t c  u n d c r  vacuum a t  
475°C h a s  c o n t i n u e d  t o  y i e l d  m a t e r i a l  
c o n t a i n i n g  a b o u t  0 . 2 %  K,CO, a n d  a n  
e q u i v a l e n t  a m o u n t  o f  b a r i u m .  T h e  
l o w e s t  v a l u e  f o r  'i(,CO, a t t a i n e c i  s o  
f a r  i s  0 .1%.  Ueca t i s e  o f  t h e  c o n t i n u a l  
h i g h  v a l u e s  o b t a i n e d  f o r  c a r b o n a t e ,  
t h i s  m e t h o d  h a s  b e e n  s h e l v e d  i n  f a v o r  
o f  t l i e  m e t h o d  u s i n g  p o t a s s i u m ,  T h i s  
m e t h o d ,  d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y , ( ' )  i n -  
v o l v e s  t h e  i n t e r a c t i o n  o f  w a t e r  w i t h  
p u r e  p o t a s s i u m  a n d  d e h y d r a t i o n  o f  the,  
p o t a s s i u m  h y d r o x i d c  s o l u t i o n .  k ' o u r  
r u n s  h a v e  b e e n  made  s i n c e  a l a r g e r  
v a c u u m  d r y  Lox b e c a m e  a v a i l a b l e  f o r  
t r a n s f e r r i n g  t h e  p o t a s s i u m  t o  t h e  
r e a c t i o n  v c s s e l .  A p p r o x i m a t e l y  1 / 2  I b  
o f  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  h a s  b e e n  p r e -  
p a r e d  p e r  r u n ,  a n d  t h e  K,CO, c o n t e n t  
h a s  v a r i e d  f r o m  0 . 0 5  t o  0 . 1 5 % .  I t  
a p p e a r s  p o s s i b l e  t o  p r e p a r e  p o t a s s i u m  
h y d r o x i d c  c o n t a i n i n g  0 . 1 %  o r  l e s s  o f  
b o t h  K,CO, a n d  H , O  by  t h i s  m e t h o d .  
The o n l y  i m p u r i t y  p r e s e n t  i n  d e t e r m i n a -  
b l c  a m o u n t  i n  t h e  p o t a s s i u m  u s c d  i s  
s o d i u m ,  w h i c h  o c c u r s  t o  t h e  e x t e n t  o f  
0.2%. 

h: 00 8, AN T D E  V E L 0 P I E N  T 

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

I n v e s t i g a t i o n  o f  n o n u r a n i n m  f l u o r i d e  
s y s t e m s  o f  i n t e r e s t  a s  p o s s i b l e  c o o l a n t s  
o r  a s  a b a s e  f o r  p r e p a r i n g  f u e l  m i x -  
t , u r r s  h a s  c o n t i n u e d .  A l t h o u g h  ZrF4  
w a s  a c o m p o n e n t  o f  a n u m b e r  o f  t h e  
s y s t e m s  Leir ig  c o n s i d e r e d ,  t h e  f i e l d  o f  
i n t e r e s t  w a s  b r o a d e n p d  Ly t h e  a d d i t i o n  
o f  BcFz  arid A l F ,  t o  t h e  l i s t  o f  r o m -  
p o n e n t s .  Z i n c  f l u o r i d e  r e c e i v e d  v e r y  
l i t t l e  a t t e n t i o n .  Few o f  t h e  s y s t e m s  
h a v e  b e e n  i n v e s t  j g a t e d  t h o r o u g h l y  
e n o u g h  t o  w a r r a n t  d e f i n i t  P c o n c l u s i o n s  
on t h p i r  u s e f u l n e s s ,  h u t  p r e l  i t n i n a r y  
t e s t s  h a v e  n o t ,  f o r  t ,he  m o s t  p a r t ,  
b e e n  v e r y  e n c o u r a g i n g .  

PERTOO ENDING SEPTEMBER t o ,  1 9 5 2  

Hb,AlF, ) 

h a v e  b e e n  d e s c r i b e d  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  
A m e l t i n g  p o i n t  o f  9 8 5 ° C  was  r e p o r t e d  
f o r  ttie R b , A l F ,  compound ;  t h e  m i x t u r e  
c o r r e s p o n d i n g  t o  t h i s  co inpound ,  p r e -  
p a r e d  i r i  t h i s  l a b o r a t o r y ,  s h o w e d  a 
m e l t i n g  p o i n t  o f  9 2 5 ° C .  T h e  f u s e d  
m i x t u r e  h a s  n o t  b e e n  a n a l y z e d ;  s o  t h e  
r e a s o n  f o r  the d i f f e r e n c e  i s  n o t  known 
a t  p r e s e n t .  The d a t a  o b t a i n e d  on  t h i s  
e n t i r e  s y s t e m ,  a l t h o u g h  i n c o m p l e t e ,  
i n d i c a t e  a e u t e c t i c  m e l t i n g  a t  525°C. 
C o o l i n g  c u r v e s  f o r  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
a b o u t  4 0  m o l e  5: A l F ,  a l s o  s h o w  a 
t h e r m a l  e f f e c t ,  w h i c h  i s  a s  y e t  u n -  
e x p l a j n ~ d ,  a t  a p p r o x i m a t e l y  6 7 5 ° C .  
RbAIF, a p p e a r s  t o  m e l t  a t  450  t 10OC.  

NaF-KF-AlF,. P a r t i a l  p h a s e  ti iaprams 
€ o r  t h e  b i n a r y  s y s t e m s  N a F - A l F ,  a n d  
FF-AlF, a r e  g i v e n  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  
N e i t h e r  d i a g r a m  e x t e n d s  beyond 5 0  mole  
% A l F ,  b e c a u s e  o f  t h e  v o l a t i i i t y  o f  
A l F , .  The f a c t  t h a t  t h e  KF-AlF, s y s t e m  
was r e p o r t e d  t o  h a v e  a e u t e c t i c  m e l t i n g  
a t  565°C l e d  t o  a s t u d y  o f  the. 1 , r r n a r y  
s y s t e m .  No l o w - m e l t i n g - p o i n t  compo-  
s i t i o n s  h a v e  b e p n  f o u n d  among ttie E P W  
m i x t u r e s  t e s t e d  t h u s  f a r  , b u t  t h e  
s t u d y  i s  c o n t i n u i n g .  

NaF-ZrF4-A1F,. Eve.ri t h o u g h  t h e  U S ?  

o f  t w o  v o l a t i l e  c:omponent,s i n  a t e r n a r y  
s y s t e m  s e e m s  r a t h e r  u n p r o m i s i n g ,  a 
number o f  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  N a F - Z r F 4 -  
All?, s y s t e m  h a s  b e e n  s u b j e c t e d  t o  
t h e r m a l  a n a l y s i s .  T h e  a d d i t i o n  o f  5 
m o l e  % A I F ,  t o  t h e  N a F - Z r F 4  e u t , e c t i c  
a n d  o f  5 m o l e  % ZrF,  t o  t h e  NaF'-AlF3 
e u t e c t i c  a p p a r e n t l y  r a i s e d  t h e  m e l t i n g  
p o i n t .  T h e  c o o l i n g  c u r v e s  g i v e  n o  
i n d i c a t , i o n  o f  t h e  e x i s t e n c e  o f  a 
e u t e c t i c  m e l t i n g  a t  l o w e r  t h a n  4 6 0 ° C  
i n  t h i s  s y s t e m .  

NaF-ZrF4. Na,ZrF, p r e p a r e d  i n  iin HF 
a t m o s p h e r e  m e l t e d  a t  6 2 5  f 10'C. T h e  

~ -~ 

( ' ) ~ - ~ a y  D t f f r a c  t e o n  P a t t e r n s .  A . s . T . M .  

( 9 ) T n t e r n a t r o n a l  C r i t i c a l  T a b l e s  o f  Nuacrical 

S t a n d a r d s ,  F i r s t  S u p p l e m ~ n t ,  August 2945. 

Data ,  WcGraw-Hill, New York (1926-33). 
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a d d i t i o n  o f  N a F  r a i s e d  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  t h e  Na2ZrF6  v e r y  s h a r p l y  t o  a 
maximum o f  830°C n e a r  2 5  m o l e  % Z r F , ,  
w h i c h  i n d i c a t e s  t h e  p r o b a b l e  e x i s t e n c e  
o f  t h e  compound N a 3 Z r F , .  T h e  p r e p a -  
r a t i o n  c o n t a i n i n g  57 m o l e  % N a F  a n d  
4 3  m o l e  % Z r F ,  m e l t s  a t  4 8 0 ° C  a n d  
a p p e a r s  t o  b e  t h e  l o w e s t  m e l t i n g  
c o m p o s i t i o n  o f  t h i s  s y s t e m .  T h i s  
m a t e r i a l  e x p a n d s  s u f f i c i e n t l y  o n  
s o l i d i  f i c a  t i o n  t o  b r e a k  g r a p h i t e  
c r u c i b l e s .  N e i t h e r  Na2ZrF6  n o r  NaZrF,  
has  b e e n  f o u n d  t o  a c t  t h i s  way. 

Z r F 4  -BeF,. M e l t i n g  p o i n t s  o f  m i x -  
t u r e s  i n  t h e  Z r F 4 - B e F 2  s y s t e m  were  o f  
i n t e r e s t  i n  c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  N a F -  
Z r F 4 - B e F 2  s y s t e m .  T h r e e  m i x t u r e s  were 
p r e p a r e d  c o n t a i n i n g  2 5 ,  5 0 ,  a n d  7 5  
m o l e  % Z r F , .  T h e i r  m e l t i n g  p o i n t s  
w e r e  650 ,  740 ,  and 825"C,  r e s p e c t i v e l y ,  
T h e s e  t h r e e  p o i n t s ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  
m e l t i n g  p o i n t  o f  ReF, ( 5 4 3 " C ) ,  m a d e  
a l m o s t  a s t r a i g h t  l i n e .  T h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  Z r F ,  h a s  n o t  y e t  b e e n  d e -  
t e r m i n e d .  T h e  e x t r a p o l a t i o n  o f  t h e  
l i q u i d u s  c u r v e  t o  1 0 0 %  ZrF ,  g i v e s  a 
v a l u e  o f  a b o u t  910°C. 

H Y D R O L Y S I S  A N D  O X I D A T I O N  O F  
FUEL iYlHXTURES 

R.  P .  M e t c a l f  
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  c o i i n e c t i o n  w i t h  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 ,  t h e  r e a c t i o n  o f  u r a n i u m  
t e t r a f l u o r i d e  w i t h  o x y g e n  i s  o f  
i n t e r e s t .  P r e v i o u s  i n v e s t i g a t o r s  o f  
t h i s  r e a c t i o n  ( l o *  1 1 )  h a v e  a t t e m p t e d  
t o  e s t i m a t e  t,he f r e e  e n e r g y  c h a n g e  i n  
t h e  r e a c t i o n  

21JF, f 0, + UF, -t UO,F, . 
( l o ) S .  F r i e d  a n d  N .  R .  n a v i d s o n ,  T h e  R e a c t i o n  

o f  U F 4  w i t h  D r y  02; A N e w  S y n t h e s r s  o f  U F 6 ,  
A E C D - 2 9 8 1  ( M a y  1 9 4 5 ) .  

( ' "S .  S .  K i r a l i s .  T .  S .  M c k l i l l a n ,  a n d  H .  A.  
B a r n h a r d t ,  T h e  R e a c t r o n  o f  U r a n i u m  T e t r a f l u o r r d e  
w i t h  D r y  O x y g e n ,  K - 5 6 7  (March 15. 1 9 5 0 ) .  

The a v a i l a b i l i t y o f  a n  a l t e r n a t e  method 
o f  e s t i m a t i n g  t h e  h e a t  o f  f o r m a t i o n  o f  
UO F h a s  p r o m p t e d  a new c a l c u l a t i o n  
u s i n g  a n  e x t r a p o l a t i o n  o f  r e c e n t l y  
p u b l i s h e d  d a t a  on UF, and UO,F,. 

2. 2 

Heat o f  S o l u t i o n  a n d  Heat o f  F o r -  
m a t i o n  o f  u r a n y l  F l u o r i d e .  F o r  t h e  
c a l c u l a t i o n  o f  t h e  f r e e  e n e r g y  c h a n g e  
f o r  t h e  r e a c t i o n ,  t h e  h e a t  o f  f o r -  
m a t i o n  o f i i r a n y l  f l u o r i d e  was r e q u i r e d ,  
T o  a i d  i n  e s t i m a t i n g  t h i s  q u a n t i t y ,  
t h e  h e a t  o f  s o l u t i o n  o f  u r a n y l  f l u o r i d e  
was m e a s u r e d .  

A g l a s s  Dewar f l a s k  was  u s e d  a s  t h e  
c a l o r i m e t e r ,  w i t h  0 .  5 M p e r c h l o r i c  
a c i d  a s  t h e  s o l v e n t .  T h e  d e t e r m i -  
n a 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  
c a l o r i m e t e r  w a s  b a s e d  o n  t h e  known 
h e a t  o f  s o l u t i o n  o f  s o d i u m  n i t r a t e .  
T h e  r e s u l t  o b t a i n e d  f o r  t h e  h e a t  o f  
s o l u t i o n  w a s  

UO, F, ( c r y s t a l )  -t Ht -- UO,Ft f MF , 

&I2,, = - 5 . 3  t 0 . 5  k c a l / m o l e  . 
F r o m  a n  e s t i m a t e  o f  t h e  h e a t  o f  

t o g e t h e r  w i t h  known d a t a ,  t h e  h e a t  o f  
f o r m a t i o n o f  u r a n y l  f l u o r i d e  w a s  c a l c u -  
l a t e d  t o  be 

i o n i z a t i o n  o f t h e  complex  i o n U 0 , F  + , ( 1 2 )  

U ( c r y s t a 1 )  f 0 2 ( g a s )  

f F',(gas)- U O , F , ( c r y s t a l )  , 

&I29, = -391 .3  t 3 k c a l / m o l e  . 
F r e e  Energy Change f o r  t h e  R e a c t i o n  

o f  Uranium T e t r a f l u o r i d e  w i t h  Oxygen.  
T h e  v a l u e s  o f  t h e  t h e r m o d y n a m i c  
f u n c t i o n s  f o r  0, a n d  U F ,  a t  h i g h  
t e m p e r a t u r e s ,  c a l c u l a t e d  f r o m  s p e c -  
t r o s c o p i c  d a t a ,  a r e  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  
V a l u e s  o f  t h e  f u n c t i o n s  f o r  UF, a n d  
UO,F, w e r e  e s t i m a t e d  by e x t r a p o l a t i o n  

( 1 2 ) K .  A. Kraus, p e r s o n a l  c o m m u n i c a t i o n .  
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o f  p u b l i s h e d  h e a t  c a p a c i t y  d a t a  a t  
l o w e r  t e m p e r a t u r e s .  R e s u l t s  o f  t h e  
c a l c u l a t i o n s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  8. 

T a b l e  8 

S T A N D A R D  F R E E  E N E R G Y  C H A N G E  A N D  EQUI-  
L I B R I U M  C O N S T A N T  OF T H E  R E A C T I O N  

ZUF, -f- 0, -----+ U P ,  + 1JO,F, 
-_ .. .. .- .. ~. 

7 AF 

e a r l i e r  c o n c l u s i o n  t h a t  t h e  o x i d a t i o n  
p r o c e e d s  a t  low t e m p e r a t u r e s  e x c e p t  
where  t h e  r e a c t i o n  r a t e  i s  t o o  s l o w .  
T h e  c a l c u l a t i o n s  a l s o  i n d i c a t e  t h a t  
nF i s  somewhat  more n e g a t i v e  t h a n  t h e  
p r e v i o u s  e s t i m a t e s  a n d  t h a t  t h e  
r e a c t i o n  p r o c e e d s  a t  t e m p e r a t u r e s  
2 0 0  d e g  h i g h e r .  H o w e v e r ,  t h e  d i f -  
f e r e n c e  i s  s t i l l  w i t h i n  t h e  l i m i t s  o f  
e r r o r  o f  t h e  h e a t s  o f  f o r m a t i o n  
e m p l o y e d .  
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For t e m p e r a t u r e s  be low 1000"K, t h e  
p r i n c i p a l  u n c e r t a i n t i e s  i n  t h e  c a l c u -  
l a t i o n s  p r o b a b l y  a r i s e  f r o m  t h e  
e x p e r i m e n t a l  e r r o r s  i n  t h e  h e a t s  o f  
f o r m a t i o n  o f  UF,, UF,, and 1JO,F,. The 
r e s u l t i n g  u n c e r t a i n t i e s  i n  AF a r e  o f  
t h e  o r d e r  of  f 8  k c a l ,  

A t  t e m p e r a t u r e s  a b o v e  1 0 0 0 ° K ,  
u r a n y l  f l u o r i d e  i s  known t o  be u n -  
s t a b l e ,  w i t h  one  of t h e  p r i n c i p a l  d e -  
c o m p o s i t i o n  p r o d u c t s  b e i n g  u r a n i u m  
t e t , r a f l u o r i d e . ( ' 3 )  I t  h a s  b e e n  p r e -  
d i c t e d  t h a t  uran ium h e x a f l u o r i d e  would 
a l s o  be  u n s t a b l e  a b o v e  t h i s  t e m p e r a -  
t u r e . ( 1 4 )  T h u s ,  t h e  p r e s e n t  c a l c u -  
l a t i o n s  a r e  n o t  e x p e c t e d  t o  h a v e  much 
s i g n i  f i c a n c e  f o r  t e m p e r  a t  u r  e s  h i g h e r  
t h a n  1000°K. S u b j e c t  t o  t h e s e  l i m i -  
t a t i o r i s ,  t h e  c a l c u l a t i o n s  c o n f i r m  t h e  

' 1 3 ) F .  V a s l o w  a n d  A. S. N e m t o n ,  C h e m i s t r y  o f  
P l u t o n i u m  R e p o r t  f o r  P e r i o d  A p r i l  1 0  - May 1 0 ,  

(I4)L. B r e w e r ,  L .  A .  B r u m l e y ,  P .  W .  G i l l e n ,  
a n d  N .  L. Lofgren, T h P  T h e r m o d y n a m i c  P r o p e r t i e s  
and E y n i l ~ b r ~ a  a t  H i g h  T e m p e r a t u r e s  o f  U r a n i u m  
W a l i d e s .  O r r d e s ,  N i t r c d e s ,  a n d  C a r b t d e s ,  MDDC- 
1543 ( S e p t .  20, 1 9 4 5 ) .  

1 9 4 4 ,  CK-1498, p .  10-11. 

FUEL P U R I F I C A T I O N  R E S E A R C H  
F. F. E l a n k e n s h i p  F. P ,  Roody  
€3. E, Thoma, J r .  G .  M, Blood 

Mater  i a l  s Chemi s t r y  D i v  i s  i o n  

P u r i f i e d  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  h a v e  b e e n  p r e p a r e d  s a t i s -  
f a c t o r i l y  i n  a r o u t i n e  manner  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  t e c h -  
n i  q u e  d e s  c r i b e  t i .  ( ' ' ) 
P u r i f i c a t i o n  o f  s m a l l  s a m p l e s  o f  
e n r i c h e d  f u e l s  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  h a s  h e e n  a c c o m p l i s h e d  by a 
m o d i f i c a t i o n  o f  t h i s  t e c h n i q u e .  

p r e v i o u s  1 y 

P u r i f i c a t i o n  o f  p u r e  z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  f rom o x i d e -  b e a r i n g  m a t e r i a l  
by s u b l i m a t i o n  h a s  been  d i s c o n t i n u e d ,  
e x c e p t  f o r  s p e c i a l  s a m p l e s ,  s i n c e  t h e  
Y - 1 2  p r o d u c t i o n  f a c i l i t y  i s  now i n  
p o s i t i o n  t o  s u p p l y  t h e  p u r e  m a t e r i a l .  
P r e p a r a t i o n  o f  Z r F 4  i n  a m e l t  c o n -  
t a i n i n g  NaF by  l i q u i d - p h a s e  h y d r o -  
f l u o r i n a t i o n  a p p e a r s  t o  b e  v e r y  
prom is  i n g  . 

Purification of M o l t e n  F l u o r i d e s .  
A p r e v i o u s  d o c u m e n t (  I s )  from t , h i s  
l a b o r a t o r y  d e s c r i b e d  t h e  a p p a r a t u s  arid 
t e c h n i q u e s  used  i n  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  o f  f l u o r i d e  m e l t s  w i t h  
h y d r o g e n  and  HF. By a p p l i c a t i o n  of 
t h i s  p r o c e d u r e  on  a r o u t i n e  b a s i s ,  a 
t o t a l  o f  a b o u t  8 0  k g  o f  p u r i f i e d  
f l u o r i d e s  w a s  p r o d u c e d  d u r i n g  t h e  

_I_._ 

( ' "C.  M. B l o o d ,  F. P. Boody,  A.  J.  Weinberger. 
a n d  G. J. Nessle, o p .  c i t . ,  ORNL-1294, p .  9 7 .  
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q u a r t e r .  T h i s  m a t e r i a l  w a s ,  f o r  t h e  
m o s t  p a r t ,  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  b o t h  
UF, a n d  % r F 4 ,  b u t  a f e w  u r a n i u m - f r e e  
f u e l - s o l v e n t  m a t e r i a l s  a n d  some  
p o s s i b l e  m o d e r a t o r - c o o l a n t  m i x t u r e s  
c o n t a i n i n g  %eF2 were i n c l u d e d .  

A l t h o u g h  r e p l a c e m e n t  o f  t h e  t r a n s -  
f e r  l i n e s  a n d  s i n t e r e d  n i c k e l  f i l t e r s  
m u s t  o c c a s i o n a l l y  be  m a d e ,  t h e  n i c k e l  
a p p a r a t u s  h a s  p e r f o r m e d  i n  a v e r y  
s a t i s f a c t o r y  m a n n e r .  R e s u l t s  f r o m  
t h i s  p r o g r a m  h a v e  j u s t i f i e d  c o n -  
s t r u c t i o n  o f  s i m i l a r  a p p a r a t u s  o f  t h e  
s a m e  s i z e ,  a s  w e l l  a s  e q u i p m e n t  t o  
p r o d u c e  5 0 - l b  b a t c h e s  o f  f u e l s  by  t h i s  
t e c h n i q u e ,  

C o r r o s i o n  o f  t h e  e q u i p m e n t  by t h e  
f l u o r i d e s  h a s  n o t  s e r i o u s l y  l i m i t e d  
t h e  r e a c t o r  l i f e .  A c c i d e n t a l  i n c l u s i o n  
o f  some s t a i n l e s s  s t e e l  s e c t i o n s  i n  
t h e  r e a c t o r  b e l o w  t h e  l i q u i d  l e d  t o  
c o n s i d e r a b l e  c o n t a m i n a t i o n  o f  t h r e e  
b a t c h e s  o f  p r o d u c t  w i t h  i r o n ,  c h r o m i u m ,  
and n i c k e l .  S a m p l e s  p r e p a r e d  i n  a l l -  
n i c k e l  e q u i p m e n t  g e n e r a l l y  s h o w  l e s s  
t h a n  1 0 0 - p p m  n i c k e l .  C a r e f u l  e x a m i -  
n a t i o n  o f  t h e  p r o d u c t  b y  c h e m i c a l  
m i c r o s c o p y  r a r e l y  r e v e a l s  t h e  p r e s e n c e  
o f  o x i d e s  i n  d e t e c t a b l e  a m o u n t s .  

T h e  r e m o v a l  o f  s u l f u r  b y  r e d u c t i o n  
o f  o x i d i z e d  compounds  a n d  e v o l u t i o n  o f  
H , S  a p p e a r s  q u a n t i t a t i v e ;  c h e m i c a l  
a n a l y s i s  r e v e a l s  n o  t r a c e  o f  t h i s  
e l e m e n t .  A l t h o u g h  n o  a n a l y t i c a l  d a t a  
a r e  a v a i l a b l e ,  i t  a p p e a r s  l i k e l y  t h a t  
t h e  t r a c e s  o f  c h l o r i d e  p r e s e n t  i n  t h e  
Z r F 4  p r e s e n t l y  b e i n g  u s e d  a r e  a l s o  
r emoved .  

P r e p a r a t i o n  o f  P u r e  Z i r c o n i u m  
T e t r a f l u o r i d e .  E a s e  o f  h y d r o f l u o r i -  
n a t i o n  o f  Z r O z  b y  g a s e o u s  H F  a t  
e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e s  i s  a f u n c t i o n  o f  
p r e v i o u s  h i s t o r y  o f  t h e  Z r 0 2 .  Z i r -  
conium h y d r o x i d e  may b e  h y d r o f l u o r i -  
n a t e d  q u i t e  e a s i l y ;  Z r 0 2 ,  w h i c h  h a s  
b e e n  c a l c i n e d  a t  8 0 0 ° C  o r  h i g h e r ,  
h o w e v e r ,  r e a c t s  i n c o m p l e t e l y  w i t h  IJF 
a t  t e m p e r a t u r e s  a s  h i g h  a s  700°C e v e n  

w h e n  r e a c t i o n  t i m e s  o f  t h e  o r d e r  o f  
2 0  h r  a r e  u s e d .  ( l 6  ) U n f o r t u n a t e  I y ,  
t h e  h a f n i u m - f r e e  p r o d u c t ,  f r o m  t h e  Y - 1 2  
p r o d u c t i o n  p l a n t  i s  p u r i f i e d  by p r e -  
c i p i t a t i o n  w i t h  p h t h a l l i c  a c i d  a n d  
m u s t  b e  c a l c i n e d  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e  
t o  r e m o v e  t h e  l a s t  t r a c e s  o f  c a r b o n ,  
A c c o r d i n g l y ,  p l a n s  h a v e  b e e n  made  t o  
p r o d u c e  t h e  h a f n i u m - f r e e  Z r F 4  b y  
h y d r o f l u o r i n a t i o n  o f  Z r C 1 ,  p r e p a r e d  
f r o m  a n  o x i d e  by t h e  B u r e a u  o f  M i n e s .  

T h e  d i f f i c u l t y  i n  o b t a i n i n g  com- 
p l e t e  r e a c t i o n  o f  ZrQz w i t h  g a s e o u s  HF 
i s  p r o b a b l y  d u e  tcj a c o m b i n a t i o n  o f  
s e v e r a l  f a c t o r s .  I t  i s  d i f f i c u l t  t o  
o b t a i n  g o o d  c o n t a c t  o f  t h e  g a s  w i t h  
t h e  p a r t i c u l a t e  s o l i d  i n  m o s t  a p p a r a t u s .  
The  r e a c t i o n  p r o d u c t  t e n d s  t o  c o a t  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  u n r e a c t e d  o x i d e  a n d  
p r e v e n t  r e a c t i o n .  I n  a d d i t i o n ,  h i g h  
c o n c e n t r a t i o n s  o f  HF a r e  a c h i e v e d  o n l y  
a t  e l e v a t e d  p r e s s u r e s .  

I n  a n  a t t e m p t  t o  i m p r o v e  t h e  c o n -  
v e r s i o n  o f  Zr02 t o  Z r F 4 ,  a s e r i e s  o f  
e x p e r i m e n t s  i n  w h i c h  t h e  r e a c t i o n  i s  
p e r f o r m e d  i n  t h e  l i q u i d  s t a t e  h a s  b e e n  
p e r f o r m e d .  T h e  Z r 0 2 ,  w h i c h  h a d  b e e n  
c a l c i n e d  a t  800"C,  was c h a r g e d ,  a l o n g  
w i t h  NaF,  i n t o  a g r a p h i t e - l i n e d  n i c k e l  
a p p a r a t u s  s i m i l a r  t o  t h e  f u e l  p u r i f i -  
c a t i o n  a p p a r a t u s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d .  
T h e  HF w a s  a d m i t t e d  a t  a t m o s p h e r i c  
p r e s s u r e  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  w a s  s l o w l y  
r a i s e d  u n t i l  l i q u i d  p h a s e  w a s  p r e s e n t .  
E v o l u t i o n  o f  IIF a c c o m p a n i e d  by  w a t e r  
o f  r e a c t i o n  o c c u r r e d  a t  t e m p e r a t u r e s  
a b o v e  l l O " C ,  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  was 
s l o w l y  r a i s e d  o v e r  a p e r i o d  o f  3 t o  4 
h r  u n t i l  €IF e v o l u t i o n  c e a s e d  a t  a b o u t  
500°C. A t  t h i s  s t a g e ,  I-IF was  b u b b l e d  
t h r o u g h  t h e  f u s e d - s a l t  m i x t u r e  c o n -  
t a i n i n g  s u s p e n d e d  Z r O ,  w h i l e  t h e  
t e m p e r a t u r e  w a s  r a i s e d  t o  8 0 0 ° C  a n d  
m a i n t a i n e d  t h e r e  f o r  2 t o  3 h o u r s .  By 
t h i s  t e c h n i q u e ,  g o o d  c o n t a c t  a n d  h i g h  
HF c o n c e n t r a t i o n s  a r e  a s s u r e d  a t  t h e  

( I 6 ) J .  L .  W i l l i a m s  a n d  B.  S .  W e a v e r ,  P r e p a r u -  
t i o n  o f  Z i r c o n i u m  T e t r a f l u o r i d e  P r o g r e s s  R e p o r t  

N o .  f ,  Y - 6 1 9  ( J u n e  1 5 .  1950). 
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l o w - t e m p e r a t u r e  r a n g e .  I n  t h e  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  t h e  ZrF4 p r o d u c e d  
d i s s o l v e s  i n  t h e  m e l t  a n d  l e a v e s  t h e  
Z r O ,  f r e e  t o  r e a c t .  

T h e  o p t i m u m  c o n d i t i o n s  f o r  s m o o t h  
a n d  c o m p l e t e  c o n v e r s i o n  o f  t h e  Z r O ,  
h a v e  n o t  y e t  b e e n  d e m o n s t r a t e d .  It 
h a s  b e e n  d e m o n s t r a t e d ,  h o w e v e r ,  t h a t  
c o m p l e t e  c o n v e r s i o n  o f  1 - k g  c h a r g e s  
c a n  be a c c o m p l i s h e d  i n  8 t o  10  h r  a n d  
w i t h  t h r e e  t o  f o u r  t i m e s  t h e  s t o i c h i o -  
m e t r i c  q u a n t i t y  o f  HF. These 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 ;  i f  t I t P  
p r e s e n t  o p t i m i s t i c  r e s u l t s  a r e  v e r i f i e d ,  
t h e  t e c h n i q u e  may b e  e x t e n d e d  t o  
p r e p a r a t i o n  o f  c r y o l i t e s  a n d  B e F ,  
m i x t u r e s ,  

P r e p a r a t i o n  o f  P u r e  A l u m i n u m  
F l u o r i d e .  P u r e ,  a n h y d r o u s  A l F ,  h a s  
b e e n  p r e p a r e d  by d e h y d r a t i o n  o f  com-. 
m e r c i a l l y  a v a i l a b l e  AlF;FI,O u n d e r  a 
f l o w i n g  a t m o s p h e r e  o f  HF i n  n i c k e l  
e q u i p m e n t  a t  300 t o  600°C f o r  6 h o u r s .  
S e v e r a l  b a t c h e s  o f  m a t e r i a l ,  t o t a l i n g  
7 I b  o f  a n h y d r o u s  p r o d u c t ,  h a v e  b e e n  
made a v a i l a b l e  f o r  p h a s e - e q u i l i b r i u m  
s t u d i  es  . 

R E A C T I O N  OF FUELS WITH A L K A L I  METALS 

R .  J .  S h e i l  E .  E .  K e t r h e n  
N .  V .  Smit,h D.  C .  I t o f f m a n  

F. F. B l a n k e n s h i p  
Ma t e r i a 1 s Chem i s t r y D i  v i s  i on 

P. A g r o n  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

T h e  r e d u c i n g  a c t i o n  o f  a l k a l i  
m e t a l s  on  IJF, a n d  ZrF, i s  w c l l  known,  
a n d  u n d e r  p r o p e r  c o n d i t i o n s  t h e  f r e ~  
h e a v y  m e t a l s  c a n  be  p r o d u c e d  r e a d i l y  
hy t h i s  m e t h o d .  H o w e v e r ,  when r e l a -  
t i v e l y  s m a l l  a m o u n t s  o f  a l k a l i  r r : e t a l  
a r e  a d d e d  t o  f l u o r i d e  m i x t u r e s  t . h e  
r e a c t i o n  p r o c ~ e d s  n o t  t,o t h e  me ta l  b u t  
t o  a c o m p l e x  s e r i e s  of 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 ,  i n c l u d i n g  UF, ~ 

PERIOD ENDING SE 

On t h e  b a s i s  o f  a v a i l a b l e  t h e r m o -  
d y n a m i c  e s t i m a t e s ,  t h e  r e d u c t i o n  o f  
UF, t o  UF, i s  tilore l i k e l y  t h a n  t h a t  o f  
Z r F 4 .  H o w e v e r ,  when  t h e  UF, i s  d i s -  
s o l v e d  i n  N a F ,  w h e r e  s t r o n g  c o m -  
p l e x i n g  may o c c u r ,  a n d  when a l a r g e  
e x c e s s  o f  Z r F 4  i s  p r e s e n t ,  t h e  r e -  
d u c t i o n  o f  IJF, IS n o t  n e c e s s a r i l y  t h e  
f i r s t  s t e p  i n  t h e  p r o c e s s .  In f a c t ,  
p r e l i m i n a r y  e v i d e n c e  i n d i c a t e s  t h a t ,  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  e x c e s s  % r F 4 ,  u p  
t o  40% o f  t h e  W a M  t h e o r e t i c a l l y  r e -  
q u i r e d  t o  r e d u c e  a l l  t h e  IJF, p r e s e n t  
may b r  added  w i t h o u t  p r o d u c i n g  d e t e c t a -  
b l e  a m o u n t s  of f r e e  UF,. 

A l t h o u g h  much r e m a i n s  t u  be l e a r n e d  
a b o u t  t h e  r e a c t i o n  p r t a d m r t s  o f  NaK 
w i t h  Z r F , - h e a r i n g  f u e l s ,  t h e  f o l l o w i n g  
c o n c l u s i o n s  ~ t y p i c a l  o f  m a t e r i a l  COIL- 
t a i n i n g  58 m o l r  % NaF, 46 m o l e  % ZrF' , ,  
and  4 mole % UF,, a r e  o f  i n t e r e s t ,  

S l o w  h e a t i n g  o f  s e a l e d  c a p s u l e s  
c o n t a i n i n g  t h e  p o w d e r e d ,  p u r i f i e d  f i l e1  
w i t h  a few w e i g h t  per c e n t  o f  NaK shows  
t h a t  t h e  r a p i d  e x o t h e r m i c  r e a c t i o n  
L a k e s  p l a c e  a t  a h o u t  2 5 0 ° C .  In a 
t y p i c a l  c a s e ,  H g o f  NaK w i t h  50 g o f  
f u e l  y i e l d e d  a s u d d e n  t e m p e r a t u r e  i r i -  

c r e a s e  f r o m  240 t o  286°C. The  r e a c t i o n  
w i l l ,  p r e s u m a b l y ,  be v e r y  r a p i d  a t  a l l  
t e m p e r a t u r e s  a h o v e  250°C. 

A l t h o u g h  t h e r e  i s  e v i d e n c e  from 
o t h e r  s o u r c e s  t h a t  hJF, f o r m s  cornpounds 
w i t h  NaF, KF, a n d  o t h e r  f l u o r i d e s ,  t h e  
b u l k  o f  t h i s  m a t e r i a l  f o r m e d  i n  s u c h  
c a p s u l e  t ,es ts  a p p e a r s  o n  e x a m i n a t i o n  
o f  t h e  c o o l e d  mel ts  a s  p u r r  UF, a t  t h e  
b o t t o m  o f  t h e  c a p s u l e s .  The s o l u b i l i t y  
o f  IJF, i n  t h e  r e a c t i o n  m e l t ,  a t  t e m p e r -  
a t u r e s  f rom 6 0 0  t o  8 0 0 ° C  i s  r i o t  y e t  
known, b u t  i t  a p p e a r s  t o  be r e l a t i v e l y  
l o w  at ;  t e m p e r a t u r e s  w e l l  a h o v e  t h e  
f r e e z i n g  p o i n t  o f  t h e  m i x t u r e .  

I f  o n e  e q u i v a l e n t  o f  N s K  i s  d e -  
f i n e d  a s  t h e  q u a n t i t y  r e q u i r e d  t o  
r e d u c e  t h e  UF, p r e s e n t  t o  UF,, a d d i t i o n  
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o f  l e s s  t h a n  0 . 4  e q u i v a l e n t  p r o d u c e s  a 
y e l l o w i s h  t i n g e  i n  t h e  g r e e n ,  s o l i d i f i e d  
m e l t .  T h e  y e l l o w  c o l o r  r e p l a c e s  t h e  
n o r m a l  g r e e n  c o l o r  o f  t h e  f u e l  by t h e  
t i m e  1 e q u i v a l e n t  h a s  b e e n  a d d e d .  
S e g r e g a t e d  UF, i n  a y e l l o w  m a t r i x  
r e s u l t s  when 2 e q u i v a l e n t s  a r e  u s e d ;  
t h e  s o l i d  s o l u t i o n  o f  NaUF5 i n  N a Z r F S ,  
t y p i c a l  o f  t h e  u n r e a c t e d  f u e l ,  i s  
c o n s i d e r a b l y  a l t e r e d ,  a n d  a y e l l o w ,  
f i n e - g r a i n e d  p h a s e ,  s o m e  o f  w h i c h  
f o r m s  a c u b i c  c r y s t a l  o f  R = 1 . 4 7 6 ,  
h a s  a p p e a r e d .  

When 4 e q u i v a l e n t s  a r e  a d d e d ,  t h e  
y e l l o w ,  c u b i c  p h a s e ,  a c o l o r l e s s  c u b i c  
p h a s e  o f  n = 1 . 4 3 0 ,  c o n s i d e r a b l e  UF,, 
a n  o p a q u e  p h a s e  t h a t  may be  m e t a l ,  and 
Na,ZrF6 a p p e a r  i n  t h e  m e l t s .  When 8 
e q u i v a l e n t s  a r e  a d d e d ,  t h e  y e l l o w  
p h a s e  a n d  t h e  s o l i d  s o l u t i o n  a r e  n o t  
d e t e c t e d .  Some Na,ZrF6 and t h e  o p a q u e  
m a t e r i a l  a r e  p r e s e n t ,  a n d  a l l  t h e  
u r a n i u m  seems t o  b e  p r e s e n t  a s  UF,. 
T h e  m a t e r i a l  a p p e a r s  t o  t h e  e y e  a s  a 
g r a y - w h i t e  m a t r i x  c o n t a i n i n g  UF,. 

E x a m i n a t i o n o f t h e  c o o l e d  a n d  g r o u n d  
melts  f o r  p r o d u c t i o n  o f  H, on r e a c t i o n  
w i t h  d i l u t e  a c i d s  shows t h a t  t h e  r e -  
d u c i n g  power i s  much l e s s  t h a n  e x p e c t e d  
from t h e  amount  o f  N a K  a d d e d ,  T h i s  i s  
s u r p r i s i n g  s i n c e  UF, y i e l d s  t h e  t h e o -  
r e t i c a l  v o l u m e  o f  II ,  a f t e r  s i m i l a r  
g r i n d i n g  and  h a n d l i n g  i n  a i r .  

X - r a y  d i f f r a c t i o n  s t u d i e s  h a v e  i n d i -  
c a t e d  t h a t  p r o m i n e n t  b u t  u n i d e n t i f i e d  
l i n e s  h a v e  d i s a p p e a r e d  f r o m  s p e c t r a  
r u n o n t h e  same s a m p l e  a t  a l a t e r  d a t e .  
I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  a l o w - v a l e n c e  
compound o f  z i r c o n i u m  t h a t  i s  u n s t a b l e  
when h a n d l e d  i n  a i r  may be  r e s p o n s i b l e  
f o r  t h i s  b e h a v i o r .  

A l t h o u g h  i t  i s  e v i d e n t  t h a t a s p d d e n  
l a r g e  l e a k  o f  NaK a t  e l e v a t e d  t e m p e r a -  
t u r e s  i n t o  t h e  f u e l  s t r e a m  would  h a v e  
s e r i o u s  c o n s e q u e n c e s ,  i t  i s  n o t  e v i d e n t  
t h a t  a l e a k  s m a l l  e n o u g h  t o  p e r m i t  

c h e m i c a l  e q u i l i b r i u m  t o  be  m a i n t a i n e d  
w o u l d  b e  d i s a s t r o u s .  I f  r e d u c i n g  
c o n d i t i o n s  a r e  d e s i r a b l e  i n  t h e  f u e l ,  
i t  may be  p o s s i . b l e ,  o n  t h e  b a s i s  o f  
t h e s e  d a t a ,  t o  p r o v i d e  u p  t o  0 . 2  
e q u i v a l e n t  o f  r e d u c i n g  power ( f l u o r i n e  
d e f i c i e n c y )  w i t h o u t  p r e c i p i t a t i o n  o f  
UF,. I t  may b e  t h a t  t h e  c o r r o s i v e  
b e h a v i o r  o f  t h e s e  f u e l s  c o u l d  b e  
f u r t h e r  i m p r o v e d  i n  t h i s  f a s h i o n .  A 
c o n s i d e r a b l e  e f f o r t  will be  m a i n t a i n e d  
on t h i s  c o m p l e x  p r o b l e m .  

SERV I CE FUN CT I ONS 

J .  T r u i t t  C. J .  B a r t o n  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

T h e  n e e d  f o r  p r e p a r a t i o n  o f  s m a l l  
b a t c h e s  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  f o r  
s t a n d a r d s  i n  x - r a y  d i f f r a c t i o n  o r  
p e t r o g r a p h i c  m i c r o s c o p e  w o r k ,  f o r  
e n r i c h e d  u r a n i u m  f u e l s ,  a n d  € o r  o t h e r  
p u r p o s e s  s t i l l  e x i s t s .  A b o u t  3 0  
b a t c h e s  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  r a n g i n g  
i n  s i z e  f r o m  10 g f o r  e n r i c h e d  u r a n i u m  
f u e l s  t o  a b o u t  2 0 0  g w e r e  p r e p a r e d  
d u r i n g  t h e  l a s t  q u a r t e r .  I n  a d d i t i o n ,  
v a r i o u s  c o n t a i n e r s  were  f i l l e d  w i t h  
f l u o r i d e  m i x t u r e s ,  a s  shown i n  T a b l e  9 .  
F l u o r i d e  m i x t u r e s  were r e m o v e d  f r o m  
406 c o r r o s i o n - t e s t i n g  t u b e s  by m e l t i n g  
i n  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e ;  t h e  r e c o v e r e d  
m e l t s  were  p r e p a r e d  f o r  a n a l y s i s  b y  
g r i n d i n g  t o  a f i n e  p o w d e r ,  

Table 9 

CONTAINER-FILLING SERVICES 

NO. OF CONTAINERS I FILLED TYPE OF' CONTAINER 

Cyclotron tubes 

Corrosion tubes 

Radiation-damage capsules 

59 

286 

5 

Heat-capacity capsules 

Vapor - p  re ssur e pots 

4 

3 
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1 0 .  CORROSION RESEARCH 

W. R .  Grimes ,  M a t e r i a l s  Chemis t ry  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  

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

T h e  e m p h a s i s  i n  d y n a m i c  c o r r o s i o n  
t e s t i n g  i n  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  
h a s  s h i f t e d  f r o m  t e s t i n g  t h e  f u e l  
N aF - KF - L i F - ti F t o t e s t i n g v a r i o u s 
c o o l a n t s  and f u e l  s c o n t a i n i n g  z i r c o n i u m  
f I u o r i d e .  T h e  c o o l a n t s  a n d  f u e l s  
c o n t a i n i n g  z i r c o n i u i n  f l u o r i d e  a r e  n o t  
so c o r r o s i v e  t o  I n c o n e l  a s  t h e  NaF-KF- 
LiF-IJF,  f u e l .  T h i s  i s  p r o b a b l y  d u e  
t o  t h e  more  c a r e f u l  p r e p a r a t i o n  and  
h a n d l i n g  p r i o r  t o  t h e  c o r r o s i o n  t e s t s .  
W i t h  t h e  z i r c o n i u m  f u e l s ,  t h e  c o r r o s i o n  
i n  t h e  h o t  l e g  i s  a p p r o x i m a t e l y  5 m i l s  
a f t e r  5 0 0  b r  o f  o p e r a t i o n  c o m p a r e d  
w i t h  t h e  1 0 -  t o  1 5 - m i l  d e p t h  o f  
c o r  r o  s i  o n  t h a t  w a s  p r e v  i o u s 1 y e x -  
p e r i e n c e d .  

