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A N P  PROJECT QUARTERLY PROGRESS REPORT 

FOREWORD 

T h i s  q u a r t e r l y  p r o g r e s s  r e p o r t  o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  
P r o j e c t  a t  ORNL r e c o r d s  t h e  t e c h n i c a l  p r o g r e s s  o f  t h e  r e s e a r c h  on 
t h e  c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  a n d  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 - 7 4 0 5 - 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  t h r e e  m a j o 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 ,  
11.  M a t e r i a l s  R e s e a r c h ,  and  111.  S h i e l d i n g  R e s e a r c h .  E a c h  p a r t  
h a s  a s e p a r a t e  i n t r o d u c t i o n  and summary. 

The mP P r o j e c t  i s  c o m p r i s e d  o f  a b o u t  300 t e c h n i c a l  a n d  s c i e n -  
t i f i c p e r s o n n e l e n g a g e d  i n  many p h a s e s  o f  r e s e a r c h  d i r e c t e d  t o w a r d  
t h e  a c h i e v e m e n t  o f  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  t h e  work  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  ANI) 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  deve lopmen t  o f  a c i r c u l a t i n g -  f u e l  t y p e  o f  r e a c t o r .  

The n u c l e u s  o f  t h e  e f f o r t  on  c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r s  i s  now 
c e n t e r e d  upon t h e  A i r c r a f t  R e a c t o r  E x p e r i m e n t  - a 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  f o r  t h e  p r o p u l s i o n  o f  a i r  - 
c r a f t .  T h e  e q u i p m e n t  € o r  this r e a c t o r  e x p e r i m e n t  i s  now t i e i n g  
a s s e m b l e d ;  t h e  c u r r e n t  s t a t u s  o f  t h e  e x p e r i m e n t  is  s u m m a r i z e d  i n  
S e c t i o n  1 o f  P a r t  I .  The  s u p p o r t i n g  r e s e a r c h  o n  m a t e r i a l s  a n d  
p r o b l e m s  p e c u l i a r  t o  t h e  ARE - p r e v i o u s l y  i n c l u d e d  i n  t h e  s u b j e c t  
s e c t i o n s  - i s  now i n c l u d e d  i n  t h i s  APE s e c t i o n ,  where  c o n v e n i e n t .  
The few e x c e p t i o n s  are r c f e r e n c e d  t o  t h e  s p e c i f i c  s e c t i o n  o f  t h e  
r e p o r t  where  more d e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  may be f o u n d .  

The ANP r e s e a r c h ,  i n  a d d i t i o n  t o  t h a t  f o r  t h e  A i r c r a f t  R e a c t o r  
E x p e r i m e n t ,  f a l l s  i n t o  t h r e e  g e n e r a l  c a t e g o r i e s :  (1) s t u d i e s  o f  
a i r c r a f t - s i z e c i r c 11 1 a t i n g  - f ue  1 r e  a c t o  r s , ma t e r i a 1 s p r o  b 1 ems 
a s s o c i a t e d  w i t h  a d v a n c e d  r e a c t o r  d e s i g n s ,  a n d  ( 3 )  s t u d i e s  o f  
s h i e l d s  f o r  n u c l e a r  a i r c r a f t .  T h e s e  t h r e e  p h a s e s  o f  r e s e a r c h  a r e  
c o v e r e d  i n  P a r t s  1 ,  1 1 ,  and  IIT, r e s p e c t i v e l y ,  o f  t h i s  r e p o r t .  

( 2 ) 

1 









INTRODUCTION A N D  SUMMARY 

T h e  e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r  h a s  b e e n  
s u b j e c t  t o  some a l t e r a t i o n  p r i m a r i l y  
b e c a u s e  o f  a r e c e n t l y  o b t a i n e d  h i g h e r  
v a l u e  f o r  t h e  r e a c t o r  c r i t i c a l  m a s s  
( s e c .  1 ) .  A s  a c o n s e q u e n c e  o f  t h e  
i n c r e a s e  i n  c r i t i c a l  m a s s ,  a d d i t i o n a l  
U 2 3 5  h a s  b e e n  r e q u e s t e d ,  t h e  f u e l  
v o l u m e  e x t e r n a l  t o  t h e  r e a c t o r  h a s  
b e e n  r e d u c e d ,  a n d  s o m e  s t r u c t u r a l  
p o i s o n s  h a v e  b e e n  r e m o v e d  f r o m  t h e  
c o r e .  A l t h o u g h  t h e  e x a c t  v a l u e  o f  t h e  
c r i t i c a l  m a s s  i s  s t i l l  n o t  known w i t h  
c e r t a i n t y ,  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h e  
r e a c t o r  w i l l  now b e  a b l e  t o  " g o  
c r i t i c a l "  w i t h  t h e  a d d i t i o n a l  u r a n i u m  
r e q u e s t e d .  T h i s  a s s u r a n c e  was s e c u r e d  
a t  t h e  e x p e n s e  o f  r e a c t o r  p o w e r ,  t h a t  
i s ,  t h e  e x t e r n a l  s y s t e m  now h a s  o n l y  
o n e - h a l f  t h e  p r e v i o u s  h e a t  r e m o v a l  
c a p a c i t y .  C o i n c i d e n t  w i t h  t h e s e  
n e c e s s a r y  c h a n g e s ,  b o t h  t h e  f u e l  a n d  
t h e  s o d i u m  s y s t e m s  w e r e  r e v i s e d  t o  
o p e r a t e  w i t h  o n l y  o n e  pump,  a l t h o u g h  
a s e c o n d  pump is  a v a i l a b l e  i n  e a c h  
s y s t e m  i n  t h e  e v e n t  o f  f a i l u r e .  
V e r t i c a l - s h a f t ,  s u m p - t y p e ,  g a s - s e a l e d ,  
c e n t r i f u g a l  pumps w i l l  be  e m p l o y e d  i n  
b o t h  s y s t e m s  b e c a u s e  t h e i r  r e l i a b i l i t y  
i s  s u p e r i o r  t o  t h a t  o f  e i t h e r  t h e  
f r o z e n - s o d i u m -  s e a l e d  pump f o r  s o d i u m  
o r  t h e  p a c k e d - s e a l e d  pump f o r  f l u o r i d e s .  
A l t h o u g h  a b o u t ,  t w o  m o n t h s  h a v e  b e e n  
r e q u i r e d  t o  make t h e  c h a n g e s  b r o u g h t  
a b o u t  b y  t h e  i n c r e a s e  i n  c r i t i c a l  
m a s s ,  t h e  a t t e n d a n t  s y s t e m  c h a n g e s  
have  g r e a t l y  i n c r e a s e d  t h e  r e l i a b i l i t y  
o f  t h e  s y s t e m .  

V a l v e s ,  pumps, i n s t  r u m e n t a t  i o n ,  and  
o t h e r  compone n t s  o f  h i g h -  t e m p e r  a t u r e  
f l u o r i d e  and  l i q u i d - m e t a l  s y s t e m s  a r e  
b e i n g  d e v e l o p e d  ( s e c .  2 ) .  Pump s e a l s  
w i t h  p a c k i n g s  o f  g r a p h i t e ,  g r a p h i t e  
a n d  m e t a l  w o o l ,  a n d  g r a p h i t e  a n d  
b e r y l l i u m  f l u o r i d e  and v a r i o u s  v i t r e o u s  
s e a l s  a n d  f r o z e n  s e a l s  h a v e  b e e n  
t e s t e d .  D e s p i t e  t h e  c o n c e n t r a t i o n  
o f  e f f o r t  o n p a c k e d  s e a l s  f o r  f l u o r i d e  
pumps,  no  s u c h  s e a l  s u i t a b l e  f o r  c o n -  
t i n u o u s  r e m o t e  o p e r a t i o n  h a s  y e t  b e e n  

d e v i s e d .  S e v e r a l  s e a l s ,  however ,  have  
o p e r a t e d  i n  e x c e s s  o f  1 0 0 0  h r  w i t h  
l e a k a g e  r a t e s  o f  l e s s  t h a n  10 c m 3  p e r  
d a y  when i t  was p o s s i b l e  t o  make p e r i o d i c  
i n s p e c t i o n  a n d  a d j u s t m e n t s .  T h e  
v e r t i c a l - s h a f t ,  g a s - s e a l e d ,  s u m p - t y p e  
pump, on  t h e  o t h e r  h a n d ,  h a s  p e r f o r m e d  
s a t i s f a c t o r i l y  w i t h o u t  p e r i o d i c  s e r v -  
i c e .  I n  a n t i c i p a t i o n  o f  i t s  n e e d  i n  
pumps a n d  e l s e w h e r e ,  d e v e l o p m e n t  o f  
h i  gh - t e m p e  r a t  u re b e  a r  i ng s ame n a  b l e  t o  
o p e r a t i o n  i n  f l u o r i d e s  h a s  b e e n  
i n i  t i a t e  d .  S u i  t a b l  e i n s  t r ume n t a t  i o  n 
t o  i n d i c a t e  l e a k s i n  t h e  s o d i u m  and t h e  
f l u o r i d e  s y s t e m s  h a s  b e e n  d e v e l o p e d .  
S o d i u m  c a n  be  d e t e c t e d  b y  t h e  c h a n g e  
i n  e l e c t r i c a l  r e s i s t a n c e o f t h e  sod ium-  
c o n t a m i n a t e d  i n s u l a t i o n ;  t h e  f l u o r i d e  
c a n  be  d e t e c t e d  by a p h e n o l - r e d  i n d i -  
c a t o r  s o l u t i o n .  R e l i a b l e  f l u i d - f l o w  
m e a s u r e m e n t s  c a n  be  made b y  u s i n g  two 
Moore p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r s  a c r o s s  a 
v e n t u r i .  

T h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  r e a c t o r  
s t u d i e s  h a v e  b e e n  e x t e n d e d  t o  i n c l u d e  
a w i d e r  v a r i e t y  o f  s u c h  r e a c t o r s ,  a s  
w e l l  a s  t h e  p e r f o r m a n c e  a n d  c o n t r o l  
o f  s u c h  a p o w e r  p l a n t  i n  a n u c l e a r  
a i r c r a f t  ( s e c .  3 ) .  B e c a u s e  o f  t h e  
i m p o r t a n c e  o f  s h i e l d  w e i g h t s  and  s i z e s  
t o  a i r c r a f t  p e r f o r m a n c e ,  s e v e r a l  s e r i e s  
o f  r e a c t o r  a n d  s h i e l d  d e s i g n s  were 
made t o  d e t e r m i n e  t h e  e f f e c t s o f  r e a c t o r  
p o w e r ,  r e a c t o r  c o r e  d i a m e t e r ,  a n d  
d i v i s i o n  o f  t h e  s h i e l d .  I n  c o n j u n c t i o n  
w i t h  t h e s e  s t u d i e s ,  t h e  a c t i v a t i o n  o f  
v a r i o u s  s e c o n d a r y  c o o l a n t s ,  i n c l u d i n g  
sod ium and  p o t a s s i u m ,  w a s  measu red .  On 
t h e  b a s i s  o f  t h e  t o t a l  w e i g h t  o f  t h e  
s y s t e m ,  s o d i u m i s  s u p e r i o r  t o  p o t a s s i u m  
( n a t u r a l  l i t h i u m  i s  b e t t e r  s t i l  I ) ,  
a l t h o u g h  t h e  a c t i v i t y  o f  t h e  p o t a s s i u m  
w a s  a b o u t  2 t o  5% o f  t h a t  o f  t h e  
s o d i u m .  An a n a l y s i s  0 1  t h e  p o w e r  
p l a n t  s y s t e m  e x t e r n a l  t o  t h e  r e a c t o r  
w a s  made  f o r  a 2 0 0 , 0 0 0 - l b  a i r c r a f t  
w i t h  a 100-  o r  ZOO-megawatt r e f l e c t o r -  
m o d e r a t e d  r e a c t o r  a n d  t w o  o r  f o u r  
W r i g h t  t u r b o j e t  e n g i n e s .  F r o m  t h i s  

5 
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s t u d y ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  o f f - d e s i g n ,  _ _  
a s  w e l l  a s  t h e  n o r m a l  p e r f o r m a n c e  
c o n t r o l  o f  t h e s e  s u b s o n i c  p l a n e s  
s a t i s f a c t o r y  w h e n  f o u r  e n g i n e s  
e m p l o y e d  w i t h  c h e m i c a l  a u g m e n t a t  
a s  r e q u i r e d .  