The  e f f e c t  o f  d i f f e r e n t  c l e a n i n g  
p r o c e d u r e s  on t h e  c o r r o s i v e  a c t i o n  o f  
t h e  f l u o r i d e s  o n  I n c o n e l  i s  b e i n g  
s t u d i e d .  S t a t i c  t e s t s  a n d  m o d i f i e d  
d y n a m i c  t e s t s  h a v e  b e e n  u s e d  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 ,  t e m p e r a -  
t u r e ,  a n d  v a r i o u s  a d d i t i v e s  o n  t h e  
c o r r o s i o n  b e h a v i o r  o f  t,he f l u o r i d e s .  
I t  h a s  b e e n  f o u n d  t h a t  m o s t  o f  t h e  
c o r r o s i o n  o c c u r s  i n  t h e  f i r s t  500 h r  
o f  o p e r a t i o n .  S t r a n g e  r e s u l t s  w e r e  
o b ~ a i n e d  i n  c o r r o s i o n  t e s t i n g  a t  
e x  t r erne 1 y 11 i g h t em p e r a t u  re  s ; t h e  amoun t 
o f  c o r r o s i o n  a p p r e c i a b l y  d e c r e a s e d .  
T h i s  was p r o b a b l y  due t o  t h e  f o r m a t i o n  
o f  a t h i n  f i l m  o f  u r a n i u m  o x i d e  o n  
t h e  s u r f a c e  o f  t h e  t,esL c a p s u l e .  The 
a d d i t i o n o f  s t r o n g  g e t t e r s  h a s  marked ly  
d e c r e a s e d  t h e  c o r r o s i v e  a c t i o n  o f  t h e  
f l u o r i d e s .  The mos t  s t r i k i n g  example  
W R S  t h e  a d d i t i o n  o f  z i r c o n i u m  h y d r i d e  
t,o t h e  NaF-KF-LiF-UF4 f u e l  t h a t  was  

c i r c u l a t e d  i n  a t h e r m a l  c o n v e c t i o n  
l o o p .  Upon  e x a m i n i n g  t h e  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p  a f t e r  5 0 0 h r  a t  1500'F, 
i t  was  f o u n d  t h a t  t h e  l o o p  s u f f e r e d  
t,he l e a s t  a m o u n t  o f  a t t a c k  o f  a n y  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p  r u n  w i t h  t ,he 
f l u o r i d e s ;  t h e  maximum d e p t h  o f  a t t a c k  
was 0 . 5  mil. 

T e s t s  o f  c h e m i c a l  c o m p a t i b i l i t y  o f  
s e v e r a l  p o s s i b l e  m o d e r a t o r   coolant,^ 
w i t h  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  m o d e r a t o r  
m a t e r  i a 1  h a v e  shown t h a t  ZrF, - b e a r  i n  g 
m e l t s  a r e  n o t  u s e f u l  i n  t h i s  c o n n e c t i o n .  
S o d i u m ,  N a K ,  and  m o l t e n  l e a d  a p p e a r  
t o  be  s a t i s f a c t o r y ,  a s  d o  f u s e d  s a l t s  
c o n t a i n i n g  b e r y l 1  ium f l u o r i d e .  

T e s t s  on 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  h a v e  b e e n  c o n d u c t e d  i n  w h i c h  
a d d i t i o n s  o f  3 ,  5 ,  a n d  5 0 %  s o d i u m  
were made t o  l e a d .  T h e s e  a d d i t i o n s  
h a d  a v e r y  marked  e f f e c t  on  t h e  m a s s  
t r a n s  f e r c h a r a c t e r i s t i c s  a n d  t h e  
c o r r o s i v e  a c t i o n  o n  t h e  c o n t a i n e r  
m a t e r i a l s .  

A d d i t i o n a l  s t a t i c  and dynamic  t e s t s  
w e r e  r u n  i n  an  a t t e m p t  t o  f i n d  i n -  
h i b i t o r s  f o r  t h e  m a s s  t r a n s f e r  a n d  
c o r r o s i o n  e x h i b i t e d  i n  t h e  m e t a l -  
h y d r o x i d e  s y s t e m s .  A d d i t , i o n a l  t e s t s  
h a v e  s h o w n  t h a t  t h e  m a s s  t r a n s f e r  
e x p  e r i e n  c e d i n n i c k e 1 - h y d r o x i d e 
s y s t e m s  c a n  b e  s t o p p e d  by  t h e  u s e  o f  
p u r i f i e d  hydrogen  o v e r  t h e  sys t em.  

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  p r o g r a m  o f  
e m p i r i c a l  c o r r o s i o n  t e s t i n g ,  a number 
o f  s t u d i e s  d e s i g n e d  t o  e x p l a i n  t h e  
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c o r r o s i o n  m e c h a n i s m h a s  b e e n  c o n d u c t e d .  
C a r e f u l  e x a m i n a t i o n  by  p h y s i c a l  a n d  
c h e m i c a l  m e a n s  h a s  b e e n  m a d e  o f  t h e  
c o r r o s i o n  p r o d u c t s  f o r m e d  d u r i n g  
l a r g e - s c a l e  d y n a m i c  c o r r o s i o n  t e s t s ,  
a n d  s t u d i e s  h a v e  b e e n  m a d e  o f  t h e  
r e a c t i o n s  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l s  w i t h  
h i g h - t e m p e r a t u r e  l i q u i d s  i n  s i m p l e  
s y s t e m s  and  t h e  p o s s i b l e  r e a c t i o n s  o f  
m o l t e n  f l u o r i d e s  and  h y d r o x i d e s  u n d e r  
a p p l i e d  p o t e n t i a l s .  A c o n s i d e r a b l e  
n u m b e r  o f  c o m p l e x  f l u o r i d e s  o f  t h e  
s t r u c t u r a l  m e t a l s  h a s  b e e n  p r e p a r e d  
a n d  c h a r a c t e r i z e d  t o  a s s i s t  i n  t h e  
i d e n t i f i c a t i o n  o f  c o r r o s i o n  p r o d u c t s .  
A s t u d y  o f  t h e  c o m p o u n d s  f o r m e d  by  
t h e  i n t e r a c t i o n  o f  n i c k e l  i n  t h e  
h y d r o x i d e s  h a s  s h o w n  t h e  a p p e a r a n c e  
o f  t w o  n e w  c o m p o u n d s ,  N a N i O l  a n d  
L i N i O , .  T h e s e  c o m p o u n d s ,  w h i c h  h a v e  
b e e n  named s o d i u m  n i c k e l a t e ( I l 1 )  a n d  
l i t h i u m  n i c k e l a t e ( I I I ) ,  h a v e  b e e n  
i d e n t i f i e d  by  c h e m i c a l  a n a l y s i s  f o r  
n i c k e l  a n d  t h e  a l k a l i  m e t a l s ;  b y  
s e v e r a l  c h e m i c a l  r e a c t i o n s ,  i n c l u d i n g  
a q u z n t i t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
o x i d i z i n g  p o w e r ;  by  t h e  r e a c t i o n  t h a t  
g i v e s  a known t r i v a l e n t  n i c k e l  com-  
p o u n d ;  and by c o m p l e t e c r y s t a l  s t r u c t u r e  
a n a l  y s i  s . 

PARAMETRIC S T U D I E S  OF FLUORIDE 
CORROSIOM 

A.  d e s  B r a s u n a s  E.  E ,  Hoffman  
L. S. R i c h a r d s o n  11. B. Day 
D. C. V r e e l a n d  I , .  D. D y e r  

Met a 1  l u r g y  D i  v i  s i  on 

F. K e r t e s z  
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  e f f o r t s  t o  u n d e r s t a n d  a n d  
m i n i m i z e  f l u o r i d e  c o r r o s i o n  h a v e  
l o g i c a l l y  l e d  t o  a s t u d y  o f  t h e  many 
p a r a m e t e r s  t h a t  e n t e r  i n t o  c o r r o s i o n  
p h e n o m e n a  a n d  c o r r o s i o n  t e s t s .  I n -  
c l u d e d  a m o n g  t h e s e  p a r a m e t e r s  a r e  
t e m p e r a t u r e  o f  t e s t ,  l e n g t h  o f  t e s t ,  
e f f e c t  o f  r e s i d u a l  s t r e s s e s  i n  t h e  

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

Temperature o f  Test ( A .  d e s  B r a s u n a s ,  
L .  S .  R i c h a r d s o n ,  D .  C. V r e e l a n d ,  
E. E .  H o f f m a n ,  R.  B. D a y ,  a n d  L .  13. 
D y e r ,  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  
w a s  t e s t e d  a t  a s e r i e s  o f  t e m p e r a t u r e s  
f o r  2 0 0 - h r  p e r i o d s  i n  m o l t e n  f l u o r i d e  
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  X). A r a t h e r  s u r p r i s i n g  e f f e c t  
was  n o t e d ;  a t  t h e  h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  
v o i d  f o r m a t i o n  became  l e s s  p r o m i n e n t ,  
a s  s h o w n  b y  F i g .  45  a n d  b y  t h e  d a t a  
o f  T a b l a  10 .  

T h e  a n a l y s e s  o f  t h e  f l u o r i d e  b a t h s ,  
a f t e r  t h e  t e s t s ,  w e r e  i n  a g r e e m e n t  
w i t h  t h e  o b s e r v a t i o n s  g i v e n  i n  T a b l e  1 0 ;  
i n  t h e  t e s t a t 8 0 0 ° C g  1800  ppm chromium 
was d e t e c t e d  i n  t h e  b a t h ,  w h e r e a s  t h e  
f l u o r i d e  o f  t h e  t e s t  a t  1300°C y i e l d e d  
o n l y  6 5  ppm c h r o m i u m ,  T h e  n a t u r e  o f  
t h e  f i l m  d e t e c t e d  o n  t h e  I n c o n e l  
s u r f a c e  o f  t h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  t e s t s  
h a s  b e e n  i d e n t i f i e d  a s  UO, b y  x - r a y  
d i f f r a c t i o n ,  

L e n g t h  o f  T e s t .  A s e r i e s  o f  t e s t s  
w a s  m a d e  t o  d e t e r m i n e  t h e  e x t e n t  o f  
c o r r o s i o n  a s  a f u n c t i o n  o f  t i m e .  
I n c o n e l  t e s t  s p e c i m e n s  were p r e p a r e d  
f o r  t e s t i n g  a t  s e v e r a l  t i m e  i n t e r v a l s  
r a n g i n g  u p  t o  3 0 0 0  h r  i n  t h e  s e e s a w  
t e s t  a p p a r a t u s ,  i n  w h i c h  t h e  c o l d  
z o n e  w a s  a t  a b o u t  8 0 0 ° C  a n d  t h e  h o t  
z o n e  a t  a b o u t  650°C.  

T h e  t e s t  d a t a  a r e  s u m m a r i z e d  i n  
T a b l e  1 1  a n d  p l o t t e d  i n  F i g .  4 6 .  
T h e s e  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  m o s t  o f  t h e  
c o r r o s i o n  o c c u r s  i n  t h e  E i r a t  5 0 0  h r ;  
b e y o n d  t h i s  t i m e  t h e  a d d i t i o n a l  amount  
o f  a t t a c k  i s  q u i t e  s m a l l .  
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WNCLASS I 
Y . 7 1 8  
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F i g .  45. Depth of Void Formation as a Function of Temperature i n  Iuconel 
by NaF-KF-LiF-UF,. ( a )  90OoC. ( b )  1000°C. ( c )  l l O O ° C .  ( d )  1200°C. Un- 
e t c h e d .  250X 
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______.. ......................... 

TEST TEMPERATURE DEPTH O F  V O I D  FORMATION 
( O C )  ( m i l  SI 

T a b l e  10 

...................... l___l_ 

THICKNESS CHANGE 
O F  SI’ECIMEN 

CORROSION OF I N C O N E L  BY N a F - K P - L i F - U F 4  A S A  
F U N C T I O N  OF TEST TEMPERATURE 

SSF-4 

SSF-5 

SSF-6 

SSF-8 

115 

210 

500 

750 

800 

9 00 

1000 

1100 

1200 

1300 

30 ,  200 

55,200 

1 3 2 , 0 0 0  

20 

15 

10 

10 

0 . 5 *  

0.2*  

780 600  

780 6 30 

7 50 6 10 

None 

None 

None 

None 

None 

None 

2 

‘Thin f i l m  o f  U 0 2  o b s e r v e d  on metal  s u r f a c e .  

No evidence o f  
r e a c t i o n  

TaQBe 11 

2 

3 

3 . 5  

4 

EFPECTOF T r i m  ON T H E  DEPTH OF FLUORIDE ATTACK 
AS DE‘FERIHNED BY THE SEESAW T E S T  

5 No e v i d e n c e  o f  
react ion 

7 Met a1 1 i c depo s i  t 

6 1 M e t a l l i c  d e p o s i t  

0 . 5  m i l  t h i c k  

0 . 5  m i l  t h i c k  

13 Metal 1 i c  d e p o s i t  
0 . 5  m i l  t h i c k  

...................... l_ll_l_ ......................................... ~ - ~ . ~  ... _.__I. 

METALLOGRAPHIC OBSERVATIONS 

TEhPERAIURE (OC) NO. OF ........ 

SSF-3 1 66  

SSF-7 1 3000 

Depth-of Void 
Format ion i n  -1 Hot Zone 

1 N o  e v i d e n c e  o f  

I l l  
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T'M€ (hr) 

F i g .  4 6 .  C o r r o s i o n  v s .  T i m e  f o r  
Incone 1 i n  NaF-KF-LiF-UF, from Seesaw 
T ~ S ~ S  a t  800°c .  

R e s i d u a l  Stresses i n  S p e c i m e n .  
From q u e n c h - a n n e a l e d  f l a t  s t o c k  a 
s e r i e s  o f  c o l d - w o r k e d  I n c o n e l  s p e c i -  
mens  were p r e p a r e d  t h a t  r a n g e d  f r o m  
0 t o  7 1 %  r e d u c t i o n  i n  t h i c k n e s s .  
T h e s e  s p e c i m e n s  were  t h e n  c o r r o s i o n  
t e s t e d  i n  NaF-KF-EiF-UF, f o r  100  h r  
a t  815OC t o  d e t e r m i n e  p o s s i b l e  d i f f e r -  
e n c e s  i n  c o r r o s i o n  b e h a v i o r .  T h e  
t e s t  r e s u l t s  l i s t e d  i n  T a b l e  1 2  show 
t h a t  t h e r e  i s  a s m a l l ,  b u t  n e v e r -  
t h e l e s s  p e r c e p t i b l e ,  e f f e c t .  

PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

T h e r e  a p p e a r s  t o  b e  maximum c o r -  
r o s i o n  i n  t h e  r a n g e  o f  5 t o  2 5 %  
r e d u c t i o n  i n  t h i c k n e s s .  Such  r e s u l t s  
a r e  n o t  s u r p r i s i n g ,  s i n c e  h o l e  f o r -  
m a t i o n ,  which i s  b e l i e v e d  t o  be  c a u s e d  
b y  t h e  d i f f u s i o n  o f  chromium from t h e  
m e t a l  i n t o  t h e  f l u o r i d e  b a t h ,  i s  
a c c e l e r a t e d  lay t h e  p r e s e n c e  o f  c o l d  
work. The  r e c r y s t a l l i z a t i o n  t e m p e r a -  
t u r e  r a n g e  f o r  Inconel .  i s  a b o u t  1500"F, 
w h i c h  i s  t h e  t e s t  t e m p e r a t u r e ,  a n d  
h e n c e  h e a v i l y  c o l d - w o r k e d  s p e c i m e n s  
r e c r y s t a l l i z e  in a r e l a t i v e l y  s h o r t  
t i m e .  T h e r e f o r e  s p e c i m e n s  t h a t  h a v e  
n o t  b e e n  c o l d  w o r k e d  a n d  s p e c i m e n s  
t h a t  h a v e  b e e n  h e a v i l y  c o l d - w o r k e d  
may b e  e s s e n t i a l l y  s t r e s s  f r e e  f o r  
m o s t  o f  the.  p e r i o d  o f  t h e  c o r r o s i o n  
t e s t ,  a n d  t h e  i n t e r m e d i a t e  s t r e s s  
r a n g e  may n o t  r e s u l t  i n  r e c r y s t a f -  
l i z a t i o n  t h r o u g h o u t  t h e  e x p o s u r e  
p e r i o d .  

Carbon C o n t e n t  o f  S p e c i m e n .  TQ 
e s t a b l i s h  t h e  e f f e c t  o f  c a r b o n  c o n t e n t ,  
i f  a n y ,  on t h e  c o r r o s i o n  b e h a v i o r  o f  
f a c e - c e n t e r e d - c u b i c  m e t a l s  in NaF-KF- 
L i F - U F , ,  t w o  s e e s a w  t e s t  s p e c i m e n s  
w e r e  r u n  s i m u l t a n e o u s l y  s o  t h a t  
i d e n t i c a l  t ime and t e m p e r a t u r e s  would 

Table 12 

V A R I A T I O N  IN S U B S U R F A C E  V O I D  FORMATION AS A RESULT OF COLD WORK 

REWCTION IN 'IHICXNES 
( 96) 

0 

5.5 

11.5 

26,O 

50.0 

71.0 

WEIGHT LOSS 
( g.1 

0.0020 

0.0043 

0.00% 

0.0036 

0.0023 

0.0028 

DEPTH OF SUBSURFACE VOIDS 
(mil 8 )  

1 

2 

1.5 

1.5 

1 

1 

TnICXNESS CHANGE 

None 

None 

None 

None 

None 

None 
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p r e v a i l .  One s p e c i m e n  was a r e g u l a r ,  
t y p e  3 0 4  s t a i n l e s s  s t e e l  ( c o n t a i n i n g  
0 .08% C ) ,  and t h e  o t h e r  was an e x t r a -  
l o w - c a r b o n  t y p e  3 0 4  s t a i n l e s s  s t e e l  
(0 .006% C ) .  

T h e  t e m p e r a t u r e  c o n d i t i o n s  f o r  b o t h  
s p e c i m e n s  were 7 2 0 ° C  i n  t h e  h o t  z o n e  
a n d  6 0 0 ° C  i n  t h e  c o l d  z o n e .  T h e  
d u r a t i o n  o f  t h e  t e s t  w a s  1 9 0  h r ,  
d u r i n g  w h i c h  t i m e  t h e  s p e c i m e n s  were 
s u b j e c t e d  t o  5 1 ,150 c y c l e s .  

E x a m i n a t i o n  o f  t h e  s p e c i m e n s  a f t e r  
t e s t i n g  g a v e  i d e n L i c a 1  r e s u l t s ,  
n a m e l y ,  5 m i l s  o f  v o i d  f o r m a t i o n  i n  
t h e  h o t  z o n e s  o f  b o t h .  No a t t a c k  o r  
d e p o s i t i o n  w a s  d e t e c t e d  i n  t h e  c o l d  
zone s .  

Corros ion  I n h i b i t o r s .  S t a t i c  a n d  
d y n a m i c  c o r r o s i o n  t e s t s  a t  8 16  “C f o r  
1 0 0  h r  h a v e  b e e n  c o n t i n u e d  w i t h  
v a r i o u s  a g e n t s  b e i n g  a d d e d  t o  c h e c k  
t h e  p o s s i b i l i t y  o f  t h e  a d d i t i o n s  
a c t i n g  a s  c o r r o s i o n  i n h i b i t , o r s .  
P a r t i c u l a r  a t t e n t i o n  w a s  g i v e n  t o  
a d d i t i o n s  o f  c h r o m i u m  b e c a u s e  o f  t h e  
p a r t  c h r o m i u m  p l a y s  i n  t h e  f l u o r i d e  
c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  ( c f . ,  p a r a g r a p h  
o n  ‘ M e c h a n i s m  o f  F l u o r i d e  C o r r o s i o n ,  ” 
t h i s  s e c t i o n ) .  T e s t s  h a v e  b e e n  r u n  
w i t h  0 . 1 7 %  a d d i t i o n s  o f  s o d i u m  ( p r e v i o u s  
a d d i t i o n  t e s t s  w e r e  w i t h  h i g h e r  
p e r c e n t a g e s  o f  s o d i u m )  a n d  a l s o  a d -  
d i t i o n s  o f  MnO,, C r F , ,  N i F , ,  a n d  FeF3. 
I n  t h e  c a s e  o f  t h e  s o d i u m  a d d i t i o n  
a n d  a l s o  i n  t h e  p r e v i o u s  t e s t s  w i t h  
a d d i t i o n s  o f  l i t h i u m ,  p o t a s s i u m ,  
c a l c i u m ,  t i t a n i u m ,  a n d  m a n g a n e s e ,  i t  
was t h o u g h t  t h a t  t h e s e  e l e m e n t s  t i l ight  
p o s s i b l y  a c t  a s  g e t t e r s  t o  r e d u c e  t h e  
a v a i l a b l e  a m o u n t  o f  o x y g e n  i n  t h e  
s y s t e m  a n d  t h u s  h e l p  t o  r e d u c e  c o r -  
r o s i o n .  T h e  MnOz a d d i t i o n s  w e r e  made 
t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  o x y g e n  a d d e d  t o  
t h e s e  t e s t s  i n  t h i s  f o r m  w o u l d  i n -  
c r e a s e  c o r r o s i o n .  

” T h e  m e t a l  f l u o r i d e s  ( a n d  a l s o  
s o d i u m ,  l i t h i u m ,  a n d  p o t a s s i u m )  were  
a d d e d  w i t h  t h e  t h o u g h t  t h a t  p e r h a p s  a 
r e a c t i o n  o f  t h e  f o l l o w i n g  t y p e m i g h t  be 
t h e  c o r r o s i o n  mechan i sm:  

2aF + ,b e. PF, t 2a , 
w h e r e  a c o u l d  r e p r e s e n t  s o d i u m ,  
l i t h i u m ,  o r  p o t a s s i u m  a n d  ,b c o u l d  
r e p r e s e n t  i r o n ,  n i c k e l ,  o r  c h r o m i u m .  
I f  t h i s  were t h e  c a s e ,  t h e n  a d d i t i o n s  
o f  i r o n ,  n i c k e l ,  o r  ch romium f l u o r i d e s  
and  a l s o  sod ium,  l i t h i u m ,  o r  p o t a s s i u m  
s h o u l d  t e n d  to d r i v e  t h e  a b o v e  r e -  
a c t i o n  t o  t h e  l e f t  and h e l p  r e d u c e  t h e  
c o r r o s i o n .  H o w e v e r ,  a d d i t i o n s  o f  t h e  
i r o n ,  n i c k e l ,  and c h r o m i u m  f l u o r i d e s  
h a d  n o  e f f e c t  i n  r e d u c i n g  c o r r o s i o n .  
I t  s h o u l d  b e  m e n t i o n e d  t h a t  t h P  p u r i t y  
o f  t h e  s a l t s  u s e d  i s  n o t  known .  Ad- 
d i t i o n s  o f  s o d i u m ,  l i t h i u m ,  a n d  
p o t a s s i u m  d o  seem t o  r e d u c e  c o r r o s i o n ,  
b u t ,  a s  m e n t i o n e d  a b o v e ,  t h e i r  a c t i o n  
may b e  t h a t  o f  g e t t e r s  r a t h e r  t h a n  
t h a t  o f  p a r t i c i p a t o r s  i n  t h e  r e a c t i o n .  

I n  T a b l e  13 ,  t h e  a d d i t i o n s  ( i n  b o t h  
t h e  p r e v i o u s  a n d  t h e  m o s t  r e c e n t  
t e s t s )  a r e  c l a s s i f i e d  a c c o r d i n g  t o  t h e  
r e s u l t s  o f  t h e  t e s t , s .  I t  s h o u l d  b e  
e m p h a s i z e d  t h a t  t h e  c l a s s i f i c a t i o n s  
a r e  b a s e d  o n  t e s t s  t h a t  were  r u n  w i t h  
c e r t a i n  p e r c e n t a g e s  o f  t h e s e  a d d i t i o n  
a g e n t s ,  a n d  i t  i s  c o n c e i v a b l e  t h a t  
d i f f e r e n t  a m o u n t s  m i g h t  r e s u l t  i n  
d i f f e r e n t  c o r r o s i o n  r e s u l t s .  T a b l e  14 
s h o w s  t h e  r e s u l t s  o f  t h e  m o s t  r e c e n t  
t e s t s  i n  w h i c h  a d d i t i o n  a g e n t s  were 
u s e d .  T h e  b e n e f i c i a l  e f f e c t  o f  t h e  
a d d i t i o n  o f  1 / 4 %  c h r o m i u m  t o  t h e  
f l u o r i d e  b a t h  i s  d e m o n s t r a t e d  i n  
F i g ,  4 7 ,  w h i c h  s h o w s  t h e  c o r r o s i o n  o f  
I n c o n e l  b y  N a F - K F - L i F - U F 4  w i t h  a n d  
w i t h o u t  t h e  c h r o m i u m  a d d i t i v e .  T h e  
a b s e n c e  o f  s u b s u r f a c e  v o i d s  w h e n  
c h r o m i u m  i s  a d d e d  a g r e e s  w i t h  t h e  
h y p o  t h e s i s  t h a t  t h e  v o i d s  a r e  c a u s e d  
b y  c h r o m i u m  d e p l e t i o n  o f  t h e  m e t a l  
b y  t h e  f l u o r i d e s .  
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FOB PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1952 

T a b l e  13  

R E L A T I V E  E F F E C T S  OF A D D I T I O N  A G E N T S  ON 
C O R R O S I O N  BY F L U O R  11, ES 

AGENTS 
REDUCING 

CORROSION 

N &  

L i  

K 

Ca 

T i  

Mn 

Be 

A I  

U 

C r  

c u  

NaH 

AGENTS 
INCREASING 
CORROSION -_ 

hb02 

NiF, 

Fer ,  

N a I  
K I  

L i  IO, 

KG1 

NaCl 

KBr 

AGENTS WITH 1,IT'LE 
OR NO EFFECT ON 

CORROSION 

Cr F, 
NiF, + CrF, f FeF, 
C 

MO 

Si  

Zn 

W 

Fe 

Zn 

R.l n 

Ag 

P r e t r e a t m e n t .  I n  a n  a t t e m p t  t o  
e v a l u a t e  t h e  i n f l u e n c e  o f  t h e  p r e -  
t r e a t m e n t  p r o c e d u r e ,  p a r a l l e l  dynamic  
t e s t s  o f  m a t e r i a l  c o n t a i n i n g  NaF-KF- 
ZrF, -UF4  ( 3 6 . 6 - 1 4 . 0 - 4 5 . 6 - 3 . 8  m o l e  % I  
w e r e  made  w i t h  s a m p l e s  p r e p a r e d  i n  
g r a p h i t e  a n d  i n  n i c k e l  c o n t a i n e r s  
w i t h o u t  h y d r o f l u o r i n a t i n n  a n d  i n  
n i c k e l  c o n t a i n e r s  w i t h  h y d r o g e n a t i o n  
and h y d r o f l u o r i n a t i o n .  'The m a t e r i a l  
t h a t  h a d  b e e n  h y d r o f l u o r i n a t e d  w a s  
somewhat, s u p e r i o r ,  a l t h o u g h  i n  t h e s e  
t e s t s  n o  m a r k e d  d i f f e r e n c e s  w e r e  
n o t e d .  

I n  o t h e r  t e s t s  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  
NaF-KF-LiF-UF4 w a s  t r e a t e d  b y  b u b b l i n g  
hydrogen  t h r o u g h  i t  for 2 h r  w h i l e  t h e  
m o l t e n  f l u o r i d e  was h e l d  a t  a t empera -  
t u r e  o f  a p p r o x i m a t e l y  980OC.  T h e r e  
a p p e a r e d  t o  b e  n o  s i g n i f i c a n t  r e -  
d u c t i o n  i n  c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l ,  
t y p e  3 2 1  s t a i n l e s s  s t e e l ,  o r  A n i c k e l  
when t h e  h y d r o g e n - p r e t r e a t e d  f l u o r i d e  
was u s e d .  

T a b l e  14 

E F F E C T S  OF V A R l O U S ' A D D I T I O N S  TO N a F - K F - L i F - U F ,  I N  S T A T I C  C O R R O S I O N  
TESTS F O R  100 h r  A T  8 1 6 O C  I N  VACUUM 
-- 

-I__ 

MATER1 AL 
- 

I n c o n e l  

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

I n c o n e l  

I n c o n e l  

I n c o n e l  

I n  cone 1 

I n c o n e l  

Type 309 s t a i n l e s s  s tee l  

0.17% N a  

0 . 1 7 %  N a  

10% CrF, 

10% NiF, 

10% FeF3 

3 1/3% GrFz 

3 l /3% NiF, 

3 B/3% Fer3 

10% Mn02 

10% MnO, 

DFPTfI OF METAL 
AFFECTED (mils) 

i_____l_ 

METALLOGRAPHPC NOTES 

No a t t a c k  

No a t t a c k  

Subsurf  ace v o i d s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  

S u b s u r f a c e  v o i d s  and 
i n t e r g r a n u l a r  p e n e t r a t i o n  

S u b s u r f a c e  v o i d s  and 
i n t e r g r a n u l a r  p e n e t r a t i o n  

1 0 1  
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F i g .  4 7 .  Corrosion o f  I n c o n e l  i n  Seesaw Tests by N a F - K F - L i F - U F ,  With a n d  
Without  A d d e d  Chromium A f t e r  2 0 0  h r  a t  780'12. ( a )  N o  chromium a d d e d .  
( b )  Chromium a d d e d ,  1 /4%.  2 5 0 X  

1 0 2  



FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

SEESAW AND STATIC TESTS WITH F L U O R I D E S  
CONTAINING ZrF, 

G .  €3. C r o f t  N .  V .  S m i t h  
R .  E. Meadows II. J .  B u t t r a m  

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

T e n  d i f f e r e n t  Z rF ,  - b e a r i n g  f u s e d  
s a l t s  r a n g i n g  f r o m  5 8  t o  44. m o l e  % 
Z r k ' , ,  0 t o  5 2  m o l e  % N a F ,  0 t o  4 6  
mole  % KF, and 0 t o  4 mole  % UF, h a v e  
b e e n  t e s t e d  i n  s e a l e d  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  and  I n c o n e l  
u n d e r  s t a t i c  and d y n a m i c  c o n d i t i o n s .  
The  s t a t i c  t e s t s  were m a i n t a i n e d  f o r  
1 0 0  h r  a t  800'C. T h e  d y n a m i c  t e s t , s  
w e r e  p e r f o r m e d  w i t h  t h e  t i l t i n g  
f u r n a c e  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d ; (  t h e  
h o t - z o n e  t e m p e r a t u r e  o f  800'C and t h e  
c o l d -  z o n e  t e m p e r a t u r e  o f  650  "C were  
m a i n t a i n e d  f o r  1 0 0  h r ,  d u r i n g  w h i c h  
t ime t h e  f u e l  made 2 4 , 0 0 0  c y c l e s .  

Compar i son  o f  r e s u l t s  f rom t h e  two 
t e s t  p r o c e d u r e s  s u b s t a n t i a t e s  p r e v i o u s  
s t a t e m e n t s  t h a t  c o r r o s i o n ,  a s  measu red  
b y  p e n e t r a t i o n ,  1 s  s i g n i f i c a n t l y  
g r e a t e r  i n  t h e  d y n a m i c  ? , e s t  arid t h a t  
m a s s  t r a n s f e r  o f  s m a l l  q u a n t i t i e s  o f  
m e t a l  i s  o f t e n  o b s e r v e d  i n  t h e  dynamic  
t e s t s .  H o w e v e r ,  e v e n  t h e  d y n a m i c  
t e s t s  a r e  n o t  s u f f i c i e n t l y  s e v e r e  t o  
p e r m i t  e v a l u a t , i o n  o f  s m a l l  d i f f e r e n c e s  
i n  c o r r o s i o n  b e h a t '  r i o r .  

T h e  z i r c o n i u m - b e a r i n g  f l u o r i d e  
m i x t u r e s  w e r e  shown t o  b e  l e s s  c o r -  
r o s i v e  t h a n  p r e v i o u s l y  t e s t e d  NaF-KF- 
L i F - U F ,  m i x t u r e s .  V a r i a t i o n  o f  
c o r r o s i v e n e s s  w i t h  c o m p o s i t i o n  o v e r  
t h e  c o n c e n t r a t i o n  r a n g e s  l i s t e d  above  
c o u l d  n o t  he a s c e r t a i n e d  w i t h  a c c u r a c y .  
I n  g e n e r a l ,  c o r r o s i o n  i n  e a c h  c a s e  
( a s  i n d i c a t e d  b y  p e n e t r a t i o n  d a t a )  
was s c a t t e r e d  and  t h e  d e p t h  o f  a t t a c k  
r a n g e d  f rom 0 . 5  t o  2 m i l s  on  I n c o n e l ,  
w i t h  s l i g h t l y  h i g h e r  v a l u e s  f o r  

'I ' ll .  C. V r e e l a n d ,  R .  B. D a y ,  6 .  E .  H o f f m a n ,  
a n d  L .  D. D y e r ,  A i r c r a f t  N u c l p a r  P r o p u l s t o n  
P r o 3 e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  A e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  M a r c h  10, 1 9 5 2 ,  ORh'L-1227, p .  120. 

t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l .  W e i g h t  
c h a n g e s  o f  t h e  s p e c i m e n s  a f t e r  t e s t  
w e r e  s l i g h t  a n d  m e t a l  d i s s o l u t i o n  
i n  t h e  f u e l s  was l e s s  t h a n  w i t h  f u e l  
m i x t u r e s  t e s t e d  p r e v i o u s l y .  S l i g h t  
p e n e t r a t i o n  o r  s u r f a c e  r o u g h e n i n g  was 
f o u n d i n  t h e  h o t  zones  o f  t h e  c a p s u l e s ,  
and o c c a s i o n a l  s m a l l  m e t a l l i c  d e p o s i t s  
were o b s e r v e d  i n  t h e  c o l d  z o n e s .  The  
c o r r o s i o n  o b s e r v e d a p p e a r e d  i n d e p e n d e n t  
o f  t h e  UF, c o n c e n t r a t i o n  o v e r  t h e  
r a n g e  s t u d i e d .  

In a s e r i e s  o f  s t a t i c  e x p o s u r e s  o f  
I n c o n e l  t o  NaF-ZrF,-UF, m i x t u r e s  f o r  
1 0 0  h r  a t  lO0O'C t h e  o n l y  c o r r o s i o n  
o b s e r v e d  was a s l i g h t  s u r f a c e  d e p o s i t  
s i m i l a r  t o  t h a t  o b s e r v e d  a t  l o w e r  
t e m p e r a t u r e s .  T e s t s  a t  h i g h e r  t empera -  
t u r e s  a r e  u n d e r  way. 

F L U O R I D E  C O R R O S I O N 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  

T h e  e m p h a s i s  i n  d y n a m i c  c o r r o s i o n  
t e s t i n g  h a s  s h i f t e d  f r o m  t e s t i n g  
NaF-  KF- L i  F-UF, t ID t e s t  i n  g v a r i o u s  
c o o l  a n t s  e o n t  a i n i n g  z i r c o n i u m  f l u o r i d e .  
A s  a c l a s s ,  t h e  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  
 coolant,^ a re  l e s s  c o r r o s i v e  t o  I n c o n e l .  
The method o f  a t t a c k  a p p e a r s  t o  b e  t h e  
same f o r  t h e  two t y p e s .  The z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  c o o l a n t s  d o  h a v e  t h e  d i s -  
a d v a n t a g e  o f  a h i g h  v a p o r  p r e s s u r e  
t h a t  r e s u l t s  i n  t h e  s u b l i m a t i o n  o f  
z i r c o n i u m  f l u o r i d e  i n  t h e  e x p a n s i o n  
p o t s  o f  t h e  l o o p s .  

Some work i s  s t i l l  b e i n g  d o n e  w i t h  
t h e  m i x t u r e  NaF-KF-EiF-UF4 b e c a u s e  i t  
i s  more r e a d i l y  a v a i l a b l e ;  a l s o ,  s i n c e  
i t  i s  m o r e  c o r r o s i v e ,  t r e n d s  a r e  
e a s i e r  t o  d i s c e r n .  A p o r t i o n  o f  
t h e  work h a s  h e e n  on  t h e  a d d i t i o n  o f  
p o s s i b l e  i n h i b i t o r s  t o  t h e  c o o l a n t s .  
F r o m  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  w i t h  a 
s i n g l e  l o o p ,  z i r c o n i u m  h y d r i d e  w i l l  
r e d u c e  c o r r o s i o n ,  h u t  t h e  e f f e c t  o f  
NaK i s  q u e s t i o n a b l e .  C o r r o s i o n  f rom 
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t h e  f l u o r i d e s  a p p e a r s  t o  i n c r e a s e  i f  
c r e v i c e s  a r e  p r e s e n t  i n  t h e  l o o p  w a l l s .  

T a b l e s  1 5  a n d  l J ,  w h i c h  s u m m a r i z e  
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  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p s  o p e r a t e d  d u r i n g  t h i s  
p e r i o d ,  a r e  c o n t i n u a t i o n s  o f  T a b l e s  1 2  
a n d  1 3  i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t . ( 2 )  
E v e n  w i t h  t h e  a d d i t i o n a l  f l u i d s  b e i n g  
t e s t e d ,  n o n e  o f  t h e  d a t a  i n  t h e s e  
t a b l e s  c o n f l i c t  w i t h  t h e  c o n c l u s i o n s  
p r e s e n t e d  i n  t h e  l a s t  r e p o r t .  

F l u o r i d e  M i x t u r e s  C o n t a i n i n g  ZrF,.  
A s  shown i n  T a b l e  1 5 ,  f o u r  a d d i t i o n a l  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  h a v e  b e e n  t e s t e d  i n  I n c o n e l  
l o o p s .  T h e  h o t - l e g  a t t a c k  i n  e v e r y  
o n e  o f  t h e s e  l o o p s  i s  l e s s  t h a n  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 - U F 4  
f u e l .  S i n c e  l o o p  2 3 4  w a s  c l e a n e d  
o n l y  by  d e g r e a s i n g ,  w h i c h  p r e v i o u s l y  
w a s  t h e  s t a n d a r d  p r o c e d u r e ,  i t  c a n  b e  
c o m p a r e d  w i t h  t h e  s t a n d a r d  l o o p s .  
T h e  maximum a t t a c k  i n  t h i s  l o o p  w a s  
o n l y  5 m i l s  r a t h e r  t h a n  t h e  10 t o  15 
mi1.s n o r m a l l y  f o u n d  w i t h  t h e  e a r l i e r  
f u e l  c o m p o s i t i o n .  ‘The a m o u n t  o f  
a t t a c k  was  a l s o  g r e a t l y  r e d u c e d ,  a s  
shown i n  F i g .  48. Some o f  t h e  o t h e r  
l o o p s  i n  w h i c h  t h e  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  
f u e l s  a n d  c o o l a n t s  were c i r c u l a t e d  d i d  
s h o w  a maximum a t t a c k  g r e a t e r  t h a n  
1 0  m i l s .  A s  d i s c u s s e d  b e l o w ,  t h e  
a t t a c k  seems t o  b e  m o r e  a f u n c t i o n  o f  
t h e  c l e a n i n g  p r o c e d u r e  t h a n  o f  t h e  
m i x t u r e .  

T h e r e  d o e s  n o t  a p p e a r  t o  b e  much  
v a r i a t i o n  i n  t h e  a t t a c k  by  t h e  v a r i o u s  
z i r c o n i u m - b a s e  m i x t u r e s ,  s i n c e  a l l  
p r o d u c e d  a b o u t  t h e  same a t t a c k  u n d e r  
c o m p a r a b l e  c o n d i t i o n s .  T h e  a t t a c k  
w a s  a b o u t  t h e  same a s  t h a t  s h o w n  i n  
F i g .  5 4  o f  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t , ( 3 )  
w h i c h  i l l u s t r a t e d  a t t a c k  by  a m i x t u r e  

( ” e .  M .  A d a m s o n  a n d  K .  W. R e b e r .  A i r c r a f t  
N u  c 2 e o r  P r o p u  2 s i o n  P r o  J e c t Qu a r  t e r  1 y P r o g r e s s  
R e p o r t  f o r  P e r r o d  P n d i n g  J u n e  1 0 ,  1 9 5 2 ,  O R N L - 1 2 9 4 ,  
p .  1 1 2  and 1 1 3 .  

( 3 ) l b i d . ,  p .  1 1 1 .  

c o n t , a i n i n g  Z r F , .  E v e n  t h o u g h  t h e  
n u m b e r o f  l o o p s  r u n  w i t h  t h e s e  m i x t u r e s  
i s  l i m i t e d ,  t h e  a t t a c k  m e c h a n i s m  
seems t o  b e  t h e  same a s  t h e  p r o c e s s  o f  
l e a c h i n g  a n d  d i f f u s i o n  o f  c h r o m i u m ,  
w h i c h  w a s  d i s c u s s e d  p r e v i o u s l y ( 4 )  i n  
c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  N a F - K P - L i F - U F ,  
f u e l .  

T h e  e x p a n s i o n  p o t s  o f  two  I n c o n e l  
l o o p s  i n  w h i c h  N a F - Z r F 4 - U F 4  w a s  
c i r c u l a t e d  f o r  500 h r  were  c u t ,  o p e n  
a n d  o v e r  2 0 0  g o f  s u b l i m e d  z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  w a s  r e c o v e r e d  f r o m  e a c h .  
T h e  m a t e r i a l  w a s  f o u n d  b o t h  o n  t h e  
i n s u l a t e d  s i d e s  a n d  e x p o s e d  t o g  o f  
t h i s  chamber .  T h e  a r e a  o f  t h e  s u r f a c e  
f r o m  w h i c h  t h i s  m a t e r i a l  e s c a p e d  w a s  
o n l y  5 . 4  i n . 2 ,  and t h e  s u r f a c e  was  a t  
a t e m p e r a t u r e  o f  a b o u t  13OO0F.  I n  
g e n e r a l ,  l a r g e  c r y s t a l s  were f o u n d  on 
t h e  s i d e s  a n d  s m a l l  o n e s  o n  t h e  t o p .  
T h i s  v a p o r i z a t i o n  a n d  s u b s e q u e n t  
s u b l i m a t i o n  o f  t h e  ZrF, f l u o r i d e  i s  a 
m a j o r  p r o b l e m  i n  t h e  h a n d l i n g  o f  t h e s e  
m i x t u r e s  ( c f . ,  “ E x p e r i m e n t a l  E n g i -  
n e e r i n g , ”  s e c .  2 ) .  

E f f e c t  o f  C l e a n i n g  L o o p s .  T h e  
s t and a r  d p r o c  e du r e f o r  c 1 e a n i  n g  t h e  r m  a1 
c o n v e c t i o n  l o o p s  b e f o r e  o p e r a t i o n  h a s  
b e e n  v a p o r  d e g r e a s i n g  a n d  f l u s h i n g  
w i t h  a f r e s h  o r g a n i c  s o l v e n t .  T h i s  
p r o c e d u r e  w a s  f e l t  t o  b e  m o r e  d e s i r a b l e  
t h a n  p i c k l i n g  b e c a u s e  o f  t h e  v a r i a b l e s  
i n t r o d u c e d  b y  p i c k l i n g ,  e v e n  t h o u g h  
i t  d o e s  n o t  r e m o v e  t h e  t h i n  o x i d e  
l a y e r s  a t  t h e  w e l d s .  H e a t i n g  i n  a 
d r y - h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  s e e m e d  t o  b e  
a p o s s i b l e  m e t h o d  f o r  r e d u c i n g  t , h e s e  
o x i d e s  w i L l i o u t  a t t a c k i n g  t h e  m e t a l .  
T h i s  o p e r a t i o n  w a s  t r i e d  o n  s e v e r a l  
I n c o n e l  l o o p s  i n  w h i c h  t h e  z i r c o n i u m -  
b e a r i n g  f l u o r i d e s  a n d  t h e  e a r l i e r  
n o n z i r c o n i u m - b e a r i n g  f l u o r i d e s  were  
c i r c u l a t e d .  T h e  c o r r o s i o n  r e s u l t s  
were  a l l  c o m p a r a b l e ,  n o  m a t t e r  w h i c h  
f l u o r i d e  m i x t u r e  was l a t e r  c i r c u l a t e d .  
F r o m  t h i s  i t  i s  a p p a r e n t  t h a t  t h e  

( 4 ) G .  M. Adamson,  A. d e s  B r a s u n a s ,  and L .  S.  
R i c h a r d s o n ,  o p .  c i t . .  O R N L - 1 2 9 4 ,  p .  126. 
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

Fig. 48. Corrosion o f  Inconel Thermal C o n v e c t i o n  Loop by NaF-ZrF,-UF4 
( 4 6 - 5 0 - 4  mole %) After 500 h r  a t  1500°F. E t c h e d  w i t h  aqua  r e g i a .  250X 

c l e a n i n g  c y c l e  i s  j u s t  a s  i m p o r t a n t  
a s  t h e  c h o i c e  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e .  
Compar ison  o f  t h e s e  l o o p s  w i t h  s i m i l a r  
l o o p s  t h a t  h a v e  o n l y  b e e n  d e g r e a s e d  
s h o w s  t h a t  t h e  a m o u n t  o f  a t t a c k ,  a s  
i n d i c a t e d  b y  t h e  number  of h o l e s ,  i s  
r e d u c e d .  T h e  at t a c k  i s  c o n c e n t r a t e d  
i n  a few g r a i n  b o u n d a r i e s  and a c t u a l l y  
e x t e n d s  t o  a g r e a t e r  d e p t h .  T h i s  i s  
s h o w n  b y  F i g .  5 4  i n  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t . ( j )  I n  c l e a n i n g  w i t h  h y d r o g e n ,  
t e m p e r a t u r e s  i n  e x c e s s  o f  1850'F a r e  
n e c e s s a r y  t o  p r o v i d e  a minimum temper -  
a t u r e  above  1750'F. T h e s e  t e m p e r a t u r e s  
c a u s e  g r a i n  g r o w t h  and p o s s i b l y  concen-  
t r a t i o n  o f  i m p u r i t i e s  in t h e  g r a i n  
b o u n d a r i e s .  S i n c e  h y d r o g e n  f i r i n g  d i d  
c u t  d o w n  t h e  a m o u n t  o f  a t t a c k ,  a 
m e t h o d  o f  r e m o v i n g  t h e  o x i d e  w i t h o u t  

t h e  r e s u l t i n g  g r a i n  g r o w t h  w o u l d  b e  
d e  s i  r ab1 e. 