'The c r i t i c a l  e x p e r i m e n t  f a c i  
h a s  b e e n  u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  

a n d  
i s  

a r e  
o n ,  

i t  y 
r e -  

l a t i o n  b e t w e e n  minimum c r i t i c a l  m a s s  
a n d  u n i f o r m  t h e r m a l . - n e u t  r o n  f l u x  
( s e c .  4 ) .  T h e  a s s e m b l y  u s e d  i n  t h i s  

i n v e s t i g a t i o n  c o n s i s t e d  o f  c o n c e n t r i c  
c y l i n d r i c a l  a l u m i n u m  s h e l l s  f i l l e d  
w i t h  v a r y i n g  c o n c e n t r a t i o n s  o f  aqueous  
u r a n y l  f l u o r i d e  s o l u t i o n .  The e x p e r i -  
m e n t a l l y  m e a s u r e d  c r i t i c a l  h e i g h t  and  
mass b a s e d  on t h e  t h e o r e t i c a l l y  d e t e r -  
mined f u e l  l o a d i n g  were w i t h i n  2%% o f  
t h e  c o r r e s p o n d i n g  c a l c u l a t e d  p a r a m e -  
t e r s .  O t h e r  d a t a  o b t a i n e d  f r o m  t h e  
a s s e m b l y  w e r e  a l s o  c o m p a t i b l e  w i t h  
t h e  p r e d i c t i o n s .  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

1. CIRCULATTNGd FUEL AIRCRAFT REACTOR EXPERIMENT 

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

D e v e l o p m e n t s  d u r i n g  t h i s  q u a r t e r  
r e q u i r e d  t h a t  t h e  A R E  b e  r a t h e r  
d r a s t i c a l l y  r e v i s e d .  I t  was f o u n d  
t h a t  t h e  c r i t i c a l  mass  o f  t h e  r e a c t o r ,  
a s  w e l l  a s  t h e  volunle of  t h e  e x t e r n a l .  
f u e l  s y s t e m ,  w a s  g r e a t e r  t h a n  t h e  
c o r r e s p o n d i n g  v a l u e  w h i c h  h a d  b e e n  
u s e d  i n  p r e v i o u s  c a l c u l a t i o n s  a n d  
d e s i g n  c o n s i d e r a t i o n s .  B e c a u s e  o f  
t h e s e  f i n d i n g s ,  i t  was i m p e r a t i v e  t h a t  
n o t  o n l y  t h e  v o l u m e  o f  t h e  e x t e r n a l  
c i r c u i t  arid t h e  amoun t  o f  s t r u c t u r a l .  
p o i s o n s  i n  t h e  r e a c t o r  be m i n i m i z e d  
b u t  a l s o  t h a t  a d d i t i o n a l  u r a n i u m  b e  
r e q u e s t e d .  T h e  a d d i t i o n a l  4 6  k g  
r e q u e s t e d w i l l  b r i n g  t h e  t o t a l  a l l o c a t e d  
f o r  t h e  e x p e r i m e n t  to 115 k g  and  s h o u l d  
p r o v i d e  a n  a m p l e  m a r g i n  f o r  c o n -  
t i n g e n c i e s .  

The c h a n g e s  i n  t h e  c r i t i c a l  mass of  
t h e  r e a c t o r  a n d  t h e  v o l u m e  o f  t h e  
e x t e r n a l  s y s t e m  r e q u i r e d  a c o m p e n s a t i n g  
c h a n g e  i n  o n l y  t h e  maximum r e a c t o r  
power,  ilrhich was h a l v e d  a s  a r e s u l t  o f  
t h e  r e m o v a l  o f  o n e - h a l f  t h e  h e a t  e x -  
c h a n g e r s  i n  t h e  e x t e r n a l  f u e l  s y s t e m .  
Co i .nc iden t ;  w i t h  t h e s e  c h a n g e s ,  i t  was 
d e s i r a b l e ,  arid c o n v e n i e n t ,  t o  m a k e  
o t h e r  s y s t e m  c h a n g e s ,  s u c h  a s  c o n -  
v e r s i o n  t o  t h e  u s e  o f  a s i n g l e  o p e r a t -  
i n g  s u m p - t y p e  g a s - s e a l e d  pump i n  b o t h  
t h e  f u e l  a n d  t h e  r e f l e c t o r  c o o l a n t  
c i r c u i t s  and t h e  u s e  o f  f r a n g i b l e - d i s k  
v a l v e s  i n  c e r t a i n  l o c a t , i o n s .  

The  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i - o n  o f  t,he 
f u e l  h a s  b e e n  i n c r e a s e d ,  b u t  t h e  f u e l  
c a n  s t i l l  be t a k e n  f rom t h e  NaF-ZrF, -  
UF, s y s t e m ,  and  i t  w i l l  be compounded 
by t h e  a d d i t i o n  o f  s u f f i c i e n t  f u e l .  
c o n c e n t r a t e ,  N a 2 U F , ,  t o  t h e  f u e l  
s o l v e n t ,  N a Z r F 5  , t o  make t h e  r e a c t o r  
c r i t i c a l .  P r o d u c t i o n  o f  t h e  f u e l  
s o l v e n t  h a s  been c o m p l e t e d ;  p r o d u c t i o n  
o f  t h e  f u e l  c o n c e n t r a t e  h a s  s t a r t e d .  

A r e p o r t  on t h e  n u c l e a r  o p e r a t i o n  
o f  t h e  r e a c t o r  w a s  p r e p a r e d ,  w h i c h  
g i v e s  t h e  s t e p - b y - s t e p  p r o c e d u r e  t h a t  
w i l l  b e  i n c o r p o r a t e d  i . n  a n  “ A R E  

O p e r a t i o n s  M a n u a l ” . ( ’ )  The p r o c e d u r e  
i s  t o o  d e t a i l e d  f o r  i n c l u s i o n  i n  t h i s  
progress r e p o r t .  

I n  g e n e r a l ,  t ,he  p r o j e c t  i s  a b o u t  
two mon ths  b e h i n d  s c h e d u l e  b e c a u s e  o f  
t h e  c h a n g e s  m a d e  n e c e s s a r y  b y  t h e  
h i g h e r  c r i t i c a l  mass .  

wE: EXPERIMENTAL REACTOR 

G. A .  C h r i s t y  
E n p i n e r 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. L .  S o u t h e r n  vli. W. E r g c n  
ANP D i v i s i o n  

.T. I .  Lang G ,  M. Winn 
R e a c t o r  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i  v i  s i o n  

T h e  r e a c t o r  c o r e  w a s  s t u d i e d  i n  
c o n s i d e r a b l e  d e t a i l  t o  d e t e r m i n e  
w h e t h e r  c h a n g e s  c o u l d  be made i n  i t  t o  
l o w e r  t,he c r i t i c a l  m a s s .  A m o d i f i -  
c a t i . o n  i o  t h e  s l e e v e s  a r o u n d  t h e  r o d  
h o l e s  w a s  m a d e  w h i c h  r e d u c e d  t h e  
c r i t i c a l  mass  by a b o u t  5 p o u n d s .  The  
c r i t i c a l  . m a s s  i s  b e i n g  c a l c u l a t e d  on 
t h e  UNIVAC, h u t  t h e  c a l c : r i l a t i o n  i s  
p r o b a b l y  good o n l y  t o  +IO%, a n d  t , hus  
t h e  e x a c t ;  c r i t i c a l  m a s s  will n o t .  IX 
k n o w n  u n t i l .  t h e  h o t  c r i t i c a l  e x -  
p e r i m e n t .  i s  made  w i t h  t h e  r e a c t o r .  
H o w e v e r ,  w i t h  t h e  c h a n g e s  i n  t h e  
r e a c t o r  a n d  t h e  e x t e r n a l  s y s t e m  a n d  
the  a d d i t i o n a l  u r a n i u m ,  i t  i s  c e r t a i n  
t h a t  t h e  c r i t i c a l  mass  c a n  be a t t a i n e d .  

T h e  l a m i n a r  a n d  t u r b u l e n t  flow 
p h e n o m e n a  i n  t h e  r e a c t o r  f u e l  t u b e s  
h a v e  b e e n  s t u d i e d  i n  a f u l l - s c a l e  
g l a s s  r e p l i c a  o f  t h e  s y s t e m .  Tn 
g e n e r a l ,  p r e s s u r e  d r o p  a n d d y e d i f f u s 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  ( 1 )  a t  a 
R e y n o l d s  m o d u l u s  o f  a b o u t  2 4 0 0 ,  t h e  
f l o w  c h a n g e s  from l a r i n a r  t o  t r a r i -  
s i t i o n a l  , a n d  ( 2 )  at ,  R e y n o l d s  m o d u l i  
a b o v e  5000 ,  f u l l y  d e v e l o p e d  t u r b u l e n t  
f l o w  has  p r o b a b l y  been  e s t a b l i s h e d .  

( l ) E .  S .  B e t t i s  a n d  J .  L. Meem, A R E  O p e r a t i o n s  
H a n u u l .  ORNI, CF-53-8-16? (to he published). 
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Ca11culatiairn o f  Critical l a s s  (W. K .  
E r g e n ,  ANP D i - v i s i o n ) .  A t  t h e  t i n e  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 " ' )  w a s  
w r i t t e n ,  d o u b t  h a d  a r i s e n  c o n c e r n i n g  
t h e  s t a t e d  v a l u e  o f  t h e  c r i t i c a l  mass  
o f  t h e  ARE. S i n c e  t h e n ,  s u b s t a n t i a l .  
e f f o r t  h a s  b e e n  made t o  r e d u c e  t h i s  
u n c e r t a i n t y ,  a n d  i t  a p p e a r s  now t h a t  
t h e  c r i t i c a l  m a s s  o f  t h e  ARE w i l l  b e  
a b o u t  30% h i g h e r  t h a n  t h e  p r e v i o u s l y ( 3 )  
q u o t e d  v a l u e .  

T h e  i n c r e a s e  i n  t h e  e s t i m a t e  f o r  
t h e  c r i t i c a l  m a s s  i s  g r e a t e r  t h a n  t h e  
p r e v i o u s l y  a s s u m e d  p r o b a h l e  u n -  
c e r t a i n t y .  In p a r t ,  t h e  i n c r e a s e  i s  
a d m i t t e d l y  t h e  r e s u l t  o f  e r r o r ,  b u t  i t  
i s  d u e ,  i n  p a r t ,  t o  u n c e r t a i n t i e s  i n  
t h e  b a s i c  d a t a ,  F o r  exa i i i p l e ,  t h e  a g e  
i n  b e r y l l i u m  o x i d e  i s  g i v e n  by t h e  AEC 
N e u t r o n  C r o s s  S e c t i o n  A d v i s o r y  G r o u p  
w i t h  a p r o b a b l e  u n c e r t a i n t y  o f  1 0 % ;  
t h e  a b s o r p t i o n  c r o s s  s e c t i o n  o f  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  w h i c h  p l a y s  a n  i m p o r t a n t  
p a r t  i n  t h e  i n t e r p r e t a t i o n  o f  t h e  
c r i t i c a l  e x p e r i m e n t ,  may v a r y  by 2 5 % ,  
d e p e n d i n g  on t h e  v a l u e  t h a t ,  i s  u s e d ,  
w i t h i n  t h e  l i m i t s  o f  t h e  a v a i l a b l e  
c h e m i c a l  a n a l y s i s ,  f o r  t h e  c o n t e n t  o f  
s u c h  e l e m e n t s  a s  cadmium a n d  b o r o n ;  
t h e  a b s o r p t i o n  c r o s s  s e c t i o n  i n  u r a n i u m  
i s  s t i l l  somewhat  i n  d i s p u t e .  A l s o ,  
t h e  m u l t i g r o u p  c a l c u l a t i o n s  i n  t h e i r  
p r e s e n t  form a p p l y  o n l y  t o  c o n c e n t r i c ,  
homogeneous,  s p h e r i  ca l .  s h e 1  I s ,  and t h e  
r e a c t o r  i s  n e i t h e r  s p h e r i c a l  n o r  made 
u p  o f  homogerieous r e g i o n s .  T h e  s e l f -  
s h i . e l d i n g  o f  t h e  f u e l  t u b e s ,  t h e  l o c a l  
p o i s o n i n g  by t h e  c o n t r o l  r o d  s l e e v e s ,  
t h e  s t r e a m i n g  t h r o u g h  h o l e s ,  e t c . ,  
s t i l l  h a v e  t o  b e  coiriputed s e p a r a t e l y  
by t e d i o u s  m e t h o d s ,  a n d  t h e  c a l c u -  
l a t i o n s  r e q u i r e  e x p e r i m e n t a l  v a l i d a t i o n .  

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

("C.  6. M i l l s ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  10. 

(3 )W.  B.  C o t t r e l l  (ed.), R e a c t o r  P r o g r a m  o f  t h e  
A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o j e c t ,  p .  4 5 ,  
O R N I . - 1 2 3 4  ( J u n e  2 ,  1 9 5 2 ) .  

1 9 5 3 ,  O W L - 1 5 5 6 ,  p .  2 8 .  

p r e v i o u s  r e s u l t s  f r o m  m u l t i g r o u p  
c a l c u l a t i o n s  w e r e  u s e d  a s  an  e s t i m a t e  
o f  t h e  f l u x  d i s t r i b u t i o n  a t  v a r i o u s  
l e t h a r g i e s .  T h e s e  f l u x  d i s t r i b u t i o n s  
d e t e r m i n e  t h e  a v e r a g e  p a r a m e t e r s  f o r  
t h e  r e a c t o r . ( ' )  

R e a c t o r  D e s i g n .  I n  o r d e r  t o  r e d u c e  
t h e  s t r u c t u r a l  p o i s o n s  i n  t h e  r e a c t o r ,  
i t  was d e c i d e d  t o  r e p l a c e  t h e  t h r e e  
c o n c e n t r i c  I n c o n e l  s l e e v e s  a r o u n d  t h e  
f o u r  c o n t r o l  r o d s  ( o n e  r e g u l a t i n g ,  
t h r e e  s a f e t y )  w i t h  a s ing1 .e  s t a i n l e s s  
s t e e l  I n c o n e l - c l a d  s l e e v e  i n  e a c h  h o l e .  
Wi th  t h e  e x c e p t i o n  o f  t h i s  c h a n g e ,  t h e  
r e a c t o r  c o r e  i s  c o m p l e t e ,  T h i s  change  
e f f e c t s  a . s a v i n g  i n  c r i t i c a l  m a s s  o f  
4 t o  5 l b ,  but, i t  will r e q u i r e  g r e a t e r  
h e a t  d i s s i p a t i - o n  by t h e  h e l i u m  r o d -  
c o o l i n g -  s y s t e m ,  a s  w e l l  a s  h i g h e r  
o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e s  f o r  t h e  r o d s .  
P r e l i n i i n a r y  r o d - d r o p  t e s t s  i n d i c a t e  
s a t i s f a c t o r y  o p e r a t i o n  u n d e r  t h e s e  
s i m u l a t e d  c o n d i t i o n s .  

T h e  I n c o n e l - c l a d  s l e e v e s  f o r  t h e  
r o d s  a r e  b e i n g  f a b r i c a t e d  b y  t h e  
I n t e r n a t , i o n a l  N i c k e l  Company, and t h e y  
will b e  i n s t a l l e d  i n  a p p r o x i m a t e l y  
t h r e e  weeks.  The  o l d  I n c o n e l  s l e e v e s  
h a v e  been  removed f rom t h e  c o r e .  The  
new s l e e v e  w i l l  h a v e  an o u t s i d e  d i a n i e t c r  
o f  a p p r o x i m a t e l y  2 . 9 5  i n ,  and will be 
w e l d e d  o u t s i d e  t h e  p r e s s u r e  s h e l l  a t  
t o p  a n d  b o t t o m .  T h e  s p a c e  b e t w e e n  
t h i s  2 . 9 5 - i n .  s l e e v e  and  t h e  b e r y l l i u m  
o x i d e  b l o c k s  i n  t h e  t o r e  ( a  h e x a g o n a l  
h o l e  3 . 7 5  i n .  a c r o s s  t h e  f l a t s )  w i l l  
h e  f i l l e d  w i t h  b e r y l l i u m  o x i d e  p e l l e t s  
a p p r o x i m a t P l y  0 . 2 5  i n .  i n  d i a m e t e r .  
T h e  r e a c t o r  h a s  b e e n  moved f r o m  t h e  
s h o p  a n d  i s  now i n  t h e  AHE B u i l d i n g  
( 1 5 0 3 ) .  

A n e w  p r e s s u r e  s h e l l  t o p ,  t h e  
0 . 0 4 0 - i n .  - w a l l  f u e l  t u b e s ,  a n d  t h e  
0 . 0 6 0 - i n . - w a l l  f u e l  t u b e  b e n d s  h a v e  
a1 s o  b e e n  o r d e r e d .  ( R e p l a c e m e n t  o f  
t h e  0 . 0 6 O - i n . - w a l l  f u e l  t u b e s  w i t h  
0 .04O-in .  - w a l l  f u e l  t u b e s  would r e d u c e  
t h e  p o i s o n  i n  t h e  c o r e  b u t  w o u l d  

.................... __ 

( 4 ) S .  G l a s s t o n e  and M a  C, E d l u n d .  The E l e m e n t s  
of N u c l e a r  R e a c t o r  T h e o r y ,  Chap.  V I I I ,  p .  2 2 5 - 2 4 9 ,  
Van N o s t r a n d ,  N e w  York ,  1 9 5 2 .  
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r e q u i r e  t h e  d e s t r u c t i v e  removal. o f  t h e  
t o p  o f  t h e  p r e s e n t ,  p r e s s u r e  s h e l l . )  
I t  i s  n o t  a n t i c i p a t e d  t . h a t  t h e s e  
i t e m s ’  w i l l  b e  r e q u i r e d  t o  o p e r a t , e  t h e  
ARE,  b u t  t h e i r  p r o c u r e m e n t  i s  i n s u r a n c e  
a g a i n s t  f u r t h e r  i n c r e a s e s  i n  c ’ r i t i c a l  
mass .  

Reactor Control. The  r e a c t o r  r o d  
a c t u a t o r  a n d  t h e  i n s t r u m e n t  d r i v e  
a s s e m b l y  h a v e  been  c o m p l e t e l y  c h e c k e d  
o u t  t o  t h e  c o n s o l e  i n  t h e  c o n t r o l  
room.  A l l  S e l s y n  i n d i c a t o r s  on t h e  
s a f e t y  r o d s ,  l i m i t .  s w i t c h  s e t t i n g s ,  
a n d  a s s o c i a t e d  i n t e r l o c k s  f o r  s c r a m  
and  a u t o m a t i c  rod i n s e r t i o n  h a v e  been  
c h e  c k e  d . 

A f u l l - l e n g t h  l i n k a g e  b e t w e e n  t h e  
s a f e t y  r o d  a c t u a t o r  a n d  t h e  s a f e t y  
r o d  w a s  i n s - t a l l e d  f o r  o n e  o f  t h e s e  
rods .  The s a f e t y  r o d  was l o c a t e d  i n  a 
f u r n a c e  and  t h e  a c t i o n  o f  t h e  s a f e t y  
r o d  d r i v e ,  c l u t c h ,  a n d  m e c h a n i c a l  
l i n k a g e  was c h e c k e d  o u t ,  The  s a f e t y  
r o d  was  h e a t e d  t o  1 4 0 0 ° F ,  a n d  t e s t  
s c r a m s  o f  t h e  r o d  were  made  t o  s e e  
t h a t  t,he rod d r o p p e d  w i t h  c o n s i s t e n t  
u n i f o r m i t y  i n t o  t h e  h o t  g u i d e  u n d e r  
c o n d i t i o n s  t h a t  s i m u l a t e d  t h e  new r o d  
o p e r a  t 4 n g  c ond i t i  on s , 

The  s e r v o  s y s t e m  was c h e c k e d  o u t  
f o r  s t a b i l i t y  and f u n c t i o n a l  b e h a v i o r  
by  u s i n g  a s i m u l a t e d  e r r o r  s i g n a l .  
Some “ d e b u g g i n g ” o f  t h e  s e r v o  a m p l i f i e r  
w a s  n e c e s s a r y ,  a n d  t h e  s e r v o  s y s t e m  
i s  now r e a d y  f o r  u s e .  I n  a d d i t ; i o n  t o  
t h e  t e m p e r a t u r e - c o n t r o l l e d  s e r v o ,  a 
f l u x  s e r v o  i s  h e i n g  i n s t a l l e d  t o  
f a c i l i t a t e  some p h a s e s  o f  o p e r a t i o n  a t  
z e r o  power ,  

F l o w  Characteristics in Fuel T u b e s  
(J. I .  L a n g ,  G .  M. W i n n ,  R e a c t o r  
Ex p e r i me n t a 1 E n  g i n  e e r i n  g D i  v i s i on  ) . 
From h e a t  t r a n s f e r  a n d  w a l l  t e m p e r a -  
t u r e  ] . i m i t a t i o n s ,  i t  i s  i m p o r t a n t  t o  
know a t  w h i c h  R e y n o l d s  m o d u l u s  t h e  
f l o w  w i t h i n  t h e  ARE f u e l  t u b e s  c h a n g e s  
f rom l a m i n a r  t o  t r n n s i  t i o n a l  and  a l s o  
a t  w h a t  R e y n o l d s  m o d u l u s  f u l l y  e s -  
t a h l i s h e d  t u r b u l e n t  f l o w  o c c u r s .  To 
de  t e r m i  11 e a n  
e x a c t - s c a l e  f u e l  t u b e  s y s t e m  c o n -  
s i s t i n g  o f  1 - i n .  g l a s s  p i p e  was c o n -  

t h e  s e c tl a r a c t e r i s t i c s , 

s t r u c t e d .  A 0 . 0 4 0 - i n . - Q D  h y p o d e r m i c  
t u b e  was  i n s e r t e d  i n t o  t h e  f i r s t  o f  
t h e  many f u e l  t u b e s  t h a t  make up t h e  
f u e l  t u h e  s y s t e m  t o  p e r m i t  i r i j e c t i o n  
o f  a m e t h y l e n e - b l u e  d y e .  S t a t i c  
p r e s s u r e  t a p s  were l o c d t e d  a t  t h e  
i n l e t  a n d  o u t l e t  o f  t h e  f u e l  t u b e  
s y s t e m ,  A c a r b o n  t e t r a c h l o r i d e  
i n c l i n e d  manometer  was used  t o  measu re  
t h e  p r e s s u r e  d i f f e r e n c e s .  T h e  w a t e r  
f l o w  r a t e s  t h r o u g h  t h e  t u b e  s y s t e m  
w e r e  m e a s u r e d  by a r o t a m e t e r  a n d  by 
we igh ing .  The f l o w  phenomena o f  t h i s  
i u e l  P u b e  s y s t e m  w e r e  s t u d i e d  b y  
v i s u a l  o b s e r v a t i o n  o f  t h e  d i f f u s i o n  
o f  a dye  f i l a m e n t  i n  f l o w i n g  w a t e r  arid 
by e x p e r i m e n t a l  d e t e r m i n a t i o n  of t h e  
f r i c t i o n  f a c t o r  o v e r  t h e  R e y n o l d s  
modulus r a n g e  of’ i n t e r e s t .  

A p l o t  o f  t h e  f r i c t i o n  f a r  t o r  a s  R 

f u n r t i o n  o f  R e y n o l d s  m o d u l u s  Cor t h e  
ARE f u e l  t u b e  s y s t e m  i s  shown i n  F i g .  
1.1. T h e  f r i c t i o n  f a c t o r  i s  d e f i n e d  
a s  

Dk 

4- - 
f =  L y 2  

D 21i: 
w h e r e  

Dh = h e a t  l o s s ,  
L / D  = t o t a l  l e n g t h  o f  p i p e  h e t w e e n  

s t a t i c  p r e s s u r e  t a p s  d i v i d e d  hy 
p i p e  d i  amet,er , 

V = a v e r a g e  f1ui .d  v e l o c i t y ,  
g = a c c e l e r a t i o n  o f  g r a v i t y .  

I t  a p p e a r s  t h a t  n t  a R e y n o l d s  modu lus  
o f  a b o u t  2 4 0 0 ,  t h e  f l o w  c h a n g e d  f r o m  
l a m i n a r  t o  tt’ar1s.i ~ i o n a l .  a n d  t h a t  a t  
Reynol .ds  m o d u l i  a b o v e  5 0 0 0 ,  f u l l y  d e -  
v e l o p e d  t u r b u l e n t  f l o w  h a d  p ro l l i ab ly  
b e e n  e s  t a b 1  i s h e d .  C o n v e i i  t i - o n a l  
f r i c t i o n  f a c t o r  d a t a  f o r  smooth s b r a i g b t  
p i p e s  h a v e  a l s o  h e e n  p l o t t e d  i n  F i p .  
1 . .1  f o r  c o m p a r i s o n .  N o t e  t h a t  t h e  
l a m i n a r  f l o w  a n d   he t u r b u l e n t  f l o w  
c u r v e s  f o r  t h e  t w o  s y s t e m s  a r e  p a r a l l e l *  
The ARE f u e l  t,ube f r i c t i o n  f a c t o r  d a t a  
? . ~ e  a b o v e  t h e  s m o o t h  p i p e  d a t a ,  a s  
w o u l d  b e  e x p e c t e d  t e c a u ~ e  o f  t h e  
p r e s e n c e  o f  a d d i t i o n a l  h e a d  loss r e -  
s u l t i n g  f r o m  s e c o n d a r y  f l o w  i ~ n  t , h e  

? -  
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F i g .  1.1. Friction Factor v s .  R e y n o l d s  i \ lodulus f o r  t h e  ARE F u e l  T u b e .  