I t  w a s  f o u n d  t h a t  N a K  a t  1 5 0 0 ° F  
would remove we ld  s c a l e  f rom I n c o n e l .  
T h e r e f o r e  s e v e r a l  I n c o n e l  l o o p s  were 
c l e a n e d  b y  h e a t i n g  t h e  h o t  l e g  t o  
1600'F and t h e  c o l d  l e g  t o  1500'F and 
c i r c u l a t i n g  NaK f o r  4 h o u r s .  The  NaK 
w a s  d r a i n e d  w h i l e  s t i l l  h o t ,  and  t h e  
l o o p s  were t h e n  h e a t e d  and  e v a c u a t e d  
t o  remove any  r e m a i n i n g  NaK. The  o n e  
loop e x a m i n e d  showed  a t t a c k  a s  d e e p  
a s  would  b e  o b t a i n e d  b y  d e g r e a s i n g ,  
or e v e n  d e e p e r .  It seems l i k e l y  t h a t  
when t h e  NaK was d r a i n e d ,  s o d i u m  o r  
p o t a s s i u m  o x i d e s  were l e f t  b e h i n d  i n  
c o l d  s p o t s ,  o r  p o s s i b l y  some o x i d e s  
were d e p o s i t e d  i n  t h e  cold l e g  b y  t h e  
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1 0 0 ° F  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e .  T h i s  
m e t h o d  o f  c l e a n i n g  w i l l  b e  c h e c k e d  
f u r t h e r  a n d  o t h e r  m e t h o d s  w i l l  b e  
t r i e d .  

C o r r o s i o n  I n h i b i t o r s .  I n  t h e  
s t a t i c  c o r r o s i o n  s t u d i e s  i t  was shown 
t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  z i r c o n i u m  m e t a l  
t o  NaF-KF-LiF-UF, r e d u c e d  t h e  a t t a c k .  
B e c a u s e  o f  t h e  g r e a t  a f f i n i t y  o f  
z i r c o n i u m  m e t a l  f o r  t h e  v a r i o u s  g a s e s  
a n d  t h e  d i f f i c u l t i e s  i n  o b t a i n i n g  
a d e q u a t e  m i x i n g ,  i t  was n o t  p r a c t i c a l  
t o  add t h e  z i r c o n i u m  m e t a l  t o  a l o o p  
e i t h e r  b e f o r e  o r  a f t e r  h e a t i n g .  
Z i r c o n i u m  h y d r i d e  was a l s o  t r i e d  a s  a 
p o s s i b l e  i n h i b i t o r  b e c a u s e  i t  d o e s  
n o t  d e c o m p o s e  u n t i l  s l i g h t l y  b e l o w  
o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e ,  and t h e  n a s c e n t  
hydrogen  l i b e r a t e d d u r i n g  d e c o m p o s i t i o n  
migh t  h e l p  i n  c l e a n i n g u p  t h e  f l u o r i d e s .  

T h e  N a F - K F - L i F - U F ,  w i t h  1 / 2 %  Z r H ,  
a d d e d  w a s  c i r c u l a t e d  i n  a n  I n c o n e l  
l o o p  f o r  5 0 0  h r  a t  1 5 0 0 ' F .  A f t e r  
c i r c u l a t i o n ,  t h e  h o t  l e g  was found  t o  
h a v e  a r o u g h e n e d  s u r f a c e  b u t  t h e  
a t t a c k  e x t e n d e d  o n l y  t o  a d e p t h  o f  
0 . 5  m i l ;  t h e  s u r f a c e  i s  s h o w n  i n  
F i g .  4 9 .  T h e  a t t a c k  w a s  t h e  l e a s t  
f o u n d  i n  a n y  l o o p  i n  w h i c h  f l u o r i d e s  
h a v e  b e e n  c i r c u l a t e d .  I n  t h e  h o t  
l e g ,  some p r e c i p i t a t e d  c r y s t a l s  were 
o b s e r v e d  j u s t  u n d e r  t h e  s u r f a c e  and 
i n  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s .  T h e s e  
c r y s t a l s  do n o t  seem t o  b e  c o n t i n u o u s  
e n o u g h  to a c t  a s  a p r o t e c t i v e  l a y e r .  
An a d h e r e n t  m e t a l l i c  l a y e r  a b o u t  0 . 2  
m i l  t h i c k  was found  i n  t h e  c o l d  l e g .  
T h e  L a c k  o f  c o r r o s i o n  i n  t h i s  l o o p  
was f u r t h e r  e v i d e n c e d  by t h e  v e r y  low 
a m o u n t s o f  i m p u r i t i e s  i n  t h e  f l u o r i d e s .  
T h i s  t e s t  i s  now b e i n g  r e p e a t e d ,  and 
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F i g .  49.  C o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  Thermal C o n v e c t i o n  Loop by NaP-KF-LiF-UF, 
w i t h  1/2% Added ZrltI, A f t e r  5 0 0  h r  a t  15QQOF. E t c h e d  w i t h  aqua r e g i a .  2 5 0 X  
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FOR 

i 

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

I t  was 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 5 )  t h a t  a s m a l l  MaK a d d i t i o n  
r e d u c e d  t h e  c o r r o s i o n  o b t a i n e d  when 
nonur  an ium- be  a r  i n g  c o o l  a n t s  were u s e d .  
A s  a n  e x t e n s i o n  o f  t h i s  work ,  RaK was 
a d d e d  t o  t w o  o t h e r  I n c o n e l  l o o p s .  
Loop 224 was used  t o  c i r c u l a t e  NaF-KF- 
L i F - U F , ,  a n d  L o o p  2 4 1  t o  c i r c u l a ~ e  
NaF-ZrF,-UF, .  A b o u t  8 c c  o f  N a K  was  
a d d e d  t o  e a c h  l o o p .  I n  b o t h  l o o p s  
t h e  NaK was p l a c e d  i n  t h e  p o t  a n d  t h e  
f l u o r i d e s  were  added  t o  i t .  Loop 2 2 4  
w a s  s t a r t e d  w i t h o u t  d i f f i c u l t y  and  
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  500 h o u r s .  
T h e  maximum h o t -  l e g  a t  t a c k  m e a s u r e d  
1 0  m i l s ,  w h i c h  i s  l o w e r  t h a n  t h e  
u s u a l  a v e r a g e  b u t  n o t  e n o u g h  t o  show 
a d e f i n i t e  e f f e c t .  However ,  s i n c e  t h e  
m e t a l l i c  i m p u r i t i e s  f o u n d  i n  t h e  
f l u o r i d e s  a f t e r  c i r c u l a t i o n  w e r e  a l s o  
l o w e r  t h a n  n o r m a l ,  i t  s e e m s  p o s s i b l e  
t h a t  s o m e  a c t u a l  i m p r o v e m e n t  t o o k  
p l a c e .  L o o p  2 4 1  i s  now o p e r a t i n g  
s a t i s f a c t o r i l y ,  b u t  t h e r e  w a s  c o n -  
s i d e r a b l e  d i f f i c u l t y  i n  s t a r t - u p ,  
wh ich  may h a v e  b e e n  d u e  t o  a r e a c t i o n  
t h a t  y i e l d e d  some s o l i d  p r e c i p i t a t e s .  
T h e  c o l d - l e g  t e m p e r a t u r e s  were l o w e r  
t h a n  n o r m a l  a n d  k e p t  d e c r e a s i n g .  

____..___ 

( 5 ) A d a m s o n  and R e b e r ,  I b 7 d . .  p .  109 

. .. . . . . 

LWP 
NO. 
_I ....... 

219 

229 

234 

PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

A n o t h e r  I n c o n e l  l o o p ,  i n  which chromium 
m e t a l  powder  was  a d d e d  t o  t h e  c i r c u -  
l a t i n g  N a F - K F - L i E - U F ,  m i x t u r e ,  i s  
o p e r a t i n g  n o r m a l l y .  

Crevice C o r r o s i o n .  C r e v i c e  c o r -  
r o s i o n  h a s  been  o b s e r v e d  b u t  r e q u i r e s  
f u r t h e r  i n v e s t i g a t i o n .  Tn an I n c o n e l  
pump l o o p  o p e r a t e d  w i t h  NaF-KF-LiE '  
f 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  m o l e  S r )  v e r y  l i t t l e  
a t t a c k  was f o u n d  i n  m o s t  o f  t h e  l o o p ,  
b u t  h e a v y  a t t a c k  w a s  f o u n d  i n  t w o  
d i f f e r e n t  t y p e s  o f  c r e v i c e s .  One t y p e  
o f  c r e v i c e  r e s u l t e d  f r o m  s l e e v e s  
j o i n i n g  p i p e  s e c t i o n s  a n d  t h e  o t h e r  
f rom a t h e r m o c o u p l e  w e l l .  T h i s  l o o p  
h a d  o p e r a t e d  f o r  a b o u t  1 0 0 0  h r  a t  
1250'F and be low and 100 h r  a t  1500'F. 

S e v e r a l  o t h e r  l o o p s  w e r e  t h e n  
c h e c k e d  f o r  c r e v i c e  c o r r o s i o n  b y  
e x a m i n i n g  t h e  t o p  we lds .  The c o r r o s i o n  
o f  c r e v i c e s  f o u n d  i n  t h e  h o t  l e g s  o f  
l o o p s  219 ,  229 ,  and 234  i s  compared  i n  
T a b l e  1 7  w i t h  t h e  r o r r o s i o n  o f  t h e  
w a l l  d i r e c t l y  o p p o s i  t e  t h e  c r e v i c e .  
F i g u r e  50 shows a s e c t i o n  t h r o u g h  t h e  
j o i n t  o f  T n c o n e l  l o o p  219 .  I t  s h o u l d  
b e  p o i n t e d  o u t  t h a t  t h e  a t t a c k  i n  
t h i s  p o r t i o n  o f  t h e  h o t  l e g  1 s  ( ,on-  
s i d e r a b l y  l e s s  t h a n  t , h a t  g i v e n  i n  
T a b l e  1 5 ,  s i n c e  t h e  s e c t i o n s  were  a t  
s l i g h t l y  d i f f e r e n t  t e m p e r a t u r e s .  One 
a d d i t i o n a l  p i e c e  o f  e v i d e n c e  f o r  t h e  
e x i s t e n c e  of  c r e v i c e  c o r r o s i o n  i s  t h e  
f a c t  t h a t  t h e  a t t a c k  a t  t h e  mou th  o f  