1 8 0 - d e g  bends.  T h e r e  i s  some e v i d e n c e  
i n  t h e  l i t e r a t u r e  t h a t  h e a d  l o s s e s  i n  
1 8 0 - d e g  b e n d s  u n d e r  l a m i n a r  f l o w  c o n -  
d i t i o n s  a r e  r e l a t i v e l y  more i m p o r t a n t  
t h a n  t h o s e  u n d e r  t u r b u l e n t  f l o w ;  t h i s  
b e h a v i o r  w o u l d  e x p l a i n  why t h e  ARE 
l a m i n a r  f l o w  d a t a  l i e  r e l a t i v e l y  h i g h e r  
a b o v e  s t r a i g h t  p i p e  d a t a  t h a n  d o  t h e  
t u r b u l e n L  f l o w  d a t a .  

T h e  d y e  e x p e r i m e n t s  c o n f i r m e d ,  i n  
g e n e r a l ,  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  p r e s s u r e - d r o p  m e a s u r e m e n t s .  I t  
w a s  a t  t i m e s  d i f f i c u l t  t o  d i s t i n g u i s h  
b e t w e e n  t h e  r a n d o m  t u r b u l e n c e  a s -  
s o c i a t e d  w i t h  h i g h  R e y n o l d s  m o d u l i  and 
t h e  nonrandom s e c o n d a r y  f l o w  o r i g i n a t -  
i n g  a t  t h e  1 8 0 - d e g  b e n d s .  L a m i n a r  
m o t i o n  w a s  o b s e r v e d  a t  R e y n o l d s  m o d u l i  
o f  l e s s  t h a n  2 0 0 0 .  A t  t h e s e  l o w  
R e y n o l d s  m o d u l i ,  some m i x i n g  o c c u r r e d  
a t  t h e  1 8 0 - d e g  b e n d s ;  t h e  s e c o n d a r y  

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

EXTERNAL FUEL CIRCUITS 

G .  A.  C h r i s t y  
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  

G .  D. N'hitman 
ANP D i v i s i o n  

T h e  l a r g e s t  s i n g l e  s a v i n g  i n  
u r a n i u m  was e f f e c t e d  by t h e  e l i m i n a t i o n  
o f  o n e  o f  t h e  t w o  p a r a l l e l  h e a t  e x -  
c h a n g e r  l o o p s .  T h i s  d e c r e a s e  o f  a l m o s t  
2 5 %  i n  t h e  e x t e r n a l  f u e l  v o l u m e  
r e s u l t e d  i n  a d e c r e a s e  i n  r e a c t o r  
t e m p e r a t u r e  d r o p  birt  n o t  i n  t h e  maximum 
t e m p e r a t u r e .  'The t o t a l  f u e l  c i r c u i t  
v o l u m e ,  n o t  i n c l u d i n g  t h a t  f o r  t h e  

10 
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e n r i c h e d  f u e l ,  i s  now b e l o w  5 f t 3  a t  
room temper  a t u  re .  

B e f o r e  t h e  r e v ; - s i o n s  i n  d e s i g n  h a d  
b e e n  made ,  t h e  f u e l  c i r c u i t  w a s  g a s  
t e s t e d  and  h y d r a u l i c a l l y  c h e c k e d  w i t h  
c i r c u l a t i n g  w a t e r .  T h e  t e s t s  i n d i -  
ca t ,ed  t h a t  t h e  w e l d s  w e r e  good ( i n s o -  
f a r  a s  s u c h  t e s t s  c a n  r e v e a l  t h e  
q u a l i t y  o f  t h e  w e l - d s ) ,  b u t  i t  w a s  
f o u n d  t h a t  some v a l v e s  I .eaked  b e c a u s e  
o f  t h e  a d h e r e n c e  o f  f i l . i r i g s ,  w e l d  
d r o p p i n g s ,  e t c .  t o  t h e  v a l v e  s e a t .  
A 1  t h o u g h  t h e s e  v a l v e s ,  when s u b s e -  
q u e n t , l y  c l e a n e d ,  p r o v e d  t o  be  t i g h t ,  
t h e  i m p o r t a n c e  o f  a t i g h t  s y s t e m  b a s  
l e d  t o  t h e  u s e  o f  f r e e z e  v a l v e s  a n d  
f r a n g i b l e - d i s k  v a l v e s  i n  some l o c a t i o n s .  

The v a r i o u s  p a c k e d  o r  f r o z e n  s e a l s  
t e s t e d  by t h e  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  
Group p r o v e d  t o  be  u n r e l i ~ a b l e .  Conse- 
q u e n t l y ,  i t  was d e c i d e d  t o  c h a n g e  t,he 
d e s i g n  t o  p rov i .de  f o r  i n c o r p o r a t i o n  o f  
t h e  g a s - s e a l e d  s u m p - t y p e  pump w h i c h  
h a s  been  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  
s e v e r a l  h u n d r e d  hoiirs w i t h  f l u o r i d e s  
i n  t h e  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  
F u i l d i n g .  A I  t h o u g h  t h e  f r o z e n - s o d i u m  
s e a l  f o r  u s e  i n  t h e  r e f l e c t o r .  c o o l a n t .  
p u m p s  h a s  o p e r a t , e d  s a t i s f a c t o r i l y ,  
i t  w a s  f e l t  t h a t  t h e s e  pumps s h o u l d  
a l s o  be changed  t o  t h e  g a s - s e a l e d  sump 
t y p e  t o  e l i m i n a t e  t h e  h a z a r d  of  s e a l  
fa . i .1 .ure  w h i c h  w o u l d  p e r m i t  a s o d i u m  
l e a k  i n t o  t h e  p i t .  

F u e l  System Des ign .  A c o n s i d e r a b l e  
s a v i n g  i n  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  t h e  ARE was o b t a i n e d  by t h e  e l i n i i -  
n a t i o n  o f  o n e  o f  t h e  two  f u e l  b e a t  
e x c h a n g e  l o o p s .  A t  t h e  same t i m e ,  i t ;  
w a s  n e c e s s a r y  t o  i n s t a l l  a b y p a s s  w- i th  
a t h r o t , t l i n g  v a l v e  a r o u n d  t h e  r e m a i n i n g  
h e a t  e x c h a n g e r s  t o  m a i n t a i n  t h e  s ame  
t o t a l  f l o w  i n  t h e  s y s t e m  w i t h o u t  i n -  
c r e a s i n g  t h e  p r e s s u r e  d r o p  a c r o s s  t h e  
r e a c t o r .  W i t h  t h i . s  new a r r a n g e m e n t ,  
t h e  t o t a l  f u e l  volume ( l e s s  a b o u t  1 f t 3  
f o r  t h e  f u e l  c o n c e n t r a t e )  i s  o n l y  5 f t 3  
a t  1300°F .  A s  a c o n s e q u e n c e  o f  t h e  
e l i m i n a t i o n  o f  t ,he  o n e  h e a t  e x c h a n g e  
L o o p ,  h o w e v e r ,  t h e  A T  a c r o s s  t h e  
r e a c t o r  i s  r e d u c e d  froiri 350 t o  1 7 S o F ,  

and  t h e  t o t a l  power i s  c o r r e s p o n d i n g l y  
r e d u c e d  from 3 t o  1 .5  megawat,ts .  S i n c e  
t h e  o u t l e t  f u e l  t e m p e r a t u r e  i s  m a i n -  
t a i n e d  at, 1 5 0 0 " F ,  t h e  i n l e t  f u e l  
t e m p e r a t u r e  and  mean f u e l  t e m p e r a t u r e  
a r e  i n c r e a s e d .  T h e  I e v i s e d  f u e l  
s y s t e m  a r r a n g e m e n t  is  shown i n  F i g .  1 . 2 .  

A l t h o u g h  o n e  h e a t  e x c h a n g e r  l o o p  
h a s  b e e n  c o m p l e t e l y  removed f rom t h e  
s y s t e m ,  t h e  d u e l  pump s y s t e m  i s  b e i n g  
r e t a i n e d ,  b u t  w i t h  a d i f f e r e n t ;  f u n c t i o n a l  
a r r a n g e m e n t .  F o r m e r l y ,  two pumps r a n  
s imu 'h !,a ne  011s 1 y , e a c h p 11 rnp de I. i v e  r i xi g 
h a l f  t h e  t o t a l  s y s t e m  f l o w .  Now one 
pump i s  u s e d  t o  s u p p l y  f u l l  f l o w  and  
t h e  o t , he r  pump i s  t,o be iised o n l y  a s  a 
s p a r e .  T h e  s p a r e  pump i s  i s o l a t e d  
f rom t h e  s y s t e m  by two f r a n g i b l e - d i s k  
v a l v e s  s o  t h a t  t , h i s  pump w i t h  t h e  
a s s o c i a t e d  sump t a n k  w i l l  b e  e rnp ty  
i i n t i . 1  i t s  u s e  i s  d e s i r e d .  A t  s u c h  
t i m e ,  t h e  l i q u i d  w i 1 . l  be f o r c e d  o u t  o f  
t h e  d e a d  pump i n t o  t h e  s p a r e ,  and  t h e  
pump w i l l  be  i s o l a t e d  from t h e  s y s t e m  
by f r e e z i n g  t ,he  l i q u i d  i n  t h e  v e r y  
b o t t o n l  o f  t h e  sutvp t a n k  o f  t h e  d e a d  
p u 111 p II 

S i n c e  t,he v a l v e s  cannot ,  he depended  
u p o n  t o  g i v e  z e r o  l e a k a g e ,  t h e  f u e l .  
s y s t e m  w i l l .  be  i s o l a t e d  f rom t h e  f i l l  
an t i  f l u s h  t a n k s  by m e a n s  o f  f r e e z e  
v a l v e s  t h a t  b a c k  u p  t h e  m e c h a n i c a l  
v a l v e s .  A s  s o o n  a s  t h e  f r e e z e  v a l v e s  
h a v e  been s e t  by c h i l l i n g ,  t h e  mechan i -  
c a l  v a l v e s  w i l l  b e  o p e n e d  and l e f t ,  i n  
t,he open p o s i t i o n  d u r i n g  t h e  r u n .  The 
f I e t . ~ e  v a l v e s  w i l l  e n : ; u r e  t h a t  a 
f a i l u r e  i n  t h e  m e c h a n i c a l  v a l v e  w i l l  
n o t  make i t  i m p o s s i i b l e  t o  dump t h e  
s y s t e m .  

The o l d  f u e l  s y s t e m  p i p i n g  and a l l .  
c o m p o n e n t s  o f  o n e  h e a t  e x c h a n g e r  l o o p  
h a v e  b e e n  r e m o v e d .  Some o f  t h e  new 
f u e l  p i p i n g  c o n f i g u r a t i o n  h a s  b e e n  
f a b r i c a t e d  i n t o  s u b a s s e m h l i . e s ,  b u t  75% 
o f  t h e  i n s t a l l a t i o n  r e m a i n s  t o  h e  
done .  The  new pump c a s i n g s  w i l l  riot, 
be a v a i l a b l e  u n t i l  t h e  l a t , t e r  part,  of 
Sep tember  1 '353;  s o  t h e  f u e l  s y s t e m  
w i l l  n o t  b e  r e a d y  f o r  t e s t i n g  b e f o r e  
t ,he m i d d l e  o f  O c t o h e r .  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1953  

Sodium System D e s i g n .  The r e f l e c t o r  
c o o l a n t  ( s o d i u m )  c i r c u i t  r e m a i n s  u n -  
c h a n g e d ,  e x c e p t  f o r  t h e  u s e  o f  o n e  
g a s - s e a l e d  sump- type  pump a n d  a s p a r e  
i n s t e a d o f t h e  two f r o z e n - s o d i u m - s e a l e d  
pumps p r e v i o u s l y  s p e c i f i e d .  Most. o f  
t h e  p i p i n g  s y s t e m  f o r  t h i s  c i r c u i t  h a s  
been  i n s i , a l l e t l ,  and  work on t h e  s y s t e m  
w i l l  be  c o m p l e t e d  when t,he sump t a n k s  
f o r  t h e  n e w  pumps a r r i v e ,  

P u m p s .  B e c a u s e  o f  t h e  l i m i t e d  
s u c c e s s  w i t h  p a c k e d - s e a l e d  pumps ,  t h e  
g a s - s e a l e d  sump- t y p e  c e n t r i f u g a l  pump 
p r e v i o u s l y  d e s ( : r i . b e d (  ’) h a s  b e e n  
s p e c i f i e d  f o r  t h e  f u e l  s y s t e m ,  T h e  
r e q u i . r e m e n t  o f  t h e  ARE f o r  d e p e n d a b l e  
r e m o t e  o p e r a t i o n  o f  t h e  f u e l  p u m p  
c o u l d  n o t  b e  f u l f i l l e d  by a p a c k e d -  
s e a l e d  pump i n  t h e  n e a r  f u t u r e ,  e v e n  
though  some packed  s e a l s  a r e  p o t e n t i a l l y  
u s e f u l .  A t  t h e  same t i m e  and  f o r  t h e  
same r e a s o n ,  i t  w a s  d e c i d e d  t o  employ  
t h e  same g a s - s e a l e d  pump i n  t h e  sod ium 
sys t , em.  O n l y  o n e  s u c h  pump w i l l  b e  
r e q u i r e d  i n  t h e  f u e l  s y s t e m  and one  i n  
t he  s o d i u m  s y s t e m s ,  a l t h o u g h  a s p a r e  
pump w i l l  l e  p r o v i d e d  i n  e a c h  s y s t e m .  

G a s - s e a l e d  pumps  a r e  l i m i t e d  t o  
o p e r a t i o n  w i t h  t h e  s h a f t  i n  a n e a r l y  
v e r t i c a l  p o s i t i o n  i n  o r d e r  t o  m a i n t a i n  
g a s  a b o v e  t h e  l i q u i d  s u r f a c e .  T h i s  
t y p e  o f  pump h a s  o p e r a t e d  f o r  s e v e r a l  
t h o u s a n d s  o f  h o u r s  i n  c i r c u l a t i . n g  
v a r i o u s  f l u o r i d e  m i x t u r e s  a t  t e m p e r a -  
t u r e a  o f  up t o  1 3 0 0 ° F .  T h e  pump h a s  
n o t  y e t  b e e n  t e s t e d  w i t h  s o d i u m ,  b u t  
n o  d i f f i c u L t i e s  a r e  a n t i c i p a t e d  s o  
l o n g  a s  t h e  g a s  s e a l  i s  p r o t e c t e d  f rom 
sodium vapor .  

A g a s - s e a l - e d  pump, a s  r e q u i r e d  by 
t h e  ARE,  h a s  b e e n  f a b r i c a t e d  and  i s  
now b e i n g  t e s t e d  ( f o r  d e t a i l s  o f  tes t ;  
on t h i s  pump see s e c .  2 ,  “ E x p e r i m e n t a l  
R e a c t o r  E n g i n e e r i n g ” ) .  Two d e s i g n  
p r o b l . e m s  e n c o u n t e r e d  i n v o l v e d  t h e  
p a r t i n g  f a c e s  and  s t a t i o n a r y  s e a l s  and  
a t a n k  d e s i g n  f o r  minimum h o l d u p  t h a t  
would  p r o v i d e  s p a c e  f o r  e n r i c h e d  f u e l  
a d d i t i o n ,  t h e r m a l  e x p a n s i o n ,  a n d  

( 5 ) W .  El. McDonald  e t  u l . ,  ANP Quor. P r o g .  R e p .  
J a n e  10, 1 Y 5 3 ,  OHNL-1556, p. 11-12. 

p r i m i n g .  I t  h a s  b e e n  n e c e s s a r y  t o  
e n l a r g e  t h e  pump s t r u c t u r e  € x c a i i s e  o f  
t h e  i n c r e a s e d  f u e l  r e q u i r e m e n t .  F o u r  
c o m p l e ~ e  pumps w i t h  s p a r e  p a r t s  a r e  
b e i n g  b u i . l t  and s h o u l d  be c o m p l e t e d  by 
t h e  l a t t e r  p a r t  o f  O c t o b e r .  

v a l v e s .  B o t h  t;he 2 - i 1 1 ,  b e 1 . l o w s  
v a l v e s  and  t h e  f r a n g i b l e - d i s k  v a l v e s  
a r e  b e i n g  t e s t e d  f o r  o p e r a t i o n  i n  t h e  
f l u o r i d e s  a t  1 3 0 0 ’ F .  T h e  b e l l o w s  
v a l v e s  i n s t a l l e d  i n  t h e  A R E  f u e l  
s y s t e m  l e a k e d  d u r i n g  p r e l i m i n a r y  t e s t s  
w i t h  w a t e r ,  b u t ,  when c l e a n e d ,  t h e y  
o p e r a t e d  s a t i s f a c t o r i l y  i n  a f l u o r i d e  
f u e l  a t  t e m p e r a t u r e s  o f  up  t o  1200°F.  
T h e  f r a n g i b l e - d i s k  v a l v e  i s  b e i n g  
d e v e l o p e d  a s  an i s o l a t i o n  u n i t  be tween 
t h e  f u e l  l o o p  a n d  t h e  c o m p o n e n t s  t h a t  
r e q u i . r e  p o s i t i v e  s e a l i n g  and  o n l y  o n e  
v a l v e  o p e r a t i o n .  

A 2 - i n . ,  F i i 1 . t o n  S y l p h o n ,  a i r -  
o p e r a t e d ,  n o r m a l l y  c l o s e d  vit1.ve i .s  
b e i n g  t e s t e d  f o r  l e a k a g e  a n d  s e l f -  
w e l d i n g  w i t h  N a F - Z r F , - U F 4  ( 5 0 - 4 6 - 4  
m o l e  % ) .  T h i s  v a l - v e  was o r i g i . n a l . l y  
i n s t a l l e d  i n  t h e  ARE f u e l  s y s t e m  a n d  
l e a k e d  d u r i n g  t h e  i n i t i a l .  w a t e r  
t e s t i n g ,  a s  d i d  s e v e r a l  o t h e r  v e l . v e s .  
A f t e r  r e m o v a l ,  t h e  v a l v e  w a s  c1.eaned 
by w a t e r  f l u s h i n g ,  iind t h e  p r e s e n t  
t;est was s t a r t e d .  T h i i s  f a r ,  the  v a l v e  
h a s  b e e n  o p e r a  t;ed i n  t h e  f l u o r  ; .de  
m i x t u r e  f o r  a b o u t  200  h r  w i t h  a f l u i d  
t e m p e r a t u r e  o f  1200°F  and a d i f f e r e n t i a l  
p r e s s u r e  o f  30 p s i  w i t h o u t ,  d e t e c t a b l e  
l e a k a g e .  A f t e r  b e i n g  opened  and c l o s e d  
1 2  t i m e s ,  t h e  v a l v e  was l e f t  i n  t h e  
c l o s e d  p o s i t i o n  f o r  1 5 0  h r  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  bet,ween t h e  p l u g  
a n d  s e a l  m i g h t  occur .  A t  t h e  end o f  
t;his t i m e ,  t h e  v a l v e  o p e n e d  s m o o t h l y  
w i t h o u t  n o t i c e a b l e  s t i c k i n g ,  a n d  i t  
r e s e a t e d  w i t h o u t  l e a k a g e .  

The t e m p e r a t u r e  o f  t h e  f l u i d  i n  t h e  
v a l v e  h a s  b e e n  r a i s e d  t o  1 3 0 0 ° F  t o  
i n v e s t i g a t e  sei-f-welding o f  t h e  v a l v e  
o v e r  t h e  same t i m e  p e r i o d .  The  u n i t  
p r e  s s 11 r e  he  tween  t h e  s e a 1 i n  g s II r fa c r: TS 

i s  a p p r o x i m a t e l y  4 0 0 0  p s i .  A n o t h e r  
v a l v e  o.f t h e  same t y p e  a n d  s - i z e  t h a t  
l e a k e d  v e r y  b a d l y  i n  t h e  w a t e r  t e s t ;  
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w a s  r e m o v e d ,  a n d ,  a f t e r  t h o r o u g h  
c l e a n i n g ,  i t  was c h e c k e d  a n d  f o u n d  t o  
b e  h e l i u m  t i g h t  a t  d i f f e r e n t i a l  
p r e s s u r e s  o f  u p  t o  50  p s i .  T h e s e  
t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  l e a k  t i g h t n e s s  
o f  t h e s e  v a l v e s  i s  s a t i s f a c t o r y ,  a n d  
t h e  t e m p e r a t u r e  l i m i t a t i o n  i s  t o  b e  
i n v e s t i g a t e d .  

T h e  f r a n g i b l e - d i s k  v a l v e  i s  b e i n g  
d e v e l o p e d  t o  s e r v e  a s  a n  i s o l a t i o n  
u n i t  b e t w e e n  t h e  f u e l  l o o p  a n d  t h e  
c o m p o n e n t s  t h a t  n e e d  t o  be u s e d  o n l y  
o n c e  i n  t h e  c o u r s e  o f  ARE o p e r a t i o n ,  
s u c h  a s  t h e  h o t  f u e l  dump t a n k  a n d  
t h e  s p a r e  p u m p s .  T h e s e  v a l v e s  a r e  
c o m p r i s e d  o f  2 - i n .  F u l t o n  S y l p h o n  
v a l v e  u p p e r  a s s e m b l i e s  a n d  b o d i e s  
w h i c h  h a v e  b e e n  a d a p t e d  t o  c o n t a i n  
0 . 0 0 s - i n ,  I n c o n e l  s e a l i n g  d i s k s  t h a t  
may b e  s h e a r e d  b y  t h e  a i r - o p e r a t e d  
b e l  l o w s .  

S i x  d r y  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  m e c h a n i c a l  d e s i g n  a n d  t h e  
r e p r o d u c i b i l i t y  o f  t h e  d i s k  f a i l u r e .  
T h r e e  d i s k s  h a v e  b e e n  s h e a r e d  a t  room 
t e m p e r a t u r e  a n d  t h r e e  a t  1200OF. I n  
t h e  r o o m - t e m p e r a t u r e  t e s t s ,  t h e  r u p t u r e  
s t r e n g t h s  a g r e e d  q u i t e  w e l l  w i t h  t h e  
p r e d i c t e d  v a l u e s ,  a n d  a l l  t h e  d i s k s  
f a i l e d  a t  t h e  s a m e  p o i n t .  I n  t h e  
t e s t s  a t  1 2 0 0 ° F ,  t h e  r u p t u r e  s t r e n g t h  
v a r i e d  a b o u t  35% a b o v e  a n d  b e l o w  t h e  
p r e d i - c t e d  v a l u e ,  w h i c h  was 5 0 %  b e l o w  
t h e  s t r e n g t h  a t  room t e m p e r a t u r e .  The  
v a r i a t i o n  i n  t h e  h o t  t e s t s  i s  p r o b a b l y  
d u e  t o  poo r t e  mp e r a t,u re i n  s t r urn en  t a t i o n  
s i n c e  t h e  t h e r m o c o u p l e  was n o t  l o c a t e d  
d i r e c t l y  o n  t h e  d i s k  a n d  t h e  s o a k i n g  
t i m e s  a t  t e m p e r a t u r e  v a r i e d ,  A com- 
p l e t e  v a l v e  i s  t o  be b u i l t  and  t e s t e d  
i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  f u e l .  

THE N a F - Z r F , - U F ,  FUEL 

G ,  J. N e s s l e  W .  R .  G r i m e s  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

c o m p o s i t i o n  o f  t h e  f u e l ,  a s  w e l l  a s  
t h e  f u e l  c o n c e n t r a t e  ( f o r  l o a d i n g ) ,  
h a s  c h a n g e d .  The  f i n a l  f u e l  c o m p o s i t i o n  
w i l l ,  o f  c o u r s e ,  d e p e u d  u p o n  t h e  
r e q u i r e d  c r i t i c a l  m a s s ,  b u t  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n s  a s  h i g h  a s  7 . 5  m o l e  % 
UF, w i l l  b e  t o l e r a b l e .  

T h e  p r e p a r a t i o n  o f  n e a r l y  3 5 0 0  l b  
o f  ARE f u e l  s o l v e r i t  ( N a Z r F 5 )  w a s  com- 
p l e t e d  d u r i n g  t h e  q u a r t e r .  T h i s  
m a t e r i a l  i s ,  a p p a r e n t l y ,  o f  h i g h e r  
p u r i t y  t h a n  a n y  p r e v i o u s l y  p r e p a r e d .  
A p p a r a t u s  f o r  p r e p a r a t i o n  o f  t h e  ARE 
f u e l  c o n c e n t r a t e ,  s i m i l a r  t o  t h a t  f o r  
p r e p a r a t i o n  o f  t h e  f u e l  s o l v e n t ,  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  t e s t e d .  
I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  t h e  p r e p a r a t i o n  
m e t h o d  u s e d  will p r o d u c e  m a t e r i a l  o f  
s a t i s f a c t o r y  p u r i t y  w i t h o u t  e x c e s s i v e  
r e d u c t i o n  o f  t h e  UF,. 