T a b l e  17 

CREVICE C O R R O S I O N  IN THERMAL CONVECTION LOOPS 

. . .___~_._I 
~~~ ....... 

FLUCBIDE MIXTURE 
__ ~ 

NaF-KF-  L iF-UF,  

NaF-KF-LiF-UF, 

NaF-ZrF, -UF, 

...-..._._I _____ 
Hot Leg 

3 

4 

3 

.. ....______ 

--- 
Crevice  

6 

6 

5 

I__ - -. 

....................................... 
_II ~ ___ . . .... . . . . . . . . . 

METALLOGRAPHIC NGTE S 

................................. ~ ........................ ~ ~ ~ - .  

Two t o  three  times more a t t a c k  in the c r e v i c e  

Many t imes  more a t t a c k  i n  the c r e v i c e  

Very l i t t l e  a t t a c k  in hot l e g  w i t h  moderate 
amount i n  the  c r e v i c e ;  tendency for a t t a c k t o  
follow grain boundaries 
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F i g .  5 0 .  E f f e c t  o f  a C r e v i c e  on Corros ion o f  I n c o n e l  b y  NaF-KF-LiF-UF4 
After  500 hr a t  1500°F .  E t c h e d  w i t h  a q u a  r e g i a .  2 5 0 X  

t h e  c r e v i c e  i s  l e s s  t h a n  t h a t  f o u n d  
w i t h i n .  T h e  m e c h a n i s m  o f  t h i s  a t t a c k  
i s  n o t  y e t  known.  F u r t h e r  t e s t s  will 
b e  made t o  d e t e r m i n e  j u s t  how s e r i o u s  
t h i s  e f f e c t  w i l l  be .  

Temperature  V a r i a t i o n s .  To d e -  
t e r m i n e  t h e  e f f e c t  o f  t e m p e r a t u r e  
o n  t h e  c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l ,  t w o  
l o o p s  ( 2 1 8  a n d  2 2 2 )  were  r u n  a t  1 3 0 0  
a n d  1 6 5 0 ° F ,  r e s p e c t i v e l y .  I t  w a s  
a p p a r e n t  t , h a t  t h e  a t t a c k  i n c r e a s e d  
s l i g h t l y  w i t h  t e m p e r a t u r e .  T h e  t y p e  
o f  a t t a c k  was t h e  same a t  e a c h  t e m p e r -  
a t u r e .  

A t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l .  l o o p  
( 1 2 3 )  w a s  o p e r a t e d  a t  1 6 5 0 ° F  w i t h  
N a F - K F - L i F - U F 4 .  T h i s  w a s  t h e  f i r s t  
3 0 0 - s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p  t o  

o p e r a t e  S O 0  h r  w i t h o u t  p l u g g i n g .  
T h e  a t t a c k  i n  t h e  h o t  l e g  w a s  i n t e r -  
g r a n u l a r  a n d  e x t e n d e d  t o  a d e p t h  o f  
1 3  m i l s .  T h e  t e s t  w a s  r e p e a t e d  
( l o o p  1 2 5 1 ,  b u t  t h e  l o o p  p l u g g e d  i n  
o n l y  9 1  h o u r s .  T h e  i n s u l a t i o n  i n  t h e  
s e c o n d  l o o p  was n o t  s o  g o o d  a s  i n  t h e  
f i r s t  a n d  t h e  c o l d  l e g  o p e r a t e d  a t  a 
s l i g h t l y  l o w e r  t e m p e r a t u r e .  F u r t h e r  
work i s  n e c e s s a r y  t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  
i t  c o u l d  b e  t h e  s i n a l 1  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e  t h a t  c a u s e d  t h e  p l u g g i n g .  

V a r i a t i o n s  i n  A l loy  Composition ~f 
t h e  b a l l s .  T a b l e s  18 a n d  19 p r e s e n t  
t h e  r e s u l t s  o f  c h e m i c a l  a n a l y s e s  o f  
s u c c e s s i v e  l a y e r s  d r i l l e d  f r o m  t h e  
i n s i d e  o f  t w o  l o o p s  ( 7 8  a n d  1-21) for 
c o m p a r i s o n  w i t h  s i m i l a r  d a t a  o b t a i n e d  
f rom two o t h e r  l o o p s  ( 2 1 0  and  2 1 9 )  a n d  
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CHEMICAL A N A L Y S E S  OF S U B S U R F A C E ;  L A Y E R S  OF INCONEL WALLS OF LOOP 78 XN WHHCB 
N a F - K F - L i F  W A S  C I R C U L A T E D  

.. . __ __- 
DEMX OF 

LAYER 
(mils) 

......... .___.I.. . __ ............. 
F e / s i  1 KF* 1 rr 
0 , 0 8 9  0 . 0 9  

- 
Total 

9 9 . 5  

99.6 

9 9 . 4  

99.6 

1 0 1 . 0  

101 .0  
- 

N i  Cr O t h e r  Total Fe, 
N i ,  andGr  N f P  

0.07 

0.02 

0 . 0 2  

0 .02  

0.07 

Fe 

7 . 0 3  

8 . 6 6  

6 . 9 3  

6 . 8 1  

6 . 6 6  

7 . 1 5  

5 

10  

15  

20  

2 5  

Exterior 

7 8 . 3  

7 7 . 5  

77 .6  

7 7 . r  

77 .9  

7 7 . 4  

1 2 . 0  

1 1 . 8  

13 .6  

1 3 . 7  

1 4 . 3  

15.2 

1.68"* 

1 .40  

1 . 1 8  

1 .30  

a .  78 

1.48**'  

9 7 . 4  

98.0 

9 8 . 1  

9 % "  3 

98.9 

99 .8  

0 . 1 1 2  

0 .090  

0.088 

0 .086  

0 . 0 9 2  

f 

T h e s e  v a l u e s  c a l c u l 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  m e t a l s  by  a s s u m l n g  them t o  be p r e s e n t  as 
f 1 II o r  I d e  s. 

* I  
T o t a l  o f  s p e c t r o g r a p h i c  a n a l y s i s  f o r  A 1 ,  C o ,  Cu, Mn, Ma, Si, and T i .  

A v e r a g e  o f  v a l u e s  a b o v e .  
8 . d  

T a b l e  1 9  

C H E M I C A L  A N A L Y S E S  OF S U B S U R F A C E  L A Y E R S  OF T Y P E  316 S T A I N L E S S  S T E E L  WALLS 
OF LOOP 121 T N  lVMICW N a F - K F - L i F - U F ,  WPLS ~ ~ R ~ U L ~ ' ~ ~ ~  

............. ..................... ......... - ............................I__ ._ 

DEPTH OF 
LAYER 

( m i l s )  

2 

5 

10 

1 5  

20 

2 5  

E x t e r i o r  

_.. _. 
Total 

-___- 
Fe 

________ 

60.4  

6 0 . 8  

6 3 . 5  

6 4 . 1  

65.2 

6 5 . 1  

66.0 
I___ 

N i  

1 6 . 9  

1 6 . 1  

14 .  8 

1 4 . 6  

1 4 . 3  

14 .0  

1 3 . 3  

Cr KF* 

14.  5 

1 4 . 7  

1 5 . 1  

15 .7  

16 .2  

1 6 . 8  

1 6 . 8  

2. a 
2 . 7  

2 . 5  

2 . 5  

2 . 5  

2 . 4  

2 . 4  

1 . 5  

0 . 9  

0 . 5  

0 . 3  

0 . 2  

0 . 3  

3 . 7  

3 . 7  

2 . 2  

1.1 

0 . 7  

0 . 7  

1 0 2 . 5  

101 .6  

l r j O . 7  

100.  4 

101.1 

1 0 s .  4 

100"  1 

95.9  

9 6 . 9  

98 .2  

9 9 . 3  

0 . 5  

0 . 5  

0 . 5  

0 . 5  

I 1 9 8 . 5  

f 

T h e s e  v a l u e s  c a l c u l 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  m e t a l s  by a s s a m i n g  them t o  be p r e s e n t  a s  
f l u o r i d e s .  



ANP P R O J E C T  QUARTERLY P R O G R E S S  REPORT 

p r e s e n t e d  i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t . ( 6 )  
L o o p  7 8  w a s  c o n s t r u c t e d  o f  I n c o n e l  
a n d  c i r c u l a t e d  N a F - K F - L i F  f o r  5 0 0  
h o u r s ,  I n  t h e  f i r s t  l o o p ( 6 )  t h e  
v a r i a t i o n s  i n  c h e m i c a l  c o m p o s i t i o n  
a p p e a r e d  t o  b e  t h e  s a m e  a s  t h o s e  
f o u n d  i n  l o o p  7 8 ,  b u t  i n  l o o p  78  t h e y  
w e r e  m u c h  s m a l l e r .  C h r o m i u m  w a s  
d e p l e t e d  t o  a d e p t h  o f  a t  l e a s t  25 m i l s .  
S i n c e  t h e  f l u o r i d e  c o n t e n t  w a s  l o w  and 
c o n s t a n t ,  i t  w a s  e v i d e n t  t h a t  t h e r e  
was p r a c t i c a l l y  no  p e n e t r a t i o n .  

I n  t h e  t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
l o o p ,  c h r o m i u m  w a s  r e d u c e d  s l i g h t l y ,  
a n d  t h e  i r o n  w a s  t h e  m a j o r  m a t e r i a l  
l e a c h e d  o u t .  The  n i c k e l  and  molybdenum 
c o n t e n t s  were e s s e n t i a l l y  u n c h a n g e d .  
In t h i s  l o o p  t h e  f l u o r i d e  c o n t e n t  w a s  
much h i g h e r  t h a n  i n  t h e  o t h e r  l o o p s  
a n d  d e c r e a s e d  g r a d u a l l y  w i t h  d e p t h .  
E v i d e n t l y  t h e  f l u o r i d e s  a r e  t r a p p e d  
i n  c r e v i c e s .  A l o o p  i n  w h i c h  e i 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  w i l l  b e  
c i r c u l a t e d  i s  b e i n g  p r e p a r e d .  

P o s t r u n  Examination o f  F u e l s  ( D .  C. 
H o f f m a n ,  F.  F .  B l a n k e n s h i p ,  M a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  E x a m i n a t i o n  o f  
s e c t i o n s  f r o m  a n u m b e r  o f  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  l o o p s  o p e r a t e d  b y  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 f 1 u o r i d e 
f u e l s  w e r e  c i r c u l a t e d  i n  l o o p s  o f  
t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  and  I n c o n e l  
h a s  b e e n  a c c o m p l i s h e d  by  t h e  m e t h o d  
and t e c h n i q u e s  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d . ( ? )  
T h e  r e s u l t , s  o f  t h e s e  i n v e s t i g a t i o n s  
a r e  b r i e f l y  s u m m a r i z e d  i n  t h e  f o l l o w i n g  
s t a t em e n  t s . 

z i r c o n  i i i m  - b e  a r i n  g 

T h e  z i r c o n  i urn - b e a r  i n  g f 1 u o  r i d e 
f u e l s  show c o n s i d e r a b l y  l e s s  c o r r o s i o n  
a n d  m a s s  t r a n s f e r  t h a n  t h e  f u e l s  
t e s t e d  p r e v i o u s l y .  No NaK,-CrF, h a s  
b e e n  d i s c o v e r e d  i n  t h e  l o o p s  r u n  w i t h  
t h e s e  f u e l s .  I n c o n e l  seems g e n e r a l l y  
s u p e r i o r  t o  s t a i n l e s s  s t e e l .  

( 6 ) I b ~ d . ,  p .  l l c ,  T a b l e  15. 

(7)D. C .  H o f f m a n  a n d  F .  F .  B l a n k e n s h i p ,  
o p .  c l t . ,  O R N L - 1 2 9 4 ,  p .  1 2 1 .  

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

O n e  I n c o n e l  l o o p  t h a t  h a d  b e e n  
h y d r o g e n  f i r e d  s h o w e d  s o m e w h a t  m o r e  
m a s s - t r a n s f e r r e d  m e t a l  i n  t h e  c o l d  l e g  
t h a n  a s i m i l a r  s e c t i o n  o f  a n  I n c o n e l  
l o o p  t h a t  h a d  s i m p l y  b e e n  d e g r e a s e d .  
T h e  m e t a l  g a v e  a n  x - r a y  d i f f r a c t i o n  
p a t t e r n  f o r  i r o n  i n  w h i c h  t h e  l i n e s  
were s h i f t e d  s l i g h t l y .  

I n  o n e  t y p e  316  s t a i n l e s s  s t e e l  
l o o p  i n  w h i c h  a m i x t u r e  c o n t a i n i n g  
N a F - Z r F 4 - U F ,  ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  7 0 )  w a s  
c i r c u l a t e d  f o r  5 0 0  h r ,  a b r o w n  u n -  
k n o w n  m a t e r i a l  ( a v e r a g e  i n d e x  o f  
r e f r a c t i o n  = 1 . 5 5 6 )  w a s  f o u n d  i n  
t h e  v e r t i c a l  h o t  s e c t i o n .  A c o n -  
s i d e r a b 1 . e  a m o u n t  o f  m e t a l l i c  d e p o s i t ,  
w a s  f o u n d  i n  t h e  t r a p  o f  t h i s  l o o p .  
I d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  d e p o s i t  i s  
i n c o m p l e t e .  

C 0 WP AT I B I 1, I TY 0 F 5 E K Y L L 1 U P 0 XI DE 
#XTH V A R I O U S  FLUORIDE MIXTURES 

R. E. Meadows H .  J .  B u t t r a m  
M a t e r i a 1 s C h e m i s t r y L) i v i s i on 

I n  t h e  p r e s e n t  AHE d e s i g n  a l i q u i d  
h e a t  t r a n s f e r  a g e n t  w i l l  b e  p u m p e d  
s l o w l y  t h r o u g h  t h e  m o d e r a t o r  s p a c e  t o  
m a i n t a i n  a u n i f o r m  t e m p e r a t u r e  i n  t h e  
b e r y l l i u m  o x i d e .  T h e  f l o w  r a t e  o f  
t h i s  l i q u i d  p a s t  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  
b l o c k s  s h o u l d  b e  a t  m o s t  a f e w  f e e t  
p e r  m i n u t e .  T h e  n u m b e r  and  i r r e g u l a r  
s h a p e s  o f  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  s p e c i -  
m e n s  w o u l d  seem t o  p r e c l u d e  c a n n i n g  
o r  e l e c t r o p l a t i n g  o f  t h e  p i e c e s .  One 
o f  t h e  e s s e n t i a l  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  
t h e  m o d e r a t o r  c o o l a n t  t h e r e f o r e  i s  
c h e m i c a l  c o m p a t i b i l i t y  w i t h  t h e  
b e r y  11 ium o x i d  e .  
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  8 9 5 2  

._. - - . 
WEIGHT CHANGE 

In X In mg/dm2/day 
- 

__ - 
-66 -58 7 9 

-1 6 -1432 

-6 0 -4907 

S m a l l  s p e c i m e n s  s a w e d  f r o m  h o t -  
p re  s s ed be  r y 1 1 i u m  o x  i d e  b 1 o c k s t yp i c a1 
o f  t h o s e  p r o p o s e d  f o r  u s e  i n  t h e  ARE 
h a v e  b e e n  u s e d  i n  t h e s e  s t u d i e s .  
T h e s e  p i e c e s  h a v e  b e e n  e x p o s e d  f o r  
1 0 0  h r  i n  s e a l e d  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  t o  m o l t e n  a l k a l i  
f l u o r i d e s  w i t h  a n d  w i t h o u t  Z r F 4  o r  
B e F , . ( ' f  I n  a l l  s t a t i c  t e s t s  t h e  
t e m p e r a t , u r e  was m a i n t a i n e d  at; 800'C; 
i n  a l l  t h e  d y n a m i c  c a p s u l e  t e s t s  t h e  
c a p s u l e  was t i l t e d  e v e r y  1S s e c ,  w i t h  
t h e  c o l d  e n d  at. 650OC and t h e  h o t  end  
a t  t300°c. 

o x i d e  b l o c k s  s u g g e s t e d  t h a t  a p r o t e c t ~ v e  
f i l m  o f  Z r O ,  m i g h t  m a k e  i t  p o s s i b l e  
t o  u s e  a c o o l a n t  c o n t a i n i n g  z i r c o n i u m .  
E x p o s u r e  o f  t h e  b l o c k s  f o r  l o n g e r  
t imes  i n  s t a t i c  t e s t s  and f a r  1 0 0 - h r  
i n t e r v a l s  i n  d y n a m i c  t e s t s ,  h o w e v e r ,  
c l e a r l y  d e m o n s t r a t e d  t h a t  ai r c o n i u m -  
b e a r i n g  m i x t u r e s  a l e  n o t  s u i ~ a h l ~  111 

c o n t a c t  w i t h  b e r y l l i u m  o x i d e .  D a t a  
shown i n  T a b l e  20 a r e  r e p r e s e n t a t i v e  
o f  t h o s e  o b t a i n e d .  T h e  a t t , a i k  s e e m s  
t o  b e  due  t o  a u n i f o r m  d i s s o l u t i o n  o f  
b e r y l l i u m  o x i d e ,  s i n c e  t h e  c o r n e r s  
and s h a r p  e d g e s  o f  t h e  s p e c i m e n s  a r e  
r e t a i n e d  e 

P r e l i m i n a r y  s t u d i e s  o f  t h e  b e h a v l o r  
o f  b e r y l l i u m  o x i d e  i n  a s t a t i c  b a t h  
o f  m o l t e n  NaF-KF-ZrF,: ( 5 - 5 2 - 4 3  mole  % )  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r a t e  o f  r e a c t i o n  
was a p p r e c i a b l e  b u t  t , ha t  i t  d e c r e a s e d  
w i t h  t i m e .  I d e n t i f i c a t i o n  b y  x - r a y  
d i f f r a c t i o n a n d  p e t r o g r a p h i c  m i c r o s c o p y  
o f  a f i l m  o f  Z r O ,  o n  t h e  b e r y l l i u m  

H o w e v e r ,  a s  the :  d a t a  E K ~  'B'able 20 
i n d i c a t e ,  s y s t e m s  o f  a1 k a l 3  f l u o r i d e s  
c o n t a r n i n g  R e F ,  a r c  c o r o p n t i h l e  w i t 1 1  
b e r y l  1 iuro o x i d e .  M i c r o s c o p  I c a n d  
x - r a y  e x a m i n a t i o n  o f  s p e c i m e n s  c r l a she~ l  
a f t e r  dynamic t e s t , i n g  show BeF, in t h c  
b o d y  o f  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  b P o L k -  
T h e  p e n e t r a t i o n ,  w h l c h  a p p e a r s  t n  d o  
n o  damage,  i s  u n d o u b t e d l y  r e s p a n s i b P n  
f a x  t,he w e i g h t  g a i n  o b s e r v e d .  F u r t h e r  
s t u d i e s  o f  t h e  U e O - E e F 2 - a l k a l i  f lanoride " )  A d d 1  t f  o n  a 1  b e r y  11 i u m  o x i d e  c o m p  at1 b l l  a t  y 

t e s t s ,  u i t h  N e ,  N a K ,  a n d  P b ,  a r e  r e p o r t e d  i n  
t h i s  section under  L i q u i d  M e t a l  C o r r o s i o n . "  s y s t e m s  a r e  b e i n g  m a d e ,  

T a b l e  20 

R E A C T I O N  OFBERYELIUM O X I D E  W I T H  FUSE0 SALTS ~ ~ N ~ ~ I ~ ~ N ~  ZrF, OR BeF,  
UNDER D Y N A M I C  CONDITIONS 

COOLANT 

NaF- KF- Zr F, 
( 5- 52- 43 m o l e  X) 

N aF-KF- BeF, 
(30- 5-65 mole X) 

Specimen i n  h u t  end of tube 

Specimen i n  c o l d  end of t u b e  

Specimen d i s s o l v e d  uniform1 yh 

Specimen appeared unchanged 

S a l t  apparently p e n e t r u t e s  blacks 

O r i g i n a l  d i m e n e i o n s ,  0. S O 8  by  0 . 2 5 3  i n . ;  f i n a l  d i m e n s i o n s ,  0 .  d l 0  h y  0.  176 in. 
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AAP 

............... _....___ 

TEMPERATURE OF "EST 
("C) 

3 50 

450 

5 50 

593 

PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

... - -____l__ 

_ 
WEIGHT CIiANGE 

( g / i n P )  

None No a t t a c k  

None No a t t a c k  

t o .  0050 

$0.0060 

METALLWRAPHIC NOTES 
___ ... ... ..... 

3 t o  4 m i l s  o f  intergranular  p e n e t r a t i o n  

3 t o  4 m i l s  o f  intergranular  p e n e t r a t i o n  
.......... .................... 

H Y D R O X I  D E  C O R R O S I O N  

F .  K e r L e s z  

M a t e r  i a 1  s Chemi s t r y D i  v i  s i o n  

A .  d e s  B r a s u n a s  E. E .  Hof fman  
G.  P. S m i t h  

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

T h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  a h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  i n  i n h i b i t i n g  h y d r o x i d e  
c o r r o s i o n  w a s  d e m o n s t r a t c d  p r e v i -  
o ~ i s l y ( ~ )  i n  a t  l e a s t  t w o  i n d e p e n d e n t  
t e s t s .  R e c e n t  t e s t s  i n  a t h e r m a l  
g r a d i e n t  a p p a r a t u s  h a v e  s u b s t a n t i a t e d  
t h e  r e s u l t s .  F u r t h e r m o r e ,  a d d i t i o n  o f  
t h e  r e d u c i n g  a g e n t ,  s o d i u m  h y d r i d e ,  
h a s  r e d u c e d  m a s s  t r a n s f e r  i n  a n  
I n c o n e l  s y s t e m  t e s t e d  w i t h  p o t a s s i u m  
h y d r o x i d e .  A s e r i e s  o f  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  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  hy s o d i u m  h y d r o x i d e  
i s  n e g l i g i b l e  u p  t o  450OC;  m o r e  e x -  
t e n s i v e  t e s t s  a t  6 0 0 ° C  g a v e  e v i d e n c e  
o f  s e v e r e  a t t a c k .  C o r r o s i o n  t e s t s  o f  
a s t r e s s e d  s p e c i m e n  i n d i c a t e d  i n -  
c r e a s e d  c o r r o s i o n .  

Temperature o f  T e s t .  A s e r i e s  o f  
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 o f  1 n c o n  e l  
i n  sod ium h y d r o x i d e  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  
From t h e  r e s u l t s  l i s t e d  i n  T a b l e  2 1 ,  
i t  w o u l d  a p p e a r  t h a t  i n  1 0 0 - h r  t e s t s ,  
c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  i s  n e g l i g i b l e  
u n t i l  t h e  t e s t  t e m p e r a t u r e  i s  r a i s e d  
t o  a b o v e  45OoC. 

(9)Rrasunas and R i c h a r d s o n ,  o p .  c i t . ,  p .  116. 

N i c k e l  w a s  t e s t e d  s i m i l a r l y  i n  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a t  a s e r i e s  o f  h o t -  
z o n e  t e m p e r a t u r e s  r a n g i n g  f r o m  a b o u t  
400  t o  8 0 O o C .  T h i s  w a s  d o n e  i n  t h e  
h o p e  o f  f i n d i n g  a t h r e s h o l d  t e m p e r a -  
t u r e  b e l o w  w h i c h  n o  m a s s  t r a n s f e r  
o c c u r s .  However ,  t h e  r e s u l t s  i n d i c a t e d  
t h a t  a s  t h e  maximum t e m p e r a t u r e  w a s  
d i m i n i s h e d ,  t h e  a m o u n t  o f  n i c k e l  
c r y s t a l s  i n  t h e  c o l d  z o n e  w a s  d i -  
m i n i s h e d ;  m a s s  t r a n s f e r  w a s  n o t  
e 1 i 111 i n  a t  e d . 

More  e x t e n s i v e  c o r r o s i o n  d a t a  a r e  
a v a i l a b l e  a t  6OO0C, a t  w h i c h  t e m p e r a -  
t u r e  a v a r i e t , ~  o f  m a t e r i a l s  w a s  
s u b j e c t e d  t o  1 0 0 - h r  e x p o s u r e s  t o  
s o d i u m  h y d r o x i d e .  T h e s e  d a t a  a r e  
s u m m a r i z e d  i n  ' T a b l e  2 2 .  C r y s t a l - b a r  
z i r c o n i u m  was  h e a v i l y  a t  t a c k e d  e v e n  
a t  t h i s  t e m p e r a t u r e ,  a l t h o u g h  i t  i s  
p o s s i b l e  t h a t  t h e  c a n n i n g  i n  t , y p e  347 
s t a i n l e s s  s t e e l  may h a v e  a d v e r s e l y  
a f f e c t e d  i t s  b e h a v i o r .  Of t h e  a l l o y s  
t e s t e d ,  M o n e l  s h o w e d  t h e  l e a s t  c o r -  
r o s i o n .  I t  i s  o b v i o u s  t h a t  t h e  u s e  o f  
t h e s e  a l l o y s  w i t h  s o d i u m  h y d r o x i d e  
u n d e r  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e  i s  n o t  
p o s s i b l e .  

R e s i d u a l  S t r e s s e s  i n  S p e c i m e n .  
T e s t s  h a v e  b e e n  r u n  t o  c h e c k  t h e  
e f f e c t  o f  r e s i d u a l  s t r e s s e s  o n  t h e  
c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  o f  I n c o n e l  i n  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a t  8 16 'C. T h e  s t r e s s e s  
w e r e  i n d u c e d  b y  c o l d  r o l l i n g .  T h e  
t e s t s  were f i r s t  r u n  f o r  50  h r ,  b u t  

114 



FOR PERIOD ENDING SEP'TEM EW 1 0 ,  1 9 5 2  

Table 22 

STATIC C Q R R Q S I O N  TESTING MATERIALS IN S O D I U M  ~~~~~X~~~ A T  F 
--_ -ii_ --...__I_ 

MATERIAL 

Crys ta l  -bsr zirconium 

Inconel 

Type 316 s t a i n l e s s  s t e e l  

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

Monel. 

i t a s t e l l  oy B 

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

t h e  s p e c i m e n s  w e r e  
t h r o u g h o u t  t h e i r  e n t  

- -__ _._.____ 
WEIGHT CHANGE 
(mg/dm2 /day 1 

.I__.-.....____ 

-7199 
('74.5% of specimen) 

-8787 
(88.4% of  specimen) 

t 4 5 9  

-7 9 

-182 

+13 

+8 

4- 10 

-3 50 

-----_.I._ 

a l l  c o r r o d e d  
r e  t h i c kn e s s - 

T h e  t i m e  w a s  t h e n  c u t  t o  8 h o u r s .  
T h e  r e s u l t s  o f  t h e  8 - h r  t e s t s ,  l i s t e d  
i n  T a b l e  2 3 ,  seem t o  i n d i c a t e  t h a t  
r e s i d u a l  s t r e s s e s  o f  t h i s  n a t u r e  
d o  h a v e  a d e l e t e r i o u s  e f f e c t  o n  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 n c o n e l  i n  
s o d i u m  h y d r o x i d e .  S i m i l a r  t e s t s  w e r e  
r u n  o n  A n i c k e l  f o r  50 h r ,  h u t  t h e r e  
w a s  n o  e v i d e n c e  o f  a t t a c k  e v e n  o n  t h e  
m o s t  s e v e r e l y  c o l d  w o r k e d  ( 7 1 %  r e -  
d u c t i o n  i n  a r e a )  s p e c i m e n s  t e s t e d .  

......._-._.....................-___I_ -- ................... __ ....... 

RESULTS 

Specimen r e t a i n e d  its o r i g i n a l  shape and 
appeared to be uniformly dissolved 

Specimen r e t a i n e d  i t s  o r i g i n a l  shape and 
appeared t o  be uniformly d i s s o l v e d  

Surface  oxid ized  t o  depth  o f  6 to 7 mils 

with  a v e r y  t h i n  l a y e r  on o u t s i d e  o f  
a t t a c k ;  a t t a c k  proceeded inLerg ranu las ly  

Surface oxid ized  to 7 mils d e e p ;  a t t a c k  
proceeded evenly 

Sur face  oxid ized  to 6 m i l s  deep: a t t a c k  
proceeded intergranul  arl. y 

Surface o x i d i z e d  t o  6 m i l ~  deep;  a t t a c k  
proceeded i n t e s g r a i i u l a r l  y 

Light  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  1 to 2 . 5  m i l s  
deep 

L i g h t  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  1 t o  2 . 5  mils 
deep 

General p i t t i n g ,  4 m i l s  deep; sperimeni 
very b r i t t l e  

Corros ion  I n h i b i t o r s .  T r ~ c s n e l  w a s  
t e s t e d  i n  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  w i t h  a 
2% NaH a d d i t i o n .  V e r y  l i t t l e  e v i d e n c e  
o f  m a s s  t r a n s f e r  * a s  e v i d e n t  a f t e r  
100 h r  ( 5 1 , 2 0 0  c y c l e s )  w i t h  a h o t - z o n e  
t e m p e r a t u r e  o f  7 5 0 ° C  a n d  a c o l d - z o n e  
t e m p e r a t u r e  o f  5 5 0 O C .  T h e  ~ e m p e r a -  
t u x e s  w e r e  m e a s u r e d  b y  s p o t - w e l d e d  
e x t e r n a  1 t, h e  rmoc o u p  1 e s I 

Hydrogen Atmosphere. E a r l i e r (  ' '1 

''''6. P .  S m i t h ,  J. V .  L a t h c a r t .  a n d  W, N. 
R r l d g a s ,  o p .  C L ~ . ~  OKNL-1227,  p .  1 2 7 .  
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10 

17.5 

26 

31 

33  

35  

( '"J .  V .  C a t h c a r t ,  W .  H .  B r i d g e s ,  a n d  G. P .  
S m i t h ,  o p .  c t t . ,  OWL-1294. p .  118.  
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s t u d i e s  o f  m a s s  t r a n s f e r  w i t h  s m a l l  
t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  i n d i c a t e d  
t h a t  a h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  h a d  a n  
a p p r e c i a b l e  e f f e c t  i n  r e d u c i n g  n i c k e l  
inass  t r a n s f e r .  T h i s  e f f e c t  was m o r e  
c l o s e l y  i n v e s t i g a t e d  w i t h  t h e  t h e r m a l  
c o n v e c t i o n  a p p a r a t u s  d e s c r i b e d  i n  t h e  
l a s t  r e p o r t . ( " )  A n u m b e r  o f  e x -  
p e r i m e n t s  h a s  b e e n  p e r f o r m e d  w i t h  
t h i s  a p p a r a t u s .  T h e  r e s u l t s  a r e  
i l l u s t r a t e d  by t w o  t y p i c a l  t e s t s ,  
I n  b o t h  t e s t s  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  
n i c k e l  c u p  w a s  a b o u t  7 2 S o C ,  w h e r e a s  
t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  i n n e r  n i c k e l  
t u b e  w a s  525OC, a t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  
o f  200 d e g r e e s .  

The f i r s t  t e s t  was c o n d u c t e d  w i t h  
a s t a t i c  v a c u u m  o v e r  t h e  h y d r o x i d e  

-0.0011 

+o . 0088 

$0.0 17 1 

fo.0203 

30.0210 

METALLQGRAPHPC NOTES 

A t  tacked througbou t 

9 mils o f  p e n e t r a t i o n ,  
2 t o  3 mils o f  unattacked 
mat e r i  a1 

7 t o  8 m i l s  of p e n e t r a t i o n ,  
12 mils of unattacksd 
mater ia l  

4 t o  5 m i l s  of  p e n e t r a t i o n ,  
2 3  m i l s  of  unattacked 
mater ia l  

3 t o  5 mils of p e n o t r a t i a n ,  
25 m i l s  o f  unattacked 
mater ia l  

3 t o  5 m i l s  o f  p e n e t r a t i o n ,  
27 m i l s  o f  unattacked 
mater ia l  

....... 

m e l t .  In 40 h r  a c o p i o u s  q u a n t i t y  o f  
d e n d r i t i c  n i c k e l  c r y s t a l s  had  e n c r u s t e d  
t h e  i n n e r  n i c k e l  t u b e  a n d  e x t e n d e d  
more t h a n  h a l f  way a c r o s s  t h e  h y d r o x i d e  
m e l t .  T h i s  i s  a c a s e  o f  n o r m a l l y  
e x p e c t e d  n i c k e l  mass  t r a n s f e r  i n  sodium 
h y d r o x i d e  f o r  a l a r g e  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e .  I n  t h e  s e c o n d  t e s t  a 
p u r i f i e d  h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  r e p )  a c e d  
t h e  s t a t i c  v a c u u m .  I n  1 7 0  h r ,  a s  
c o m p a r e d  w i t h  40 h r  f o r  t h e  f i r s t  
t e s t ,  t h e  o n l y  e v i d e n c e  o f  m a s s  t r a n s f e r  
o b t a i n e d  w a s  a t i n y  b a n d  o f  n i c k e l  
c r y s t a l s  o n  t h e  i n n e r  n i c k e l  t u b e  a t  
t h e  g a s - l i q u i d  i n t e r f a c e .  T h i s  band  
w d s  a b o u t  1 mill w ide  and  0 . 1  m m  t h i c k .  

C o n f i r m a t o r y  e v i d e n c e  f o r  t h e  
i n h i b i t i n g  e f f e c t  o f  h y d r o g e n  w a s  
a l s o  o b t a i n e d  w i ~ h  t h e  t i l t i n g - f u r n a c e  
a p p a r a t u s .  T h e  t e s t  w i t h  n i c k e l  a n d  
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sodium h y d r o x i d e  a t  a h o t - z o n e  t emper -  
a t u r e  o f  a b o u t  7 5 0 ° C  a n d  a c o l d - z o n e  
t e m p e r a t u r e  o f  6 0 0 ° C  g a v e  v e r y  l i t t l e  
e v i d e n c e  o f  m a s s  t r a n s f e r  a f t e r  a 
100-h r  t e s t  when a hydrogen  a t m o s p h e r e  
o f  a b o u t  1 a tm was m a i n t a i n e d .  T h i s  
r e p r e s e n t s  a v e r y  a p p r e c i a b l e  r e -  
d u c t i o n  i n  mass t r a n s f e r  w h r r i  compared 
w i t h  t e s t s  made  u n d e r  s i m i l a r  c o n -  
d i t i o n s  i n  vacuuni. 

LIQUID METAL CORROSION 

A. d e s  B r a s u n a s  G. P .  S m i t h  
D. C. V r e e l a n d  

Meta l  l u r g y  D i v i s i o n  

F. K e r t e s z  

h 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  d e s i r a b i l i t y  o f  l e a d  a s  a 
c o o l a n t  i s  l a r g e l y  o f f s e t  b y  i t s  
s u s c e p t i b i l i t y  t o  m a s s  t r a n s f e r  a n d  
i t s  a t t a c k  o n  m o s t  c o m m e r c i a l l y  
a v a i l  a b l e  h e a t - r e s i s t a n t .  a l l o y s .  
T h e  u s e  o f  a l e a d - s o d i u m  m i x t u r e  
would be a d v a n t a g e o u s  i f  i t  p o s s e s s e d  
p r e d  omin a t  e 1 y t h e  co  r r o  s i o n  c h a s  ac  t e r - 
i s t i c s  o f  t h e  s o d i u m  a n d  t h e  r a d i o -  
a c t i v e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  l e a d .  
T e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  c o r r o s i v e n e s s  
o f  l e a d  i s  d i m i n i s h e d  w i t h  t h e  a d -  
d i t i o n  o f  i n c r e a s i n g  a m o u n t s  o f  
s o d i u m .  I n  o t h e r  c o r r o s i o n  t e s t s  
w i t h  l e a d ,  t h e  m a s s  t r a n s f e r  phenomenon 
a n d  t h e  e f f e c t  o f  t e m p e r a t u r e  h a v e  
b e e n  e x a m i n e d  f u r t h e r .  S o d i u m  c o r -  
r o s i o n  was m e a s u r e d  i n  t h e  “ s p i n n e r ”  
t e s t  i n  a new,  r e v o l v i n g ,  c o r r o s i o n  
a p p a r a t u s ,  T e s t s  o f  t y p e  1020 ch romized  
s t e e l  i n  v a r i o u s  l o w - m e l t i n g - p o i n t  
a l l o y s  show t,hat, t h i s  s t e e l  c a n n o t  b e  
r e c o m m e n d e d  a s  a c o n t a i n e r  f o r  t h e  
a l l o y s  t e s t e d .  Yn a d d i t i o n ,  t h e  
c o m p a t i b i l i t y  o f  b e r y l l i u n i  o x i d e  w i t h  
s u c h  p r o b a b l e  m o d e r a t o r  c o o l a n t s  a s  
l e a d ,  s o d i u m ,  a n d  N a K  i s  b e i n g  i n -  
v e s  t i  ga t e d .  

l a s s  T r a n s f e r  i n  L i q u i d  L e a d .  
S t u d i e s  a r e  b e i n g  u n d e r t a k e n  o f  t h e  
mass  t r a n s f e r  o f  molybdenum and I n c o n e l  
i n  l i q u i d  l e a d .  P r e l i m i n a r y  t o  t h e  
c o r r o s i o n  s t u d i e s ,  r e s e a r c h  h a s  been  
conduc  t.ed o n  t h e  hand1  i n g  and p u r i  f 1 - 
r a t i o n  o f  l i q u i d  l e a d ,  dnd a few mass  
t r a n s f e r  m e a s u r e m e n t s  h a v e  been  made. 
S i n c e  molybdenum i s  d i f f i c u l t  t o  weld  
a n d  o x i d i z e s  e x c e s s i v e l y  a t  h i g h  
t emp e r a t  11 I‘ e s , t h e  rno 1 y hd enum c o r r o  s i  on 
t e s t s  were c o n d u c t e d  o n  s p e c i m e r l s  o f  
t ,he  m e t a l  i n  c o n v e c t i o n  i o o p s  m a d e  
o f  q u a r t z  o r  p y r e x .  T h e s e  m a t e r i a l s  
a r e  r e s i s t a n t  t o  c o r r o s i o n  by l e a d ( 1 2 )  
a n d  do  n o t  p r e s e n t  t h e  p r o b l e n i  o f  a 
b i m e t a l  l i c  s y s t e m .  

S t u d i e s  w e r e  m a d e  o f  t h e  d e -  
o x i d a t i o n  o f  h i g h - p u r i t y  l e a d .  From 
t h e  q u a n t i t y  o f  o x i d e  t h a t  c o l l e c t e d  
o n  t h e  s u r f a c e  o f  l e a d  m e l t e d  u n d e r  
p u r i f i e d  h y d r o g e n ,  i t  was  c o n c l u d e d  
t h a t  t h e  o r i g i n a l  m a t e r i a l  h a d  c o n -  
t a i n e d  a c o n s i d e r a b l e  a m o u n t  o f  
o c c l u d e d  o x i d e .  A n u m b e r  o f  e x -  
p e r i m e n t s  w a s  p e r f o r m e d  i n  w h i c h  
h y d r o g e n  was p a s s e d  i n  f i n e  b u b b l e s  
formed by a f r i t t e d  p y r e x  d i s k  t h r o u g h  
m o l t e n  l e a d  a t  450  t o  SOO*C f o r  2 0  
h r ,  a n d  t h e  l e a d  w a s  t h e n  f i l t e r e d  
t h r o u g h  a f r i t t e d  p y r e x  d i s k .  T h e r e  
w e r e  n o  v i s i b l e  o x i d e  f i l m s  on  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  f i l t e r e d  l e a d ,  b u t  a 
s m a l l  a m o u n t  o f  o x i d e  w a s  f o u n d  on  
t h e  f i l t e r .  T h i s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
h y d r o g e n  r e d u c t i o n  h a d  n o t  b e e n  
c o m p l e t e .  F u r t h e r  s t u d i e s  o f  t h e  
c o n d i t i o n s  r e q u i r e d  f o r  c o m p l e t e  
r e d u c t i o n  by h y d r o g e n  w i l l  b e  made .  

N o  r e s u l t s  o f  t h e  c o r r o s i o n  of ‘  
e i t h e r  molybdenum o r  I n c o n e l  i n  t h e  
c o n v e c t i o n  l o o p s  h a v e  ye!, b e e n  o b -  
t a i n e d  b e c a u s e  o f  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  o p e r a t i o n  o f  s u c h  

(12)R. N. Lynn (ed. 1 ,  L i q u i d  M e t a l s  Handbook, 
NAVEXOS P - 7 3 3 ,  p .  105 (June I ,  1 9 5 0 ) .  
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l o o p s .  H o w e v e r ,  a p r e l i m i n a r y  e x -  
p e r i m e n t  w a s  p e r f o r m e d  t o  d e t e r m i n e  
w h e t h e r  t h e r e  i s  m a s s  t r a n s f e r  o f  
1110 l y  bd enum d u r i n g  t e m p e r  a t u  r e c y c  1 i n  g 
i n  t h e  m a n n e r  r e p o r t e d ( 1 3 )  f o r  c o p p e r  
i n  b i s m u t h .  A m e c h a n i c a l l y  p o l i s h e d  
molybdenum s p e c i m e n ,  c o n t a i n e d  i n  l e a d ,  
w a s  c y c l e d  e v e r y  1 2  m i n  f o r  4 2  h r  
b e t w e e n  500 a n d  510'C. A t  t h e  e n d  o f  
t h e  t e s t  p e r i o d  t h e  l e a d  w a s  f i l t e r e d  
a t  SOO'C. No m a s s  t r a n s f e r  c r y s t a l s  
were  f o u n d .  T h i s  r e s u l t  s h o u l d  b e  
t a k e n  a s  p r e l i m i n a r y  b e c a u s e  t h e  
molybdenum was u n d o u b t e d l y  c o a t e d  w i t h  
a n  o x i d e  f i l m  t h a t  may h a v e  p r e v e n t e d  
c o n t a c t  w i t h  t h e  m o l t e n  l e a d .  

( 1 3 ) G .  P.  S m i t h ,  and J .  V .  C a t h c a r t ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d r n g  J a n u a r y  3 1 ,  1 9 5 2 ,  O R N L - 1 2 6 7 ,  p .  @ 5 .  

E f f e c t  o f  T e m p e r a t u r e  o n  L e a d  
Cor  r o s i o r r .  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  o f  s e v e r a l  m a t e r i a l s  i n  m o l t e n  
l e a d  h a v e  b e e n  r u n .  T h e  o n l y  a t t a c k  
t h a t  w a s  n o t e d  i n  t h e s e  t e s t s  w a s  a t  
7OO0C and a b o v e .  T h e  r e s u l t s  o f  t h e  
t e s t s ,  w h i c h  were  r u n  f o r  1 0 0 - h r  
p e r i o d s ,  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  2 4 ,  

L e a d - S o d i u m  l i x t u r e s .  S e e s a w  
c o r r o s i o n  t e s t s  o f  l e a d - s o d i u m  m i x t u r e s  
w e r e  v e r y  e n c o u r a g i n g  i n  t h a t  h o t h  
c o r r o s i o n  a n d  m a s s  t r a n s f e r  w e r e  
m i n i m i z e d .  T h e  t e s t s  i n  t y p e  3 1 0  
s t a i n l e s s  s t e e l  were  m a d e  w i t h  a d -  
d i t i o n s  o f  0 ,  3 ,  and 50 w t  % s o d i u m  t o  
t h e  l e a d .  T h e  t e s t  c a p s u l e s  h a d  a 
h o t - l e g  t e m p e r a t u r e  o f  780°C a n d  a 
c o l d - l e g  t e m p e r a t u r e  o f  475'C.  T h e  

Table 24 

TEMPEKATUKE- D E P E N D E N C E  TESTS OF V A R I O U S  MATERIALS IN MOLTEN LEAD 

... . -. 

T E M P E R A T U R E  
( O C )  

40 0 

50 0 

600  

700 

8 16 

..... - .................... 

MA'l'ERI AL 
....... 

I n c  one  1 
Type  446 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  

I n c o n e l  

Type  446 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  

I n c o n e l  
Type  446 s t a i n l e s s  s t e e l  

T y p e  309 s t a i n l e s s  s t e e l  

I n c o n e l  

Type  446  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  

I n  c o n e  1 
T y p e  446 s t a i n l e s s  s t e e l  

................... .. . .-__-.__I 

PA F: T AL L O  G I3 AP H T C N 0 T E S 

No a t t a c k  
No a t t a c k  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

No a t t a c k  
No a t t a c k  

No a t t a c k  

S p e c i m e n  a t t a c k e d  t o  a b o u t  
1/2 m i l  

No a t t a c k  

No a t t a c k  

S p e c i m e n  a t t a c k e d  5 t o  9 m i l s  
S l i g h t  r o u g h e n i n g  o f  s u r f a c e  
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t e ~ t s  were f o r  1 9 o - h ~ -  p e r i o d s ,  d u r i n g  
w h i c h  t i m e  t h e  c a p s u l e s  w e r e  c y c l e d  
5 1 , 0 0 0  t i m e s .  

Examinat  i o n  o f  t h e  s p e c i m e n s  a f t e r  
t e s t  i n d i c a t e d :  (1)  t h e  u s u a l  m a s h  
t r a n s f e r  i n  t h e  c o l d  z011t: o f  t h e  
s o d i u m -  f r e e  t e s t ,  ( 2 )  r e d u c e d  m a 5 3  
t r a n s f e r  when 35% sodiurr i  was a d d e d  t o  
t h e  l e a d ,  ( 3 )  n o  m a s s  t r a n s f e r  when 
50% sodium-50yA l e a t i  w a s  u s e d .  T h e  
a t t a c k  i n  t h e  h o t  z o n e  w a s  r e d u c e d  
from 6 mils i n  t h e  c a s e  o f  t h e  s o d i u m -  
f r e e  l e a d  t o  I r n i l  ~n t h e  c a s e  o f  t h e  
50% sodnum-SO% Lead m i x t u r e .  

S p i n n e r  ' r e s t s  w i t h  S o d i u m .  T h e  
s p i n n e r  t e s t ,  d e s i g n e d  t o  s u p p l y  
w h a t  m i g h t  b e  c a l l e d  " h i g h - v e l o c i t y "  
c o r r o s i o n  d a t a ,  h a s  b e e n  u s e d  f o r  two 
t e s t s  w s t h  m o l t e n  s o d i u m .  T h e  s p i n n e r  
c o n s i s t s  o f  a l a r g e  p o t  o f  t y p e  347 
s t a i n l e s s  s t e e l  f o r  h o l d i n g  t h e  m o l t e n  
b a t h  and  a r o t a t i n g  s h a f t  w i t h  s p e c i -  
men h o l d e r s  t h a t  e x t e n d  i n t o  t h e  p o t .  
T h e  s p i n n e r  i s  e q u i p p e d  w i t h  a g a s -  
t i g h t  c o v e r  s o  t h a t  a n  i n e r t  g a s  
a t m o s p h e r e  c a n  b e  c o n t a i n e d  d u r i n g  
t e s t .  The e n t i r e  a s s e m b l y  i s  l o w e r e d  
i n t o  a p o t  f u r n a c e  t o  a t t a i n  t h e  
re  yu i r e d t e s t t e mp e r a t 11 r e e 

T h e  f i r s t  s p i n n e r  tps t  was c o n d u c t e d  
w i t h  I n c o n e l  s p e c i m e n s  i n  s o d i u m .  
D u r i n g  t h y  t e s t  t h e  s p e c i m e n s  were  
i m m e r s e d  i r i  s o t i i u m  f i r s t  a t  4 5 0 ° C ,  
t u b  n o t  i n  m o t i o n ,  f o r  1 8 9  b r ;  n e x t  
a t  450 t o  816"C,  i n  m o t i o n ,  f o r  11 h r ;  
and  f i n a l l y  a t  816'C, i n  m o t i o n ,  f o r  
7 2  h o u r s .  T h e  t o t a l  t i m e  o f  t h e  t e s t  
w a s  2 7 2  h o u r s .  T h e  s p i n n i n g  s p e e d  
w a s  4 0 0  E t / m i n ;  a h e l i u m  a t m o s p h e r e  
w a s  u s e d ;  and  8 . 9  1 L  o f  s o d i u m  w a s  i n  
t h e  t e s t  c o n t a i n e r .  T h e  s p e c i m e n s  
were  t h r e e  1 3/4-in. l e n g t h s  o f  1/2- 
i n .  -OD l t a c o n e l  t u b i n g  w i t h  t h e  l e a d i n g  
t n d  f l a r e d  t o  3 / 4  i n .  i n  d i a m e t e r .  
A f t e r  t h e  t e s t ,  a v e r y  l i g h t ,  c r y s t a l -  
l i n e  d e p o s i t  a p p r o x i m a t e l y  1 / 2  m i l  i n  
d e p t h  was n o t e d  c n  t h e  t h r e e  s p e c i m e n s  
arid  a31 h a d  w e i g h t  g a i n s  o f  a p p r o x i -  
m a t e l y  1%. U n d e r  a m i c r o s c o p e  i t  w a s  

PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

a p l ) a r e n t  t h a t  b e n e a t h  t h i s  d e p o s i t  
t h e r e  was  a l a y e r  o f  v o i d s  a p p r o x i -  
t i l a t e l y  3 mil d e e p  i n  t h e  I n c o n e l .  
Some o f  t h e  c r y s t a l l i n e  d e p o s i t  w a s  
s c r a p e d  f r o m  t h e  t u b i n g  a n d  s e n t  f o r  
c h e m i c a l  a n a l y s i s .  T h e  a n a f y s r . . :  
r e p o r t e d  w a s  64% n i r k e l ,  27 .5% chromium,  
8 . 3 %  i r o n ,  0 . 3 5 %  a l u m i n u m ,  0 . 2 3 7 6  
c o p p e r ,  and 0 . 1 2 %  t i t a n i u m .  T h e r e  was 
a n  i r i c r e a : , e  i n  c h r o m i u m  a n d  i r o n  
c o n t e n t  a n d  a d e c r e a s e  i n  n i c k e l  
c o n t e n t  a s  c o m p a r e d  w i t h  t,he n o r m a l  
I t i c o n e l  c o m p o s i t i o n  ( 8 0 %  n i c k e l ,  15% 
chromium, 5% i r o n ) .  S i n c e  I he s p i  niier. 
p o t  i s  c o n s t r u c t e d  o f  t y p e  3 4 7  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  i t  i s  n o t  known w h e t h e r .  
t h e  s u r f a c e  l a y e r  a r i d  v o i d s  w e r e  
a v e l o c i t y  e f f e c t  or were d u e  t o  t h c a  

p r e s e n c e  o f  t h e  two d i s s i m i l a r  m e t a l s ,  
t h e  I n c o n e l  o f  t h e  s p e c i m e n  a n d  t h e  
t y p e  34.7 s t a i n l e s s  s t e e l  o f  t h e  c o n -  
t a i n e r .  It.. i s  p l a n n e d  t o  r u n  d t e s t  
u s i n g  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 -  
mens  t o  o b t a i n  a m o n o m e t a l l i c  s y s t e m .  

Type 1020 Cbruwized S t e e l  i n  L o & -  
M e l t i n g - P o i f i t  A l l o y s .  T e s t s  o f  t y p e  
1 0 2 0  c h r o m i z e d  s t e e l  h a v e  b e e n  r u n  i n  
v a r i o i l  s 
I n  s o m e  c a s e s  i t  w a s  d i f f i c u l t  L O  

e s t i m a t e  t h e  e x a c t  e x t e n t  o f  a t , t a c k  
b e c a u s e  o f  t h e  a d h e r e n c e  o f  b a t h  m e t a l  
t o  t h e  s p e c i m e n .  T n  a l l  t h e s e  t e s t s ,  
h o w e v e r ,  a t t a c k  a p p e a r e d  t o  b e  s u f -  
f i c i e n t l y  s e v e r e  t o  p r e c l u d e  t h e  u s e  
o f  t y p e  1 0 2 0  c h r o m i z e d  s t e e l  a s  a 
c o n t a i n e r  m a t e r i a l  f o r  t h e  low-me1 t i n g -  
p o i n t  a l l o y s  t e s t e d .  I I o w e v e r ,  t h e  
c h r o m i u m  l a y e r  o n  t h e s e  m a t e r i a l s  