Composition. The o r i g i n a l  e s t i m a t e s  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r e a c t o r  w o u l d  go 
c r i t i c a l  w i t h  a b o u t  4 mole  % UF,, b u t  
t h e  l a t e s t  c r i t i c a l  m a s s  e s t i m a t e  
i n d i c a t e s  t h a t  a b o u t  6 . 5  ino le  % w i l l  
b e  r e q u i r e d .  T h i s  f u e l  c o n c e n t r a t i o n  
c a n  b e  o b t a i n e d  f r o m  w i t h i n  t h e  NaF- 
Z r F 4 - U F 4  s y s t e m ,  b u t  c o n s i d e r a b l e  
e f f o r t  h a s  been  r e q u i r e d  t o  a s c e r t a i n  
n o t  o n l y  t h a t  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  
o f  t h e  r e s u l t i n g  f u e l  w i l l  be a m e n a b l e  
t o  r e a c t o r  r e q u i r e m e n t s  b u t  a l s o  t h a t  
t h e  a n t i c i p a t e d  l o a d i n g  p r o c e d u r e  o f  
t h e  r e a c t o r  w i l l  r e m a i n  u n a l t e r e d .  
T h e  c o n t e m p l a t e d  l o a d i n g  p r o c e d u r e  
r e q u i r p s  t h e  a d d i t i o n  o f  an  e n r i c h e d -  
u r a n i u m - b e a r i n g  m i x t u r e  t o  a n o n -  
u r a n i u m - b e a r i n g  m i x t u r e ,  i n  t h i s  c a s e ,  
N a Z r F 5 .  T h e  f e a s i b i l i t y  o f  t h i s  
l o a d i n g  p r o c e d u r e  i s  d e p e n d e n t  u p o n  
t h e  f o l l o w i n g  t h r e e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  
f l u o r i d e s :  ( 1 )  t h e  t e m p e r a t u r e s  o f  
t h e  c a r r i e r ,  t h e  e n r i c h e d  f u e l ,  a n d  
a l l  i n t e r m e d i a t e  m i x t u r e s ,  ( 2 )  t h e  
v o l u m e  o f  t h e  e n r i c h e d  f u e l  ( s i n c e  
o n l y  1 1 / 2  f t 3  o f  c o n c e n t r a t e  i s  
p r o v i d e d  f o r  i n  t h e  d e s i g n  o f  t h e  
s y s t e m ) ,  and  ( 3 )  n o  s e g r e g a t i o n  o f  t h e  

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  

T h e  c i r c u l a t i n g  f u e l  t o  be u s e d  i n  f u e l  d u r i n g  l o a d i n g .  T h e s e  r e q u i r e -  
t h e  ARE w i l l  s t i l l  be t a k e n  f r o m  t h e  ments  a p p a r e n t l y  a r e  b e s t  f u l f i l l e d  i f  
N a F - Z r F 4  -UF,  s y s t e m ,  a l t h o u g h  t h e  t h e  compound Na2UF, i s  employed a s  t h e  
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f u e l  c o n c e n t r a t e .  I t  i s  m i x e d  w i t h  
t h e  c a r r i e r ,  N a Z r F , ,  i n  t h e  q u a n t i t y  
r e q u i r e d  t o  make t h e  r e a c t o r  c r i t i c a l .  
I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h e  f i n a l  compo- 
s i t i o n  o f  t h e  f u e l  w i l l  b e  i n  t h e  
n e i g h b o r h o o d  o f  5 3 . 5 - 4 0 . 0 - 6 . 5  m o l e  % 
o f  NaF-ZrF4 -UF, . 

A p h a s e  d i a g r a m  o f  t h e  N a , U F , -  
NaZrF,  s y s t e m  i s  shown i n  S e c t i o n  5 ,  
" C h e m i s t r y  o f  High  T e m p e r a t u r e  Liquids.'8 
From t h e  d i a g r a m ,  i t  may be s e e n  t h a t  
t h e  m i x t u r e  w i t h  6 . 5  mole  % UF, h a s  a 
m e l t i n g  p o i n t  o f  a b o u t  570'C. S h o u l d  
h i g h e r  f u e l  c o n c e n t r a t i o n s  be n e c e s s a r y ,  
a s  much a s  7 . 5  m o l e  % UF,  c o u l d  b e  
o b t a i n e d  w i t h  m e l t i n g  t e m p e r a t u r e s  o f  
l e s s  t h a n  6 0 0 ° C .  T h e  new f u e l  c o n -  
c e n t r a t e  Na,UF6 m e l t s  a t  650°C; t h e r e -  
f o r e  t h e  l o a d i n g  s y s t e m  w i l l  h a v e  t o  
o p e r a t e  a t  somewhat h i  g h e r  t e m p e r a t u r e s .  

P h y s i c a l  P r o p e r t i e s .  The  p h y s i c a l  
p r o p e r t i e s ,  t h e  mos t  i m p o r t a n t  o f  which  
a r e  d e n s i t y  and  v i s c o s i t y ,  o f  t h e  f u e l  
c o n c e n t r a t e  and  f u e l  c o r n p o s i t i o n  w i t h  
6 .S  mole  % UF, a r e  b e i n g  measu red .  A t  
t h i s  t ime o n l y  t h e  d a t a  on t h e  N a F -  
ZrF,-UF, ( 5 3 . 5 - 4 0 . 0 - 6 . 5  mole  %) f u e l  
c o m p o s i t i o n  a r e  a v a i l a b l e .  T h e s e  are:  
v i s c o s i t y ,  1 6  c p  a t  5 8 0 " C ,  5 . 7  c p  
a t  95OoC; d e n s i t y ,  p ( g / c m 3 )  = 4 . 0 6  - 
0.00097 T (600  < T < 80OoC). 

F u e l  S o l v e n t  P r o d u c t i o n  ( G .  J .  
N e s s l e ,  C. W. C r o f t ,  J .  T r u i t t ,  J .  E. 
E o r g a n ,  C.  M. B l o o d ,  R .  E .  T h o m a ,  
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  a 
p e r i o d  o f  € i v e  w e e k s  o f  t h i s  q u a r t e r ,  
1 4  b a t c h e s  o f  a p p r o x i m a t e l y  2 5 0  l b  
e a c h  o f  NaF-ZrF, ( S O - S O  mole %) mix tu re  
were p r e p a r e d  i n  t h e  9201-3  p r o d u c t i o n  
f a c i l i t y  f o r  ARE u s a g e .  T h e r e  w e r e  n o  
f a i l u r e s  i n  t h e  m a t e r i a l  p r o c e s s i n g ;  
t h e  m a t e r i a l  b a l a n c e  o f  t h e  o p e r a t i o n ,  
which  i n v o l v e d  a t o t a l  o f  1548.5 kg o f  
c h a r g e  m a t e r i a l ,  s h o w s  a d e f i c i t  o f  
only 1 . 6  kg. 

T h e  f i r s t  o f  t h e  2 4  h a t c h e s  w a s  
p r e p  a r e d f r o m  h i g h  - h a f n i u  m -  c o n  t e  n t 
ZrF, a s  a t r i a l  r u n .  One o ~ h e r  b a t c h  
h a s  been  l a r g e l y  consumed i n  t e s t i n g .  
A c c o r d i n g l y ,  2800  l b  o f  m a t e r i a l  i s  

a v a i l a b l e  f o r  c h a r g i n g  i n t o  t h e  ARE. 
T a b l e  1.1 p r e s e n t s  t , h e  a n a l y t i c a l  d a t a  
r e c e i v e d ,  t o  d a t e ,  o n  i n d i v i d u a l  
b a t c h e s  from t h e  e n t i r e  o p e r a t i o n .  
S p e c t r o g r a p h i c  d a t a ,  o t h e r  t h a n  t h o s e  
shown f o r  t h e  h a f n i u m  a n d  b o r o n  c o n -  
t e n t ,  a r e  o n  r e c o r d .  T h e s e  d a t a  
i n d i c a t e  a h i g h  d e g r e e  o f  m a t e r i a l  
p u r i t y  . 

The o p e r a t i n g  p r o c e d u r e  a d o p t e d  and  
u s e d  f o r  t h e  p r o d u c t i o n  o f  t h e  ARE 
f l u o r i d e  b a t c h e s  i s  b r i e f l y  t h e  
f o 1 1 ow i n  g : 

1. melt c o n s t i t u e n t s  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 ;  

2 .  t r e a t  w i t h  h y d r o g e n  ( 1 5 0 0 ° F )  f o r  
1 h r ;  

3 .  t r e a t  w i t h  h y d r o g e n  f l u o r i d e  
(1500°F)  f o r  1 1 / 2  h r ;  

4. h y d r o g e n  f l u s h  t o  a n  o u t - g a s  
sample  r e a d i n g  o f  1 x mole o f  
HE p e r  l i t e r  o f  o u t - g a s  ( 1 5 0 0 ° F ) ;  

5. t r a n s f e r  t r e a t e d  f l u o r i d e s  t o  
r e c e i v e r  c a n  w i t h  h e l i u m  ( l S 0 0 " F ) ;  

6. f l u s h  w i t h  h e l i u m  u n t i l  r e c e i v e r  
c a n  h a s  b e e n  d i s c o n n e c t e d  a n d  
r e m o v e d  a f t e r  c o o l i n g  t o  room 
t e m p e r a t u r e ;  

7 .  p l a c e  r e c e i v e r  c a n  c o n t a i n i n g  ARE 
f l u o r i d e s  on h e l i u m  h e a d e r  s y s t e m  
u n d e r  p o s i t i v e  h c l i u m  p r e s s u r e  o f  
5 I b  f o r  s t o r a p e  u n t i l  n e e d e d .  

A l l  p r o c e s s  e q u i p m e n t  a n d  l i n e s  
e x p o s e d  t o  t h e  f l u o r i d e s  o r  h e a t  were  
f a b r i c a t e d  o f  n i c k e l  m e t a l .  

The f i n a l  h y d r o g e n  f l u s h i n g  p r o c e s s  
h a s  t w o  p u r p o s e s :  ( 1 )  t o  f l u s h  o u t  
t h e  e x c e s s  h y d r o g e n  f l u o r i d e  l e f t  
f r om t h e  h y tl r oge  n f l u  o r i d e  t r e a t m e  n t 
a n d  ( 2 )  t o  r e d u c e  t h e  c o n t a m i n a t i n g  
m e t a l  c o n t e n t  o f  t h e  p r o c e s s e d  f l u o r i d e s  
hy r r d u c i n g  t h e  r e s p e c t i v e  f l u o r i d e s ,  
NiF,  , FeF, , and C r F , ,  t o  b a s e  m e t a l s .  
T h e s e  m e t a l s  seem t o  d e p o s i t  on t h e  
w a l l s  o f  t h e  r e a c t o r  v e s s e l  o r  a r e  
f i l t e r e d  o u t  d u r i n g  t h e  t r a n s f e r  s t e p .  

F l u s h i n g  w i t h  h y d r o g e n  t o  an o u t -  
g a s  r r a d i n g  o f  1 x mole o f  I-IF p e r  
l i t e r  of  o u t - g a s  w a s  s e t  as a p r a c t i c a l  
l imit f o r  r t = m o v i n g  t h e  m e t a l l i c  
i m p u r i t i e s  i n t  r o d u c e d  o r  c o n t a i n e d  i n  
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TABLE 1.1. P R O D U C T Z O N  DATA FOR A R E  FUEL SOLVENT 

SPETrn0G;RAPHIC 
ANALYSIS (ppm) t3n'rm 

NO. 
P e r  C e n t  PPm 

Cr 
-_I 

PH 

2.20 

2 . 2 1  

2.50 

2.00 

2 . 2 5  

2 .12  

2.22 

2.50 

2.05 

3 . 0 1  

3.00 

2 .95  

3 . 0 1  

3.00 

l_l_ 

Ii f B Z r  F Fe N i  Na 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

1 2  

13 

1 4  

106.5 

97.3 

103.00 

107.3  

125.  5 

109.4  

1 1 1 . 4  

106.9  

112.8 

104.9 

9 8 . 1  

103.3 

118.6  

114.0 

1519.0  k5 
3341.8  l b  

45.0 

45.2 

4 5 . 5  

44.7 

44.9 

44.7 

45.2 

4 4 . 6  

44 .6  

4 4 + 6  

4 5 . 1  

44 .8  

4 4 . 5  

44.7 

30 

4 5  

60 

55 

90 

35 

3 5  

35  

3 5  

45 

40 

30 

40 

20 

< 10 

<20 

(10 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

<20 

1000 

5 5  

100 

80 

60 

85  

70 

103 

67 

60  

7 1  

0 . 2  

0 . 2  

0 . 9  

0 . 9  

0 . 6  

0 . 5  

0 . 5  

0 . 1  

1.0 

0 . 3  

0 . 4  

9.76 

11 .0  

10.6 

10.8 

11.0 

10 .5  

10 .4 

1 0 . 4  

10.6 

10 .6  

10 .  5 

10 s 7 

10 $ 3  

1 0 . 3  

< 10 

<2 0 

25 

45 

<20 

30 

30 

<20 

<20 

35  

35 

(20 

30 

3 5  

43.3 

43.9 

43.9 

42.0 

4 4 . 1  

43.6 

43 .6  

43 .4  

4 3 . 1  

43.8 

43.7 

43.7 

44 .1  

43 .9  

Not  r e p o r t e d  

N o t  r e p o r t e d  

N o t  r e p o r t e d  

r o t a  1 

t h e  r a w  f l u o r i d e s  d u r i n g  t h e  f i r s t  
s t e p s  o f  t h e  p r o c e s s i n p ,  T h e  a m o u n t  
o f  h y d r o g e n  r e q u i r e d  t o  a r c o r n p l i s h  
t h i s  i n c r e a s e d  s h a r p l y  w i t h  e a c h  
s u c c e s s i v e  b a t c h  f o r  e a c h  c u b i c l e  
u n t i l  a s o m e w h a t  c o n s t a n t  v a l u e  o f  
8 0 0 0  l i t e r s  w a s  r e a c h e d .  T h e  o b -  
s e r v a t i o n s  a r e  t a b u l a t e d  i n  T a b l e  1 . 2 .  