a p p e a r e d  t o  Le q u i t e  p o r o u s  i n  n a t u r e .  
T h e  t e s t s  were f o r  1 0 0  h r  a t  8lGoC:,  
and e x c e p t  i n  o n e  c a s e  b o t h  t h e  s p e c i -  
m e n s  a n d  t u b e s  were c h r o m i z e d  s t e e l .  
H e s u l t s  O F  t h 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  25. 

1 ow - me 1 i n g -  p o i n t a I 1 o y s 

Compatibility o f  Beryllium O x i d e  
w i th  Sodium, NaK, and L e a d .  M e t a l l i c  
l e a d  would be a s a t i s f a c t o r y  m o d e r a t o r  
c o o l a n t  f r o m  t h e  s t a n d p o i n t  o f  com- 
p a t i b i l i t y  w i t h  t h e  f u e l  a n d  w i t h  
t h e  b e r y l l i u m  o x i d e .  A s  t h e  d a t a  i n  



ANP PROJECT QUARTERJAY PROGRESS REPORT 

6 7 . 8 %  Sn-32.2% Cd 

67.8% Sn-32.2% Cd 

Table 25 

T e s t  o f  c h r o m i z e d  s p e c i m e n  i n  I n c o n e l  t u b e ;  
s p e c i m e n  a p p a r e n t  1 y u n a t  t a c k e d ;  h o w e v e r ,  
i t  w a s  o n l y  p a r t i a l l y  c o v e r e d  by b a t h  m e t a l  

S p e c i m e n  c o m p l e t e l y  p e n e t r a t e d  i n  p l a c e s  

RESULTS OF TESTS OF TYPE 1020 CHROMIZED STEEL IN VARIOUS 
LOW-MELTING-POINT ALLOYS FOR 100 h r  at 816OC 

Dynamic 

METALLOGRAPHIC NOTES I BATH 

N &  

43% Sn-51% B i  E r r a t i c  a t t a c k  t o  10 m i l s  

E r r a t i c  a t t a c k  t o  8 m i l s  L _I__ 

60% Bi-40% Cd 

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

T a b l e  26  s h o w ,  i n s i g n i f i c a n t  w e i g h t  
g a i n s  w i t h o u t  a p p r e c i a b l e  c h a n g e  i n  
a p p e a r a n c e  and d i m e n s i o n s  r e s u l t  when 
b e r y l l i u m  o x i d e  i s  t e s t ; e d  w i t h  l e a d  
i n  s t a t i c  s y s t e m s .  Dynamic t e s t s  h a v e  
a s  y e t  n o t  b e e n  r u n  w i t h  l e a d ,  b u t  i t  
a p p e a r s  l i k e l y  t h a t  t h e  c o n c l u s i o n s  
s t a t e d  a b o v e  w i l l  b e  s u b s t a n t i a t e d .  

A s  t h e  d a t a  i n  T a b l e  2 6  i n d i c a t e ,  
t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  s p e c i m e n s  o f t , e n  
c r a c k  d u r i n g  t r e a t m e n t  w i t h  N a K .  T h e  
l i b e r a t i o n  o f  c o n s i d e r a b l e  h y d r o g e n  
f o r  i n t e r v a l s  u p  t o  1 h r  w h e n  t h e  
s p e c i m e n s  a r e  p l a c e d  i n  w a t e r  a f t e r  
t e s t  s u g g e s t s  t h a t  t h e  NaK i s  p r e s e n t  
i n  c o n s i d e r a b l e  a m o u n t s  i n  f i n e  c r a c k s  

.__._I__ 
~ 

TYPE OF EXPOSURE 

S t a t i c  

Table 26 

CORROSION OF BERYLLIUM OXIDE BY NaM AND LEAD 

P b  

P b  

P b  

NaK 

N aK 

WEIGHT CHANGE 

I n  % 

+ 1 . 4 5  

+ O .  98 

1.0 

1 . 3  

I n  mg/dm2/day 

+ 3  

+a 
+7 

+ 128 

+8 3 

+79 

+39 

METALLOGRAPHIC NOTES 

S l i g h t  c o a t  o f  g r e e n  m a t e r i a l  

No a t t a c k  v i s i b l e  

No a t t a c k  v i s i b l e  

No a t t a c k  v i s i b l e  

S p e c i m e n  c r a c k e d  

S p e c i m e n  c r a c k e d  

S p e c i m e n  c r a c k e d  

1 2 0  



FOR 

i n  t h e  s t r u c t u r e .  I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  
p r i o r  t o  h e a t i n g  t h e  NaK e n t e r s  f i n e  
c r a c k s  t h a t  a r e  c a u s e d  i n  t h e  s a w i n g  
o p e r a t i o n  and  t h a t  s u b s e q u e n t  e x p a n s i o n  
o f  t h e  t r a p p e d  8 a K  e n l a r g e s  t h e  
f i s s u r e s  u n t i l  t h e y  a r e  e a s i l y  v i s i b l e .  
At , tempks t o  crack t h e  b l o c k s  by  t h e r m a l  
s h o c k ,  w h i c h  m i g h t  o c c u r  b e c a u s e  o f  
t h e  s u p  e r i or h e  a t t r an s f e r  p r o p e r  t i  e s 
o f  N a K ,  h a v e  n o t  b e e n  s u c c e s s f u l  when 
t h e  c a p s u l e s  c o n t a i n e d  o n l y  b e r y l  liurii 
o x i d e  and h e l i u m .  

' T h e  s p i n n e r  t e s t  was a l s o  r u n  w i t h  
m o l t e n  s o d i u m  and  s p e c i m e n s  o f  h o t -  
p r e s s e d  b e r y l l i u m  o x i d e  s u c h  a s  w i l l  
b e  u s e d  i n  t h e  A R E .  A f t e r  t h e  t e s t  
i t  w a s  n o t e d  t ,hat ,  some s p a l l i n g  h a d  
t a k e n  p l a c e ,  p a r t i c u l a r l y  o n  s p e c i m e n  
h o .  1 .  In t h e  t e s t  d a t a  g i v e n  i n  
T a b l e  2 7 ,  t h e  w e i g h t  l o s s e s  a n d  

Table 27 

D A T A  FRO111 S P I N N E E  T E S T O F  BERYLLIUM 
O X I D E  IN S O D I U M  

.... . . . . . . . . . .. . . .. . .. . . . ._....___ __ . 

Wright Date 

Before t e s t  ( g )  

After t e s t  (9) 
LOSS ( g )  
L o s s  (%) 

Dimensional Data 

Length  (in.) 

Before  test 
After t e s t  

'*Vrdt,h (in. 1 
Before  test 
A f t e r  test 

Thickness (in. 1 
Before test 

After test 

21. 2583 
20 a 0 7 49 

1.  1834 
5 . 6  

1 . 4 4 3  
1. 429 

0 . 5 4 5  
0 . 5 2 %  

0.  S68 

0 . 5 5 6  

23.7735 
23.7465 
0 .0270 
0 . 1 1  

1 . 5 4 5 *  
1 .545*  

0 . 5 4 8  
0,546 

0.556 
0 . 5 5 3  

'Surface v e r y  i r r e g u l a r ,  a c c u r a t e  m e a s u r e m e n t s  
d i f f i c u l t  t o  o b t a i n .  

d i m e n s i o n a l  c h a n g e s  a r e  d u e  t o  t h i s  
s p a l l i n g .  I t  w a s  a l s o  n o t e d  t h a t  
s o d i u m  h a d  a p p a r e n t l y  p e n e t r a t e d  t h e  
s p e c i m e n s ,  s o  t h e y  w e r e  p l a c e d  i n  
a l c o h a l  a n d  t h e n  w a t e r  f o r  2 4  h r ,  
t h a t  i s ,  u n t , i l  t h e  a b s o r b e d  s o d i u m  
c e a s e d  r e a c t i n g .  I n  t h e  t e s t  t h e  
s p i n n i n g :  s p e e d  was  400 f t /man,  and t h e  
s p e c i m e n s  were s u b m e r g e d  i n  sodirirri 
f i r s t  a t  45OoC, b u t  n o t  s p i n n i n g ,  f o r  
3 1  h r ;  n e x t  a t  450 t o  8 1 6 O C ,  s p i n n i n g ,  
f o r  8 h r ;  a n d  f i n a l l y  a t  8 P6"C, s p i n n i n g ,  
f o r  100 h o u r s .  T h e  t o t a l  t i m e  o f  t h e  
t e s t  w a s  139  h o u r s .  T e s t  d a t a  a r e  
s u m m a r i z e d  i n  T a b l e  27 .  

~ ~ ~ Q A ~ ~ N T A ~  ~ ~ ~ ~ ~ S ~ O N  ~ ~ S ~ A R ~ ~ ~  

En a d d i t i o n  t o  t h e  p r o g r a m  o f  
e m p i r i c a l  c o r r o s i a r l  t e s t i n g ,  c o n -  
s i d e r a b l e  e f f o r t  h a s  b e e n  d e r o t e d  t o  
a number  o f  s t u d i e s  d e s i g n e d  t o  a s s i s t  
i n  t h e  d i s c o v e r y  o f  t h e  c o r r o s i o n  
m e c h a n i s m .  T h e s e  s t u d i e s  i r i c l u d e  t h e  
s y n t h e s i s  a n d  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  a n d  s t u d i e s  o f  r e -  
a c t i o n s  i n  f l u o r i d e s  a n d  h y d r o x i d e s  
u n d e r  a p p l i e d  p o t e n t i a l s .  Of p a r t i c u l a r  
s i g n i f i c a n c e  i s  t h e  mass  o f  e x p e r i -  
m e n t a l  d a t a  s u p p o r t i n g  t ,he  p o s t u -  
l a t e d (  1 4 )  f l i r o r i d e  c o r r o s i o n  o f  
I n c o n e l ,  t h a t  i s ,  c h r o m i u m  d e p l e t i o n  
o f  t h e  m e t a l  a n d  p r e c i p l t a t i o n  of  t h e  
r e s u l t i n g  v o i d s .  

H n t e r a e t i o a  o f  F l u o r i d e s  w i t h  
s t r v e l t u r a f  M e t a l s  (41. P o w e r ,  9 .  i). 
Medman,  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 ) "  E x a m i n a t i o n  o f  
t h e  r e a c t i o n  b e t w e e n  ~ r o n ,  c h r o m i u m ,  
a n d  t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  w i t h  a 
f l u o r i d e  m e l t  c o n t a i n i n g  LiF,  haF ,  and 
KF u n d e r  an i n e r t  a t m o s p h e r e  h a s  b e e n  
e x t e n d e d  t o  c o v e r  a r a n g e  o f  te rnpera-  
t u r e s  a n d  r e a c t i o n  t i m e s .  I n  t h i s  
s t u d y  t h e  f i n e l y  d i v i d e d  m e t a l  h a s  
b e e n  c o n t a c t e d  w i t h  t.he melt  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  a t  600  t o  8 0 0 ° C  
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f o r  v a r i o u s  p e r i o d s  f o l l o w e d  b y  
f i l t r a t i o n  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e .  T h e  
c o n c e n t r a t i o n  o f  s t r u c t u r a l  e l e m e n t s  
i n  t h e  f i l t r a t e  i s  t h e n  d e t e r m i n e d  by  
c h e m i c a l  a n a l y s i s .  

P r e v i o u s  e x a m i n a t i o n (  ' '1  i n d i c a t e d  
t h a t  l i t t l e  ( 2 0  t o  100 ppiii) c h r o m i u m  
and  n i c k e l  and l a r g e  a m o u n t s  ( 1 5 0 0  t o  
3000 ppm) o f  i r o n  were  s o l u b i l i z e d  by  
a 6 - h r  t r e a t m e n t  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  NaF-KF-LiF  e u t e c t i c  a t  
800'C. P a r a l l e l  t e s t s  h a v e  shown t h a t  
e x p o s u r e  f o r  7 2  h r  r a i s e d  t h e  chromium 
a n d  n i c k e l  v a l u e s  s l i g h t l y  (4 .0  t o  
4 0 0  ppm) w i t h o u t  p e r c e p t i b l e  i n c r e a s e  
i n  i r o n  c o n c e n t r a t i o n .  T h e  amoun t  o f  
r e a c t i o n  r e q u i r e d  t o  p r o d u c e  s o l u b l e  
p r o d u c t s  a p p e a r s  s i m i l a r  when s t r u c t u r e s  
o f  g r a p h i t e  o r  n i c k e l  s e r v e  a s  t h e  
r e a c t i o n  v e s s e l .  T h e r e  i s  s o m e  i n -  
d i c a t , i o n  t h a t  t h e  v a l u e s  f o r  n i c k e l  
a n d  ch romium a r e  s l i g h t l y  h i g h e r  when 
f i l t r a t i o n  i s  p e r f o r m e d  a t  G O O  r a t h e r  
t h a n  800°C. I t  was r e p o r t e d  p r e v i o u s l y  
t h a t  w h e n  t h e  N a F - K F - L i F  e u t e c t i c  
c o n t a i n e d  a d d e d  UF,, t h e  i r o n  c o n t e n t  
o f  t h e  f i l t r a t e  r o s e  t o  6000 t o  7000ppm 
a n d  t h e  a m o u n t  o f  s o l u b l e  c h r o m i u m  
i n c r e a s e d  t o  5 0 0  t o  2 0 0 0  ppm. When 
m e t a l l i c  i r o n  i s  e x p o s e d  t o  t h e  
e u t e c t i c  m i x t u r e  a t  8 0 0 ° C ,  1 5 0 0  t o  
2 5 0 0  p p m  o f  i r o n  a p p e a r s  i n  t h e  
f i l t r a t e .  T h e  d i s s o l v e d  i r o n  seeins 
t o  b e  t r i v a l e n t  i n  a l l  c a s e s .  When 
c h r o m i u m  p o w d e r  i s  u s e d ,  1 5 0  t o  4 5 0  
ppm o f  t h e  e l e m e n t  i s  s o l u b i l i z e d .  
E x a m i n a t i o n  of t h e  c o o l e d  f i l t r a t e  
i n d i c a t e s  t h e  p r e s e n c e  o f  N a K , C r F 6 .  
H o w e v e r ,  w h e n  m a t e r i a l s  t h a t  h a v e  
b e e n  e x p o s e d  i n  c i r c u l a t i n g - l o o p  
c o r r o s i o n  t e s t s  a r e r e c o v e r e d ,  f i l t e r e d ,  
a n d  a n a l y z e d ,  a d i f f e r e n t  p a t t e r n  i s  
r e v e a l e d .  

T h e  NaF-KF-I, iF e u t e c t i c  c o n t a i n i n g  
2 m o l e  75 UF, w h e n  f i l t e r e d  a f t e r  
e x p o s u r e  i n  e q u i p m e n t  o f  I n c o n e l  o r  
s t a i n l e s s  s t e e l  s h o w s  1 0 0  t o  300  ppm 

( ' ' ' 1 1 .  P o w e r s ,  J .  D. R e d m a n ,  a n d  L .  G .  
O v e r h o l s e r ,  o p .  cit., O R N L - 1 2 9 4 ,  p .  119. 

F e ,  2 0  t o  1 0 0  ppm N i ,  a n d  1 0 0  t o  
2000 ppm C r .  T h e  d e c r e a s e i n  s o l u b i l i t y  
o f  i r o n  w i t h o u t  a n  a p p r e c i a b l e  i n -  
c r e a s e  i n  s o l u b i l i t y  o f  t h e  o t h e r  
e l e m e n t s  m a y ,  p e r h a p s ,  b e  d u e  t o  t h e  
d e p o s i t i o n  o f  i r o n  by t h e  m a s s  t r a n s f e r  
m e c h a n i s m .  E x p e r i m e n t s  o f  t h i s  t y p e  
w i l l  b e  c o n t i n u e d .  

S y n t h e s i s  o f  C o m p l e x  F l u o r i d e s  
( B .  .J. S t u r m ,  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 ) .  T h e r e  
h a s  b e e n  n o  i n d i c a t i o n  o f  s i m p l e  
f l u o r i d e s  o f  t h e  s t r i i c t u r a l  e l e m e n t s  
i n  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e s  f o l l o w i n g  
i n t e r a c t i o n  o f  t h e  m e l t s  w i t h  t h e  
c o n t a i n e r s .  H o w e v e r ,  t h e  p r e s e n c e  o f  
N a K 2 C r F ,  h a s  b e e n  c o n f i r m e d ,  a n d  i t  
i s  n o t  u n l i k e l y  t h a t  m o r e  s e n s i t i v e  
m e a n s  o f  d e t e c t i o n  will s h o w  t h e  
p r e s e n c e  o f  o t h e r  c o m p l e x  f l u o r i d e s .  
T h e  p r e p a r a t i o n  o f  c o m p l e x  f l u o r i d e s  
h a s  c o n t i n u e d  a s  an a i d  i n  i d e n t i f y i n g  
t h e  v a r i o u s  m a t e r i a l s  f o r m e d  d u r i n g  
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  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  
o r  c h a r a c t e r i z e d  
p a t t e r n s  a n d / o r  
l o g r a p h i c  d a t a .  

h a v e  b e e n  i d e n t i f i e d  
by x - r a y  d i f f r a c t i o n  
b y  o p t i c a l  c r y s t a l -  

I t  h a s  b e e n  
NaK,CrF6 i s  t ,he 
f l u o r i d e  o f  s o d i u m ,  p o t a s s i u m ,  a n d  
t r i v a l e n t  c h r o m i u m .  A t t e m p t s  t o  
p r e p a r e  c o m p l e x e s  o f  o t h e r  p r o p o r t i o n s  
r e s u l t e d  i n  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
NaK2CrF6 a n d  e i t h e r  NaF o r  KF. 

d e m o n s t r a t e d  t h a t  
o n l y  s t a b l e  c o m p l e x  

F u s i o n  o f  v a r i o u s  f l u o r i d e s  i n  
r a t i o s  c o r r e s p o n d i n g  t o  L i K 2 C r F 6 ,  
L i , K C r F ,  , N a 2 L i C r F 6 ,  a n d  N a L i z C r F s  
y i e l d e d  p r o d u c t s  w i t h  c h a r a c t e r i s t i c  
x - r a y  d i f f r a c t i o n  p a t t e r n ,  i n d i c a t i n g  
t h a t  e a c h  i s  p r o b a b l y  a d e f i n i t e  
c o m p o u n d .  111 a d d i t i o n ,  m a t e r i a l s  
t h a t  s h o u l d  c o r r e s p o n d  t o  t h e  com-  
p o u n d s  R b K 2 C r F 6  a n d  C s K 2 C r F 6  h a v e  
x - r a y  p a t t e r n s  s i m i l a r  t o  t h a t  o f  
N a K z C r F 6 ,  b u t  t h e y  show s l i g h t  s h i f t s  
o f  t h e  l i n e s  t h a t  i n d i c a t e  s o m e w h a t  
d i f f e r e n t  l a t t i c e  c o n s t a n t s .  

1 2 2  



FOR PERIOD ElUDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

K,FeF, h a s  b e e n  p r e c i p i t a t e d  b y  
s l o w  a d d i t i o n  o f  KF i n  a q u e o u s  S O -  

l u t i o n  i n  l e s s  t h a n  s t o i c h i o m e t r i c  
q u a n t i t y  t o  a n  a q u e o u s  s o l u t i o n  o f  
FeCX, a c i d i f i e d  w i t h  HF. K B F e F 6  may 
b e  p r e p a r e d  by f u s i o n  o f  K,FeF, w i t h  
KHF, o r  by f u s i o n  o f  KF w i t h  NIf4FeF4. 
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 s e  
p r e p a r a t i o n s  a g r e e  w i t h  t h o s e  o f  
K3FeF6,  which  i s  p r e p a r e d  by a d d i t i o n  
o f  a q u e o u s  FeF, t o  a q u e o u s  s o l u t i o n s  
o f  RF', tis d e s c r i b e d  i n  t h e  l i t e r a -  
t u r e . ( " )  F u s i o n  o f  K,FeF5 w i t h  NaIiF, 
y i e l d s  NaK2FeF6 ,  w h i c h  a p p e a r s  t o  be 
i somorphous  w i t h  NaK2CrF,. 

H y d r a t e d  KNiF ,  i s  f o r m e d  w h e n  
p r o p e r  q u a n t i t i e s  of a q u e o u s  KF s o -  
l u t i o n  a r e  a d d e d  t o  N i F ,  i n  a q u e o u s  
h y d r o f l u o r i c  a c i d  s o l u t i o n .  F u s i o n  o f  
a mix tu re :  o f  KHF, w i t h  h y d r a t e d  N i F ,  
and  s u b s e q u e n t  e x t r a c t i o n  w i t h  w a t e r  
y i e l d s  a y e l l o w  p o w d e r  t h a t  c o r r e -  
s p o n d s ,  b y  c h e m i c a l  a n a l y s i s ,  t o  
K , N i F 4 .  The  a n a l o g o u s  c o m p l e x  com- 
pounds  o f  L i F  and NaE' a r e  p r e p a r e d  i n  
a s i m i l a r  manner .  The x - r a y  d a t a  from 
t h i s  s e r i e s  o f  m a t e r i a l s  a r e  i n -  
eomple te. 

Manganic  f l u o r i d e  fo rms  a s e r i e s  o f  
p u r p l e  t o  r e d d i s h - v i o l e t  p r o d u c t s  
upon f u s i o n  w i t h  t h e  a l k a l i  f l u o r i d e s .  
C o m p o s i t i o n s  c o r r e s p o n d i n g  t o  K , M n F 5  
and K3MnF6 y i e l d  x - r a y  p a t t e r n s  t y p i c a l  
o f  p u r e  compounds a f t e r  f u s i o n .  O t h e r  
m a t e r i a l s  p r e p a r e d  i n  s i m i l a r  f a s h i o n  
h a v e  n o t  y e t  been i d e n t i l i e d .  

S i n c e  o n l y  N a K , C r F ,  h a s  b e e n  
p o s i t i v e l y  i d e n t i f i e d  i n  t h e  p r o d u c t s  
o f  c o r r o s i o n  a n d  s i n c e  m a n y  o t h e r  
compounds a r e  r e a d i l y  fo rmed  f rom t h e  
c o r r e s p o n d i n g  f l u o r i d e s ,  i t ,  m i g h t  b e  
s u r m i s e d  t h a t  complex compounds o f  t h e  
o t h e r  m e t a l s  a r e  u n s t a b l e  i n  t h e  
p r e s e n c e  o f  c h r o m i u m .  F u s i o n  o f  
NaK2FeF,  ( m . p .  9 1 0 ° C )  w i t h  m e t a l l i c  

' 16 'W.  M i n d o r ,  Z. X r i x t .  A96, 15-19 (1937) 

chromium f o r  18 h r  i n  an i n e r t  a tmos -  
p h e r e  d e m o n s t r a t e d  t h a t  t h e  r e a c t i o n  

C r  4- NaK2FeF, ----+ Fe -t NaK2CrF6 

t a k e s  p l a c e  a l m o s t  q u a n t i t a t i v e l y .  
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  com- 
pounds  h a v e  been  shown t o  be: K3CrF, ,  
1055OC; NaK,CrF6, 1000°C; and NaK,FeF,, 
P70 O C .  

EinF Measurements in F u s e d  Fluorides 
( 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 ) .  D e -  
c o m p o s i t i o n  p o t e n t i a l  m e a s u r e m e n t s  
in mol t e n  f l u o r i d e s  h a v e  been  c o n t i n u e d  ~ 

Whereas  p r e v i o u s  work d e a l t  w i t h  t h e  
e l e c t r o l y s i s  o f  KF a t  n i c k e l  e l e c t r o d e s ,  
s u b s e q u e n t  work d e a l s  w i t h  t h e  e f f e c t s  
o f  a d d i t i o n s  o f  s m a l l  amoun t s  o f  N i F ,  
( a p p r o x i m a t e l y  0 . 3  w t  % >  t o  t h e  KF. 
C o n t a i n e r s  o f  g r a p h i t e ,  m a g n e s i a ,  
and  a l u m i n a  were u s e d .  G r a p h i t e  i s  
a d v a n t a g e o u s  i n  t h a t  i t  i s  f a i r l y  
s t a b l e  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  f u s e d  
f l u o r i d e s  b u t  i s  d i s a d v a n t a g e o u s  i n  
t h a t  i t  i s  an e l e c t r i c a l  c o n d u c t o r .  

T h e  p l o t  o f  E v s .  I was a s t r a i g h t  
l i n e  t h r o u g h  t h e  o r i g i n  and y i e l d e d  a 
r e s i s t a n c e  o f  0 . 7  ohm when m a g n e s i a  
was  u s e d  a s  t h e  c o n t a i n e r .  I n  t h i s  
t e s t  n e i t h e r  e l e c t r o d e  c h a n g e d  i n  
a p p e a r a n c e ,  b u t  t h e  amoun t  o f  n i c k e l  
f o r m e d  i n  t h e  c e l l  was g r e a t e r  t h a n  
c o u l d  b e  a c c o u n t e d  f o r  b y  s i m p l e  
e l e c  t r o c h e m  i c a 1  T h e  
m a g n e s i a  v e s s e l  a b s o r b e d  t h e  m o l t e n  
f l u o r i d e  a n d  c r a c k e d  i n  n u m e r o u s  
p l a c e s .  

p r o  c e s s  e s .  

N o r t o n  Alundum c r u c i b l e s  (MA 7 2 3 2 )  
a r e  t h e  m o s t  s a t i s f a c t o r y  o f  t h e  
c o n t a i n e r s  t r i e d  d e s p i t e  t h e  s l o w  
d i s s o l u t i o n  o f  t h e  A 1 , 0 ,  by t h e  f u s e d  
f l u o r i d e s .  The  d e g r e e  t o  w h i c h  t h i s  
e f f e c t s  e l e c t r o c h e m i c a l  r e s u l t s  i s  
u n k n o w n .  B r e a k s  i n  t h e  v o l t a g e -  
c u r r e n t  c u r v e s  were  r io t ed  a t  0 , 4  and 
0 . 8  t o  0 . 9  v o l t s .  B o t h  e l e c t r o d e s  had 
undergone  a t t a c k  i n  t h i s  t e s t ,  and t h e  
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p r e s e n c e  o f  n i c k e l  t h r o u g h o u t  t h e  m e l t  
aild o f  N i F ,  n e a r  t h e  a n o d e  w a s  n o t e d .  
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 s  i n  t h e  
v o l t a g e - c u r r e n t  c u r v e s  i s  d i f f i c u l t  t o  
a s c e r t a i n  b e c a u s e  t h e  d i s s o l u t i o n  o f  
A 1 , 0 ,  c o m p l i c a t e s  t h e  p i c t u r e  a n d  
b e c a u s e  t h e r e  i s  e v i d e n c e  t h a t  t h e  
N i F ,  t h e r m a l l y  d e c o m p o s e d  a t  t h e  
t e m p e r a t u r e s  u s e d  (850  t o  900’C). 

T h e  t h e r m a l  d e c o r n p o s i t i o n  o f  N i F ,  
a p p e a r s  i m p o s s i b l e  b a s e d  O A  t h e r r n o -  
d y n a m i c  c o n s i d e r a t i o n s  ( A F  = 120  k c a l  
a n d  t h e  e q u i l i b r i u m  p a r t i a l  p r e s s u r e  
o f  F 2  = i o - , ,  a t r n c ” ) ) .  H o w e v e r ,  t h e  
e x c e s s i v e  n i c k e l  f o r m a t i o n  i n  t h e  
e l e c t r o l y s i s  e x p e r i m e n t s  s u g g e s t e d  
t h a t  d e c o m p o s i t i o n  was  o c c u r r i n g  a n d  
l e d  t o  e x p e r i m e n t s  t h a t  v e r i f i e d  i t .  

4 s e r i e s  o f  e x p e r i m e n t s  was r u n  i n  
w h i c h  v a r i o u s  s t o c k  s a m p l e s  o f  N i F ,  
were h e a t e d  f o r  4 t o  5 h r  u n d e r  h e l i u m ,  
f i r s t  w i t h  KF a n d  t h e n  w i t h  N i F , ,  
a l o n e ,  i n  c u p s  o f  n i c k e l ,  g r a p h i t e ,  
a l u m i n a ,  and  p o r c e l a i n .  I n  a l l  c a s e s  
w i t h  t e m p e r a t u r e s  f r o m  6 7 5  t o  9 0 0 ° C ,  
t h e  c o m p o u n d ,  w h i c h  i s  s o m e w h a t  
v o l a t i l e ,  d e c o m p o s e d  a n d  y i e l d e d  
v a r i o u s  a m o u n t s  o f  n i c k e l .  N e i t h e r  
t h e  i n t r o d u c t i o n  o f  a CuO t r a i n ,  
h e a t e d  a t  6OO0C, i n t o  t h e  h e l i u m  l i n e  
n o r  t h e  u s e  o f  an  a c t i v a t e d  c h a r c o a l -  
l i q u i d  n i t r o g e n  t r a p  h a d  a n y  e f f e c t .  
T h i s  i n d i c a t e s  t h a t  r e d u c i n g  s u b s t a n c e s  
i n  t h e  h e l i u m  w e r e  n o t  r e s p o n s i b l e  
f o r  t h e  r e d u c t i o n  t o  n i c k e l ,  w h i c h  
l e a v e s  p o s s i b l e  i m p u r i t i e s  i n  t h e  
NiF ,  a s  t h e  o n l y  c a u s e  f o r  t h e  n i c k e l  
f o r m a t i o n  o t h e r  t h a n  t h e r m a l  d e -  
c o m p o s i t i o n .  E x p e r i m e n t s  w i t h  M,NiF, 
g a v e  s i r r i i l  a r  r e s u l t s .  

i n  s t u d i e s  o f  o t h e r  m a t e r i a l s  i t  
w a s  f o u n d  t h a t  F e F 2  h e a t e d  a t  8 6 O O C  
s h o w e d  s o m e  m a g n e t i c  p r o p e r t i e s ,  
w h e r e a s  C r F ,  a t  t h e  same t e m p e r a t u r e  
a p p e a r e d  t o  h a v e  b e e n  c o n v e r t e d  t o  

( 1 7 ) L .  L .  Q u i l l  ( e d . ) .  T h e  C h e m i s t r y  a n d  
M e t a l l u r g y  o f  M i s c e ~ ~ a n e c u s  M a t e r i a l s :  l’herno- 
dynamics, M c G r a w - H i l l ,  New lock. 1 9 5 0 .  
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C r F , .  N i c k e l  o x i d e  t h a t  w a s  h e a t e d  
a b o v e  800 OC showed some d e c o m p o s i t i o n ,  
b u t  n o t  s o  much a s  N i F , .  S a m p l e s  o f  
N i O  s t u d i e d  i n  t h e  mass  s p e c t r o m e t e r  
h a v e  s h o w n  d i s s o c i a t i o n  i n t o  n i c k e l  
a n d  t h e  d i a t o m i c  g a s  m o l e c u l e  a t  
t e m p e r a t u r e s  o f  1 0 0 0  t o  1 0 5 0 ’ C .  
T e n t a t i v e  r e s u l t s  w i t h  N i F ,  a l s o  
i n d i c a t e  t h a t  d i s s o c i a t i o n  o c c u r s  a t  
l o w e r  t e m p e r a t u r e s  . 

P o l a r o g r a p h i c  S t u d i e s  i r r  S o d i u m  
H y d r o x i d e  ( R .  A .  B o l o m e 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 ) .  The  c o l l e c t i o n  
o f  p o l a r o g r a p h i c  d a t a  O A  t h e  s o d i u m  
h yd  1-0 x i d e - p  1 a t i xi urn h a  s c o n - 
t i n u e d .  T h e  d a t a  h a v e  b e e n  a n a l y z e d  
i n  t e r m s  o f  t h e  l o c a t i o n  o f  t h e  
m a x i m u m  a n d  h a l f - w a v e  v a l u e s  a s  
a f f e c t e d  b y  t e m p e r a t u r e .  Many o f  t h e  
p o l a r o g r a p h i c  w a v e s  were f o u n d  t o  b e  
t o o  p o o r l y  d e f i n e d  t o  o b t a i n  r e l i a b l e  
h a l f - w a v e - p o t e n t i a l  v a l u e s ,  I n  
g e n e r a l ,  h o w e v e r ,  t h e  h a l f - w a v e  
p o t e n t i a l s  w e r e  f o u n d  t o  c l o s e l y  
p a r a l l e l  t h e  m a x i m u m  v a l u e s .  D a t a  
o b t a i n e d  i n  t h e  p a s t  y e a r  h a v e  b e e n  
a n a l y z e d  a n d  a s t a t u s  r e p o r t  h a s  b e e n  
w r i t t e n .  

s y s t e ti-i 

Electrochemjstry o f  Sodium H y d r o x i d e  
( A .  H .  N i c h o l s ,  M a t e r i a l s  C h e i n i s t r y  
D i v i s i o n ) .  M e a s u r e m e n t s  o f  t h e r m o -  
g a l v a n i c  p o t e n t i a l s  were made  t o  s t u d y  
t h e  m e c h a n i s m s  o f  c o r r o s i o n  a n d  m e t a l  
t r a n s p o r t  i n  f u s e d  h y d r o x i d e  s y s t e m s .  
T h e s e  m e a s u r e m e n t s  were m a d e  b y  d e -  
t e r m  i n  i n g  t h e  p o t e n  t i a l b e  t w e e n  t w o  
n i c k e l  e l e c t r o d e s  m a i n t a i n c d  a t  
d i f f e r e n t  known t e m p e r a t u r e s  i n  a m e l t  
o f  s o d i u m  h y d r o x i d e  i n  t h e  a p p a r a t u s  
d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y . ( ’ * )  S i n c e  t h e  
v o l t a g e  d e v e l o p e d  b y  t h e  t h e r m o -  
g a l v a n i c  c e l l  d e p e n d s  u p o n  t h e  t e m p e r -  
a t u r  e d i  f f e r e n c  e b e  t w e e n  t h e e 1 ec t r o d  e s 
a n d  a l s o  u p o n  t h e  p a r t  o f  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  s c a l e  i n  w h i c h  t h e  c e l l  i s  
o p e r a t e d ,  t h e  r e s u l t s  a r e  c o n v e n i e n t l y  
e x p r e s s e d  b y  p l o t t i n g  t h e  q u a n t i t y  

( ‘ * ) A .  R .  N i c h o l s ,  J r . ,  o p .  c i t . ,  O R N L - 1 2 9 4 ,  
p .  1 2 4 .  
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(at cold surface)  . 

Q = E/AT ,  i n  m i l l i v o l t s  p e r  d e g r e e ,  
a g a i n s t  t h e  mean  o f  t h e  e l e c t r o d e  
t e m p e r a t u r e s .  T h e  h o t t e r  e l e c t r o d e  
was n e g a t i v e  i n  t h e s e  t r i a l s .  

1 

- 

A l t h o u g h  c u r v e s  s h o w i n g  s o m e  
f e a t u r e s  i n  common were o b t a i n e d  u n d e r  
a n  a t m o s p h e r e  o f  p u r i f i e d  h e l i u m ,  
e r r a t i c  c h a n g e s  i n  p o t e n t i a l  w e r e  
o b s e r v e d ,  w h e t h e r  h y d r o g e n - f i r e d  o r  
u n t r e a t e d  n i c k e l  e l e c t r o d e s  were u s e d .  
H o w e v e r ,  when a h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  
w a s  u s e d ,  t h e  r e s u l t s  were f a i r l y  
r e p r o d u c i b l e  . 

S i n c e  l i t t l e  i s  known o f  t h e  a c t u a l  
s t a t e  o f  t h e  n i c k e l  i n  t h e s e  m e l t s ,  
t h e  term (Ni")  m u s t  b e  i n t e r p r e t e d  

e '  - 1 1  ~ 

F i g u r e  5 1  s h o w s  t h e  r e s u l t ,  o f  a 
t r i a l  i n  which t h e  c h a r g e  c o n s i s t e d  of '  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a n d  a p p r o x i m a t e l y  
0 . 2  ma le  % n i c k e l  o x i d e .  I t  i s  n o t e d  
t h a t  a maximum v a l u e  o f  Q o f  b e t w e e n  
0 . 8  and 0 . 9  i s  m a i n t a i n e d  o v e r  a r a n g e  
f rom a p p r o x i m a t e l y  400 t o  600"C, w i t h  
a g r a d u a l  d e c r e a s e  t o  a b o u t  0 . 2  a t  a 
t e m p e r a t u r e  above 75OoC. T h e s e  v a l u e s  
d o  n o t  c h a n g e  a p p r e c i a b l y  w i t h  t i m e ;  
i t  i s  p o s s i b l e  t o  r e t r a c e  t h e  c u r v e  
t h r o u g h  a c o o l i n g  and a second  h e a t i n g  
a n d  c o o l i n g ,  w i t h  g o o d  a g r e e m e n t .  
T r i a l s  w i t h  a h e l i u m  a t m o s p h e r e ,  i n  
a d d i t i o n  to g i v i n g  l e s s  s m o o t h  and  
r e p r o d u c i b l e  c u r v e s ,  s h o w e d  g r o s s  
c h a n g e s  w i t h  t i m e  and g a v e  g e n e r a l l y  
h i g h e r  Q v a l u e s  i n  t h e  h i g h e r  t e m p e r -  
a t u r e  r a n g e .  

0 5  

I n  a d d i t i o n  t o  t h e  t r i a l s  i n  wh ich  
n i c k e l  o x i d e  was added ,  s e v e r a l  t r i a l s  
were  made w i t h  sodium h y d r o x i d e  a l o n e .  
W i t h  h y d r o g e n - f i r e d  e l e c t r o d e s  and a 
h e l i u m  a t m o s p h e r e ,  i t  was  f o u n d  t h a t  
t h e  v a l u e o f  Q was e r r a t i c  and a c t u a l l y  
r e v e r s e d  i t s  s i g n  o c c a s i o n a l l y ,  which 
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  c o l d  e l e c t r o d e  
became n e g a t i v e .  When t h i s  e x p e r i m e n t  
was c a r r i e d  o u t  i n  h y d r o g e n ,  t h e  v a l u e  
o f  Q became n e g a t i v e  a f t e r  an i n i t i a l  
p o s i t i v e  i n t e r v a l ,  d u r i n g  w h i c h ,  
p r e s u m a b l y ,  t r a c e s  o f  o x i d e  w e r e  
r e m o v e d  f r o m  t h e  e l e c t r o d e s ,  a n d  
r e m a i n e d  s l i g h t l y  n e g a t i v e  d u r i n g  
s u c c e s s i v e  h e a t i n g  and c o o l i n g  c y c l e s .  

a s  b e i n g  some i o n  c o n t a i n i n g  d i v a l e n t  
-1. n i c k e l  i n  a fo rm c a p a b l e  o f  e l e c t r o -  

c h e m i c a l  e q u i l i b r i u m  w i t h  m e t a l l i c  1 0 9 ~ n i c k e l .  
I ~ 

1 ~ I - -  - i 

I t  i s  e v i d e n t  t h a t  i f  some form o f  
d i s s o l v e d  n i c k e l ,  r e p r e s e n t e d  i n  t h e s e  
e x p e r i m e n t s  by t h e  added n i c k e l  o x i d e ,  
i s  p r e s e n t ,  i n  mo l t en  sodium h y d r o x i d e ,  
w h i c h  i s  i n  c o n t a c t  w i ~ h  n i c k e l  
s u r f a c e s  a t  d i f f e r e n t  temperatures, a 
p o t e n t i a l  w i l l  d e v e l o p  t h a t  i s  o f  t h e  
p r o p e r  s i g n  t o  c o r r e s p o n d  t o  o x i d a t i o n  
( a t t a c k )  oE t h e  n i c k e l  m e t a l  a t  t h e  
h o t  s u r f a c e  a n d  L O  r e d u c t i o n  ( d e -  
p o s i t i o n )  o f  n i c k e l  a t  t h e  c o o l e r  
s u r f  ace. 

The  p r o c e s s  may b e  r e p r e s e n t e d  by 
t h e  f o l l o w i n g  e q u a t i o n s :  

N i  (metal) -----+ (Nits) + 2 electrons 
( a t  hot surface)  I 

12 5 
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a n d ,  h e n c e ,  no p o t e n t i a l  c o r r e s p o n d i n g  
t o  m e t a l  t r a n s p o r t  i s  o b s e r v e d .  T h e  
p o t e n t i a l  o f  o p p o s i t e  s i g n  t h a t  w a s  
o b s e r v e d  h a s  n o t  b e e n  c l e a r l y  a c c o u n t e d  
f o r .  I t  woiild a p p e a r  t o  b e  d e p e n d e n t  
u p o n  some p r o c e s s  i n v o l v i n g  t h e  h y -  
d r o g e n  and  s o d i u m  h y d r o x i d e ,  w i t h  t h e  
n i c k e l  e l e c t r o d e s  s e r v i n g  o n l y  a s  
c a r r i e r s  f o r  t h e  h y d r o g e n  g a s  and t h u s  
a c t i n g  a s  h y d r o g e n  e l e c t r o d e s .  

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

T h e  work d e s c r i b e d  e s t a b l i s h e s  t h e  
e x i s t e n c e  o f t h e  rmoga I van  i c p o  t e n t  i a 1 s 
b e t w e e n  n i c k e l  e l e c t r o d e s  i n  f u s e d  
s o d i u m  h y d r o x i d e  c o n t a i n i n g  d i s s o l v e d  
n i c k e l  o x i d e .  T h e  p o t e n t i a l s  h a v e  
b e e n  s h o w n  t o  b e  o f  s u c h  s i g n  a n d  
m a g n i t u d e  a s  t o  b e  c a p a b l e  o f  a c c o u n t i n g  
f o r  t r a n s p o r t  o f  m e t a l l i c  n i c k e l  
i n  n o n i s o t h e r m a l  n i c k e l  s y s t e m s  i n  
w h i c h  f u s e d  s o d i u m  h y d r o x i d e  i s  
c i r c u 1 a t e d . 

l e c h a n i s m  o f  F l u o r i d e  Corrosion 
( A .  d e s  U r a s u n a s ,  L .  S.  R i c h a r d s o n ,  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ) .  A n u m b e r  o f  
t e s t s  i n t e n d e d  t o  g i v e  a b e t t e r  
u n d e r s t a n d i n g  o f  f l u o r i d e  c o r r o s i o n  
h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  T h e  p o s t u l a t , e  
i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t (  1 9 )  t h a t  t h e  
s u b s u r f a c e  v o i d s  e n c o u n t e r e d  d u r i n g  
f l u o r i d e  c o r r o s i o n  a r e  c a u s e d  b y  t h e  
o u t w a r d  d i f f i s i o n  o f  c h r o m i u m  a t o m s ,  

( Ad a r n s o n ,  B r  a s u n  a s ,  a n d  R i c h a r d s o n ,  
o p .  c i t . .  OWL-1294, p .  126. 

w h i c h  l e a v e s  t h e  m e t a l  e n r i c h e d  w i t h  
v a c a n t  l a t t i c e  s i t e s  t h a t  “ p r e c i p i -  
t a t e ”  t o  f o r m  v o i d s ,  h a s  b e e n  s u b -  
~ t a n t i a t ~ e d  r e p e a t e d l y .  I t  h a s  b e e n  
d e m o n s t r a t e d  w h e n  c h r o m i u m  i s  r e -  
moved f rom t h e  m e t a l  l a t t i c e  by e i t h e r  
h i g h - t e m p e r a t u r e  o x i d a t i o n  o r  h i g k -  
t e m p e r a t u r e  v a c u u m  t r e a t m e n t .  C o n -  
v e r s e l y ,  c o r r o s i o n  t e s t s  m a d e  w i t h  
f l u o r i d e  c o n t a i n i n g  s m a l l  a m o u n t s  o f  
c h r o m i u m  p o w d e r  h a v e  shown  t h a t  v o i d  
f o r m a t i o n  c a n  b e  s u p p r e s s e d .  T h e  
b a s i s  f o r  t h i s  c o n c l u s i o n  m a y  b e  
b r i e f l y  suii imarized a s  f o l l o w s :  

1. E v e n  w i t h  c a r e f u l  n o n a q u e o u s  
p o l i s h i n g ,  i t  h a s  n e v e r  b e e n  p o s s i b l e  
t o  r e t a i n  p a r t i c l e s  i n  t h e  p o r o u s  
s u r f a c e  r e g i o n .  

2 ,  C h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  a t -  
t a c k e d  m e t a l  s u r f a c e  h a s  r e v e a l e d  a 
s u b s t a n t i a l  l o s s  i n  ch romium ( f r o m  15 
t o  l e s s  t h a n  5%) .(  2 0 )  

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

4 .  C a l c u l a t i o n s  o f  v o i d  a r e a  
a n t i c i p a t e d  f r o m  c h a n g e  i n  c h r o m i u m  
c o n t e n t  a r e  i n  a c c o r d  w i t h  o b s e r v a t i o n s .  

5. D e p t h  o f  v o i d  f o r m a t i o n  b e a r s  
a d i r e c t  r e l a t i o n s h i p  t o  t h e  a m o u n t  
o f  chromium i n  t h e  b a t h .  

6 .  A t t a c k e d  s p e c i m e n s  show w e i g h t  
l o s s e s  b u t  n o  d i m e n s i o n a l  c h a n g e s .  

7 .  C h r o m i u m  l o s s  f r o m  t h e  a l l o y  
c a u s e d  b y  e i t h e r  h i g h - t e m p e r a l u r e  
o x i d a t i o n  o r  h i g h - t e m p e r a t u r e  vacuum 
t r e a t m e n t  h a s  a l s o  r e s u l t e d  i n  s i m i l a r  
v o i d  f o r m a t i o n .  

( 2 0 ) D r n s u n a s  a n d  R i c h n r d s o n .  o p .  c i t . ,  
ORNL-1227, p .  124 .  
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8 .  S u c h  v o i d s  h a v e  b e e n  o b s e r v e d  a n g u l a r ,  a s  shown i n  F i g .  54. Chemica l  
p r e v i o u s l y (  2 1 *  2 2 )  i n  d i f f u s i o n  e x -  a n a l y s i s  of t h e  e n t i r e  I n c o n e l  s p e c i -  
p e r i m e n t s  i n  w h i c h  d i f f u s i o n  i n  o n e  men  i n d i c a t e d  a d r o p  i n  c h r o m i u m  
d i r e c t i o n  e x c e e d e d  t h e  e x t e n t  o f  c o n t e n t  f r o m  a b o u t  t h e  u s u a l  15% t o  
d i f f u s i o n  i n  t h e  o p p o s i t e  d i r e c t i o n .  9.2%. 

9 .  T h e  a d d i t i o n  o f  s m a l l  a m o u n t s  
o f  c h r o m i u m  p o w d e r  t o  s a t u r a t e  t h e  
f l u o r i d e  b a t h  w i t h  c h r o m i u m  h a s  
p r e v e n t e d  v o i d  f o r m a t i o n  u n d e r  c o n -  
d i t i o n s  t h a t  o t h e r w i s e  f a v o r  v o i d  
deve lopmen t .  

1 0 .  F l u o r i n e  i s  n o t  d e t e c t e d  
be low t h e  meta l  s u r f a c e .  

T h e  p o r o u s  s u r f a c e  r e g i o n  o f  a n  
I n c o n e l  m e t a l  s p e c i m e n  b e f o r e  a n d  
a f t e r  e x p o s u r e  t o  m o l t e n  f l u o r i d e  i s  
shown i n  F i g .  5 2 .  Many o f  t h e  v o i d s ,  
e s p e c i a l l y  t h o s e  n o t  i n  g r a i n  b o u n d -  
a r i e s ,  h a v e  d e f i n i t e  s h a p e s  t h a t  b e a r  
a r e l a t i o n s h i p  t o  t h e  m e t a l  l a t t i c e .  
T h e  i n c l u s i o n s  shown i n  F i g .  5 2  a r e  
c o n v e n i e n t  s i t e s  f o r  t h e  d e p o s i t i o n  o f  
v a c a n c i e s ;  t w o  such  s i t e s  may b e  s e e n .  
T h e  c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  b y  a i r  i s  
known t o  f o r m  a c h r o m i u m - r i c h  o x i d e  
l a y e r  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 2 0 0 - h r  e x p o s u r e  t o  a i r  a t  1200 'C 
{ 2192°F) t h e  r e g i o n  b e n e a t h  t h e  o x i d e  
l a y e r  o f  an Pncone l  spec imen  w a s  found 
t o  c o n t a i n  v o i d s  s i m i l a r  t o  t h o s e  
o b s e r v e d  i n  f l u o r i d e - a t t a c k e d  I n c o n e l  
( F i g .  53). 

The h i g h  v a p o r  p r e s s u r e  o f  chromium 
r e l a t i v e  t o  t h a t  o f  i r o n  o r  n i c k e l  
s u g g e s t s  t h a t  h i g h - t e m p e r a t u r e  vacuum 
t r e a t m e n t  w o u l d  a l s o  b e  a s u i t a b l e  
means  o f  r e m o v i n g  ch romium,  I n c o n e l  
a n d a n 8 0 %  Ni-20% Cr a l l o y  were exposed  
t o  a vacuum o f  0 . 1  m m  Hg f o r  42  h r  a t  
1375 'C .  B o t h  s a m p l e s  s h o w e d  m a n y  
s u b s u r f a c e  v o i d s ;  t h o s e  i n  I n c o n e l  
a p p e a r e d  t o  b e  s p h e r i c a l ,  w h e r e a s  
those i n  t h e  8 0 %  Ni-20% Cr a l l o y  were 

The mechanism o f  v o i d  f o r m a t i o n  i n  
I n c o n e l  i s  t h e r e f o r e  b e l i e v e d  t o  
o c c u r  i n  t w o  s t a g e s .  T h e  f i r s t  
i n v o l v e s  a l o s s  o f  chromium atoms by  
d i f f u s i o n  t o  t h e  m e t a l  s u r f a c e  a n d  
t h e n  i n t o  t h e  f l u o r i d e  b a t h .  T h e  
r e s u l t i n g  l a r g e  n u m b e r  o f  v a c a n t  
l a t t i c e  s i t e s  i s  r e d u c e d  t o  a m o r e  
s t a b l e  n u m b e r  b y  @ p r e c i p i t a t i o n "  a s  
i l l u s t r a t e d  i n  F i g .  5 5 .  F o r  e a s e  o f  
i l l u s t r a t i o n  o n l y  s i x  v a c a n c i e s  a r e  
s h o w n  t o  c o n s t i t u t e  a v o i d .  T h e  
n u m b e r  o f  v a c a n t  a t o m s  i n v o l v e d  i n  
t h e  v o i d s  s h o w n  i n  p r e v i o u s  p h o t o -  
m i c r o g r a p h s  i s  o f  t h e  o r d e r  o f  10" 
a toms 

Tripositive Nickel Compounds from 
Hydroxide C o r r o s i o n  ( J .  V -  C a t h c a r t ,  
W .  H .  B r i d g e s ,  L .  D.  D y e r ,  B. B o r i e ,  
M e t a l l u r g y  C i v i s i c a n ) .  Two new t s i -  
p o s i t i v e  compounds of n i c k e 3  h a v e  b e e n  
i d e n t i f i e d  a s  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  o f  
n i c k e l  a t  t a c k e d  b y  s o d i u m  h y d r o x i d e  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  oxygen .  The p u r p o s e  
o f  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  w a s  t w o f o l d .  
F i r s t ,  i n  c o r r o s i o n  and m a s s  t r a n s f e r  
s t u d i e s  w i t h  t h e  h y d r o x i d e s ,  a v a r i e t y  
o f  b l a c k  and c o l o r e d  p r o d u c t s  h a s  been  
o b t a i n e d  t h a t  d o  n o t  c o r r e s p o n d  t o  
a n y  k n o w n  n i c k e l  c o m p o u n d s .  T h e  
o c c u r r e n c e  of  t h e s e  p r o d u c t s  h a s  b e e n  
somewhat o f a  d i f f i c u l t y  i n  t h e  e f f o r t s  
t o  a s c e r t a i n  t h e  mechanism o f  h y d r o x i d e  
c o r r o s i o n .  I t  w a s  d e s i r e d  t h e r e f o r e  
t o  t r y  t o  i d e n t i f y  some o f  t h e  m o r e  
u n u s u a l  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  a n d  d e -  
t e r m i n e  some  o f  t h e i r  p h y s i c a l  and  
c h e m i c a l  p r o p e r t i e s  t o  a i d  i n  f u t u r e  
i d e n t i f i c a t i o n  and t o  g i v e  some c l u e  
a s  t o  how t h e y  m i g h t  have  been  fo rmed .  

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

O c t o b e r  20  t o  Noveabar 2 0 ,  1 9 5 1 ,  SEP-82. 2 m i g h t  o c c u r  i n  h y d r o x i d e  m e l t s .  

- ~ 

('"L. C. C. d a  S i l v a  and R. H. Mehl,  J o u r n a l  
o f  Metals l91, 155 (1951) .  

6 2 2 ) M o n t h E y  T e c h n l c a E  p r o g r e s s  R e p o r t  f o r  loris O f  g r e a t e r  t h a n  
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F i g .  5 2 .  Vo ids  R e s u l t i n g  from t h e  C o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  by  F l u o r i d e s .  
( a )  I n c o n e l  s p e c i m e n  p r i o r  to f l u o r i d e  a t t a c k .  2000x .  ( b )  P o r o u s  s u r f a c e  