I t  i s  known t h a t  t h e  b a s e  m e t a l  
f l u o r i d e s ,  e s p p c i a l l y  t h o s e  o f  i r o n  
and  n i c k e l ,  a r e  r e d u c e d t u  t h e  m e t a l l i c  
s t a t e  by h y d r o g e n  and t h a t  t h e  m e t a l s  
a r c  l e f t  a s  a s p o n g y  d e p o s i t  i n  t h e  
r e a c t o r .  A p o s s i b l e  e x p l a n a t i o n  f o r  
t h e  i n c r e a s i n g  q u a n t i t y  o f  h y d r o g e n  
r e q u i r e d  i s  t h a t  h y d r o f l u o r i n a t i o n  o f  
t h i s  s p o n g e  ineta1 occurs d u r i n g  t r e a t -  

m e n t  o f  t h e  new b a t c h  w i t h  h y d r o g e n  
f l u  or i d e ,  when s u  f f i c  i e n  t l y  
l a r g e  d e p o s i t s  o f  t h e s e  m e t a l s  a r e  
b u i l t  u p ,  t h e  q u a n t i t y  o f  b a s e  m e t a l  
f l u o r i d e  i n  t h e  m e l t  a t  c o n c l u s i o n  o f  
h y d r o f l u o r  i r i a t i o n  i s  l i m i t e d  by t h e  
90-inin t r e a t m e n t  w i  t h  h y d r o g e n  f l u o r i d e .  
T h e  h y d r o g e n  r e q u i r e d  t o  s t r i p  t o  a 
low b a s e  m e t a l  v a l u e  s h o u l d ,  t h e r e f o r e ,  
i n c r e a s e  t o  a maximum w i t h  r e p e a t e d  
u s e  o f  t h e  e q u i p m e n t .  I t  i s  p o s s i b l e  
t h a t  a d e c r e a s e  i n  h y d r o f l u o r i n a t i o n  
t i m e  m i g h t  y i e l d  a s a t i s f a c t o r y  p r o d u c t  
w i t h  c o n s i d e r a b l y  s h o r t e r  s t r i p p i n g  
p e r i o d s ,  

T h e  m a t e r i a l  i s  s t o r e d  i n  g a s -  
t i g h t  c o n t a i n e r s  o f  n i c k e l  u n d e r  a n  

Aoweve r , 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

- - 
CUBICLE NO. 2 

Volume of H, ARE B a t c h  
No. ( l i t e r s )  

1 2560 

3 5488 

5 7 30 4 

7 7 437 

9 7 1 0 2  

11 797 5 

13 7842  

CUBICLE NO. 3 

ARE B a t c h  Volume o f  H, 
No. ( l i t e r s )  

2 39 12 

4 58 38 

6 6240 

8 7 0 3 2  

10 8159 

12 7943 

14 8 2 6 4  

a p p l i e d  p o s i t i v e  p r e s s u r e  o f  p u r e  d r y  
he l ium.  

T h e  p r o d u c t i o n  f a c i l i t y  h a s  b e e n  
e x a m i n e d  c a r e f u l l y  and  r e p a i r e d ,  a n d  
t h e  a u x i l i a r y  e q u i p m e n t  ( p u m p s ,  c o l d  
t r a p s ,  d r y i n g  t r a i n s ,  e t c . )  h a s  b e e n  
c l e a n e d  a n d  r e a d i e d  f o r  o p e r a t  i o n .  
I t  a p p e a r s  t h a t  t h e  p l a n t ,  a s  d e s i g n e d ,  
i s  a s  good a s  new and  c o u l d  be p l a c e d  
i n  o p e r a t i o n  on l e s s  t h a n  o n e  w e e k ' s  
no t  i c e .  

T h e  p r i c e  o f  t h e  ARE s o l v e n t  p r o -  
d u c e d ,  i n c l u d i n g  raw m a t e r i a l s ,  1 a b o r ,  
m a i n t e n a n c e ,  a n a l y s e s ,  a n d  50% d e -  
p r e c i a t i o n  oE t h e  c a p i t a l  i n v e s t m e n t  
i n  t h e  p l a n t ,  i s  a b o u t  $ 2 5 . 0 0  p e r  
pound;  t h i s  f i g u r e  i n c l u d e s  a l l  o v e r -  
h e a d  c h a r g e s .  

~ u e l  Concentrate  P r o d u c t i o n  ( G .  J .  
N e s s l e ,  J .  E .  E o r g a n ,  V l a t e r i a l s  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n ;  F. A.  D O S S ,  ANP 
D i v i s i o n ) .  T h e  Na2UF,  f u e l  c o n c e n -  
t r a t e  w i l l  b e  p r e p a r e d  f o r  t h e  ARE by 
t h e  Y-12  Chemica l  P r o d u c t i o n  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  e q u i p m e n t  i n  t h e  
p r o d u c t i o n  a r e a  i s  v i r t u a l l y  c o m p l e t e  
a n d  t h e  e q u i p m e n t  i s  b e i n g  t e s t e d .  A 
s k e l e t o n  s t a f f  o f  o p e r a t o r s  h a s  b e e n  
t r a i n e d  i n  h a n d l i n g  o f  t h e  e q u i p m e n t ,  
a n d  a two-week p e r i o d  o f  t r a i n i n g  f o r  
a l a r g e r  s t a f f  i s  u n d e r  way.  I t  i s  

a n t i c i p a t e d  t h a t  Lhe p r o d u c t i o n  o f  t h e  
f u e l  c o n c e n t r a t e  w i l l  b e g i n  d u r i n g  t h e  
s e c o n d  week i n  S e p t e m b e r ,  and i t  s h o u l d  
be c o m p l e t e d  a b o u t  November 1. S i n c e  
t h e  P r o d u c t i o n  G r o u p  p r e f e r s  t o  l o a d  
t h e  e n r i c h e d  f u e l  s t o r a g e  t a n k  a t  t h e  
ARE B u i l d i n g  r a t h e r  t h a n  a t  P u i  l d i n g  
9 2 1 2 ,  t h e  s t o r a g e  t a n k  w i l l  be a v a i l a b l e  
f o r  a check  r u n  on t h e  l o a d i n g  p r o c e d u r e  
f o r  u s i n g  f u e l  s o l v e n t  m a t e r i a l .  

The p r o c e s s  wh ich  was e f f e c t i v e  i n  
r e m o v i n g  o x i d i z i n g  i m p u r i t i e s  d u r i n g  
m a n u f a c t u r e  o f  NaZrF, h a s  been  s t u d i e d  
on 3 - k g  h a t c h e s  o f  Na,UF,. B e c a u s e  o f  
t h e  h i g h  c o n c e n t r a t i o n  o f  UF', i n  t h i s  
m a t e r i a l ,  i t  w a s  s u s p e c t e d  t h a t  t h e  
l o n g  t r e a t m e n t  w i t h  h y d r o g e n  m i g h t  
c a u s e  f o r m a t i o n  o f  UF, t o  a n  u n -  
d e s i r a b l e  e x t e n t .  However ,  no  e v i d e n c e  
t h a t  t h e  p r o c e s s  would r e q u i r e  modi f i -  
c a t i o n  h a s  been d i s c o v e r e d .  

c o r r o s i o n  of  I n c o n e l .  The 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  f u e l s  h a s  been  
d i s c u s s e d  a t  l e n g t h  i n  t h i s  ( s e c .  6 ,  
" C o r r o s i o n  R e s e  a r  ch") a n d  p r e c e d i n g  
q u a r t e r l y  r e p o r t s .  I n  l o o p  t e s t s  i n  
w h i c h  t h e  f l u o r i d e  i s  c i r c u l a t e d  a t  
a b o u t  4 fprn Ily t h e r m a l  c o n v e c t i o n ,  t h e  
maximum d e p t h  o f  a t t a c k  by t h e  p u r e  
f l u o r i d e  i s  a b o u t  10 m i l s  i n  500 h r  a t  
1500OF.  N o t  o n l y  d o e s  t h e  r a t e  o f  
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a t t a c k  d i m i n i s h  w i t h  t i m e  ( s o  t h a t  a t  
11000 h r  i t  i s  a n  a d d i t i o n a l  2 m i l s ) ,  
b u t  a l s o  t h e  i n i t i a l  c o r r o s i o n  r a t e  
may b e  d e c r e a s e d  by 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  w h i c h  e f f e c t i v e l y  
r e t l ~ i c e s  s t r u c t u r a l  m e t a l  i m p u r i t i e s ,  
C o n s e q u e n t l y ,  z i r c o n i u m  h y d r i d e  w i l l  
be added t o  t h e  ARE f u e l  t o  t h e  e x t e n t  
o f  a b o u t  0 . 1  w t  76 - t h e  amount, f o u n d  
a d e q u a t e  t o  r e d u c e  s u c h  i m p u r i t i e s  a s  
a r e  a l w a y s  found i n  t h e  p u r i f i e d  f u e l .  

S i n c e  t h e  f u e l  t u b e s  i n  t h e  r e a c t , o r  
a r e  60  m i l s  t h i c k ,  c o r r o s i o n  r a t e s  a r e  
q u i t e  c o m p a t i b l e  w i t h  t h e  maximum 
a n t i c i p a t e d  r e a c t o r  o p e r a t i n g  t i m e ,  
1 0 0 0  h r ,  w h i c h  i n c l u d e s  p r e l i m i n a r y  
t e s t s  w i t h  t h e  f u e l  s o l . v e n t .  I t  i s  
r e c o g n i z e d ,  w i t h  some a p p r e h e n s i o n ,  
t h a t  t h e r e  h a s  been  no  c o r r o s i o n  t e s t  
a t  b o t h  ARE f l o w  v e l o c i t y  (”4 f p s )  and 
t e m p e r a t u r e  d r o p  (now 1’75°F). F o r  t h e  
r e p o r t  o f  t h e  i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  
e f f e c t  o f  v a r i o u s  p a r a m e t e r s  on c o r -  
r o s i o n  i n  t h e  f l u o r i d e - I n c o n e l  s y s t e m ,  
a s  w e l l  a s  t h e  p o s t u l a t e d  m e c h a n i s m ,  
s e e  S e c t i o n  6 ,  “ C o r r o s i o n  R e s e a r c h . ”  

IN S TI? U HE N T A T I 0 N 

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

N o t h i n g  o f  s i g n i f i c a n c e  r e m a i n s  t o  
be done  on i n s t r u m e n t a t i o n ,  e x c e p t  f o r  
t h e  r e f i n e m e n t  o f  t h e  l e a k - d e t e c t i o n  
s y s t e m .  ‘The c o n t r o l  r o o m  h a s  b e e n  
c h e c k e d  o u t  and a l l  i n s t r u m e n t a t i . o n  i s  
r e a d y  f o r  u s e ,  w i t h  a few v e r y  m i n o r  
e x c e p t i - o n s .  A c h a n g e  i s  b e i n g  made i n  
t h e  h u m i d i t y  i n d i c a t o r  f o r  t h e  p i  t 
a t m o s p h e r e .  B e c a u s e  o f  t h e  a l t e r a t i o n s  
i n  t h e  f u e l  c i r c u i t ,  some c h a n g e s  were 
r e q u i r e d  i n  a few o f  t h e  i n s t r u m e n t s ;  
s e v e r a l  o f  t h e  i n s t r u m e n t s  a r e  n o  
l o n g e r  r e q u i r e d  f o r  t h e  e x p e r i m e n t .  