r e g i o n  of f l u o r i d e - a t t a c k e d  I n c o n e l  showing  g e o m e t r i c - s h a p e d  v o i d s  and  larger 
i r r e g u l a r l y  shaped  v o i d s  i n  g r a i n  b o u n d a r i e s  and a round  i n c l u s i o n s .  2000X. 
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T h e s e  h i g h e r  v a l e n c e  i o n s  a r e  r e q u i r e d  
i n  t h e  v e r y  i n g e n i o u s  m e c h a n i s m  o f  
n i c k e l  mass t r a n s f e r  p r o p o s e d  a b o u t  a 
y e a r  ago.(23) A t  t h a t  t i m e  t h e  o n l y  
n i c k e l .  c o m p o u n d s  of v a l e n c e  g r e a t e r  
t h a n  2 f o r  w h i c h  t h e r e  w a s  a n y t h i n g  
h u t  t h e  m o s t  t e n u o u s  e v i d e n c e  were  
f o u r  t r i v a l e n t  n i c k e l  o x y h y d r o x i d e s  
a n d  a h y d r o u s  o x i d e  of q u a d r i v a l e n t  
n i c k e l .  

B r i e f l y ,  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  f e a t u r e  
o f  t h e  work was t h e  p r e p a r a t i o n  o f  two 
compounds whose e m p i r i c a l  f o r m u l a s  a r e  
N a N i Q ,  a n d  E i N i O ,  . T h e s e  c o m p o u n d s ,  
w h i c h  a r e  named s o d i u m  n i c k e l a t e ( I I 1 )  
a n d  l i t h i u m  n i c k e l a t e ( I I I 1 ,  h a v e  b e e n  
i d e n t i f i e d  by  c h e m i c a l  a n a l y s i s  f o r  
n i c k e l  a n d  f o r  t h e  a l k a l i  m e t a l s ;  b y  
s e v e r a l  c h e m i c a l  r e a c t i o n s ,  i n c l u d i n g  

-_ 
(23)D. G. H i l l  a n d  R. A. Balomey, A t r c r ~ f t  

53.  v o i d s  ~~~~~d ~~~i~~ * ir  N u c l e a r  P r o p u l s z o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  
R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  S e p t e m b e r  I O ,  1 9 5 1 ,  

corrosion o f  Incone l  a t  1200Oc. 250X.  O A N L - ~ I ~ ~ ,  p.  122. 

F i g .  54.  V o i d s  i n  Inconel and an 80% Ni-LOZ Cr A l l a y  After Vacuum T r e a t -  
ment at P3'75'C. ( a >  I n c o n e l .  ( h )  80% Ni-20% C r  A l l o y .  SOX 
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C CHROMIUM ATOM 
F I R O N  ATOM 
N NICKEL ATOM 

UNCLASSIF IED 
DWG.16322 

BEFORE LEACHING VACANCIES CAUSED BY LEACHING VACANCIES PRECIPITATED 

F i g .  55. S k e t c h  I l l u s t r a t i n g  Format ion  o f  s u b s u r f a c e  v o i d s  by  emo oval of 
Chromium Atoms. 

a q u a n L i t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
o x i d i z i n g  p o w e r ;  b y  a r e a c t i o n  t h a t  
g i v e s  a k n o w n  t r i v a l e n t  n i c k e l  c o m -  
p o u n d ;  a n d  by  c o m p l e t e  c r y s t a l  s t r u c -  
t u r e  a n a l y s i s .  

S o l u t i o n s  o f  M e t a l s  i n  M o l t e n  
H a l i d e s  ( M .  A .  B r e d i g ,  J .  W .  J o h n s o n ,  
H .  R .  B r o n s t e i n ,  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  
C o n s i d e r a b l e  e f f o r t  h a s  b e e n  d i r e c t e d  
t o w a r d  i m p r o v i n g  t h e  e x p e r i m e n t a l  
t e c h n i q u e  s o  t h a t  m o r e  a c c u r a t e  
d e t e r m i n a t i o n s  c a n  b e  m a d e  o f  t h e  
s o l u b i l i t y  o f  m e t a l s  i n  t h e  m e l t s  o f  
t h e i r  h a l i d e s .  F i t h  t h e  i m p r o v e d  
t e c h n i q u e ,  w h i c h  d o e s  n o t  a p p e a r  t o  
b e  s u b j e c t  t o  t h e  p r e v i o u s  o b j e c t i o n s ,  
a s o l u b i l i t y  o f  2 . 8 7  m o l e  % p o t a . s s i u m  
i n  t h e  m o l t e n  t e r n a r y  e u t e c t i c  L i F -  
NaF-KF a t  8 8 0 ° C  w a s  o b t a i n e d .  T h e  
d i s c r e p a n c y  w i t h  t h e  v a l u e  o f  1 . 6  
m o l e  % r e p o r t e d  p r e v i o u s l y ,  w h i c h  i s  
n o t  t o o  s e r i o u s  i n  v i e w  o f  t h e  e x -  
p e r i m e n t a l  d i f f i c u l t i e s ,  i s  t h o u g h t  
t o  be  d u e  m a i n l y  t o  r e m o v a l  o f  p o t a s s i u m  
m e t a l  i n  t h e  e a r l i e r  e x p e r i m e n t s  b y  
l e a c h i n g  t h e  s a l t  p h a s e  w i t h  a l c o h o l .  
T h e  l e a c h i n g  may  n o t ,  a s  i n t e n d e d ,  
h a v e  b e e n  c o n f i n e d  t o  t h e  d i s s o l u t i o n  
of m e t a l  n o t  d i s s o l v e d  i n  t h e  m e l t ;  
t h e  a l c o h o l  may a l s o  h a v e  a t t a c k e d  t h e  
m e t a l  d i s p e r s e d  i n  t h e  s o l i d i f i e d  
s a l t  p h a s e .  S e p a r a t i o n  b y  a l c o h o l  
l e a c h i n g  h a s  b e e n  a b a n d o n e d .  S a t i s -  
f a c t o r y  s e p a r a t i o n  o f  m o l t e n  h a l i d e  

a n d  m o l t e n  m e t a l  p h a s e s  i s  now b e i n g  
a c h i e v e d  i n  c a p s u l e s  o f  i m p r o v e d  
d e s i g n  t h a t  i n c o r p o r a t e  a b a l l  c h e c k  
v a l v e  b e t w e e n  t h e  l o w e r  p a r t  c o n t a i n i n g  
t h e  s a l t  p h a s e  a n d  t h e  u p p e r  p a r t  
c o n t a i n i n g  t h e  m e t a l  p h a s e  and p o r t i o n s  
of t h e  s a l t  p h a s e .  

Among o t h e r  h a l i d e  s y s t e m s ,  c h l o r i d e s  
a r e  r e c e i v i n g  c o n t i n u e d  a t t e n t i o n .  
I n  v i e w  o f  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  c h l o r i n e  
i s o t o p e  s e p a r a t i o n ,  s u c h  s ' y s t e m s  may 
e v e n  b e  o f  d i r e c t  i n t e r e s t  for r e a c t o r  
a p p l i c a t i o n s .  I n  t h e  s o d i u m  m e t a l -  
s o d i u m  c h l o r i d e  s y s t e m ,  a n  i n c r e a s i n g  
s o l u b i l i t y  o f  t h e  m e t a l  f r o m  a m o u n t s  
o f  t h e  o r d e r  o f  1 m o l e  % n e a r  t h e  
m e l t i n g  p o i n t  o f  s o d i u m  c h l o r i d e  t o  
a m o u n t s  o f  2 0  m o l e  % Z O O o ( :  a b o v e  t h e  
o l e l t i n g  p o i n t  w a s  o b s e r v e d .  T h e  
d i s a g r e e m e n t  o f  s u c h  c o m p a r a t i v e l y  
h i g h  s o l u b i l i t y  w i t h  t h e  s o l u b i l i t y  
p r e d i c t e d  b y  a c u r r e n t  t h e o r y  o f  
m e t a l - m e t a l  h a l i d e  s o l u t i o n s  i s  b e i n g  
s t u d i e d .  P o  s s i  b l e  r e l a t i o n s  h i p s  
b e t w e e n  c h a n g e s  i n  s t r u c t u r e  a n d  
v o l u m e  u p o n  m e l t i n g  o f  t h e  m o l t e n  
h a l i d e s  a n d  t h e  s o l u b i l i t y  o f  m e t a l  
i n  t h e m  a r e  b e i n g  i n v e s t i g a t , e d .  

F l u o r i d e  C o r r o s i o n  P h e n o m e n a  
(M. A .  B r e d i g ,  H .  N. B r o n s t e i n ,  J .  W .  
J o h n s o n ,  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  A 
r i i i s l e a d i n g  s t a t e m e n t ,  a p p e a r s  i n  t h e  
p r e v i o u s  r e p o r t  (ORNL-1294, p .  1 3 0 ,  

1 3 0  
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r i g h t  c o l u m n ,  f o u r t h  l i n e  f r o m  t h e  
t o p ) ;  i n s t e a d  o f ,  “The h e a t  o f  f o r -  
m a t i o n  o f  ZrF,,, AF = 445 + 3 0  k g / c a l ,  
i s  1 0  t i m e s  t h a t  o f  k F ,  a n d  t h e  
e q u i l i  b r i u m  c o n c e n t r a t i o n  o f  F e F 2  a t  
1 1 0 0 ” K ,  w h i c h  i s  f r o m  10.’ t o  l o ” ,  
i s  o n e - t h o u s a n d t h  t h a t  o f  K F , ”  i t  
s h o u l d  r e n d ,  “ T h e  f r e e  e n e r g y  o f  

f o r m a t i o n  o f  ZrF, ,  AF 2 -445 t 30 k c a l ,  
y i e l d s  f o r  t h e  e q u i l i b r i u m  c o n c e n t r a t i o n  
o f  F e F ,  a t  1 1 0 0 ° K  ( 1 5 0 0 ’ F )  a v a l u e  
b e t w e e n  a n d  l o - ’ .  T h e  h i g h e r  
o f  t h e s e  l i m i t s  i s  t e n  t i m e s  l a r g e r ,  
a n d  t h e  l o w e r  o n e  o n e - t h o u s a n d t h  t h e  
F e F z  c o n c e n t r a t i o n  i n  t h e  c a s e  o f  
c o r r o s i o n  by KF.” 

11. METALLURGY AND CERAMICS 

W .  D. Manly J .  M. Warde 
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

A s y s t e m a t i c  s t u d y  o f  t h e  b a s i c  
w e  4 d j n g  v a r  i a b  1 e s a s s  o c i a t e d  w i t h  t h e  
c o n e - a r c  w e l d i n g  p r o c e s s  i s  b e i n g  made, 
T h e  e f f e c t s  o f  a r c - c u r r e n t  m a g n i t u d e  
a n d  a r c - c u r r e n t  d u r a t i o n  o n  c o n e - a r c .  
w e l d s  a r e  d e s c r i h e t l  i n  t h i s  r e p o r t .  
The f o l l o w i n g  w e l d i n g  s p e c i f i c a t i o n s  
h a v e  b e e n  p r e p a r e d  f o r  t h e  j o i n i n g  o f  
T n c o n e l  p i p e  a n d  f i t t i n g s  f o r  u s e  w i t h  
h i g h  I y c o r  r o s i v e  ma t  e r i a 1 s : p r oce du r e 
s p e c i f i c a t i o n s  f o r  d - c  i n e r t - a r c  w e l d -  
i n g  of  T n c o n e l  p i p e  a n d  f i t t i n g s ,  a n d  
t h e  o p e r a t o r ’ s  q u a l i f i c a t i o n  s p ’ c i f i -  
c a t i o n s  € o r  d - c  i n e r t - a r c  w e l d i n g  o f  
T n r o n e l  p i p e  and f i t , t i n g s .  

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  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  b r a z i n g  a 1 l o y s  h a v e  b e e n  
i n v e s t i g a t e d ,  a n d  t h e  j o i n t  e f f i c i e n c y  
h a s  b e e n  c a l c u l a t e d  by c o m p a r i n g  t h e  
t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  t h e  b r a z e d  . j o i n t  
w i t h  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  a s p e c i -  
m e n  o f  t h e  p a r e n t  m e t a l  t h a t  h a s  
u n d e r g o n e  t h e  s a m e  t e m p e r a t u r e  c y c l e  
a s  t h a t  u s e d  i n  b r a z i n g .  

T h e  p r e p a r a t i o n  o f  t h e  c o m p o n e n t s  
f o r  u s e  in t h e  ARE c o n t r o l  a n d  s a f e t y  
r o d s  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  S i x t y  o f  t h e  
E4C-Fe i n s e r t s  and  2 9  o f  t h e  Al,O,-P,C 
i n s e r t , s  were made arid c a n n e d  by N i c r o -  
I i r a z i n g .  The  c o n t r o l  r o d s  a n d  s a f e t y  
r o d s  h a v e  t e e n  d e l i v e r e d  t o  t h e  ARE 
s t a f f  f o r  c a l i b r a ~ i o n .  

The e f f e c t  o f  s m a l l  d i f f e r e n c e s  i n  
t e s t  t e m p e r a t u r e  on t h e  s t r e s s - r u p t u r e  
l i f e  a n d  c r e e p  r a t e  o f  Tnc:or1el h a s  
been  s t u d i e d .  The c r e e p  p r o p e r t i e s  o f  
T n c o n e l  when t e s t e d  i n  a r g o n  a n d  a i r  
h a v e  b e e n  m e a s u r e d ,  a n d  i t  was f o u n d  
t h a t  T n c o n e l  t e s t e d  i n  a n  a i r  a t i n o s -  
p h e r e  h a s  a much l o n g e r  s t r e s s - r u p t u r e  
l i f e .  

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

CONTROL ROD FABRICATION 

E. S, Bomar .1. N. Coobs  
Me t a  11 u r  gy D i v  i s  i o n  

T h e  p r e p a r a t i o n  of  c o m p o n e n t s  t o  be  
u s e d  i n  t h e  ARE r e p u l a t i n g  a n d  s a f e t y  
r o d s ,  b a s e d  o n  w o r k  o u t  l i n e d  p r e -  
v i o ~ i s l y , ‘ ~ )  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  A 
- __ ___ -~ - I 

“’E. S. B o m a r  a n d  J .  H, Coobs. A i r c r a f t  
N u c l e a r  P r o p u l s z o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  
R e p o r t  f o r  P e r i o d  E n d i n g  J u n e  ?O. 1 9 5 2 ,  O R N L -  
1 2 9 4 ,  p .  1 3 5 ;  and  M r t n l l u r g y  D i u i s ~ o n  Q u a r t e r l y  
P r o g r e s r  R e p o r t  f o r  P r r i o d  E n d i n g  A p r i l  3 0 ,  1 9 5 7 ,  
ORNL-1302, p .  7 8 .  
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t o t a l  o f  6 0  i n s e r t s  c o m p o s e d  o f  b o r o n  
c a r b i d e  a n d  i r o n  w e r e  p r e s s e d ;  5 4  
i n s e r t s  w e r e  n e e d e d  f o r  t h r e e  s a f e t y  
r o d s .  T h i r t y - t h r e e  c y l i n d e r s  composed  
o f  d i l u t e  m i x t u r e s  o f  R,C a n d  A 1 , 0 ,  
were f a b r i c a t e d  f o r  u s e  i n  two c o n t r o l  
r o d s  w i t h  d i f f e r e n t  B,C i n v e s t m e n t s ,  
T h e s e  t w o  r o d s  r e q u i r e d  2 9  i n s e r t s ,  
T h e  s u r p l u s  p a r t s  were  p r e p a r e d  f o r  
u s e  i n  c a s e  of  b r e a k a g e .  

O n l y  m i n o r  d i f f i c u l t i e s  w e r e  
e n c o u n t e r e d  i n  p r o d u c i n g  t h e  i n s e r t s ,  
T h e  f i r s t  c y l i n d e r s  p r e p a r e d  c r a c k e d  
a l o n g  t h e i r  l e n g t h  d u r i n g  t h e  c o o l i n g  
c y c l e  f o l l o w i n g  h o t  p r e s s i n g .  T h i s  
d i f f i c u l t y  w a s  a v o i d e d  by e j e c t i n g  t h e  
g r a p h i t e  m a n d r e l  f r o m  t h e  c e n t e r  o f  
t h e  s l u g s  w h i l e  t h e y  w e r e  s t i l l  a t  
t e m p e r a t u r e .  A n o t h e r  d i f f i c u l t y  i n -  
v o l v i n g  d i f f e r e n c e s  i n  e x p a n s i o n  c o -  
e f f i c i e n t s  w a s  e n c o u n t e r e d  w h e n  t h e  
f i r s t  i n s e r t  w a s  s e a l e d  i n  a c a n  by 
b r a z i n g .  

T h e  c l e a r a n c e s  o r i g i n a l l y  s e t  u p  
w e r e  n o t  a d e q u a t e  t o  a l l o w  f o r  t h e  
e x p a n s i o n  o f  t h e  i n n e r  s t a i n l e s s  s t e e l  
l i n e r  when t h e  a s s e m b l y  w a s  h e a t e d  t o  
1120°C f o r  b r a z i n g .  C o n s e q u e n t l y ,  t h e  
c e r a m i c  c y l i n d e r  b r o k e  b e c a u s e  o f  
e x c e s s i v e  i n t e r n a l  l o a d i n g .  I n c r e a s i n g  
t h e  i n s i d e  d i a m e t e r  o f  t h e  p r e s s e d  
c y l i n d e r s  by 0 . 0 1 5  i n .  p r e v e n t e d  t h i s  
t y p e  o f  f a i l u r e  d u r i n g  t h e  c a n n i n g  
o p e r a t i o n .  T h e  p e r c e n t a g e  o f  B,C i n  
t h e  B4C-A1,0, c y l i n d e r s  was i n c r e a s e d  
t o  c o m p e n s a t e  f o r  t h e  d e c r e a s e d  
v o l u m e  a c c o m p a n y i n g  t h e  i n c r e a s e  
i n  i n s i d e  d i a m e t e r .  D e n s i t i e s  o f  80% 
o f  t h o s e  o f  t h e  t h e o r e t i c a l  m i x t u r e s  
were  o b t a i n e d  i n  p r e s s i n g  f u l l - s i z e  
p a r t s  o f  t h e  two  t y p e s  o f  m a t e r i a l s .  
'The B4C-Fe c y l i n d e r s  w e r e  p r e s s e d  w i t h  
2500  p s i  o f  p r e s s u r e  a t  1 5 2 0  t o  1540°C.  
The  A1,B3-H,C i n s e r t s  were c o m p a c t e d  
a t  t h e  s a m e  p r e s s u r e  b u t  w e r e  h e a t e d  
t o  1650°C.  I n  b o t h  i n s t a n c e s  g r a p h i t e  
d i e s  s u r r o u n d e d  by b u b b l e  a l u m i n a  
i n s u l a t i o n  a n d  a n  i n e r t  a t m o s p h e r e  o f  
a r g o n  were  u s e d .  

IECHANXCAI, T E S T I N G  OF MATEKIALS 

R .  B. O l i v e r  J .  W .  Woods 
D. A .  D o u g l a s  G .  M .  Adamson 

K .  4'. R e b e r  
Met a I l u r  gy D i v  i s i o n  

T e s t s  h a v e  b e e n  i n i t i a t e d  t o  d e t e r -  
mine  t h e  c f f e c t  o f  s t r e s s  c o r r o s i o n  by 
m o l t e n  f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s  on t h e  
c r e e p  r a t e  a n d  s t r e s s - r u p t u r e  l i f e  o f  
s t r u c t u r a l  m a t e r i a l s .  T h e  c r e e p  a n d  
s t r e s s - r u p t u r e  t e s t s  i n  a r g o n  r e p o r t e d  
i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t ( 2 )  h a v e  c o n -  
t i n u e d ,  a n d  n e w  d a t a  f o r  I n c o n e l  were 
o b t a i n e d .  

P h y s i c a l  T e s t i r r g i n F l u o r i d e s  ( G .  M .  
A d a m s o n ,  K .  W ,  R e b e r ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n )  In t h e  p h y s i c a l  t e s t i n g  
p r o g r a n i  o f  t h e  j o i n t  e x p e r i m e n t a l  
e n g i n e e r i n g  s e c t i o n  o f  t h e  AKP D i v i s i o n  
a n d  t h e  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n ,  NaF-KF- 
L iF-UF,  c o n t i n u e d  t o  b e  t h e  f l u o r i d e  
m i x t u r e  t e s t e d .  I t  will n o t  be p o s s i b l e  
t o  t e s t  a n y  o f  t h e  z i r c o n i u m - b a s e  
f l u o r i d e s  i n  t h e  p r e s e n t  a p p a r a t u s  
b e c a u s e  o f  t h e i r  h i g h  v a p o r  p r e s s u r e s .  
When t h e  e r o p h a s i s  w a s  s h i f t e d  f r o m  
s o d i u m  t o  f l u o r i d e s  i t  w a s  n e c e s s a r y  
t o  u s e  t h e  s o d i u m -  t e s t i n g  a p p a r a t u s ,  
s i r i c e  s p e e d  was a p r i m e  c o n s i d e r a t i o n  
o f  t h i s  p r o g r a m .  T h e  s o d i u m - t e s t i n g  
a p p a r a t u s  w a s  c o n s t r u c t e d  f r o m  t y p e s  
316  a n d  347  s t a i n l e s s  s t e e l ,  I n c o n e l  
w a s  t h e  m a t e r i a l  m o s t  l i k e l y  t o  b e  
u s e d  i n  t h e  A R E ,  s o  i t  was t h e  f i r s t  
m a t e r i a l  t e s t e d .  The  p h o t o m i c r o g r a p h s  
o f  s p e c i m e n s  f r o m  t h e  i n i t i a l  t e s t s  
h a v e  b e e n  r e c e i v e d ,  a n d  t ,hey show t h a t  
i n  e v e r y  c a s e  i n  w h i c h  t h e  m a t e r i a l .  
w a s  i n  t h e  t e s t  f o r  a n  a p p r e c i a b l e  
l e n g t h  o f  t i m e  a m a s s - t r a n s f e r r e d  
l a y e r  a p p e a r e d  o n  t h e  s p e c i m e n .  T h i s  
i s  t r u e  o f  b o t h  t h e  s t r e s s - r u p t u r e  and  
t u b e - b u r s t  s p e c i m e n s .  A l l  w o r k  w i t h  
I n c o n e l  h a s  b e e n  s t o p p e d  u n t i l  T n c o n e l  
p o t s  a n d  s a m p l e  h o l d e r s  a r e  o b t a i n e d  
f rom t h e  s h o p .  

- ~ ~ 

("R.  B. O l i v e r .  D. A.  ~ o u g ~ a s ,  C .  W .  W e a v e r ,  
a n d  J. M. Woods ,  o p .  c i t . ,  OWL-1294, p .  136. 
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CREEP RATE (%per h i )  
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TIME (hr )  

F i g .  56 .  S t r e s s  vs. Creep Rate  f o r  F i n e - G r a i n e d  Inconel S h e e t  Cold  Rol led  
a t  1 6 5 0 ° F  and Tested i n  Argon a t  1 5 0 0 ° F .  G r a i n  s i z e :  a p p r o x i m a t e l y  90 g r a i n s  
p e r  s q u a r e  m i l l i m e t e r ,  0.105 m m  i n  d i a m e t e r .  T i m e s  were  m e a s u r e d  f o r  0 . 1 ,  
0 . 5 ,  1, 2 ,  a n d  5% e x t e n s i o n  a n d  r u p t u r e  vs. s t r e s s .  E x t e n s i o n  m e a s u r e d  
o p t i c a l l y .  

UNCLASSIFIED 
CIVC 156851  

TIME (hr)  

F i g .  5 7 .  S t r e s s  vs. Creep  R a t e  f o r  C o a r s e - G r a i n e d  Ineone l  Shee t  Annea led  
f o r  1 h r  a t  205OoF and T e s t e d  i n  Argon a t  1500'F. G r a i n  s i z e :  a p p r o x i m a t e l y  
1s g r a i n s  p e r  s q u a r e  m i l l i m e t e r ,  0 . 2 5 0  nrn i n  d i a m e t e r .  T imes  were  m e a s u r e d  
f o r  0 . 1 ,  0 . 5 ,  1, 2 ,  a n d  5% e x t e n s i o n  a n d  r u p l ; u r e  v s .  s t r e s s .  E x t e n s i o n  w a s  
m e  a s  u r e d o p t  i c a 1 1 y . 
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FOR PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 2  

STRESS 

T a b l e  29 

COMPARISON OF RflPTURE TIMES OBTAINED FOR INCONEE SHEET 

R U P T U R E  TIME ( h r )  
ORNL ms r  IN AIR 

( p s i )  OI-WI, T e s t  i n  
4 r  gQn 

International N i c k e l  Co. 
T e s t  in A i r  

(time to date ,  h r )  

__--.I- 

__ 351- 4 0 0 0  - 

t h e  e f f e c t  oE t h e  i n i t i a l  s u r g e  on t h e  
r e s u l t i n g  w e l d ,  S p e c i f i c a t i o n s  h a v e  
b e e n  p r e p a r e d  f o r  t h e  w e l d i n g  o f  com- 
p o n e n t s  f o r  t h e  ARE. 

Cone - A re Iv e I d i n  g . T h e  f e a  s i b i 1 i t y 
o f  t h e  a p p l i c a t i o n  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  t o  f a b r i c a t i o n  o f  
t u b e - t o - h e a d e r  h e a t  e x c h a n g e r s  w a s  
d e t e r m i n e d  by e x p e r i m e n t  i n  p r e v i o u s  
w o r k . ( 4 )  I t  h a s  b e e n  r e c o g n i z e d ,  how- 
e v e r ,  t h a t  t h e  s y s t e m a t i c  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  b e h a v i o r  o f  t h e  b a s i c  w e l d i n g  
v a r i a b l e s  a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  c o n e - a r c  
w e l d i n g  p r o c e s s  would c o n t r i b u t e  t o w a r d  
a b e t t e r  u n d e r s t a n d i n g  o f  p o s s i b l e  
a p p l i c a t i o n s  a n d  l i m i t a t i o n s .  T h e  
e f f e c t s  o f  a r c - c u r r e n t  m a g n i t u d e  a n d  
d u r a t i o n  o n  t h e  i n s i d e  a n d  o u t s i d e  
d i a m e t e r s  ( D t  a n d  D o , )  o f  t h e  w e l d  a n d  
o n  t h e  ~ n i n j m u m  w e l d  p e n e t r a t i o n  ( P I  
h a v e  heen  d e t e r m i n e d .  T h e  i n i t i a l  a r c  
c u r r e n t  i s  g e n e r a l l y  o f  t h e  o r d e r  o f  
1 0 0 %  g r e a t e r  t h a n  t h e  s t e a d y - s t a t e  
v a l u e  a n d  i s  t h e  s u b j e c t .  o f  a n o t h e r  
s t u d y  now i n  p r o g r e s s .  

A s  i n  t h e  p r e v i o u s  w o r k ,  t h e  h e a d e r  
c o n f i g u r a t i o n  a n d  m a t e r i a l  s i z e s  c o n -  
s i s t e d  o f  0 . 1 0 0 - i n .  - O D ,  0 . 0 1 0 - i n .  - 
w a l l ,  t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  t u b i n g  
a n d  0 . 1 2 5 - i n .  - t h i c k ,  t y p e  3 1 6  s t a i n -  
less  s t e e l  h e a d e r  s h e e t s  c o n t a i n i n g  1 9  
t u b e  h o l e s  d r i l l e d  o n e  d i a m e t e r  a p a r t  
a t  t h e  a p e x  o f  a n  e q u i l a t e r a l  t r i a n g l e ,  
w h i c h  w a s  t h e  b a s i c  p a t t e r n .  A l l  

‘‘)P. P a t r i a r c a  a n d  6. M. S l a u g h t e r ,  o p .  c t t . ,  
OWL-1294, p .  1 3 B ,  

3 0 0 0  
__ 

t u b e s  were  s e t  f l u s h  w i t h  t h e  h e a d e r  
s u r f a c e  p r i o r  t o  w e l d i n g .  A s e r i e s  o f  
w e l d s  were  made u s i n g  t h e  c o n d i t i o n s  
o u t l i n e d  i n  F i g s .  5 8  a n d  5 9 ,  t h e  
v a r i a b l e s  b e i n g  a r c  c u r r e n t  a n d  a r c  
t i m e ,  r e s p e c t i v e l y .  

E x a m i n a t i o n  o f  F i g .  58 w i l l  r e v e a l  
t h a t  t h e  p r e d o m i n a t e  e f f e c t  o f  i n -  
c r e a s i n g  a r c  c u r r e n t  i s  t o  i n c r e a s e  
t h e  v a l u e  o f  D o .  T h i s ,  c o u p l e d  w i t h  
t h e  r e l a t i v e l y  s m a l l  i n c r e a s c  i n  w r l d  
p e n e t r a t i o n  P a n d  t h r  e q u a l l y  s m a l l  
d r c r e a s e  i n  D z ,  i n d i c a t e s  t h a t  t h e  
m a j o r  p o r t i o n  o f  a d d i t i o n a l  e n e r g y  
i n t r o d u c e d  a s  i n c r e a s i n g  a r c  c u r r e n t  
s e r v e d  t o  i n c r e a s e  t h e  i n ?  f f e c t i v t .  
w e l d  a r e a .  I t  may Le n o t ~ - d ,  h o w e v e r ,  
t h a t  c o n e - a r c  w e l d s  may b e . m a d e  o v e r  a 
r e  1 a t  i v e  1 y w i d e  r a n g e  o f c o n d  i t i  on s , 
h u t  t h a t  o p e r a t i o n  i n  t h e  h i g h e r  
c u r r e n t  r a n g e  s h o u l d  b e  a v o i d e d  s i n r e  
g r e a t e r  h e a d e r  d i s t o r t i o n  b e c o m e s  
e v i d e n t  w i t h  h i g h e r  e n e r g y  i n p u t .  

T h e  r e s u l t s  o f  a s i m i l a r  s t u d y  a r e  
p r e s e n t e d  i n  F i g .  5 9 ,  w h i c h  p r e s e n t s  
a r c  t ime a s  t h e  v a r i a b l e .  The simi- 
l a r i t y  o f  F i g s .  5 8 a n d  59  i s  e v i d e n t .  
A n a l y s i s  o f  t h e  c u r v e s  i n  F i g .  59 w i l l  
r e v e a l  t h a t  a r c  t i m e  i s  n o t  a c r i t i c a l  
v a r i a b l e  w i t h i n  t h e  l i m i t s  o f  1 . 5  t,o 
4 . 2  s e c  u n d e r  t h P  o t h e r  w e l d i n g  c o n -  
d i t i o n s  i n d i c a t e d .  

S p e c i r i c a t i o n s  f o r  A R E  W e l d i n g .  
The  f o l l o w i n g  s p e c i f i c a t i o n s  h a v e  b e e n  
p r e p a r e d  f o r  u s e  i n  t h e  f a b r i c a t i o n  o f  
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CHIEVEMENT OF COMPLETE 
20 PERIPHERAL WELD 

0 

ARC TIME Isec) 
Fig. 59.  Effect  o f  Arc Time  OH Cone-Arc Weld Parameters D o ,  Da, and P .  

t u b e s ,  t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l ,  0 . 1 0  i n .  OD, 0 . 0 1 0 - i n .  w a l l  
h e a d e r ,  t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l ,  0 . 1 2 5  i n .  t h i c k  
t u b e  h o l e  s e p a r a t i o n ,  0 . 1 0  i n .  ( o n e  t u b e  d i a m e t e r )  

M a t e r i a l :  

W e l d i n g  C o n d i t i o n s :  a r c  c u r r e n t ,  5 . 9  amp d . c .  
a r c  d i s t a n c e ,  0 . 0 5  i n .  
h i g h - t h o r i a  t u n g s t e n  f i l a m e n t ,  0 . 0 6 2 5  i n .  i n  d i a m e t e r  ( p o i n t e d )  
a r g o n  g a s  f l o w ,  30 c f h  



t h e  ARE: p r o c e d u r e  s p e c i f i c a t i o n  f o r  
d - c  i n e r t - a r c  w e l d i n g  o f  I n c o n e l  p i p e  
and f i t t i n g s  f o r  h i g h - c o r r o s i o n  a p p l i -  
c a t i o n s ;  o p e r a t o r ' s  q u a l i f i c a t i o n  t e s t  
s p e c i f i c a t i o n  f o r  d - c  i n e r t - a r c  w e l d -  
i n g  o f  I n c o n e l  p i p e  a n d  f i t t i n g s  f o r  
h i g h - c o r r o s i o n  a p p l i c a t i o n s .  

TESTS OF B R A Z I N G  ALLOYS 

P. P a t r i a r c a  G. M.  S l a u g h t e r  
Me t a l  l u r g y  D i v i s i o n  

T h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  a n d  s t a t i c  
c o r r o s i o n  t e s t s  o f  b r a z e d  j o i n t s  a r e  
c o n t i n u i n g . ( 5 )  T h e  c o r r o s i o n  t e s t s  
a r e  b e i n g  e x t e n d e d  t o  i n c l u d e  s t a t i c  
t e s t s  o f  b r a z e d  j o i n t s  i n  m o i s t  a i r  
a n d  t e s t s  o f  n i c k e l  j o i n t s  i n  h y -  
d r o x i d e s .  B r a z i n g  e f f i c i e n c i e s  a s  
h i g h  a s  9 2 %  f o r  b u t t - b r a z e d  j o i n t s  
h a v e  b e e n  d e m o n s t r a t e d  i n  t e n s i l e  
t e s t s .  T h e  b r a z i n g  o f  molybdenum i s  
b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  An a d d i t i o n a l  
b r a z i n g  r e s e a r c h  f a c i l i t y  h a s  b e e n  
p r o v i d e d  by t h e  r e c e n t  i n s t a l l a t i o n  o f  
a l a r g e  G - E  b r a z i n g  f u r n a c e  f o r  d r y -  
h y d r o g e n  b r a z i n g  o p e r a t i o n s .  

S t a t i c  C0rrssior.i T e s t s  o f  Brazed 
J o i n t s .  T h e  s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t i n g  
o f  b r a z e d  j o i n t s  f o r  t h e  h i g h - t e i n p e r a -  
t 11 re  b r a z i n  g a 1 1 o y e v a 1 u a  t i on p r o g r a m  
i s  c o n t i n u i n g .  T h e  1 6 . 5 %  C r - 1 0 . 0 %  
Si-2.5% llIn-71.OSE N i  a l l o y  d e v e l o p e d  by 
t h e G e n e r a 1  E l e c t r i c  Company i s  a t t a c k e d  
r a t h e r  s e v e r e l y  by t h e  f l u o r i d e  m i x -  
t u r e  NaF-KF-LiF-UF,  when b r a z e d  b o t h  
on  I n c o n e l  and t y p e  316  s t a i n l e s s  steel .  
P h o t o m i c r o g r a p h s  o f  t h e s e  c o r r o d e d  
j o i n t s  a r e  shown i n  F ig .  6 0 .  

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

s a m p l e s  h a s  n o t  b e e n  c o m p l e t e d ,  b u t  
s e v e r a l  p h o t o i n i c r o g r a p h s  o f  t h e  a s -  
b r a z e d  j o i n t s ,  p a r t i c u l a r l y  t h e  j o i n t  
b r a z e d  w i t h  6 0 %  P d ,  4 0 %  N i l  a n d  
N i c r o b r a z ,  show e x c e l l e n t  w e t t a b i l i t y  
and  f l o w  c h a r a c t e r i s t i c s .  

The r e s i s t a n c e  o f  b r a z e d  j o i n t s  t o  
o x i d a t i o n  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e  i s  a n  
i m p o r t a n t  f a c t o r ,  s o  t e s t s  a r e  b e i n g  
c o n d u c t e d  on  b r a z e d  j o i n t s  t o  d e t e r -  
m i n e  t h e  a m o u n t  o f  d e t e r i o r a t i o n .  
B u t t - b r a z e d  j o i n t s  o f  T n c o n e l ,  t y p e  
316  s t a i n l e s s  s t e e l ,  a n d  A n i c k e l  h a v e  
b e e n  p r e p a r e d  by u s i n g  s e v e r a l  o f  the  
b r a z i n g  a l l o y s  b c i n g  i n v e s t i g a t e d ,  
Many o f  t h e s e  h a v e  b e e n  t e s t e d  i n  a n  
a t m o s p h e r e  o f  m o i s t  a i r  a t  1500"F ,  b u t  
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 s e  
j o i n t s  i s  i n  t h e  p r e l i m i n a r y  s t a g e .  
E f f e c t s  o f  o x i d a t i o n  a t  h i g h e r  t e m p e r -  
a t u r e s  w i l l  a l s o  be  i n v e s t i g a t e d ,  b u t  
t h e  t e s t s  a r e  p r e s e n t l y  b e i n g  r u n  t o  
p r o v i d e  a s o u r c e  f o r  t h e  s c r e e n i n g  o f  
t h e  l e s s  d e s i r a b l e  a l l o y s .  

Tensile S t r e n g t h  o f  Brazed J o i n t s .  
I n  o r d e r  t h a t  a n  a p p r o x i m a t e  t e n s i l e  
s t r e n g t h  o f  j o i n t s  h u t t - b r a z e d  w i t h  
t h e  6 0 %  P d - 4 0 %  N i  a l l o y  c o u l d  b e  
o b t a i n e d ,  a f ew p r e l i m i n a r y  t e n s i l e  
t e s t s  w e r e  made on  t h e s e  j o i n t s  p r i o r  
t o  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 ,  
p e n d i n g  t h e  a r r i v a l  o f  a n  a p p r o p r i a t e  
h i g h - t e m p e r a t u r e  e x t e n s o m e t e r .  S t a n d a r d  
t e n s i l e  b a r s  0 . 5 0 5  i n ,  i n  d i a r r i e t e r  were 
m a c h i n e d  f r o m  b u t t - b r a z e d  t y p e  3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  t e n s i l e  b l a n k s .  T h r e e  
t e n s i l e  b a r s  w e r e  t e s t e d  a t  r o o m  
t e i i i p e r a t u r e  a n d  t h r e e  w e r p  t e s t e d  a t  
1 5 0 0 ° F .  T e s t  b a r s  o f  t y p e  3 1 6  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  w h i c h  w e r e  s u b j e c t e d  t o  
h e a t i n g  c y c l e s  s i m i l a r  t o  t h e  b r a - x i n g  
c y c l e s ,  were  a l s o  p u l l e d  a s  c h e c k  
s a m p l e s  on t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  p a r e n t  
m e t a l .  The  r e s u l t s  o f  t h e s c  t e s t s  a r e  
summar ized  i n  T a b l e  30.  

T h e  f r a c t u r e  o f  t h e  b u t t - b r a z e d  
j o i n t  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  o c c u r r e d  
a l o n g  t h e  d i f f u s i o n  z o n e  o f  t h e  j o i n t .  ( 5 ) 1 b i d . ,  p .  140. 

1 3 8  
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Fig. 60 .  Joirits  Brazed With  16.5% Cr-lOnO% 6 1 4 . 5 %  ~ ~ - ~ ~ ~ ~ %  k f  A l l a y  and 
T e s t e d  i n  NaF-KF-LiF-UP4 (10-9-43. ~ - ~ . f i - l . ~  malle % I  f o r  100  h r  at B ~ ~ w O F .  

( u )  Type  316 s t a i n l e s s  s t e e l  j o i n t  s h o w i n g  m o d e r a t e  a t t a c k  of  t h e  b r a z i n g  
alloy. ( b )  I n c o n e l  j a i n t  showing severe  a t t a c k  of t h e  a l l o y .  Unetched,  7 5 ~ .  
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Tmmmnm 
( O F )  

T a b l e  30 

B R A Z E D  J 0 I N  T 
BR4ZING EFFICIENCY 

(76 )  

. . - . _. ... _. . CHECK BARS . . ... . . . . .__.. 
Tensile S t r e n g t h  Elongation Tensile S t r e n g t F n  I, ( p s i )  

- - - - - -  

( p s i )  

T E N S I L E  STRENGTH O F T Y P E  316 S T A I N L E S S  S T E E L  BRAZED WITH 60% P d - 4 0 %  N i  ALLOY 

R O O I D  

1500 

75 ,400  

22,400 

40.0 

18 .4  

82,000 

25,600 

‘The f r a c t u r e  o f  t h e  j o i n t  b r a z e d  a t  
1 5 0 0 ° F  r e s u l t e d  i n  a m o r e  r a g g e d  
s u r f a c e  a n d  o c c u r r e d  f r e q u e n t l y  a l o n g  
t h e  b r a z e  m e t a l - b a s e  m e t a l  i n t e r f a c e .  
H o w e v e r ,  a l l  t h e s e  d a t a  s u g g e s t  t h a t  
t h e  6 0 %  P d - 4 0 %  N i  a l l o y  i s  v e r y  
p r o m i s i n g ,  a l t h o u g h  i t  i s  s t i l l  e x -  
t r e m e l y  d e s i r a b l e  t o  s t r i v e  f o r  l o w e r -  
i n g  o f  t h e  m e l t i n g  p o i n t  by a l l o y i n g .  

O n l y  o n e  b r a z i n g  a l l o y  h a s  b e e n  
i n v e s t i g a t e d  b y  u s i n g  t h e  l a r g e r  
0 . 2 5 2 - i n . - d i a  b u t t - b r a z e d  t e n s i l e  b a r s ,  
A h i g h - t e m p e r a t u r e  e x t e n s o m e t e r  d e -  
s i g n e d  f o r  u s e  ‘ w i t h  t h i s  s i z e  o f  
s p e c i m e n  h a s  a r r i v e d ,  and  w o r k  on t h i s  
p h a s e  o f  t h e  b r a z i n g  a l l o y  e v a l u a t i o n  
p r o g r a m  s h o u l d  p r o c e e d  m u c h  m o r e  
r a p i d l y .  A s e r i e s  o f  t e n s i l e  t e s t s  a t  
r o o m  t e m p e r a t u r e  a n d  a t  1 5 0 0 O F w e r e  
c o m p l e t e d  f o r  I n c o n e l  b r a z e d  w i t h  t h e  
75% Ag-20% Pd-5% Mn a l l o y .  The I n c o n e l  
c h e c k  h a r  h a s  n o t  yeL h e e n  t e s t e d .  A t  
room t e m p e r a t u r e ,  t h e  a v e r a g e  t e n s i l e  
s t r e s s  o f  t h e  b r a z e d  j o i n t  was  55,YOO 
p s i ,  a n d  t h e  a v e r a g e  e l o n g a t i o n  i n  a 
1 - i n .  g a g e  l e n g t h  w a s  9%.  A t  1 5 0 0 ° F  
t h e  a v e r a g e  t e n s i l e  s t r e s s  o f  t h e  
b r a z e d  j o i n t  w a s  1 9 , 7 0 0  p s i ,  a n d  t h e  
a v e r a g e  e l o n g a t i o n  w a s  2 . 5 % .  T h e s e  
r e s u l t s  a p p a r e n t l y  m e a n  t h a t  t h e  
b r a z e d  j o i n t  d e c r e a s e s  i n  s t r e n g t h  
w i t h  i n c r e a s i n g  t e m p e r a t u r e  m o r e  
r a p i d l y  t h a n  d o e s  t h e  b a s e  I n c o n t J l .  
T h e  e l o n g a t i o n  o f  t h e  b a s e  m e t a l  i s  
q u i t e  l a r g e  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e ,  
w h e r e a s  a t  1500’F t h e r e  i s  v e r y  l i t t l e  
e l o n g a t i o n .  

B r a z i n g  o f  ~ o l y b d e n u m .  I n  v i e w  o f  
t h e  i n t e r e s t  shown i n  t h e  f a b r i c a t i o n  
o f  m o l y b d e n u m ,  i t  w a s  d e c i d e d  t o  
c o n d u c t  a l i m i t e d  p r o g r a m  o n  t h e  
b r a z i n g  o f  t h i s  m e t a l  w i t h  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  a l l o y s  p r e s e n t l y  b e i n g  
i n v e s t i g a t e d .  The  w e t t a b i l i t y  c h a r a c -  
t e r i s t i c s  o f t h e  v a r i o u s  b r a z i n g  a l l o y s  
on b r i g h t - a n n e a l e d  molybdenum s h e e t  i n  
a d r y - h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  a r e  l i s t e d  
i n  T a b l e  31. 

‘4 f u r t h e r  i n d i c a t i o n  o f  t h e  s t r e n g t h  
o f  molybdenum b r a z e d  j o i n t s  s h o u l d  be  
o b t a i n e d  f r o m  [,he t e n s i l e  t e s t  s p e c i -  
mens t o  be p r e p a r e d  i n  f u t u r e  w o r k .  
I f  a s m a l l  q u a n t i t y  o f  d u c t i l e  mo- 
l y b d e n u m  c a n  b e  o b t a i n e d ,  t e n s i l e  
t e s t s  w i l l  b e  made on  t h i s  m a t e r i a l ,  
s i n c e  more r e l i a b l e  d a t a  s h o u l d  r e s u l t ,  

D r y - H y d r o g e n  B r a z i n g  F u r n a c e .  A 
2 4 - k w ,  3 1 2 - a i n p ,  G - E  b r a z i n g  f u r n a c e  
h a s  b e e n  i n s t a l l e d  f o r  u s e  i n  d r y -  
h y d r o g e n  b r a z i n g  o p e r a t i o n s .  A 
“ S q u a r e  El” s t a i n l e s s  s t e e l  m u f f l e ,  
we lded  s h u t  a t  o n e  e n d ,  was b u i l t  i n t o  
t h i s  f u r n a c e  f o r  t h e  p u r p o s e  o f  o b -  
t a i n i n g  t h e  a t m o s p h e r e s  r e q u i r e d  f o r  
many f u r n a c e -  b r a z i n g  p r o b l e m s .  T h e  
p h y s i c a l  d i m e n s i o n s  o f  t h i s  m u f f l e  a r e  
s u c h  a s  t o  accommodate  a s a m p l e  o f  t h e  
f o l l o w i n g  d i m e n s i o n s :  w i d t h  a t  b a s e ,  
6 i n . ;  h e i g h t  a t  c e n t e r ,  5 i n . ;  l e n g t h  
t o  b e h e a t e d  a t  o n e  t i m e ,  a p p r o x i m a t e l y  
4 f t  ( h o t  z o n e  o f  f u r n a c e ) ;  t o t a l  
l e n g t h ,  a p p r o x i m a t e l y  9 f t  ( i n c l u d e s  a 
5 - f t  c o o l i n g  , h a m b e r ) ,  A s t a i n l e s s  
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FOR PERIOD ENDING § ~ ~ ~ ~ M ~ ~ R  1 0 ,  1952  

-- 
B R A Z I N G  ALLOY WETTTNG PROPERTIES 

60% Pd-40% N i  

N i c r o b r a z  

16.5% Cr-lO.O% Si-2.5% Mn-71.0% N i  

50% Pd-40% N i - l O %  Mn 

40% Pd-40% Ni-20% Mn 

60% Pd-37% N i - 3 %  si 
73.5% Ni-164S!% Cr-10.0% S i  

75% Ag-20% Pd-5% Mn 

64% hg-33% Pd-3% Mn 

E x c e l  l e n t  

F a i r  

Good 

Very good 

Good 

E x c e l  l e n t  

E x c e l  l e n t  

Ex c e 1 1 en t 

Exce 1 1 e n  t 

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

A s y s t e m ,  F i g .  6 1 ,  f o r  p r o v i d i n g  a 
d r y - h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  is  a t , t a c h e d  t o  
t h i s  f u r n a c e .  I n c l u d e d  i n  t h i s  s y s t e m  
i s  a n i t r o g e n  c y l i n d e r  ( t o  p u r g e  t h e  
h y d r o g e n  l i n e s  o f  a i r ) ,  a D e o x o  
D u r i d r y e r , C 6 )  a n d  a L e c t r o d r y e r  
d e h u m i d i f i e r . ( ’ )  T h e  d r y e r  c o n v e r t s  
o x y g e n  t o  w a t e r  a n d  t h e  d e h u m i d i f i e r  
r e m o v e s  t h e  w a t e r .  D e w  p o i n t s  o f  
-120°F c a n  b e  o b t a i n e d ,  a l t h o u g h  -60’F 
i s  s a t i s f a c t o r y  €o r  m o s t  a p p l i c a t i o n s .  

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

( 6 ’ B a k e r  and C o . ,  N e w a r k ,  N. J. 

(7’Pittsburgh L e c t r o d r y e r  C o r p . ,  Pittsburgh, Pa.  

f l o w ,  W i t h  t h e  c o n t r o l l e d  a t m o s p h e r e  
l o c a t e d  e n t i r e l y  i n  t h e  s t a i n l e s s  c a n ,  
a n y  f u r n a c e  o f  p r o p e r  s i z e  and  t e m p e r -  
a t u r e  l i m i t s  c a n  be u s e d  a s  t h e  s o u r c e  
o f  h e a t .  T h e  s o d i u m - t o - a i r  h e a r ,  e x -  
c h a n g e r ,  F i g .  4 2  ( a p p r o x i m a t e  d i -  
m e n s i o n s ,  1 2  by 6 by 8 i n .  1 i s  t y p i c a l  
o f  t h e a s s e m b l i e s  t h a t ,  c a n  he b r a z e d  by 
t h i s  c a n n i n g  t e c h n i q u e ,  

N i c r o b r a z  powder  w a s  p l a c e t i  o n  a l l  
o f  t h e  , j o i n t s ,  i n c l u d i n g  a p p r o x i m a t e l y  
2 5 0 0  t 11 b e  - t o - h a  f f l e  11 1 B t e  .j o i  n t s a 

Good  h y d r o g e n  f l o w  o v e r  t h e  e n t i r e  
a s s e m b l y  was n e e d e d  f o r  p r o p e r  f l o w  o f  
t h e  b r a z i n g  i t l l o y ,  a n d  i t  i s  e x p e c t e d  
C h a t  a s e r i e s  o f  b a f f l e  p l a t e s  i n s i d e  
t h e  c a n  w i l l  b e  r e q u i r e d  t o  a t , t a i n  
t h i s  f l o w  f o r  b r a z i n g  o f  s i m i l a r ,  b u t  
l a r g e r ,  h e a t  e x c h a n g e r  u n i t s ,  

R E D U C T I O N  OF M O L Y B ~ E ~ ~ M  DjlSULFP 

C .  P,  S m i t h ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

S i m p l e  t h e r m o d y n a m i c  c a l c u l a t i o n s  
h a v e  b e e n  made i n  a n  e f f o r t  t o  d e t e r -  
m i n e  i n  a p r e l i m i n a r y  f a s h i o n  t h e  
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ANP PROJECT QUARTEHEY PROGRESS REPQMT 

BO1 T L S  GAS MANIFOLD 

PI i TSBURG 
LECTRODRYER 
TYPE RAC-r) 

I 
TO MOLYBDENUM 

FURNACE WINDINGS 

F i g .  61. @ a n i  f o l d  System f o r  Dry-Hydrogen Furnace Brazing:. 

F i g .  62. H e a t  E x c h a n g e r  'Test U n i t  
Nicrshrazed by Carming Technique. 

p o s s i b i l i t y  o f  r e d u c i n g  m o l y b d e n u m  
d i s u l f i d e  w i t h  h y d r o g e n  or  z i n c .  T h e s e  
c a l c u l a t i o n s  show t h a t  f l o w i n g  h y d r o g e n  
s h o u l d  b e  c a p a b l e  o f  r e d u c i n g  molybdenum 
d i s u l f i d e  a t  t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  
n e i g h b o r h o o d  o f  1000°C. S o l i d  z i n c  i s  
t h e r m o d y n a m i c a l l y  c a p a b l e  o f  r e d u c i n g  
molybdenum d i s u l f i d e  a n d  would p r o b a b l y  
work  as w e l l  as  m o l t e n  z i n c .  

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

f rom w h i c h  

pH,S = P H 2 K  ' 

1 4 2  



w h e r e  p i s  t h e  e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e  
a n d  K i s  t h e  a p p r o p r i a t e  e q u i l i b r i u m  
c o n s t a n t ,  a s  i m p l i c i t l y  d e f i n e d  by t h e  
a b o v e  e q u a t i o n .  V a l u e s  o f  K a r e  g i v e n  
by K e l l e y .  c 8 )  

F o r  a h y d r o g e n  p r e s s u r e  o f  7 6 0  I I I ~  

t h e  e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e  o f  H , S  a t  
910°C i s  6 . 6 5  m m ,  a n d  a t  1 1 0 0 ° C  i t  i s  
1 4 . 5  m m .  T h e s e  a r e  q u i t e  a p p r e c i a b l e  
p r e s s u r e s ,  a n d  i t  s h o u l d  b e  e a s y  t o  
r e d u c e  m o l y b d e n u m  d i s u l f i d e  a t  t h e s e  
t e m p e r a t u r e s  i f  t h e  r e a c t i o n  r a t e  i s  
a t  a l l  r e a s o n a b l e .  I t  w o u l d  be neces -  
s a r y  t o  r e m o v e  H,S  froin t h e  r e a c t i n g  
m i x t u r e ,  b u t  t h i s  c o u l d  be a c c o m p l i s h e d  
w i t h  a c u r r e n t ,  o f  h y d r o g e n .  

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

T h e  s t a n d a r d  f r e e  e n e r g y  c h a n g e  f o r  
t h i s  r e a c t i o n  i n  t h e  c a s e  o f  s o l i d  
z i n c  may b e  o b t a i n e d  f r o m  t h e  d a t a  
g i v e n  b y  K e l l e y . ( g )  

1'S" = -28,340 - 2.56T l o g  1' f 2.40 x I c J - ~ T '  

f 2.158 x 10-5T-1 -t 9.127' 

T h u s  a t  2S°C,  AF" = -26 .6  k c a l / g - a t o m  
o f  Mas2.  T h e  s t a n d a r d  f r e e  e n e r g y  
e q u a t i o n  d o e s  n o t  e x i s t .  a n d  c a l c u -  
l a t i o n s  o f  hF'" a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t , u r e s  
w o u l d  q u a n t i t a t i v e l y  b e  s o m e w h a t  
d e c e i v i n g .  H o w e v e r ,  t h e  r e d u c t i o n  i s  
t h e r m o d y n a m i c a l l y  p o s s i b l e  a t  2S"C,  
a n d  t h e  AF" i s  s u f f i c i e n t l y  s u b -  
s t a n t i a l  t o  w a r r a n t  c o n s i d e r a t i o n  o f  
t h i s  m e t h o d  o f  r e d u c t i o n  a t  e l e v a t e d  
t e m p e r a t u r e s  a 

(8'K. K .  Kelley, C o n t r i b u t ~ o n s  t o  t h e  D a t a  o n  
T h e o r e  t r c a l  MP t a l  lurgy, B u r e a u  o f  Manes B u l l e t i n  
4 0 6  (19371, p. 53. 

( 9 ' f 6 r d . ,  p a  5 4 ,  6 6 .  The 1 f a c t o r  a s  g i v e n  i n  
Eq .  3 0 5  o n  p .  54 i s  i n c o r r e c t  a n d  s h o u l d  b e  
m u l t i p l i e d  b y  T. 

J .  M. Warde ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

A c e r a m i c  c o a t i r i g  t o  i n h i b i t  
o x i d a t i o n  a t  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e s  h a s  
b e e n  s u c c e s s f u l l y  a p p l i e d  t o  n i c k e l  t o  
b e  u s e d  i n  t h e  c o n s t r u c t i o n  o f  a 
r a d i a t o r  f o r  t h e  ANI'. B e r y l l i u m  o x i d e  
s h a p e s  f o r  u s e  i n  ANP r e a c t o r  e x p e r i -  
m e n t s  h a v e  b e e n  made a n d  f x r e d  a t  t h e  
U. S. B u r e a u  o f  M i n e s  E l e c t r o t e c h n i c a l  
L a b o r a t o r y  a t  N o r r i s ,  T e n n e s s e e .  P re -  
l i m i n a r y  work  on  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  a 
g l a s s -  b o n d e d  b e r y l 1  i u m  o x i d e  m a t e r i a l  
f o r  u s e  a s  a r e f l e c t o r - m o d e r a t o r  f o r  a 
l i q u i d - c y c l e  a i r c r a f t  r e a c t o r  w . 3 ~  

c o m p l e t e d  

Ceramic Coatings forlt letals .  F u r t h e r  
work w a s  c a r r i e d  n u t  o n  t h e  a p p l i c a t i o n  
o f  a c e r a m i c  c o a t i n g  t o  n i c k e l  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 ,  S u c c e s s f u l  
a p p l i c a t i o n  o f  s u c h  a c o a t i n g  w o u l d  
make i t  p o s s i b l e  t o  u s e  n i c k e l  i n  a 
r a d i a t o r .  I t  w a s  f o u n d  t h a t  b y  
a n n e a l i n g  s p e c i m e n s  o f  p y r o m e t a l l u r g i -  
c a l  n i c k e l ,  1 0  m i l s  t h i c k ,  in a n  
a t m o s p h e r e  o f  w e t  h y d r o g e n  f o r  65  hi- 
a t  1000"C,  good a d h e r e n c e  was o h t a i n r d  
w i t h  N a t i o n a l  B u r e a u  o f  S t a n d a r d s  
c e r a m i r  c o a t i n g  A - 4 1 8 ,  1 t o  2 m i l s  
t h i c k ,  a p p l i e d  a t  1700°F .  T h e  f r i 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  h a s  b e e n  
d e s c r i b e d  i n  a p r e v i o u s  r e p o r t . ( " )  
Spec imen : ;  c o a t e d  w i t h  t h e  A - 4 1 8  com- 
p o s i t i o n  showed  n o  s i g n s  of' o x i d a t i o n  
i n  a 9 - d a y  o x i d a t i o n  t e s t  a t  lsOO°F'. 
It, i s  p r o p o s e d  t h a t  i n  Lhe n e a r  f u t u r a  
t d h i s  c o a t i r i g  b e  a p p l i e d  t o  a c t u a l  
r a d i a t o r  p a r t s  f a b r i c a t e d  from n i c k e l .  

Ceramic Reflector. To s a t i s f y  t h e  
r e q u i r e m e n t s  f o r  a n  e f f i c i e n t  a n d  
e c o n o m i c a l  m a t e r i a l  f o r  u s e  a s  a 
r e f l e c t o r - m o d e r a t o r  f o r  a l i q u i d - c y c l e  
a i r c r a f t  r e a c t o r ,  a g l a s s - b o n d e d  
b e r y l l i u m  o x i d e  m a t e r i a l  h a s  b e e n  
p r o p o s e d .  T h i s  m a t e r i a l  w o u l d  h a v e  
_____- -- 

( l o ) ~ .  N. McVay, o p ,  c t t .  ORNL- 1 2 2 7 ,  p. ~ S I .  

143 



ANP PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

n e a r l y  z e r o  p o r o s i t y  a n d  would c o n t a i n  
a minimumof 7 5  m o l e  % b e r y l l i u m  o x i d e .  
T h e  g l a s s  f o r m i n g  t h e  bond  w o u l d  a l s o  
c o n t a i n  a s m a l l  a m o u n t  o f  b e r y l l i u m  
o x i d e ,  c o n s i s t e n t  w i t h  v i s c o s i t y  r e -  
q u i r e m e n t s  f o r  f a b r i c a t i o n .  S i m u l a t e d  
m i x e s  u s i n g  s o d a - l i m e - s i l i c a  g l a s s  a n d  
s i l i c a  s a n d  were p r e p a r e d  on  a s m a l l  
s c a l e ,  and i t  w a s  d e t e r m i n e d  t h a t  s u c h  
a m a t e r i a l  c o u l d  be made s u c c e s s f u l l y ,  
The d e n s i t y  o f a s e l e c t e d ,  g l a s s - b o n d e d  
b e r y l l i u m  o x i d e ,  r e f l e c t o r - m o d e r a t o r  
m a t e r i a l  w a s  d e t e r m i n e d  a s  2 . 6  g / c c .  
I t  i s  p r o p o s e d  t h a t  t h e  r e f l e c t o r  b e  
c o o l e d  by m e t a l  p i p e s  embedded i n  t h e  

g l a s s - b o n d e d  b e r y l l i u m  o x i d e .  T h e  
p i p e s  w o u l d  c o n t a i n  f l o w i n g  s o d i u m  a s  
a c o o l a n t ,  a n d  o n c e  t h e  g l a s s - b o n d e d  
b e r y l l i u m  o x i d e  h a d  h e e n  p o i i r e d  i n t o  
t h e  s h e l l  a n d  h a d  f l o w e d  a r o u n d  t h e  
c o o l i n g  p i p e s ,  t h e  r e a c t o r  s h e l l  w o u l d  
n o t  be a l l o w e d  t o  c o o l  be low a t e m p e r -  
a t u r e  j u s t  a b o v e  t h e  a n n e a l i n g  r a n g e  
o f  t h e  g l a s s  bond. F u r t h e r  r e f i n e m e n t s  
a n d  e n g i n e e r i n g  t e s t s  w i l l  b e  m a d e ,  
s h o u l d  t h i s  m a t e r i a l  h e  o f  i n t e r e s t .  
h o n g  t h e s e  wou ld  be  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  d e v i t r i f i c a t i o n  t e n d e n c y  o f  t h e  
g l a s s y  m a t r i x  and t h e  c o r r o s i o n  e f f e c t  
o f  t h e  g l a s s  w i t h  s e l e c t e d  m e t a l s .  

1 2 .  HEAT TRANSFER AN PIIYSPCAL PROPERTIES RESEARCH 

H .  F .  P o p p e n d i e k ,  R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  D i v i s i o n  

V i s c o s i t y  m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
made f o r  two z i r c o n i u m - b e a r i n g  f l u o r i d e  
f u e l  m i x t u r e s .  F o r  t h e  p r o b a b l e  ARE 
f u e l  NaF-ZrF4-UF4  ( 4 6 - 5 0 - 4  mole S,) t h e  
v i s c o s i t i e s  r a n g e  f r o m  2 0  c e n t i p o i s e s  
a t  a b o u t  5 8 0 ° C  t o  7 c e n t i p o i s e s  a t  
a b o u t  8 3 0 ° C ,  a n d  f o r  t h e  f u e l  N a F -  
Z r F 4 - U F ,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % )  t h e  v i s -  
c o s i t i e s  r a n g e  f r o m  1 7  c e n t i p o i s e s  a t  
a b o u t  580°C t o  6 c e n t i p o i s e s  a t  a b o u t  
8 3 0 ° C .  A c a p i l l a r y  v i s c o m e t e r  i s  
b e i n g  a s s e m b l e d  a n d  w i l l  b e  u s e d  t o  
o b t a i n  d a t a  t o  s u p p l e m e n t  t h e  d a t a  
f rom t h e  e x i s t i n g  v i s c o m e t e r s .  

Some p r e l i m i n a r y  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
e x p e r i m e n t s  on t h e  f u e l  NaF-KF-LiF-UF4 
( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  7 0 )  h a v e  
y i e l d e d  t h e  c o n d u c t i v i t y  v a l u e  2 . 2  f 
0 . 2  B t u / h r n f t 2  ( " F / f t )  o v e r  t h e  t e m p e r -  
a t u r e  r a n g e  5 0 0  t o  750°C.  T h e  v a p o r  
p r e s s u r e s  o f  Z r F ,  a n d  Z r F , , - b e a r i n g  
f u e l  m i x t u r e s  a r e  b e i n g  d e t e r m i n e d .  
Z i r c o n i u m  t e t r a f l u o r i d e  i s  t h e  m o s t  
p r e v a l e n t  v a p o r  p h a s e  a b o v e  Z r F 4 -  
b e a r i n g  f u e l  t o  t h e  e x t e n t  o f  a b o u t  
1 0  ram Hg a t  800°C.  E n t h a l p y  a n d  h e s L  
c a p a c i t y  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d  f o r  
l i t h i u m  h y d r o x i d e .  

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

o v e r  t h e  R e y n o l d s  n u m b e r  r a n g e  o f  
6 , 0 0 0  t o  1 2 , 0 0 0 .  T h i s  e q u a t i o n  i s  
w i t h i n  9% o f  t h e  o n e  n o r m a l l y  u s e d  t o  
d e s c r i b e  c o n v e c t i v e  h e a t  t r a n s f e r  o f  
o r d i n a r y  f l u i d s .  I n f o r m a t i o n  o n  
t h e r m a l  e n t r a n c e  l e n g t h s  w a s  a l s o  
d e t e  r m  i n e d , 

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

Heat  and  momentum t r a n s f e r  a n a l y s e s  
h a v e  b e e n  made f o r  t h e  A N P  t h e r m a l -  
c o n v e c t i o n  h a r p s  f o r  p r e d i c t i n g  t h e  
l i q u i d  c i r c u l a t i o n  v e l o c i t i e s .  T h i s  
i n f o r m a t i o n  i s  n e e d e d  i n  t h e  i n t e r p r e -  
t a t i o n  o f  t h e  h a r p  c o r r o s i o n  r e s u l - t s .  
I n  t h e  o n e  c a s e  e x a m i n e d ,  t h e  c i r c u -  
l a t i o n  v e l o c i t y  w a s  a p p r o x i m a t e l y  
0.1  f t / s e c .  
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The v i s c o s i t i e s  o f  two Z r F 4 - b e a r i n g  
f u e l  m i x t u r e s  h a v e  been  d e t e r m i n e d  on  
t h e  r o t a t i o n a l  v i s c o m e t e r .  S o m e  
v i s c o s i t y  m e a s u r e m e n t s  a r e  now b e i n g  
made € o r  NaOll and  NaNO, by u s i n g  t h e  
e f f l u x  v i s c o m e t e r .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  
i m p o r t a n c e  o f  v i s c o s i t y  o f  f u e l  a n d  
m o d e r a t o r - c o o l a n t  m i x t u r e s  i n  d e s i g n  
o f  t h e  ARE c o m p o n e n t s  h a s  p r o m p t e d  
s t u d y  o f  a d d i t i o n a l  m e t h o d s  f o r  d e -  
t e r m i n a t i o n  o f  t h i s  p r o p e r t y  a t  h i g h  
t e m p e r a t u r e s ,  An i m p r o v e d  c a p i l l a r y  
v i s c o m e t e r  h a s  been  c o n s t r u c t e d .  A l s o ,  
a new s t r u c t u r e  h a s  b e e n  c o m p l e t e d  
t h a t  w i l l  p e r m i t  t h e  o p e r a t i o n  o f  t h e  
B r o o k f i e l d  v i s c o m e t e r ,  t h e  e f f l u x  
v i s c o m e t e r ,  a n d  t h e  d e n s i t y  d e v i c e  
when work ing  w i t h  t o x i c  m a t e r i a l s .  

NaF-ZrF,-UF, Fuels (R. F. Redmond, 
D .  F .  S m i t h ,  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 ) .  
V i s c o s i t y  m e a s u r e m e n t s  have  h e e n  made 
w i t h  t h e  B r o o k f i e l d  r o t a t i o n a l  v i s -  
c o m e t e r  f o r  t h e  z i r c o n i u m - b e a r i n g  f u e l  
m i x t u r e s  NaF-ZrF4 -UF, ( 4 6 - 5 0 - 4  mole %) 
and NaF-ZrF4-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole % I ,  and 
t h e y  h a v e  b e e n  p l o t t e d  i n  F i g .  6 3 .  
T h e  v i s c o s i t i e s  o f  b o t h  m i x t u r e s  a r e  
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a p p r o x i m a t e l y  t w i c e  a s  h i g h  a s  t h a t  of  
t h e  NaF-KF-LiF-UF4. 

Capillary V i s c o m e t e r  ( F .  A. Knox,  
N .  V .  S m i t h ,  F. l i e r t e s z ,  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  m e t h o d  
employed i n  t h e  c a p i l l a r y  v i s c o m e t e r (  ) 

c o n s i s t s  o f  f o r c i n F  t,he l i q u i d  t h r o u g h  
t h e  m e a s u r i n g  t u b e  w i t h  t h e  h e l p  o f  a 
v a c u u m  p u m p ,  w h i c h  e s t a b l i s h e s  a 
p r e s s 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  
o u t s i d e  a n d  i n s i d e  l i q u i d  s u r f a c e s .  
T h e  p r e s s u r e  d i f f e r e n c e  i s  a u t o m a t i -  
c a l l y  s t a b i l i z e d  a t  p r e d e t e r m i n e d  
l e v e l s  t h r o u g h  a c i r c u i t  t h a t  h a s  
l e a d s  i n t o  a m e r c u r y  manomete r .  The  
l i q u i d  t r a v e l s  u p w a r d  t h r o u g h  t h e  
c a l i b r a t e d  t u b e  a n d  r e a c h e s  a w i d e r  
t u b e  i n  w h i c h  t h r e e  e l e c t r i c a l l y  j n -  
s u l a t e d  m e t a l  p r o b e s  a r e  i m m e r s e d .  
T h e  t i m e  e l a p s e d  b e t w e e n  r e a c h i n g  n 

l o w e r  and  a h i g h e r  l e v e l  i s  m e a s u r e d  
w i t h  a n  e l e c t r i c  t i m e r  c o n n e c t e d  t o  
t h e s e  l e a d s ,  Upon c o m p l e t i o n  o f  t h e  
t i m e  m e a s u r e m e n t ,  a r e l a y  c l o s e s  t h e  
v a l v e  t o  t h e  vacuum pump and  o p e n s  a 
v a l v e  t o  compressed  a r g o n ,  t h e  p r e s s l i r e  
of: w h i c h  c a n  a l s o  be r e g u l a t e d .  The 
l i q u i d  i s  t h e n  f o r c e d  b a c k  t o  i t s  
o r i g i n a l  p o s i t i o n  a n d  t h e  a p p a r a t u s  
i s  r e a d y  f o r  a n o t h e r  measurement .  'The 
t e m p e r a t u r e  i s  r e g u l a t e d  and r e c o r d e d  
d u r i n g  t h e  e x p e r i m e n t  w i t h  a hilicroniax 
r e c o r d e r .  A 5 - g a l  c o n t a i n e r  i s  u s e d  
t o  r e d u c e  t h e  p r e s s u r e  f l u c t u a t i o n s  o f  
t h e  vacuum pump. D u r i n g  t h e  w h o l e  
o p e r a t i o n  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  m e l t  i s  
p r o t e c t e d  w i t h  a b l a n k e t  o f  a r g o n  froin 
c o n t a m i n a t i o n  by t h e  a i r .  

P r e l i m i n a r y  t r i a l s  wit,h t h e  a p p a r a t u s  
have i n d i c a t e d  s a t  i s f a c t o r y  p e r f  o rmanc e, 
C a l i b r a t i o n  s t u d i e s  u t i l i z i n g  a number 
o f  f u s e d  s a l t s  a r e  now i n  p r o g r e s s .  
I n  t h e  o n l y  e x p e r i m e n t  t o  d a t e  o n  
m a t e r i a l  o f  i n t e r e s t ,  t h e  v i s c o s i t y  o f  
t h e  m i x t u r e  c o n t a i n i n g  50 mole  % NaF, 
46  mole  % Z r F 4 ,  and  4 mole  % IJF, w a s  
f o u n d  t o  he a b o u t  1 3  c e n L i p o i s e s  a t  

F i g .  63. V i s c o s i t y  o f  Nap-ZrF,-UF, ( l ) I i .  Bloom, B.  S .  H a r r a p ,  a n d  E .  H e y m a n n ,  
Salt Mixtures. P r o c .  R o y .  S o c .  (London) ISM, 2 3 7  ( 1 9 4 8 ) .  
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FLUORIDE SALT MIXTURE 

6 0 0 O C a n d  a b o u t  4 c e n t i p o i s e s  a t  8 O O O C .  
These  d a t a  m u s t  b e  c o n s i d e r e d  t e n t a t i v e  
u n t i l  t h e  c a l i b r a t i o n  s t u d i e s  a r e  
c o m p l e t e d  a n d  e v a l u a t e d .  

CONDUCTIVITY, B t u / h r '  f t 2  ( ' F / f t )  
- ...... ......... 

COMPOSITION (mole W )  

THE B M A  I, C ON DU CT I V I T Y  0 F L I QU I D S  

L ,  C o o p e r  S.  J .  C l a i b o r n e  
W ,  D. Powers R .  M. B u r n e t t  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i o n  

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

P r  e 1 i m i  n a r y  t h e  r m a  1 c o n d u  c t i v i t y  
v a l u e s  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  f o r  t h e  f u e l  
N a F - K F -  LiF-UF' ,  b y  u s i n g  a p p a r a t u s  
d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y . ( 2 )  T h e  v a l u e s  
o b t a i n e d  a n d  some  o f  t h e  d a t a  o n  t h e  
f u s e d  s a l t s  s t u d i e d  p r e v i o u s l y  a r e  
g i v e n  i n  T a b l e  3 2 .  From t h e  d a t a  o f  
Tab!- 32 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 y  i n c r e a s e s  a s  t h e  p e r -  
c e n t a g e  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  h e a v y  UF, 
c o m p o u n d  i s  d e c r e a s e d  i n  t h e  s a l t  
m i x t u r e .  T h e  Z r F 4 - h e n r i n g  f u e l s  a r e  
c u r r e n t  l y  b e i n g  s t u d i e d .  

A 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  
r n o d i f i c a  t i  o n  o f  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 ( 3 )  f o r  u s e  w i t h  s o l i d s )  t h a t  
i s  p a r t i c u l a r l y  u s e f u l  f o r  s t u d y i n g  
l i q u i d  m e t a l s  h a s  b e e n  u s e d  t o  c h e c k  
v a l u e s  f o r  l i q u i d  s o d i u m ;  t h e  i n e a s u r e -  
m e n t s  o b t a i n e d  were  w i t h i n  20% o f  t h e  

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

( 2 ) L .  F .  B a s e 1  and M. Tobias, A i r c r a f t  N u c l e a r  
P r o p u l s i o n  P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  
P e r i o d  E n d i n g  D e c e m b e r  1 0 .  1950, ORNL-919. p .  196. 

( 3 ) M .  T o b i a s ,  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 l e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  M a r c h  10, 1951, ANP-60, p .  2 4 3 .  

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

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

HEAT C A P A C I T Y  

W ,  D. P o w e r s  C. G .  B l a l o c k  
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  e n t h a l p y  a n d  t h e  h e a t  c a p a c i t y  
o f  l i t h i u m  h y d r o x i d e  h a v e  b e e n  d e t e r -  
m i n e d  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  500 t o  900'C 
a n d  a r e  g i v e n  by t h e  e q u a t i o n s  

H T ( l i q u i d )  -- H o o C ( s o l i d )  = 0.85T + 110 , (1) 

c = 0.85 t 0.06 , (2) 
P 

w h e r e  H i s  i n  c a l / g ,  T i n  OC, 
i n  c a l / g " C ,  

a n d  c p  

Some o f  t h e  1 2 - i n .  h e a t i n g  f u r n a c e s  
f o r  t h e  c a l o r i m e t e r s  h a v e  b e e n  r e -  
p l a c e d  by 2 4 - i n .  f u r n a c e s  t h a t  h a v e  
y i e l d e d  nio r e u n  i f ortn c a p s  u l e  t empe r a - 
t u r e s ;  t h i s  m o d i f i c a t i o n  h a s  r e d u c e d  

T a b l e  32 

NaF-KF-LiF-UF, I 1 0 . 9 - 4 3 .  5-44. 5-1.1 I 2 . 0  t o  2 . 5  a t  5OO0C < t < 75OoC 

1 4 6  



FOR 

TEMP WATURE 
( O C )  

722 
7 41 
7 43 
7 54 
7 7 6  
7 7 7  
778 
8 54 

P E R I O D  ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  8 9 5 2  

I - 
OBSERVED PRESSURE 

(mm fig) 

1 3 .  5 
2 1  
22 
27 
43 
4 8 
4s.  5 

278  

_- 

t h e  s c a t t e r  o f  t h e  e n t h a l p y  d a t a .  
S e v e r a l  E l u o r i d e  f u e l s  w i t h  Sr(OH), 
a d d e d  a n d  t h e  L i C 1 - K C I  e u t e c t i c  a r e  
c u r r e n t  1 y be  i n g  s t u d  i e d .  

DENS T TY 

TI. F,  S m i t h  

R e a c t o r  Exper i inen  t a l  E n g i n e e r 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  d a t a  on  N a F -  
ZrF,-UF,  ( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  %) , N e F - Z r F 4 -  
UF,  ( 5 0 - 4 4 - 4  i n o l e  W), N a R O , ,  a n d  
m o l t e n  NaON a r e  b e i n g  o b t a i n e d .  A 
m e a n  v a l u e  f o r  t , h e  d e n s i t y  o f  t h e  
5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % m i x t u r e  a t  64OOC < t < 
8 7 0 ° C  i s  3 . 3  g / c c .  The 8 e F 2 - t e a r i n g  
m i x t u r e s  a r e  t o  be  s t u d i e d  n e x t .  

V A P O R  P R E S S U R E  OF FUEL C O N S T I T U E N T S  

R .  E .  Moore 
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  v a p o r - p r e s s u r e  d a t a  f o r  s o l i d  
ZrF4 a n d  f o r  two t y p i c a l  Z r F 4 - b e a r i n g  
f u e l  m i x t u r e s  h a v c b e e n  o b t a i n e d  d u r i n g  
t h e  p a s t  q u a r t e r  by u s e  o f  t e c h n i q u e s  
and  a p p a r a t u s  plrev i o n s  I y  d e s ?  r i b e d  . ( 4 *s '6 )  

Zirconium Tetrafluoride. S i n c e  
s a l t  t n i x t u r e s  c o n t a i n i n g  Z r F ,  a r e  
u n d e r  c o n s i d e r a t i a n  a s  f u e l s ,  a n d  
s i n c e  Z r F ,  i s  t h e  o n l y  i i n p o r t a n t  
c o m p o n e n t  o f  t h e  v a p o r  p h a s e  a b o v e  
t h e s e  m o l t e n  s a l t  m i x t u r e s ,  a d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  t h e  vapor  p r e s s u r e  o f  s o l i d  
z i r c o n i u m  t e t r a f l u o r i d e  was made i n  t h e  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  7 2 2  t o  854'C. The 
_-___ - ___ - 

( 4 ) R .  E. Moore  a n d  C .  J .  B a r t o n ,  A l r c r a f t  
h u c  E r a r  P r o p u l  s c o n  P r o ]  c c  t Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  
R r p o r t  f o r  P e r r o d  E n d i n g  S e p t e m b e r  1 0 .  2 9 5 1 ,  
O R N L - 1 1 5 4 ,  p. 136. 

( 5 ) R .  E .  Moore, A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s r o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R c p o r i  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  D e c e m b e r  1 0 ,  1 9 5 1 ,  ORNL-1170, p .  126. 

( " B .  E. ~ u o r e ,  ~ r r c r a f t  ~ u c l e a r  ~ r o p u ~ s s a n  
P r o j a c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r r o d  
E n d r n g  J u n e  10, 1 9 5 2 ,  ORNL-1294, p. 150. 

d a t a ,  g i v e n  i n  T a b l e  3 3 ,  may l e  
r e p r e s e n t e d  by t h e  e q u a t i o n  

11320 

T("K) 
l o g  P ( m m  Hg) = - - t 12.46 . 

T h e  h e a t  o f  s u b l i m a t i o n  is 52 k c a l / m o l e  
a n d  t h e  s u b l i m a t i o n  p o i n t  i s  9 0 8 " C ,  a 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 ,  T h e  
v a l u e  f o r  t h e  s u b l i m a t i o n  p o i n t  i s  i n  
f a i r  a g r e e m e n t ,  w i t h  t h e  e s t i m a t e  
( 9 2 7 ' C )  f o u n d  i n  t h e  l i t e r a t u r e , " '  

zirconium- Bearing Fluoride Mixtures. 
I n  a p r e v i o u s  r e p o r t  ( 6 )  t h e  v a p o r  
p r e s s u r e  o f  a m i x t u r e  c o n t a i n i n g  4 2  
m o l e  % Z r F , ,  5 1  mole  % KF, 5 m o l e  I 
N a F ,  a n d  2 m o l e  % UF, w a s  r e p o r t e d ,  
S i n c e  t h e n  i n t e r e s t .  h a s  c e n t e r e d  o n  
t h e  s y s t e m  Z r F , - N a F - U F , ,  a n d  v a p o r  
p r e s s u r e  d a t a  f o r  two c o m p o s i t i o n s  i n  
t h i s  s y s t e m  h a v e  b e e n  o b t a i n e d .  

T h e  d a t a  f o r  t h e  s o l u t i o n  c o n t a i n i n g  
50 m o l e  % Z r F , ,  4 4  m o l e  % NaF,  a n d  4 
m o l e  % UF, a r e  g i v e n  i n  T a b l e  34.  T h e  
e q u a t i o n  

_____ - I____ 

( 7 ) L .  L .  Q u x l l  ( e d . ) ,  T h e  C h e n r r t r y  a n d  
M e t a l l u r g y  o f  Y t s c e l l a n e ~ u s  M a t e r t a l s :  T h e r m o -  
d y n a m i c s .  McGraw-Hill, New York, 1950, 
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........ I____. -- 
TEMPERATURE 

- ("0 

a07 
842 
876 
907 
936 
9 40 

........ 

b e s t  r e p r e s e n t s  t h e  d a t a .  The  c a l c u -  C O N V E C T I V E  MEAT T R A N S F E R  I N  IIlOLTEPi 
l a t e d  h e a t  o f  v a p o r i z a t i o n  i s  3 7  SOD I U I blY DRO X I DE 
k c a l / m o l e .  H.  W .  Hoffman J .  L o n e s  

O i v i s  i o n  
T a b l e  34  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  

V A P O R  PRESSURE OF N I X T U R E  C O N T A I N I N G  

....... ~ 
I__ h e a t  t r a n s f e r  e x p e r i m e n t  i n  w h i c h  

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

1 2  d e s c r i b e d  i n  d e t a i l  i n  p r e v i o u s  r e -  
2 1  p o r t s .  T h e  e x p e r i m e n t a l  d a t a  f o r  
3 1  t h e  r e g i o n  o f  f u l l y  e s t a b l i s h e d  f l o w  
45 a r e  c o r r e l a t e d  by t h e  e q u a t i o n  
72  
84 

OBSERVED PRESSURE 
(mm Hg) 

N U  = 0 .02  1 ~ e O  * 'pro * _-___._____ 

F i n a l  r e s u l t s  h a v e  b e e n  o b t a i n e d  
f r o m  t h e  t u  r bu 1 e n  t f o r c e d  - c o n v e c t  i on  

50 mole % Z r F , ,  46 mole % N a F ,  and 
4 mole % UF, 

Vapor p r e s s u r e  d a t a  f o r  t h e  s o l u t i o n  
c o n t a i n i n g  46 m o l e  % ZrF , ,  50  m o l e  % 
N a F ,  4 m o l e  X UF, a r e  p r e s e n t e d  i n  
T a b l e  3 5 .  T h e  e q u a t i o n  

7630 

T (  "Io 
l o g  P ( m m  Hg) = - -- t 7.988 

was  o b t a i n e d  f rom t h e  d a t a ,  T h e  h e a t  
o f  v a p o r i z a t i o n  a s  c a l c u l a t e d  fro111 t h e  
e q u a t i o n  i s  3 5  k c a l / m o l e .  An i n c r e a s e  
o f  4 m o l e  % ZrF,  c o n t e n t  r e s u l t s  i n  a 
c o n s i d e r a b l e  i n c r e a s e  i n  v a p o r  p r e s s u r e .  

f o r  a R e y n o l d s  m o d u l u s  r a n g e  o f  6 , 0 0 0  
t o  1 2 , 0 0 0  and t e m p e r a t u r e s  b e t w e e n  700  
a n d  900°F.  T h i s  e q u a t i o n  i s  c o m p a r e d  
w i t h  t h e  McAdarns'  e q u a t i o n  f o r  t h e  
h e a t i n g  and c o o l i n g  o f  o r d i n a r y  f l u i d s  
( f l u i d s  o t h e r  t h a n  t h e  l i q u i d  m e t a l s )  
i n  F i g ,  6 4 ,  T h e  c u r v e  l i e s  9% b e l o w  
t h e  McAdarns' c o r r e l a t i o n ,  

~ 

( 8 ) H .  W .  H o f f m a n  a n d  J. L o n e s ,  o p .  c i t . ,  
ORNL-1294, p. 152, and A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  M a r c h  1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1227, p. 161. 

I t  seems l i k e l y  t h a t ,  s i n c e  ZrF, is  by 

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

f a r  t h e  most  v o l a t i l e  componen t  o f  t h e  LNCl O W 6  455lFIEO 15161 

Table 35 

V A P O R  P R E S S U R E  OF M I X T U R E  C O N T A I N I N G  
46 mole % ZrF' , ,  50 mole % N a F ,  and 

4 mole % UF, 
____- ~- - - _ _  

TEMPFTW'IURE ORSERVED PRESSURE 
(mrn Hg) ~- ... 

807 a 2,000 10,000 

8 58 17 REYNOLDS NUMRER 

- J 
30,000 

2 2  
3 3  F ig .  6 4 .  Experimental Heat Transfer 

___ ...... ____.... .__ C o e f f i c i e n t s  f o r  Sodium H y d r o x i d e .  

1 4 8  



T h e r m a l  e n t r a n c e  l e n g t h s  w e r e  
o b t a i n e d  f o r  each xun. T h i s  l e n g t h  i s  
d e f i n e d  a s  t h e  d i s t a n c e  f r o m  t h e  
e n t r a n c e  o f  t h e  t e s t  s e c t i o n ,  i n  terms 
o f  t u b e  d i a m e t e r s ,  a t  wh ich  t h e  l o c a l  
b e a t  t r a n s f e r  c o e f f i c i e n t ,  or c o n -  
d u c t a n c e ,  r e a c h e s  a v a l u e  w i t h i n  a 
g i v e n  p e r c e n t a g e  of t h e  e s t a b l i s h e d  
v a l u e .  A 10% v a l u e  w a s  u s e d  h e r e ,  
F i g u r e  65 p r e s e n t s  t h e  t h e r m a l  e n t r a n c e  
l e n g t h  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  P e c l e t  
m o d u l u s  ( R e y n o l d s  m o d u l u s  t i m e s  
P r a n d t l  modu lus ) .  

'0,000 100,000 
PECLET MODLJLUS 

F i g .  6 5 .  Thermal Entrance  L e n g t h  
for Molten Sodium H y d r o x i d e .  

A new a p p a r a t u s  t o  b e  u s e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  c o n v e c t i v e  c o n d u c t a n c e s  
f o r  t h e  NaF-KF-LiF  m i x t u r e  i s  now b e -  
i n g  a s s e m b l e d .  T h i s  s y s t e m  is  s i m i l a r  
t o  t h e  one used  i n  t h e  sodium h y d r o x i d e  
e x p e r i m e n t .  Owing  t o  t h e  c o r r o s i v e  
n a t u r e  o f  t h e  NaF-KF-LiF m i x t u r e ,  a l l  
s y s t e m  c a m p o n e n t s  e x c e p t  t h e  t e s t  
s e c t i o n  a r e  c o n s t r u c t e d  o f  P n c o n e l .  
T h e  t e s t  s e c t i o n  w i l l  b e  m a d e  o f  
n i c k e l  t u b i n g  b e c a u s e  t h e  p r o p e r  s i z e  
o f  I n c o n e l  t u b i n g  i s  n o t  a v a i l a b l e .  

BOILXNC HEAT TRANSFER IN MERCURY 

W. S ,  Farmer 
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  

F u r t h e r  m e a s u r e m e n t s  h a v e  h e e n  
o b t a i n e d  on f r e e - c o n v e c t i o n  b o i l i n g  o f  
mercury  from h o r i z o n t a l  s u r f a c e s .  The 
e x p e r i m e n t a l  h e a t  t r a n s f e r  v s .  t e m p e r -  
a t u r e  d i f f e r e n c e  d a t a  a r e  p r e s e n t e d  i n  
F i g .  66. From t h i s  p l o t  t h e  mean h e a t  
t r a n s f e r  c o e f f i c i e n ~ s  shown i n  F i g ,  67 
w e r e  c o i ~ i p u t e d .  T h e  i n c r e a s e  i n  
p r e s s u r e  a c c o m p a n y i n g  a c h a n g e  i n  
b o i l i n g  t e m p e r a t u r e  from 350 t o  550°F 
p r odu r- ed  a n  a p p  I" Q X ~  ma t e 1 y t b  r e e  To 1 d 
i n c r e a s e  i n  t h e  h e a t  t r a n s f e r  c o -  
e f f i c i e n t  f o r  a n y  g i v e n  h e a t  f l u x  
l e v e l .  On t h e  b a s i b  o f  t h e s e  r e s u l t s ,  
b o i l i n g  and c o n d e n s i n g  mercuxy s h o u l d  
p r o v e  t o  be  a g o o d  medium f o r  h e a t  
t r a n s f e r  i n  h i g h - t x m p e r a t u r e  p o w e r  
c y c l e s .  A l a r g e  d i f f e r e n c e  h e t w e e n  
t h e  h e a t  t r a n s f e r  ccwEGic ien t  d a t a  f o r  
t h e  m e r c u r y - c o p p e r  ( w e t t e d )  a n d  
m e r c u r y - c h r o m i u m  (nonwetted) s y s  t e n s  
may be o b s e r v e d .  T h c r e  a r e  i n s u f f i c i e n t  
d a t a  a t  t h i s  t i m e  t o  e s t a A l ~ s h  a c c u -  
r a t e l y  t h e  s p e c i f i c  i n t e r f a c e - f l u i d  
t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  a t  which b o i l i n g  
i s  i n i t i a t e d ,  a s  w e l l  a s  o t h e r  b o i l i n g  
c u r v e  c h a r a c t e r i s t i c s .  H o w e v e r ,  i t  
d o e s  a p p e a r  t h a t  t h e  b o i l i n g  c o -  
e f f i c i e n t s  r i s e  r a p i d i y  a t  t h e  h i g h e s  
t e m p e r a t u r e  i n c r e r n e r r ~ s ,  a s  i n  t h e  c a s e  
o f  b o i l i n g  w a t e r .  

NATURAE C ~ N V E ~ ~ ~ ~ ~  IN CONFINED SPACES 
WITH VOLUME H E A T  ~ ~ ~ ~ ~ A ~ ~ ~ N  

D. C. Hami l ton  F. E, Lynch 
R e a c t o r  Experiment ,aP E n g i n e e r i n g  

D i  v i s i on 

P r e l  i m i n a r y  d a t a  o b t a i n e d  w i  t ,h t h e  
f l a t - p l a t e  a p p a r a t u s  d e s c r i b e d  i n  
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p r e v i o u s  r e p o r t s  ( ’ )  a p p e a r  t o  b e  i n  
g e n e r a l  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  t e m p e r a t u r e  
p r o f i l e  p r e d i c t e d  by t h e  l a m i n a r  f l o w  
a n a l y s i s . ( ” )  R e p e a t e d  s h o r t  c i r c u i t s  
f r o m  t h e  e l e c t r o l y t e  t h r o u g h  t h e  
d e l i c a t e ,  q u a r t z ,  t r a v e r s i n g - t h e r m o -  
c o u p l e  a s s e m b l y  t o  t h e  t h e r m o c o u p l e  
h a v e  p r e v e n t e d  o b t a i n i n g  o t h e r  t h a n  
p r e l i m i n a r y  d a t a ,  A new t e c h n i q u e  f o r  
j o i n i n g  t h e  a s s e m b l y  a p p e a r s  t o  h a v e  
a l l e v i a t e d  t h i s  p r o b l e m .  
_ _ _ _ ~  ___-  

( 9 ) D .  C. H a m l l t o n ,  F .  E .  L y n c h ,  L.  P a l m e r ,  a n d  
R. F .  R e d m o n d ,  o p .  c i t . ,  O R N L - 1 2 2 7 ,  p .  1 5 6 ;  
D.  C. H a m i l t o n  a n d  F .  E .  L y n c h ,  o p .  c t t . ,  ORNL- 
1 2 9 4 ,  p .  1 5 8 .  

a n d  L. D .  
P a l m e r ,  T h c o r e t r c a l  a n d  E x p e r r n e n t o I  A n a l y s e s  o f  
N a t u r a l  C o n v e c t i o n  W i t h i n  F l u i d s  r n  w h r c h  I i r a t  I s  
B e i n g  G e n e r a t e d ,  ORNL C F - 5 1 - 1 2 - 7 0  ( D e c .  1 8 ,  1 9 5 1 ) .  

( l 0 ) D .  C .  H a m i l t o n ,  H .  F .  P o p p e n d l e k ,  

The  c i r c u l a r  a n n u l u s  a p p a r a t u s  h a s  
b e e n  c o n s t r u c t e d  a n d  a s s e m b l e d .  T h e  
c o o l i n g  s y s t e m s  f o r  t h e  u p p e r  e l e c t r o d e  
a n d  t h e  t e s t  s e c t i o n  h a v e  b e e n  t e s t e d  
f o r  l e a k s ,  a n d  t h e  s y s t e m  w i l l  b e  
r e a d y  t o  o p e r a t e  when t h e  f l a t - p l a t e  
d a t a  h a v e b e e n  o b t a i n e d .  T h i s  a p p a r a t u s  
w a s  d e s i g n e d  t o  o p e r a t e  i n  t h e  h i g h -  
l a m i n a r  and l o w - t u r b u l e n t  f l o w  r e g i o n s .  
T h e  u p p e r  l i m i t  i s  s e t  by t h e  1 0 - k w  
max imum p o w e r  now a v a i l a b l e .  T h e  
v a l i d i t y  o f  a l l  p r e v i o u s  d a t a  mas i n  
q u e s t i o n  b e c a u s e  i t  was  n o t  p o s s i b l e  
t o  d i r e c t l y  m e a s u r e  t h e  w a l l  t e m p e r a -  
t u r e .  S i n c e  t h e  t e m p e r a t u r e  g r a d i e n t  
i s  maximum a t  t h e  w a l l ,  i t  i s  d i f f i -  
c u l t  t o  d e t e r m i n e  t h e  w a l l  t c m p e r a t u r e  
f r o m  “ n e a r - t h e - m a l l ”  m e a s u r e m e n t s .  
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F i g .  6 1 .  F r e e - C o n v e c t i o n  B o i l i n g  Heat T r a n s f e r  C o e f f i c i e n t s  for  Mercury. 

T h e  p r e s e n t  a p p a r a t u s  c o n s i s t s  e s -  a g r e a t  i m p r o v e m e n t  ~ v e r  p r e v i o u s  
s e n t i a l l y  o f  a 1 / 2 - i n ,  -ID, t h i c k -  d e s i g n s .  
w a l l e d ,  c o p p e r  t u b e  t h a t  i s  e l e c t r i -  
r a l l y  i n s u l a t e d  o n  t h e  inner s u r f a c e  T h e  c r o s s - s e c t i o n  v i e w  i n  F i g .  68 
b y  a b a k e d  e n a m e l  c o a t i n g ,  I n  t h i s  s h o w s  t h e  m e t h o d  o f  i n s t a l l a t i o n  o f  
d e s i g n  i t  i s  p o s s i b l e  t o  i n s t a l l  a t h e  c e n t e r  a n d  w a l l  t h e r m o c o u p l e s .  
t h e r m o c o u p l e  i n  t h e  w a l l  t o  m e a s u r e  T h e  c e n t e r  t h e r m o c o u p l e  i s  l o c a t e d  i n  
t h e  w a l l  t e m p e r a t u r e .  T h i s  r e p r e s e n t s  a q u a r t z  c a p i l l a r y  t u b e .  
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F i g .  6 8 .  A n n i a l t i s  T y p e  o f  F r e e -  
C o n v e c t i o n  Apparatus. 

HEAT AND MOMENTUN T R A N S F E R  A N A L Y S I S  OF 
THE THERMAL C O N V E C T I O N  LOOPS 

H. F .  P o p p e n d i e k  I,. P a l m e r  
R e a c t o r  Experirnerital E n g i n e e r i n g  D i v i s i o n  

Mean c i r c u l a t i o n  v e  1 o c  i t i e s  show 1 d 
be known i n  o r d e r  t o  p r o p e r l y  i n t e r p r e t  
c o r r o s i o n  r e s u l t s  i n  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  
l o o p s .  A t  p r e s e n t ,  ANP c o n v e c t i o n  
h a r p s  a r e  i n s t r u m e n t e d  s o  t h a t  a p p r o x i -  
m a t e  w a l l - t e m p e r a t u r e  d i s t r i b u t i o n s  o f  
t h e  c o l d  l e g s  a n d  p o w e r  i n p u t s  t o  
e l e c t r i c a l  h e a t e r s  on t h e  h o t  l e g s  a r e  
m e a s u r e d .  T h i s  i n f o r m a t i o n  c a n  b e  
u s e d  t o  e s t i m a t e  some max imum a n d  
iilinirnum c i r c u l a t i n g  v e l o c i t i e s  t h a t  
r e p r e s e n t  l i m i t i n g  s i t u a t i o n s .  How- 
e v e r ,  t o  o b t a i n  inore e x a c t  v e l o c i t i e s  
i t  i s  n e c e s s a r y  t o  s o l v e  t h e  c o m b i n e d  
h e a t  a n d  momentuin t r a n s f e r  p r o b l e m  
n ume r i c a 1 1 y . S o m  i n c om p 1 e t e nu m e  r i c a 1 
a n a l y s e s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  c a l c u l a t e d  
c i r c u l a t i o n  v e l o c i t i e s  f a l l  w i t h i n  t h e  
e s t i m a t e d  r a n g e  c l o s e  t o  t h e  minimum 
v a l u e ,  T h u s  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  
c i r c u l a t i n g  v e l o c i t i e s  i n  t h e  c o n -  
v e c t i o n  h a s p s  a r e  a p p r o x i m a t e l y  0 . 1  
f t / s e c  when  t h e  f l u i d  i s  N a F - K F - L i F  
(11,5-42.0-46.5 inole %). I t  s h o u l d  be 
p o s s i b l e  t o  i n c r e a s e  t h e s e  v e l o c i t i e s  
by h e a t i n g  t h e  h o t  l e g s  a n d  c o o l i n g  
t h e  c o l d  l e g s  i n  s u c h  a way t h a t  u n i -  
f o r m  w a l l - t e m p e r a t u r e  d i s t r i b u t i o n s  
e x i s t  i n  t h o s e  l e g s ,  

1 3  .* R A D I A T I O N  DAMAGE 

De 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 .  M i l l e r ,  ANP D i v i s i o n  

T h e  r a d i a t i o n  d a m a g e  s t u d i e s  o f  
m a t e r i a l s  e x p o s e d  i n  t h e  ORNL g r a p h i t e  
r e a c t o r ,  t h e  LT 'TH,  a n d  t h e  8 6 - i n .  
c y c l o t r o n  h a v e  c o n t i n u e d .  F u r t h e r  
e x p e r i m e n t s  h a v e  b e e n  c a r r i e d  o u t  on 
t h e  e f f e c t s  o f  i r r a d i a t i o n  o n  t h e  
f u s e d  f l u o r i d e  f u e l s ,  t h e  p e r f o r m a n c e  
o f  l i q u i d  m e t a l  l o o p s ,  t h e  c r e e p  o f  
m e t a l s ,  aird t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
o f  m e t a l s .  

A s  i n  t h e  c a s e  o f  t h e  b e r y l l i u m -  
h e a r i n g  f u e  1 s p r e v i o u s  1 y r e p o r t e d  , t h e  
e v i d e n c e  t o  d a t e  i n d i c a t e s  t h a t  t h e r e  
i s  n o  s i g n i f i c a n t  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  w i t h  z i r con iu r r l -  b e a r i n g  f u e l s  
u n d e r g o i n g  f i s s i o n  a t  t h e  r a t e s  
t h a t  w i l l  o c c u r  d u r i n g  o p e r a t i o n  o f  
t h e  ARE. A p p a r a t u s  i s  c u r r e n t l y  b e i n g  
a s s e m b l e d  arid i n s e r t e d  i n  t h e  MTH t o  
p r o v i d e  a n  e x p o s u r e  f a c i l i t y  f o r  t h e  

1 5 2  



f u s e d  f l u o r i d e  f u e l s  i n  w h i c h  f i s s i o n  
r a t e s  c o m p a r a b l e  t o  t h o s e  t h a t  wou ld  
o c c u r  i n  a n  a i r c r a f t  r e a c t o r  c a n  h e  
a c h i e v e d .  M e a s u r e m e n t s  made i n  t h e  
g r a p h i t e  r e a c t o r  o n  t h e  e s c a p e  o f  
~ e ” ’  from a c a p s u ~  e o f  mol t e n  f l u o r i d e  
f u e l  showed t h a t  o n l y  a s m a l l  f r a c t i o n  
o f  t h e  x e n o n  d i f f u s e d  o u t  o f  t h e  
1 i q u i d  I 

E x a m i n a t i o n  o f  a n  I n c o n e l  l o o p  
t h r o u g h  which  s o d i u m  had  b e e n  c i r c u -  
l a t e d  a t  a peak  t e m p e r a t u r e  o f  1500°F 
i n  t h e  g r a p h i t e  r e a c t o r  d i s c l o s e d  n o  
p o s i t i v e  e v i d e n c e  o f  r a d i a t i o n - i n d u c e d  
c o r r o s i o n .  

In- r e a c  t o r  c a n t  i l e v e  r c ree p measure  - 
m e n t s  were made o n  I n c o n e l  s p e c i m e n s  
s u b j e c t e d  t o  t h e  1700’F a n n e a l  p roposed  
for t h e  ARE f u e l  t u b e s .  U n d e r  some 
c o n d i t i o n s  o f  s t r e s s  a n d  f l u x  t h e r e  
was no  i n c r e a s e  i n  t h e  c r e e p  r a t e  due  
t o  t h e  i r r a d i a t i o n ,  s u c h  a s  w a s  
p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  f o r  s p e c i m e n s  
a n n e a l e d  a t  l o w e r  t e m p e r a t u r e s .  I t  
w a s  a l s o  found  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 y  o f  I n c o n e l  g i v e n  t h e  ARE-  
s p e c i f i e d  h e a t  t r e a t m e n t  was un- 
a f f e c t e d  by i r r a d i a t i o n  i n  t h e  LITN. 

A d d i t i o n a l  d e t a i l s  o n  r a d i a t i o n  
damage  s t u d i e s  a r e  c o n t a i n e d  i n  t h e  
q u a r t e r l y  r e p o r t s  o f  t h e  S o l i d  S t a t e  
D i v i s i o n .  

G, W. K e i l h o l t z  D. F. Weeks 
.I. G. Morgan M. T. Rob inson  
N. E .  R o b e r t s o n  73 ,  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 ,  Stu rm 

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 .  L .  K n i g h t  
E l  ec t r omagne t i c  R e s e a r c h  Div  i s  i o n  

B. W, Kinyon 
ORNI, E n g i n e e r i n g  D i v i s i o n  

T h r e e  s a m p l e s  o f  t h e  z i r c o n i u m -  
b e a r i n g  r e a c t o r  f u e l ,  NaF-KF-ZrF4-UF, 

( 4 , 8 - 5 0 , 1 - 4 1 , 3 - 3 , 8  m o l e  % I ,  w e r e  
i r r a d i a L e d  a t  1 5 0 0 ° F  f o r  1 4 0  h r  i n  
I n c o n e l  c a p s u l e s  i n  t h e  LITR. E n e r g y  
was d i s s i p a t e d  i n  t h e  f u e l  a t  a r a t e  
o f  1 2 5  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  
E u e l ,  w h i c h  i s  i n  t h e  r a n g e  o f  t h e  
peak  power d i s s i p a t i o n  e x p e c t e d  d u r i n g  
o p e r a t i o n  o f  t h e  AWE, A s  w i t h  t h e  
b e r y l l i u m - b e a r i n g  f u e l s  p r e v i o u s l y  
i r r a d i a t e d ,  c h e m i c a l  a n a l y s e s  o f  t h e  
z i r c o n i u m - b e a r i n g  f u e l s  a n d  m e t a l -  
l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n s  of t h e  c a p s u l e s  
s h o w e d  n o  e v i d e n c e  o f  r a d i a t i o n -  
i n d u c e d  c o r r o s i o n  when compared  w i t h  
two o u t - o f - r e a c t o r  c o n t r o l  r u n s .  

Bomba r dmen t o f  z i r c on i um - be a r i R g 
f u e l  i n  an  I n c o n e l  c a p s u l e  f o r  8 h r  i n  
t h e  c y c l o t r o n  w i t h  a beam o f  22.5-Mev 
p r o t o n s  d i s s i p a t i n g  2 5 0 0  w a t t s  p e s  
c u b i c  c e n t - i m e t e r  o f  f u e l  c a u s e d  a 
s l i g h t  i n c r e a s e  i n  t h e  c o r r o s i o n  o f  
t h e  I n c o n e l .  T h i s  i s  s i m i l a r  t o  t h e  
r e s u l t  r e p o r t e d  p r e v . i o u s l y  f o r  a 
l i t h i u m - b e a r i n g  f u e l . ( ’ )  

An e x p e r i m e n t  w a s  p e r f o r m e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  r a t e  o f  d i f f u s i o n  o f  
X e X 3 ’  f r o m  t,he f u s e d  f l u o r i d e  f u e l s  
u n d e r  e s s e n t i a l  l y  s t a g n a n t  o r  t ion-  
t u r b u l e n t  c o n d i t i o n s  Two r u n s  were  
made i n  t h e  ORN?, g r a p h i t e  r e a c t o r  a t  
1 3 0 0 ° F  w i t h  N a F - B e F 2 - i J F ,  ( 2 5 - 6 0 - 5  
mole % I  f u e l  c o n t a i n i n g  n a t u r a l  u ran ium 
i n  I n c o n e l  c a p s u l e s .  I n  t h e  f i r s t  r u n  
x e n o n  w a s  f l u s h e d  o u t  by  b u b b l i n g  
h e l i u m  t h r o u g h  t h e  m e l t ,  w h e r e a s  i n  
t h e  o t h e r  t h e  g a s  was  s i m p l y  s w e p t  
o v e r  t h e  s u r f a c e .  The x e n o n  removed 
i n  t h e  sweep ing  e x p e r i m e n t  w a s  e q u i v a -  
l e n t  t o  o n l y  2 . 5 %  of  t h a t  removed w i t h  
t h e  f l u s h i n g  p r o c e d u r e .  

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

(l)G. W .  Keilhol t z ,  A i r c r u f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P r r e o b  E n d i n g  
June 1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1294, p .  160. 
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s t u d y  o f  t h e  r e l a t i v e  i m p o r t a n c e  o f  
knock-o r i s "  v s .  i o n i z a t i o n  e f f e c t s  i n  

t h e  p r o t o n  beam, a n d  l o n g e r  c y c l o t r o n  
b e a m  e x p o s u r e s .  T h e  MTR e x p o s u r e  
f a c i l i t y  f o r  i r r a d i a t i o n  o f  f u e l  
c a p s i i l e s  a t  2 , 5 0 0  t o  1 0 , 0 0 0  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  f u e l  h a s  b e e n  
c o m p l e t e d .  T h e  i n i t i a l  e x p e r i m e n t  a t  
2 5 0 0  w a t t s  i s  e x p e c t e d  t o  h e  r u n  
d 11 r i n g  S e p  tern be r , 

1 1  

I N - R E A C T O R  C I R C U L A T I N G  LOOPS 

0. . 9 '  i s m a n  R .  M .  C a r r o l l  
W ,  W .  P a r k i n s o n  C. D. Rauman 
J .  PI. T r i c e  C .  E l l i s  
A .  S. O l s o n  W. E. Rri indage 
M.  T. Morgan D. T.  J a m e s  

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  

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 - r e a c t o r  a n d  o u t - o f - r e a c t o r  p o r t i o n s  
o f  t h e  1 5 0 0 ° F  s o d i u m  l o o p  d e s c r i b e d  
p r e v i o u s l y ( * )  s h o w e d  n o  e v i d e n c e  o f  
r a d i a t i o n - i n d n r e d  c o r r o s i o n  o f  t h e  
I n c o n e l .  

A l o o p  w i t h  i m p r o v e d  w e l d s  a n d  a 
b y - p a s s  c i r c u i t  f o r  f i l t e r i n g  t h e  
s o d i u m  i s  b e i n g  c o n s t r u c t e d  f o r  
a d d i t i o n a l  e x p e r i m e n t s  i n  t h e  g r a p h i t e  
r e a c t o r .  C o n s i d e r a b l e  p r o g r e s s  h a s  
been  made on f a b r i c a t i o n  o f  t h e  s t r e s s -  
c o r r o s i o n  s o d i u m  l o o p  f o r  o p e r a t i o n  i n  
t h e  LITR. I n  a d d i t i o n ,  a n  i n - r e a c t o r  
s y s t e m  f o r  c i r c u l a t i n g  f l u o r i d e  f u e l  
i s  b e i n g  d e s i g n e d .  

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. W i l s o n  
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  

I n c r e a s i n g  t h e  a n n e a l i n g  t e m p e r a -  
t u r e  f r o m  1 6 5 0  t o  1 1 0 0 ° F  a p p e a r s  t o  

("0. S i s m a n  e t  a l . ,  o p .  c i t . ,  o R N L - I ~ ~ ~ ,  p. 
1 6 3 .  

r e d u c e  t h e  a d v e r s e  e f f e c t  o f  n e u t r o n  
bombardment  on t h e  c r e e p  o f  I n c o n e l  a t  
1 5 0 0 ° F  a n d  1 5 0 0  p s i  r e p o r t e d  p r e v i -  
~ u s l y . ( ~ )  The b e n c h  r e s u l t  and  a n  i n -  
r e a c t o r  r e s u l t  a f t e r  a n n e a l i n g  a t  
1 ' 7 0 0 ° F  a r e  s h o w n  i n  t h e  t w o  l o w e r  
c u r v e s  i n  F i g .  6 9 ;  t h e  u p p e r  f o u r  
c u r v e s ,  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y ,  ( 3 )  a r e  
s h o w n  f o r  c o m p a r i s o n .  A l t h o u g h  t h e  
d i f f e r e n c e  i n  b e h a v i o r  i s  a t t r i b u t e d  
t o  t h e  h e a t  t r e a t m e n t ,  t h e r e  w a s  a 
d i f f e r e n c e  i n  t h e  m a n n e r  o f  a n n e a l i n g  
t h a t  c o u l d  h a v e  b e e n  p a r t l y  r e s p o n s i b l e .  
T h e  1 6 5 0 ° F  a n n e a l s  w e r e  c a r r i e d  o u t  
i n  s i t u  a n d  o n l y  t h e  g a g e  l e n g t h  was  
e x p o s 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 ,  s o  
some l o n g - t i m e  m e t a l l u r g i c a l  c h a n g e s  
i n  a n d  b e y o n d  t h e  f i l l e t s  c o u l d  h a v e  
o c c u r r e d ,  D u r i n g  t h e  1 7 0 0 ° F  a n n e a l s  
t h e  f u l l  l e n g t h  o f  t h e  s p e c i i n e n  w a s  
h e a t e d  i n  a l a r g e  f u r n a c e ,  

T h e  p o s s i b i l i t y  o f  some m e t a l l u r g i -  
c a l  c h a n g e ,  s u c h  a s  g r a i n  g r o w t h ,  
c a u s i n g  t h e  i n c r e a s e d  c r e e p  r a t e  
f o l l o w i n g  t h e  1 6 5 0 ° F  a n n e a l  i s  n o t  
u n l i k e l y  i n  I n c o n e l .  T h e  s l u g g i s h n e s s  
o f  t h e  r e c r y s t a l l i z a t i o n  p r o c e s s  i n  
I n c o n e l  w h e n  o n l y  s m a l l  a m o u n t s  o f  
c o l d  r e d u c t i o n  h a v e  p r e c e d e d  t h e  
a n n e a l  i s  w e l l  k n o w n .  A l t h o u g h  t h e  
m e t a l l u r g i c a l  h i s t o r y  o f  t h e  p l a t e  
f ro in  w h i c h  t h e s e  s p e c i m e n s  were  made 
i s  u n k n o w n  , h a r d n e s s  m e a s u  r e m e n t  s 
i n d i c a t e  t h a t  i t  r e c e i v e d  a b o u t  a 5% 
c o l d  r e d u c t i o n  f o l l o w i n g  t h e  p e n u l t i m a t e  
a n n e a l .  E v i d e n c e  o f  s t r u c t u r a l  c h a n g e s  
o v e r  l o n g  p e r i o d s  w a s  f o u n d  i n  t h e  
m a r k e d  i n c r e a s e  i n  i n t e n s i t y  o f  a l l  
x - r a y  d i f f r a c t i o n  l i n e s  f o l l o w i n g  a 
1 0 0 0 - h r  s o a k  a t  1500°F a f t e r  t h e  u s u a l .  
a n n e a l  o f  2 h r  a t  1700°F .  D i f f r a c t i o n  
p a ~ t e r n s  o f  t h e  o u t e r  f i b e r s  o f  b o t h  
c o m p r e s s i o n  a n d  t e n s i o n  s i d e s  o f  a l l  
t h e  I n c o n e l  b e n c h  t e s t  s p e c i m e n s  h a v e  
been  made. More d a t a  a r e  r e q u i r e d  f o r  

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

( 3 ) J .  C .  Wilson, J .  C .  Z u k a s ,  a n d  W .  W . ' D a v i s ,  
S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  
P e r i o d  E n d i n g  May 1 0 ,  1 9 5 2 ,  ORNL-1301 (in press). 
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F i g .  69. Cantilever Creep Tests o f  I n c o n e l  at 1500'F and 1500 Psi. 

a d e t a i l e d  a n a l y s i s ,  b u t  i t  h a s  b e e n  S t r a i n - t i m e  c u r v e s  € o r  I n c o n e l  
n o t e d  i n  a l l  c a s e s  t h a t  t h e  (111) l i n e  a n n e a l e d  a t  1700°F  f o r  2 h r  h a v e  b e e n  
i s  much more i n t e n s e a n t h e  c o m p r e s s i o n  o b t a i n e d  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 a n  O R  t h e  t e n s i o n  s i d e .  No c h a n g e  t h e  LITH a t  2000 p s i  and  1500°F .  T h e  
i n  t h e  l a t t i c e  c o n s t a n t  o f  I n c o n e l  w a s  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  a n u m b e r  o f  a d -  
fourid w i t h i n  t h e  a c c u r a c y  o f  m e a s u r e -  d i t i o n a l  e x p e r i m e n t s  are n e c e s s a r y  i n  
m e n t ,  a p p r o x i m a t e l y  1 p a r t  i n  3000. o r d e r  t o  f u l l y  e x p l o r e  t h e  v a r i a b l e s .  
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RADIATION EFFECTS ON THERMAL 
CONDUCTIVITY 

A .  F o n e r C o h e n  L .  C. T e m p l e t o n  
S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A h s  o 1 u t e t h e  rm a 1 c o  n d  u c t i v i t y 
m e a s u r e m e n t s  were niade on a n  ARE h e a t -  
t r e a t e d  s p e c i m e n  on  I n c o n e l  by u s i n g  a 
r a d i a l - h e a t - f l o w  m e t h o d  a t  t e m p e r n -  
t u r e s  u p  t o  1240’F b e f o r e  i r r a d i a t i o n ,  
a t  t e m p e r a t u r e s  u p  t o  1 5 0 0 ° F  d u r i n g  
i r r a d i a t i o n  i n  h o l e  H B - 3  o f  t h e  LITR, 
and  a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s  i m m e d i a t e l y  

f o l l o w i n g  i r r a d i a t i o n .  T h e  f a s t  f l u x  
i n  t h e  H B - 3  h o l e  i s  of t h e  o r d e r  o f  
10l2 n e u t r o n s / c m * * s e c ,  T h e  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t y  v a l u e s  c a l c u l a t e d ,  s o  
f a r ,  f r o m  t h e  r e s u l t s  o f  t h i s  e x p e r i -  
m e n t  s h o w  t h a t  b e f o r e  a n d  a f t e r  
i r r R d i a t i on  t h e  t h e  r m a 1 c o n  d u c t i v i t y 
v a l u e s  a r e  t h e  same w i t h i n  t h e  a c c u r a c y  
o f  t h e  m e a s u r e m e n t s ,  w h i c h  i s  o f  t h e  
o r d e r  o f  a few p e r  c e n t .  T h e  “ d u r i n g -  
i r r a d i a t i o n ”  d a t a  s h o w  n o  c h a n g e  i n  
t h e  c o n d u c t i v i t y  a s  a f u n c t i o n  o f  t i m e  
a t  c o n s t a n t  t e m p e r a t u r e ,  a n d  t h e y  
a g r e e  w i t h  t h e  o u t - o f - r e a c t o r  m e a s u r e -  
m e n t s .  
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T h e  a n a l y t i c a l  c h e m i s t r y  p r o g r a m  
i n  s u p p o r t  o f  t , h e  m a t e r i a l s  r e s e a r c h  
a n d  e q u i p m e n t  d e v e l o p m e n t  p r o g r a m s  
i n c l u d e d  t he  r o u t i n e  a n a l y s i s  o f  1179 
i n d i v i d u a l  s a m p l e s ,  a s  w e l l  a s  t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  new a n a l y t i c a l  p r o c e d u r e s  
( s e c .  1 4 ) .  I n  p a r t i c u l a r ,  new m e t h o d s  
h a v e  b e e n  d e v e l o p e d  f o r  t h e  q u a n t i t a t i v e  
d e t c r m i n a t i o n  o f  t h e  c o n s t i t u e n t s  a n d  
i m p u r i t i e s  i n  f l u o r i d e  f u e l s .  T h e  

c 

c u r r e r i t  w o r k  i s  c o n c e r n e d  w i t h  t h e  
i m p r o v e m e n t  a n d  s i i n p 1 i f i c a t i o n  o f  
t h e  se a n  a l  y t i c a 1 t e c l in  i q u e  s I 

The l i s t  o f  r e p o r t s  t h a t  h a v e  b e 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  
q u a r t e r  i n c l u d e s  17 f o r m a l  r e p o r t s  and  
56 i n f o r n i a l  d o c u m e n t s  ( n o t  i n c l u d i n g  
i n t e r n a l  d o c u m e n t s )  o n  a l l  p h a s e s  o f  
ANP r e s e a r c h  at, ORNL ( s e c .  1 5 ) .  

14  ANALYTI CAL C~~~~~~~~~ 

4:. 13. S u s a n o  
An a 1 y t i r a1 Chemi  s t r y  D i  v i s i o n  

P r o g r e s s  h a s  b e e n  made  i n  i m p r o v i n g  
a n d  s i m p 1  i f y i n g  t,he m e t h o d s  o f  a n a l y s e s  
o f  r e a c t o r  f u e l s .  A v o l u m e t r i c  m e t h o d  
h a s  b e e n  t i e v e ]  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  a l k a l i  m e : t a l ~  t h a t  d e p e r i d s  upor1  
s e p a r a t i o n  o f  t h e  e l e m e ~ i ~ s  b y  i o n  
e x c h a n g e  a n d  t h e i r  i n d i r e c t  d e t e r m i  - 
n a t i o n  b y  t i t r a t i o n  of  a n  e q u i v a l e n t  
q u a n t i t y  o f  c h l o r i d e  i o n .  T h e  i n -  
v e s t i g a t i o n  o f  a v o l u m e t r i c  m e t h o d  f o r  
t ,he d e t e r m i n a t i o n  o f  i i r c o n i u m  i n  
f u e l s  h a s  c o n t i n u e d .  Z i r c o n i u m  i n  
f u e l s  c a n b e  d e t e r m i n e d  b y  a v o l u m e t r i c  
m e t h o d ,  i n  t h e  a b s e n c e  o f  u r a n i u m ,  
w i t h  a n  a c c u r a c y  o f  a b o u t  1%. I t  
a p p e a r s  t , h a t  t h i s  d e t c r m i n a t i o n  c a n  
a l s o  b e  p e r f o r m e d  i n  t h e  p r e s e n c e  0 1  
u r a n i u m ,  a n d  t h i s  p h a s e  o f  t,he p r o b l e m  
i s  s t i l l  b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  The  u s e  
o f  s i l v e r  p e r o x i d e  a s  ari ox id an^ i n  
 he d p t e r m i n a t i o n  o f  c h r o m i u m  b y  
m e a n s  o f  d i p h e n y l c a r b a z i d e  h a s  b e e n  
s t u d i e d ,  arid a new and  i m p r o v e d  m e t h o d ,  
b a s e d  0 2 1  t h i s  s t u d y ,  h a s  h e e n  a d a p t e d  
f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  c h r o m i u m .  
A t t e m p t s  t o  d e t e r m i n e  n i c k e l  i n  r e a c t o r  
f u e l  s b y  m e a t i s  o f  n i  t r o s o  s a l i c y l i c  
a c i d  were n o t  s u c c e s s f u l .  

ii m e t h o d  s i m i l a r  t o  t h e  D e a n  a n d  
S t a r k  m e t h o d (  h a s  b e e n  d e v e l o p e d  
Cor t h p  d e t , e r m i n a t i o n  o f  t r a c e  amount , s  

l y  d i v i d  o f  w a t e r  i n  f i n  d s o l a d  
m a t e r i a l s .  T h i s  m e t h o d  i s  p n r t i c u l a r l y  
v a l u a b l e  f o r  u s e  w i t h  s o m e  f l u o r r d e s  
w i t h  w h i c h  o t h e r  n i e t h o d s  f a i l .  T h e  
p r o d u c t s  o f  t h e  r e a c - t i o n  b e t w e e n  NaK 
a n d  r e a c t o r  f u e l s  h a v e  been  s t u d i e d .  
I t  w a s  f o u n d  t h a t  n r a n i u m ( I V )  i s  
r e d u c e d  t o  UF,, and  a L  l e a s t  o n e  o t h e r  
o o n s t  i i , uen t ,  o f  t h e  f u e l ,  w h i c h  m u s t  
h e  z i  r c o n i u m ( 1 V )  ~ 1s a l s o  r e d u c e d .  

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

A N A L Y T I C A L  STUDIES OF ~ ~ M ~ ~ ~ ~ ~ T S  
OF ~~~O~~~~ ~ ~ I X ~ ~ ~ ~ ~  

1%. Rowan, J r .  C. M. t h y d  
J.  C. W h i t e  w. J. R o s s  

C .  K .  T a l b o t t  
An a 1 y t i c a l  Che  m i s t r y D i v i  s i on 

A l k a l i  f i i e t a l s .  T h e  e m p h a s i s  o n  
t e r n a r y  m i x t u r e s  o f  f l u o r i d e  s a l t s  
c o n t a i n i n g  o n l y  a s i n g l e  a l k a l i  m e t a l  
f l u o r i d e  h a s  g r e a t l y  s i m p l i f i e d  t h e  
p r o b l e m  o f  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  a l k a l i  

(')E, W. D e a n  a n d  D. D. S t a r k ,  J ;  I n d .  E n g .  
Chcn. 12, 4 8 6  ( 19201.  
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m e t a l s  a n d  h a s  r e d u c e d  t h e  n e e d  f o r  
m e t h o d s  o f  s e p a r a t i o n  o f  a l k a l i  m e t a l s  
f r o m  e a c h  o t h e r .  An i n d i r e c t  m e t h o d  
w a s ,  h o w e v e r ,  d e v e l o p e d  f o r  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  s o d i u m  
a n d  p o t a s s i u m  t h a t  i n v o l v e d  t h e  
t i t r a t i o n  o f  t h e  c h l o r i d e  e q u i v a l e n t  
t o  t h e  a l k a l i  m e t a l  i o n .  T h e  s e p a r a t i o n  
i s  a c c o m p l i s h e d  b y  m e a n s  o f  i o n -  
e x c h a n g e  r e s i n s .  A l t h o u g h  t h e  s e p a -  
r a t i o n  i s  t i m e - c o n s u m i n g ,  b y  u s i n g  
s e v e r a l  c o l u m n s  t h e  t i m e  f o r  e a c h  
d e t e r m i n a t i o n  i s  f a r  l e s s  t h a n  i s  
r e q u i r e d  by t h e  c o n v e n t i o n a l  t e c h n i q u e s  
f o r  t h i s  s e p a r a t i o n .  

Zirconium. A 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  t h a t  
m a k e s  u s e  o f  t h e  f l u o r i d e  c o m p l e x  was 
s u g g e s t e d  by S a w a y a  a n d  Y a m a s h i  t a .  ( ‘ )  

I n  e s s e n c e ,  t h e  p r o c e d u r e  u s e d  i n  t h i s  
s t . u d y  i s  t o  p r e c i p i t a t e  z i r c o n i u m  
h y d r o x i d e  b y  t h e  a d d i t i o n  o f  s o d i u m  
h y d r o x i d e ,  a d j u s t  t h e  pH o f  t h e  s l u r r y  
t o  8 . 5 ,  a d d  a 15- t o  2 0 - f o 1 . d  e x c e s s  
o f  p o t a s s i u m  f l u o r i d e ,  n e u t r a l i z e  t h e  
p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  fo rmed  w i t h  e x c e s s  
s t a n d a r d  n i t r i c  a c i d  s o l u t i o n ,  a n d  
t i t r a t e  t h e  e x c e s s  a c i d  t o  a pH o f  7 . 5  
w i t h  s t a n d a r d  s o d i u m  h y d r o x i d e  s o -  
l u t i o n .  T h e  r e a c t i o n s  i n v o l v e d  a r e  
n o t  s t o i c h i o m e t r i c ,  a n d  a s  a r e s u l t  
t h e  m e t h o d  m u s t  b e  s t a n d a r d i z e d  
empi r i c a l l  y. 

D a t a  g a t h e r e d  t h u s  f a r  h a v e  s h o w n  
t h a t  b y  s t a n d a r d i z a t i o n  a g a i n s t  a 
kr iown q u a n t i t y  o f  z i . r c o n i u m  i t  i s  
p o s s i b l e  t o  t i t r a t e  t h e  e l e m e n t  w i t h  
a n  e r r o r  o f  l e s s  t h a n  1%, u n d e r  t h e  
c o n d i t i o n s  d e s c r i b e d ,  f o r  a r a n g e  o f  
z i r c o n i u m  c o n c e n t r a t i o n  o f  15 t o  60 mg 
i n  a v o l u m e  o f  200 n i l .  T h e  e r r o r  f o r  
l a r g e r  a m o u n t s  h a s  n o t  b e e n  d e t e r m i n e d  
w i t h  any  d e g r e e  o f  c e r t a i n t y ,  a s  y e t .  

T h e  a d d i t i o n  o f  u r a n i u m  t o  z i r c o n i u m  
s u l f a t e  s o l u t i o n s  r e s u l t s  i n  some 
i n t e r f e r e n c e ,  s i n c e  u r a n i u m  f o r m s  a 
s 1 i g h  t 1 y o x i  d e .  s o  1 u b 1 e h y d  r o u s 
__~___.. ...... ~- 

( 2 ) T .  S a w a y a  a n d  M .  Y a m a s h i t a .  J .  C h e m .  S O ~ .  
( J a p a n )  7 2 ,  4 1 4 - 1 6  ( 1 9 c 1 ) ;  C. A. 4 6 , 1 9 1 1  ( 1 9 F 2 ) .  

C o m p e n s a t i o n  f o r  t h i s  i n t e r f e r e n c e  was 
made  on t h e  b a s i s  t h a t  2 . 2 2  m o l e s  o f  
s o d i u m  h y d r o x i d e c j )  i s  c o n s u m e d  t o  
p r e c i p i t a t e  e a c h  m o l e  o f  u r a n i u m .  
T h e  r e s u l t s  o n  s a m p l e s  c o n t a i n i n g  
3 ,  6 ,  a n d  2 2  mg o f  u r a n i u m  p e r  60  m g  
o f  z i r c o n i u m  a g r e e d  w i t h i n  1% a f t e r  
t h e  a p p l i c a t i o n  o f  t h e  n e c e s s a r y  
c o r r e c t i o n  f a c t o r  f o r  u r a n i u m .  T h e  
a p p l i c a t i o n  o f  t h i s  m e t h o d  t o  s u l f a t e  
s o l u t i o n s  o f  r e a c t o r  f u e l s  showed t h a t  
t h e  r e s u l t s  f o r  z i r c o n i u m  b y  t h e  
v o l u m e t r i c  p r o c e d u r e  ( w i t h  u r a n i u m  
c o r r e c t i o n )  w e r e  g e n e r a l l y  3 t o  5% 
h i g h e r  t h a n  t h o s e  o b t a i n e d  g r a v i m e t r i -  
c a l l y  b y  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 i o n  m e t h o d ,  T h e  s t u d y  o f  
t h e  a p p l i c a t i o n  o f  t h i s  m e t - h o d  i s  
c o n t i n u i n g .  

ANALYTICAL S T U D I E S  OF IIPURITLES 
IN F L U O R I D E  X I X T U R E S  

C h r o n i i r a m .  T h e  u s e  o f  s i l v e r  
p e r o x i d e ( 4 )  a s  an o x i d a n t  f o r  c h r o m i -  
um( 111)  i n  t h e  c o l o r i r n c t r i c  d e t e r m i -  
n a t i o n o f  chromium by d i p h e n y l c a r b a z i d e  
h a s  b e e n  i n v e s t i g a t e d ,  and a p r o c e d u r e  
i n  w h i c h  s i l v e r  n i t r a t e  a n d  p o t a s s i u m  
p e r s u l  f a t e  s o l u t i o n s  a r e  e m p l o y e d  i n  
t h e  o x i d a t i o n  s t e p  was  a d a p t e d  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  chroni i i im i n  r e a c t o r  
f u e l s .  T h e  p r e c i s i o n  o f  t h e  meLliod 
i s  e q u a l  t o  t h a t  o b t a i n e d  whcn  a n y  
o t h e r  o x i d a n t  i s  u s e d ,  a n d  t h e  m e t h o d  
i s  p r o b a b l y  t h e  m o s t  r a p i d  o f  a n y  
c u r r e n t l y  i n  u s e .  An a d d i t i o n a l  
f e a t u r e  i s  t h a t  t h e  c h r o m i u m ( V 1 )  
f o r m e d  i s  s t a b l e  f o r  a t  l e a s t  2 4  h r  
a f t e r  o x i d a t i o n ,  w h i c h  i s  n o t  t r u e  i n  
t h e  c a s e  o f  a n u m b e r  o f  t h e  o t h e r  
o x i d a n t s  c o m m o n l y  e m p l o y e d  i n  t h i s  
d e t e r m i n a t i o n .  T h i s  work i s  d e s c r i b e d  
e l s e w h e r e ( ’ )  i n  g r e a t e r  d e t a i l .  

( 3 ) R .  K u n 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  o f  
T i i b a l l y l  I o n  w i t h  A l k a l i ,  A - 3 2 5 4  (May 8 ,  194:). 

( 4 ) M .  T a n a k a ,  B o l l .  C h e n .  S O C .  J a p a n  2 3 ,  
165-8 ( 19‘0). 

(‘).I. C .  W h i t e ,  C .  M .  R o y d ,  W .  J .  R o s s ,  a n d  
C .  K .  T s l h o t t .  “ 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  
F u e l s  a n d  T h e i r  Components.” 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  Q u a r t e r l y  P r o g r e s s  R e p o r t  f o r  P e r i o d  
E n d i n g  J u n e  2 6 ,  1 9 5 2 .  O R N L - 1 3 6 1  ( i n  p r e s s ) .  
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N i c k e l ,  T h e  c o m m o n l y  u s e d  d i -  
m e t h y l g l y o x i r n e  m e t h o d ,  w i t h  c e r t a i n  
m o d i f i c a t i o n s  i n  p r o c e d u r e  t o  a d a p t  
i t  t o  u s e  w i t h  f l u o r i d e  f u e l s ,  i s  
e m p l o y e d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t , i o n  o f  
n i c k e l .  B e c a u s e  t h e  q u a n t i t y  o f  
n i c k e l  a p p e a r i n g  a s  a c o r r o s i o n  
p r o d u c t  i n  t h e  E u e l s  c u r r e n t l y  b e i n g  
t e s t e d  i s  g e n e r a l l y  s m a l l e r  t h a n  h a s  
b e e n  t h e  c a s e  i n  t h e  p a s t ,  t h e  l o w e r  
l i m i t  o f  d e t e r m i n a t , i o n  o f  n i c k e l  h a s  
b e c o m e  m o r e  c r i t i c a l .  A p r a c t i c a l  
l i m i t a t i o n  i s  i m p o s e d  on  t h e  s a m p l e  
s i z e  u s e d  b e c a u s e  o f  t h e  p r e s e n c e  o f  
z i r c o n i u m  and  t h e  h i g h  a c i d  c o n c e n -  
t r a t i o n  n e c e s s a r y  t o  p r e v e n t  i t s  
h y d r o l y s i s .  T h e  l o w e r  l i m i t  o f  d e -  
t e r m i n a t i o n  o f  t h e  p r e s e n t  me thod  i s  
1 0  ppm,  a n d  t h e  u s e  o f  a b s o r p t i o n  
c e l l s  o f  5-crn p a t h  l e n g t h  i s  n e c e s s a r y  
t o  a c h i e v e  t h i s  f i g u r e .  

A b r i e f  i n v e s t i g a t , i o n  was made o f  a 
method f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  n i c k e l  
t h a t  i n v o l v e s  e x t r a c t i o n  o f  n i c k e l  a t  
a ppi o f  5 t o  6 w i t h  n i t r o s o  s a l i c y l i c  
a c i d . (  6 ,  T h e  o b v i o u s  a d v a n t a g e  o f  
t h i s  me thod  i s  t h a t  t h e  c o l o r  c a n  b e  
d e v e l o p e d  i n  s l i g h t l y  a c i d i c  s o l u t i o n  
i n s t e a d  o f  t h e  s t r o n g l y  b a s i c  s o -  

l u t , i o n  r e q u i r e d i n  t h e  d i m e t h y l g l y o x i m e  
p r o c  edu r e.  U n  f o r t tin a t e  1 y , t h e  z i r con  ium 
c o n c e n t r a t i o n  i s  s o  h i g h  t h a t  t h e  
l a r g e  q u a n t i t y  o f  c o m p l e x i n g  a g e n t  
( o x a l a t e ,   artr rate, o r  f l u o r i d e )  
r e t a r d s  t h e  f o r m a t i o n  o f  t h e  c o l o r e d  
c o m p l e x .  I t  a p p e a r s  t h a t  t h e  u s e  o f  
5-cm a b s o r p t i o n  c e l l s  will be  n e c e s s a r y  
i n  m o s t  c a s e s  t o  o b L a i n  s a t i s f a c t o r y  
a b s o r b a n c y  m e a s u r e m e n t s  f o r  n i c k e l  i n  
t h e  r a n g e  o f  l e s s  t h a n  50 ppm. 

~ x y g e n .  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  r e a c t o r  f u e l s  i s  a p r o b l e m  
o f  c o n s i d e r a b l e  i m p o r t a n c e ,  s i n c e  t h e  
p r e s e n c e  o f  oxygen  i s  g e n e r a l l y  c a n -  
s i d e r e d  L O  b e  a c o n t r i b u t i n g  f a c t o r  
i n  t h e  c o r r o s i o n  o f  c o n t a i n e r  m a t e r i a l s ,  
Bromine t r i f l u o r i d e  i s  known t o  r e a c t ,  

' 6 ) M .  H. P e r r y  and E .  3 .  S e r f a s s ,  A n a l .  C h e a .  
22,  56:-67 (19qO). 

w i t h  t h e  l i b e r a t i o n  o f  o x y g e n ,  w i t h  
v i r t u a l l y  a l l  t h e  o x i d e s  t h a t ,  c a n  
p o s s i b l y  b e  p r e s e n t  i n  t h e s e  r e a c t o r  
f u e l s  ( U O , ,  Z r O , ,  F'e203, Cr,O, ,  N i O )  
and i t  i s  b e l i e v e d  t h a t  t h i s  r e a c t i o n  
c a n  be made t o  s e r v e  a s  a b a s i s  f o r  a 
d e  t errnina t i o n  o f oxygen .  

An a p p a r a t u s  i n  which  BrF3 w i l l  b e  
r e a c t e d  w i t , h  t h e  f u e l  a t  e l e v a t e d  
t e m p e r a L u r e s  of' t h e  o r d e r  o f  3 2 5 ° C  
i s  b e i n g  f a b r i c a t e d  a t  t h e  p r e s e n t  
t i m e .  The r e a c t i o n  bomb and t h e  h i g h -  
p r e s s u r e  s y s t e m  a r e  c o n s t r u c t e d  o f  
n i c k e l .  The  oxygen l i b e r a t e d  from t h e  
r e a c t i o n  w i l l  b e  d e t e r m i n e d  b y  a 
s i m p l e  g a s o m e t r i c  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  
oxygen p r e s s u r e  i n  an e v a c u a t e d  sys t em 
a t  a r e d u c e d  t e m p e r a t u r e .  T h i s  method 
a p p e a r s  f a v o r a b l e  b e c a u s e  o f  i t s  
s i m p l i c i t y  and  t h e  r e l a t i v e l y  s h o r t  
time r e q u i r e d  f o r  e a c h  d e t e r m i n a t i o n .  
A p y t e x  u n i t  t o  p e r f o r m  t h i s  o p e r a t i o n  
h a s  b e e n  f a b r i c a t e d  and  l e a k - t e s t e d .  
I f  u n e x p e c t e d  d i f f i c u l t i e s  a r i s e ,  
h o w e v e r ,  o t h e r  m e t h o d s  f o r  t h e  d e -  
t e r m i n a t i o n  o f  t h e  o x y g e n  e v o l v e d  i n  
t h e  r e a c t i o n  a re  a v a i l a b l e .  

C h l o r i d e .  T h e  z i r c o n i u m  t e t r a -  
f l u o r i d e  u s e d  i n  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  
r e a c t o r  f u e l s  i s  p r e p a r e d  b y  t h e  
h y d r o  f l u o r i n a t i o n  (3 f z i r c o n i u m  t e t r a -  
c h l o r i d e .  S i n c e  c h l o r i n e  i s  a n  
u n d e s i r a b l e  i m p u r i t y  i n  f u e l s  b e c a u s e  
o f  i t s  r a t h e r  h i g h  n e u t r o n - c a p t u r e  
c r o s s  s e c t i o n ,  i t  i s  n e c e s s a r y  t o  
determine c h l o r i d e  i n  z i r c o n i u m  
t , e t r a f l u o r i d e  t o  a s s u r e  t h a t  i t s  
c o n  cell t r at, i o n  t o  1 e r a b  P e 
l i m i t s .  

i s b e  I ow 

S e v e r a l  a t t a c k s  were made o n  t h i s  
p r o b l e m ,  A s e m i q u a n t i t a t i v e  t e s t  
was d e v i s e d  i n  wh ich  a t u r b i d i m e t r i c  
c o m p a r i s o n  was  made b e t w e e n  a h y d r o -  
f l u o r i c  a c i d ,  s i l v e r  n i t r a t , e  s o l u t i o n  
o f  t h e  u n k n o w n  s a m p l e  o f  z i r c o n i u m  
t e t r a f 1 u o  r i d e ,  and s t and a r t3 q u a n t i  t i e s 

o f  c h l o r i d e  i n  s i m i l a r  s o l u t , i o n s ,  A s  
l i t t l e  a s  0 . 0 1 %  o f  c h l o r i d e  i m p a r t e d  
a n  e a s i l y  v i s i b l e  c l o u d i n e s s  t o  t h e  
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s o l u t i o n .  I t  i s  s i g n i f i c a n t  t h a t  n o n e  
o f  t h e  s a m p l e s  o f  z i r c o n i u m  t e t r a -  
f l u o r i d e  t e s t e d  s o  f a r  h a v e  p r o d u c e d  
a v i s i b l e  c l o u d i n e s s ,  w h i c h  i n d i c a t e s  
a c h l o r i d e  c o n t e n t  l e s s  t h a n  0 . 0 1 %  
f o r  t h e s e  s a m p l e s .  

A s e c o n d  m e t h o d  o f  a t t a c k  w a s  t o  
o x i d i z e  t h e  c h l o r i d e  p r e s e n t  t o  
c h l o r i n e  and  d e t e r m i n e  i t  i o d o r n e t r i -  
c a l l y .  By u s i n g  a s a m p l e  o f  s u i t a b l e  
s i z e ,  i t  w a s  p o s s i b l e  t o  d e t e r m i n e  a s  
l i L t l e  a s  0 . 0 5 %  c h l o r i n e ,  P o t a s s i u m  
p e r m a n g a n a t e ,  c e r i c  s u l f a t e ,  and  l e a d  
d i o x i d e  w e r e  t e s t e d  a s  o x i d a n t s .  
P e r m a n g a n t c  i s  g e n e r a l l y  u n s a t i s -  
f a c t o r y ;  it ,  y i e l d s  r e s u l t s  a v e r a g i n g  
2 0 %  h i g h .  T h i s  i s  b e l i e - s e d  t o  b e  
c a u s e d  p r i n c i p a l  1 y by d e c o m p o s i t i o n  o f  
p e r m a n g a n i c  a c i d  d u r i n g  r e f l u x i n g ,  
C e r i c  s u l f a t e  g a v e  l o w  r e s u l t s  i n  
m o s t  c a s e s ,  a s  d i d  l e a d  d i o x i d e ,  w h i c h  
was  o n l y  b r i e f l y  t e s t e d .  

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

l a t e r ,  A m e t h o d  f o r  t h e  d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  t r a c e  a m o u n t s  o f  w a t e r  i n  
f l u o r i d e s ,  o x i d e s ,  a n d  o t h e r  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  h a s  b e e n  
d e v e l o p e d .  S u c h  a m e t h o d  w a s  p r i n c i -  
p a l l y  r e q u i r e d  f o r  t h e  a n a l y s i s  o f  
t h e  m i x t u r e  t o  b e  u s e d  f o r  c o l d  
c r i t i c a l  e x p e r i m e n t s  and  i t s  c o m p o n e n t s .  
W a t e r  i s  e x t r a c t e d  f r o m  t h e  s o l i d s  by 
r e f l u x i n g  w i t h  x y l e n e  by  an a d a p t a t i o n  
o f  t h e  D e a n - S t a r k  m e t h o d . ( ' )  T h e  
x y l e n e - w a t e r  a z c r o t r o p e  i s  d i s t i l l e d  
i n t o  m e t h y l  a l . c o h o 1  a n d  t h e  w a t e r  i s  
t i t r a t e d  w i t h  K a r l  F i s c h e r  r e a g e n t .  
T h i s  m e t h o d  was a d o p t e d  i n  p r e f e r e n c e  
t o  t h e  d i r e c t  t i t r a t i o n  o f  t h e  s o l i d  
w i t h  K a r l  F i s c h e r  r e a g e n t  p a r t l y  
b e c a u s e  o f  s a m p l e  s i z e  l i m i t a t i o n s  
a n d  p a r t l y  b e c a u s e  i n v e s t i g a t i o n  
s h o w e d  t h a t  t h e  c o m p l e t e n e s s  o f  t h e  
r e a c t i o n  w a s  u n c e r t a i n  i n  t h e  d i r e c t  
m e t h o d .  T g n i t i o n  m e t h o d s  f o r  t h e  
d e  t e r m i n a  t, i on o f w a t e r  were un s u c c e s s  f u  1 
d u e  t o  t h e  h y d r o l y s i s  o f  f l u o r i d e  

s a l t s  t h a t  t a k e s  p l a 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 h e  e x t r a c t i o n  m e t h o d  h a s  p r o v e d  
t o b e  c o m p l e t e l y  s a t i s f a c t o r y .  S a m p l e s  
o f  t h e  o r d e r  o f  20 g c a n  b e  h a n d l e d ,  
i f n e c e s s a r y .  T h e  b l a n k ,  a l t h o u g h  
a c c o u n t i n g  f o r  50 t o  7 S X  o f  t h e  t o t a l  
t i t r a t i o n  i n  s a m e  s a m p l e s ,  h a s  b e e n  
r e p r o d u c i b l e  t o  w i t h i n  l e s s  t h a n  1%. 
T h e  m e t h o d  h a s  b e e n  t e s t e d  a g a i n s t  
s t a n d a r d  s o d i u m  t a r t r a t e ,  w i t h  t h e  
r e c o v e r y  o f  w a t e r  a v e r a g i n g  n e a r l y  
9 0 % .  I n  a d d i t i o n  t o  N a F ,  Z r O , ,  C ,  
UF,, and  KF, t h e  m e t h o d  h a s  b e e n  u s e d  
s u c c e s s I u l l y  o n  f l u o r i d e s  s u c h  a s  
NB,F, N H , H F , ,  N i F , ,  KHF,, a n d  K 2 F e F S .  

D E T E R M I N A T I O N  OF CARBON X N  Z P F ,  A N D  
Z r O , - N b l F - C  MIXTURES 

I n  d e t e r m i n i n g  c a r b o n  i n  z i r c o n i u m  
f l u o r i d e  a n d  i n  Z r O , - N a F - C  m i x t u r e s  
b y  c o m b u s t i o n ,  t h e  f l u o r i d e s  i n t e r f e r e .  
T h i s  d i f f i c u l t y  h a s  b e e n  o v e r c o m e  
b y  r e m o v i n g  t h e  f l u o r i d e s  b y  d i s -  
s o l u t i o n .  Z i r c o n i u m  f l u o r i d e  i s  
d i s s o l v e d  b y  o x a l i c  a c i d  a n d  t h e  
a l k a l i  f l u o r i d e s  by  warm w a t e r .  T h e  
r e s i d u e  i s  c o l l e c t e d  i n  a s m a l l ,  
q u a r t z ,  f i l t e r i n g  c r u c i b l e  a n d  t h e  
c a r b o n  c o n t e n t  i s  d e t e r m i n e d  b y  
c o m b u s t i o n .  S i n c e  l a r g e  s a m p l e s  may 
b e  u s e d ,  t h e  a c c u r a c y  o f  t h e  c a r b o n  
d e t e r m i n a t i o n  i s  i n c r e a s e d .  

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

C O M P A T I B I L I T Y  OF REACTOR FUELS A N D  N a K  

A n u m b e r  o f  e x p e r i m e n t s  h a s  b e e n  
c o n d u c t e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  r e a c t i o n  

x 
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p r o d u c t s  o f  r e a c t o r  f u e l s  ( N a F - Z r F 4 -  
UF,) and NaK u n d e r  s t a t i c  and dynamic  
c o n d i t i o n s .  T h e  c o n c l u s i o n s  d r a w n  
f ram t h e  c h e m i c a l  a n a l y s e s  were :  
( 1 )  NaK r e d u c e s  V (  IV) t o  UF,, w h i c h  
s e p a r a t e s  f r o m  t h e  m o l t e n  m a s s  a n d  
s e t t l e s t o  t h e  b o t t o m  o f  t h e  c o n t a i n e r ;  
( 2 )  t h e  g r e a t e r  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  
NaK, t h e  more  c o m p l e t e  t h e  r e d u c t i o n ;  
( 3 )  a n e a r l y  l i n e a r  r e l a t i o n s h i p  
e x i s t s  b e t w e e n  t h e  h y d r o g e n  e v o l v e d  
f r o m  t h e  f u e l  upon a c i d i f i c a t i o n  a n d  
t h e  amount  o f  NaK a d d e d  t o  t h e  f u e l ;  
( 4 )  NaK, i n  l a r g e  e x c e s s  o v e r  t h a t  
r e q u i r e d  t o  r e d u c e  q u a n t i t a t i v e l y  t h e  
UF, t o  U F , ,  r e d u c e s  o t h e r  c o m p o n e n t s  
o f  t h e  f u e l ,  which form compounds t h a t  
a l s o  e v o l v e  h y d r o g e n  f r o m  a c i d i c  
s o l u t i o n s ;  ( 5 )  l e s s  t h a n  50% o f  t h e  
r e d u c i n g  p o w e r  o f  t h e  N a K  a d d e d  was  
r e c o v e r e d  i n  any t e s t .  

SERVICE A N A L Y S I S  

H .  P. House L .  J .  Brady  
W. F. Vaughn 

a d a p t e d  by  t h e  r e s e a r c h  and d e v e l o p m e n t  
g r o u p  f o r  d e t e r m i n i n g  s u l f i d e ,  s u l f u r ,  
c a r b o n  o x i d e ,  w a t e r ,  a n d  c h l o r i d e  i n  
f u s e d  z i r c o n i u m - b e a r i n g  f l u o r i d e  s a l t s .  
I n  a d d i t i o n  t o  z i r c o n i u m  s a m p l e s ,  
many s a m p l e s  o f  a l k a l i  f l u o r i d e s  and  
q u a t e r n a r y  e u t e c t i c s  c o m p o s e d  o f  
a l k a l i  f l u o r i d e s  a n d  u r a n i u m  t e t r a -  
f l u o r i d e  w e r e  a n a l y z e d .  I J n r e l a t e d  
m i s c e l l a n e o u s  s a m p l e s  were t e s t e d :  a 
number  o f  m e t a l s  and a l l o y s ;  c o m p l e x  
f l u o r i d e s  o f  i r o n ,  c h r o m i u m ,  a n d  
n i c k e l ;  i n e r t  g a s e s ;  c e r a m i c s ;  and  
bond ing  cement .  

Of a t o t a l  o f  1179 s a m p l e s  a n a l y z e d  
d u r i n g  t h i s  q u a r t e r ,  8 0 %  was f o r  t h e  
r e a c t o r  c h e m i s t r y  g r o u p ,  15% was 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 ,  
and  t h e  r e m a i n i n g  5% was f o r  t h e  ANP 
c r i t i c a l  e x p e r i m e n t s  g r o u p ,  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 ,  and  
t h e  m a i n t e n a n c e  shops .  

A summary o f  t h e  s e r v i c e  a n a l y s e s  
f o r  ANP f o l l o w s :  

An a1  y t  i c  a1  Chemi s t r y  D i v i s i o n  Samples on hand May 10, 1952  198 

Number o f  samples  r e c e i v e d  1192 

Total  number o f  samples  1390 T h e  a n a l y s e s  o f  z i r c o n i u m  f u e l s  
and o f  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  h a v e  r e c e i v e d  
m a j o r  a t t e n t i o n  d u r i n g  t h e  q u a r t e r .  Number o f  samples  r e p o r t e d  1179 

A p p l i c a t i o n  w a s  made o f  t h e  m e t h o d s  Backlog a s  o f  August 10 ,  1952 211 
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R E P O R T  NO. 

CF- 5 2- 4- 19 1 

ORNL- 1234 

Y-F12-7 

Y-F15- 10 

OWL- 1241 

Y- F13- 16 

Y-F17- 17 

Y-F17- 18 

Y- F17 - 20 

Y- F17 - 23 

Y-F10- 10 1 

Y- F10- 10 2 

Y-F10- 103 

GI-WL- 1320 

Y- FPO - 10 6 

Y-F10- 109 

15. r x x  OF REPORTS ISSUED 
T I T L E  O F  REPORT A U T H O R (  S ) 

I. GENERAL DESIGN 

Hydrodynamics  o f  l lomogencous R e a c t o r s  G. F. W i s l i c e n u s  
( P r e s e n t e d  a t  Second F l u i d  Fuels Con- 
f e r e n c e ,  Oak R i d g e ,  T e n n . ,  A p r i l  1952) 

R e a c t o r  P rogram o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  W. B. C o t t r e l l  
P r o p u l s i o n  P r o j e c t  

P r o p o s e d  ARE D e s i g n  J .  F. H a i n e s  

T h r e e  R e a c t o r - H e a t  E x c h a n g e r - S h i e l d  A. P .  F r a a s  
A r r a n g e m e n t s  f o r  Use w i t h  F u s e d  F l u o r i d e  
C i r c u l  a t i n g  Fue l  

Fue l  Flow S t u d i e s  i n  ARE Fue l  Sys t em Mockup 

S t u d y  o f  F l u i d  Flow M e a s u r i n g  D e v i c e s  

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  T e s t  

L i n e  P l u g  T e s t  No. 1 - Fue l  a t  1500'F 

Tank C a r  He l ium a s  a H i g h  P u r i t y  He l ium 
S o u r c e  

P r o d u c t i o n  o f  F l u o r i d e s  i n  B u i l d i n g s  9 2 1 1  
and  9 20 1-3  

V a l u e s  o f  R e s o n a n c e  I n t e g r a l s  

An O u t l i n e  o f  t h e  G e n e r a l  Me thods  o f  Re- 
a c t i o n  A n a l y s e s  Used  by t h e  ANP P h y s i c s  
Group 

S t a t i c s  o f  t h e  ARE R e a c t o r ,  Summary R e p o r t  

The E f f e c t  o f  Gaps  on P i l e  R e a c t i v i t y  

R e a c t o r  T h e o r y  Te rms  

N o t e  on  t h e  N o n - L i n e a r  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  

D. H. Ward 

F. A. Ander son  

P .  W. T a y l o r  

I-'. W. T a y l o r  

L.. A. Mann 

H. W. S a v a g e  

E. S. Wi l son  

C. R.  M i l l s  

C. B. Mi l l s  

S. Tarnor 

C. B. Mi l l s  
G. B. A r f k e n  

S. Tamor 

D A T E  ISSUED 

4-30-52 

6-2-52 

6- 10-52 

6-30-52 

1-9-52 

7-7-52 

7 -  10-52 

7- 10-52 

8-4-52 

8-6-52 

4- 30- 52 

5- 16 - 52 

5-8-52 

8 -  14-52 

7 -  16-52 

8 -  15- 52 
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REPORT NO. T I T L E  OF R E P O R T  DATE ISSUED AUTHOR( S) 
R 

I V .  NUCLEAR MEASUREMENTS 

Thermal  N e u t r o n  C a p t u r e  Cross ,Sec t ions  o f  
I s o  t o p e s  

ORAIL- 1304 H. Pomerance  6-6-52 

6-  11-52 

7 -  3- 52 

7 -  15- 52 

CF-52-6-99 

ORNL- 1142 

OWL- I 3 1 2  

Energy  A b s o r p t i o n  o f  C a p t u r e  Gammas H. L. F. E n l u n d  

F. C. M a i e n s c h e i n  

R. W. Larnphere 

Mul t i p 1  e - C r y s t a l  Gamma-Ray S p e c t r o m e t e r  

The F i s s i o n  C r o s s  S e c t i o n  of  Uranium-234 
and Uranium- 236 f o r  I n c i d e n t  N e u t r o n  
E n e r g i e s  up t o  4 Mev 

Y-a95  Cross S e c t i o n s  f o r  Carbon  and Wate r  i n  t h e  
F a e r g y  Range from 2 . 3  Mev t o  .025 ev.  A 
L i t e r a t u r e  S e a r c h  

F r a n c e s  S a c h s  8 - 4 - 5 2  

Y. CRITICAL EXPERIMENTS 

Y-B23-2 

Y-B23- 5 

Y-B23-7 

Y-FlO- 108 

Y-B23-9 

P r e l i m i n a r y  D i r e c t  C y c l e  R e a c t o r  Assembly- 
P a r t  I I  

A. 8. C a l l i h a n  5- 21- 5 2 

6- 18-52 

6 - 30 - 52  

P r e l i m i n a r y  D i r e c t  C y c l e  Reac tor  Assembly- 
P a r t  I I I  

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

P r e l i m i n a r y  D i r e c t  C y c l e  R e a c t o r  Assenb l  y- 
P a r t  I V  

A. D. C a l l i h m  
nnd a s s o c i a t e s  

C .  B. Mills 
D. Sco t t  

Dunlap Sco t t  

The ARE C r i t i c a l  E x p e r i m e n t  6 - 8 - 5 2  

8- 12-52 

3- 14-52 

3- 20 - 5 2 

4- 16- 52 

L o a d i n g  o f  ARE C r i t i c a l  E x p e r i m e n t  Fue l  
T u b e s  

CF-52-3- 125 

CF- 52- 3- 146 

CF- 52- 4-99 

OWL- 1147 

CF-52-6-54 

ORNL 'Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y "  P r e l i m i n a r y  
P r o p o s a l  

Heal t h  P h y s i c s  I n s t r u m e n t s  Recommended 
f o r  ASTF 

11". H. J .  B u r n e t t e  

Some Ground S c a t t e r i n g  E x p e r i m e n t s  P e r f o r m e d  
a t  t h e  Bulk S h i e l d i n g  F a c i l i t y  

H. E. H u n g e r f o r d  

'The U n i t  S h i e l d  E x p e r i m e n t s  a t  t h e  Bulk 
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  

5- 14-52 

6-10-52  

165  

J. L. Meem 
H .  E. H u n g e r f o r d  

D a t a  on E n r i c h e d  Fuel  E l e m e n t s  f o r  t h e  Bu lk  
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  

J. E. Cunningham 
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R E P O R T  N O .  

CF- 52-7- 150 

CF- 52-8- 38 

CF-52-6- 145 

ORNL- 128 3 

ORNL- 127 3 

CF-52-6-158 
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