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

y e l l o w .  The sodium l e a k ,  on t h e  o t h e r  
h a n d ,  i s  d e t e c t e d  by a d e c r e a s e  i n  t h e  
e l e c t r i c a l  r e s i s t a n c e  o f  s o d i u m -  
c o n t a m i n a t e d  i n s u l a t i o n .  B o t h  s y s t e m s  
h a v e  been  c h e c k e d  o u t  i n  p r i n c i p l e  by 
a s e r i e s  o f  e x p e r i m e n t s ,  a n d  t h e y  have 
p r o v e d  t o  b e  s a t i s f a c t o r y  ( c f . ,  s e c  2 ,  

1 1  E x p e r i m e n t a l  E n g i n e e r i n g ” ) .  

A U X I L I A R Y  SYSTEMS 

R. G. A f f e l ,  ANI’ D i v i s i o n  
G. A.  C h r i s t r y ,  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 on 

O f f - G a s  System.  The s e c o n d a r y  o f f -  
g a s  s y s t e m  f o r  h a n d l i n g  c o n t a m i n a t e d  
p i t  g a s  h a s  b e e n  c o m p l e t e l y  d e s i g n e d  
a n d  i s  p a r t i a l . 1 ~  f a b r i c a t e d .  T h i s  
s y s t e m  i s  d e s i g n e d  t o  h a n d l e  1 cfm o f  
g a s  f rom t h e  p i t ,  and  t h e  a b s o r b e r  i s  
l a r g e  enough t o  a l l o w  d i s c h a r g e  o f  t h e  
e x h a u s t  g a s  up t h e  s t a c k  when t h e  wind 
v e l o c i t y  i s  o n l y  1 mph. T h i s  s y s t e m  
w i l l  b e  u s e d  o n l y  w h e n  t h e r e  i s  
l e a k a g e  o f  c o n t a m i n a t e d  g a s  f r o m  t h e  
p i t  a t  s u c h  a r a t e  a s  t o  i n d i c a t e  
a b o v e - t o l e r a n c e  l e v e l s  on t h e  p e r s o n n e l  
tnon i t r on s 

E l e c t r i c a l  System.  The e l e c t r i c a l  
work  h a s  b e e n  d r a s t i c a l l y  c u r t a i l e d  
b e c a u s e  o f  t h e  c h a n g e s  i n  t h e  l i q u i d  
c i r c u i t s .  H o u t i n e  h e a t e r  i n s t a l l a t i o n s  
h a v e  been  made w h e r e v e r  t h e  s t a t u s  o f  
t h e  work p e r m i t t e d .  

G a s - M o n i t o r i n g  s y s t e m ,  T h e  p a s -  
m o n i t o r i n g ,  o r  l e a k - d e t e c t i o n ,  s y s  t e m  
c o n s i s t s  o f  a n  a n n u l u s  a b o u t  b o t h  
t h e  f u e l  a n d  s o d i u m  c i r c u i t s  i n  
w h i c h  h e l i u m  i s  c i r c u l a t e d .  T h e  
h e l i u m  i s  l e d  t h r o u g h  o n e  o f  s e v e r a l  
s e n s o r y  s t a t i o n s  w h i c h  i n d i c a t e  t h e  
p r e s e n c e  o f  s o d i u m  o r  f l u o r i d e  i n  t h e  
h e l i u m  ( c f ,  I n s t r u m e n t a t i o n , ”  a b o v e ) ,  
A f l o w  d i a g r a m  o f  t h e  g a s - m o n i t o r i n g  
s y s t e m  f o r  b o t h  t h e  f u e l  a n d  t h e  
sodium c i r c u i t s  i s  shown s c h e m a t i c a l l y  
i n  F i g .  1 . 3  
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AN$ QUAHTERLY P R O G R E S S  R E P O R T  

2 EXPERIMENTAL REACTOR E N G I N E E R I N G  
H. li. S a v a g e ,  ANP D i v i s i o n  

D u r i n g  t h i s  q u a r t e r ,  p r i m a r y  
e m p h a s i s  h a s  b e e n  p l a c e d  o n  t h e  
p r o b l e m  o f  s e a l i n g  t h e  A R E  f u e l  pump; 
a d e c i s i o n  h a s  b e e n  m a d e  t o  u s e  
v e r t i c a l  - s h a f t ,  g a s - s e a l  e d ,  sump pumps. 
T h i s  t y p e  o f  pump was  s e l e c t e d  a f t e r  
t h e  c o m p l e t i o n  o f  t e s t s  o f  a number of  
ho  r i  z o n  t a 1 - s h a f t p a c k  i n  g s  , i n  c l u  d i n  g 
g r a p h i t e ,  g r a p h i t e  a n d  m e  t a l  - w o o l  
c o m b i n a t i o n s ,  g r a p h i t e  a n d  R e F , ,  a n d  
f l u o r i d e s  c o n t a i n i n g  BeF, ,  a s  s e a l i n g  
c o m p o u n d s  f o r  m o l t e n  f l u o r i d e s .  
F r o z e n - f l u o r i d e  s e a l s  f o r  h o r i z o n t a l  
s h a f t s  w e r e  a l s o  t r i e d .  S e v e r a l  o f  
t h e  p a c k i n g s  t e s t e d  s e a l e d  s u f f i c i e n t l y  
w e l l  f o r  p e r i o d s  i n  e x c e s s  o f  1 0 0 0  h r  
t o  b e  r e l i a b l e  enough ( l e a k a g e  o f  l e s s  
t h a n  1 0  cm3 p e r  d a y )  f o r  an  o r d i n a r y  
i n d u s t r i a l  a p p l i c a t i o n  w h e r e  p e r i o d i c  
o r  a s - n e e d e d  i n s p e c t i o n  c o u l d  be made. 
H o w e v e r ,  n o n e  o f  t h e  s e a l s  t e s t e d  
o p e r a t e d  w i t h  s u f f i c i e n t l y  u n i f o r m  
f r i c  t i  on a n d  t h e  rma 1 c ha r a c  t e r i  s t i  c s  
f o r  them t o  h e  c o n s i d e r e d  a s  r e l i a b l e  
f o r  r e m o t e  o p e r a t i o n  i n  a r e a c t o r  
a p p l i c a t i o n ,  s i n c e  p e r i o d i c  o r  a s -  
n e e d e d  i n s p e c t i o n s  c o u l d  n o t  b e  made 
and o b s e r v a t i o n s  o f  o p e r a L i o n  would be 
d e p e n d e l i t  u p o n  i n s t r u m e n t a t i o n .  
U l t i m a t e l y ,  a s a t i s f a c t o r y  p a c k e d -  
s e a l e d  pump m a y  b e  f o i ~ n d ,  b u t  t h e  
p r o p s e c t s  o f  f i n d i n g  i t  i n  t h e  immetl idte  
f u t u r e  a r e  n o t  e n c o u r a F i n g .  

T h e  g a s  - s e a l e d ,  v e r t i c a  1 - 9  h a f t ,  
sump purrip f o r  t h e  A R E ,  on t h e  o t h e r  
h a n d ,  h a s  p e r f o r m e d  w e l l .  T h e  o n l y  
d i f f i c u l t i e s  f o u n d  t o  d a t e  a r e  a s -  
s o c i a t e d  w i  t h  m i n o r  d e s i g n  f e a t u r e s  
t h a t  c a n  b e  r e a d i l y  c o r r e c t e d  t o  
p r o v i d e  p r o p e r  f i t t i n g  o f  p a r t s  a n d  
t o  t a k e  i n t o  a c c o u n t  t h e r m a l  e x p a n s i o n ,  
e t c .  I h e  pumps b e i n g  b u i l t  f o r  t h e  
AB'E a r e  d e s i g n e d  t o  a c c o m m o d a t e  f u e l  
t h e r m a l  e x p a n s i o n  a n d  c o n t r a c t i o n  a n d ,  
a l s o ,  t o  a c c e p t  t h e  e n r i c h e d  f u e l  
a d d i t i v e  w i t h o u t  l o s s  o f  pump p r i m e  o r  
e x c e s s i v e  f i l l i n g  o f  t h e  sump t a n k .  

, 1  

B e c a u s e  t h i s  pump i s  m o r e  r e l i a b l e  
t h a n  t h e  f r o z e n - s o d i u m - s e a l e d  pump, i t  
i s  a l s o  p l a n n e d  t o  p r o v i d e  s u c h  pumps 
f o r  t h e  s o d i u m  m o d e r a t o r - c o o l a n t  
c i r c u i t  o f  t h e  A R E .  A s  r e p o r t e d  
p r e  v i  ou s 1 y , f r o z e n  - s o d i u m -  s e a  1 ed  
pump cons i imes  an  e x c e s s i v e  a m o u n t  o f  
p o w e r  i l l  f r i c t i o n  a n d  d o e s  h a v e  some 
i n t e r m i t t e n t  l e a k a g e .  W h i l e  t h e  
f r i c t i o n  r e q u i r e m e n t  c a n  be o v e r c o m e  
by i m p r o v e d  s e a l  d e s i g n ,  t h e  r e l i a b l e  
l e a k  t i g h t n e s s  c a n n o t  be g u a r a n t e e d  t o  
t h e  s a m e  d e g r e e  a s  w i t h  t h e  s u m p  
Pump 

t h e  

PUiMPS FOR BIGB-TEMPERATURE LIQUIDS 

J .  F. B a i l e y  P. 8. VcDonald 
W .  G. Cobh D. E ,  MacPherson 
A .  G. G r i n d e l l  J .  Romano 
P .  P .  H u n t l e y  D. F. Salmon 

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

F r o z e n -  S o d i u m - S e a l e d  P u m p  f o r  
S o d i u m .  T h e  t e s t  o f  t h e  m o d e l  FP 
s o d i u m  pump p r e v i o u s l y  d e s i g n a t e d  fox 
u s e  i n  t h e  A H F  w a s  t e r m i n a t e d  a f t e r  
1273 h r  o f  o p e r a t i o n  a t  s u b s t a n t i a l l y  
A R F  m o d e r a t o r - c o o l a n t  ( s o d i u m )  pump 
d e s i g n  c o n d i  L i o n s ,  O p e r a t i o n  w a s  
r e l i a b l e  d u r i n g  t h e  e n t i r e  t e s t .  
L e a k a g e  a n d  p o w e r  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  
t h e  5 1 3 / 1 6 - i n . - l o n g  f r o z e n  s e a l  w e r e  
r e p o r t e d  p r e v i o u s l y . (  ' )  P o s t r u n  
i n s p e c t i o n  o f  t h e  pump s h o w e d  t h e  
i n t e r i o r  s u r f a c e s  t o  be i n  good c o n d i -  
t i o n ,  a l t h o u g h  s o m e  w e a r  b e t w e e n  
i m p e l l e r  h u b s  and  m a t i n g  s u r f a c e s  was 
o b s e r v e d  and t h e  s h a f t  s u r f a c e  a t  t h e  
s e a l  w a s  r o u g h e n e d .  

I n  o r d e r  t o  l o w e r  t h e  p o w e r  c o n -  
s u m p t i o n  o f  t h e  s e a l  a n d  y e t  m a i n t a i n  
l o w  l e a k a g e ,  t h e  pump h a s  b e e n  r e -  
d e s i g n e d  t o  accommodate  a 1 / 2 - i n .  - l o n g  
f r e e z i n g  g l a n d  w i t h  g a s - p r e s s u r e  
b a c k i n g .  G a s - p r e s s u r e  b a c k i n g  h a d  

( l ) W .  B. M c D o n a l d  e t  a l . ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  
J u n e  10. 1953, ORNL-1556, p .  1 1 .  
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b e e n  f o u n d  t o  be  n e c e s s a r y  w i t h  t h e  
5 1 3 / 1 6 - i n .  - l o n g  s e a l  p r e v i o u s l y  
t e s t e d  i f  l o w  l e a k a g e  w e r e  t o  b e  
o b t a i n e d  a t  l o w  p o w e r s .  T h e  n e w ,  
s h o r t ,  s e a l i n g  g l a n d  w a s  m o u n t e d  on 
t h e  2 1 / 2 - i n . - d i a  s h a f t  w i t h  a 0 . 0 1 5 -  
i n .  r a d i a l  c l e a r a n c e  b e t w e e n  t h e  
s h a f t  and t h e  g l a n d .  M ’ i t h  t h e  h e l i u m  
c h a m b e r  f o r  b a c k i n g - u p ”  t h e  s e a l ,  
i t  i s  p o s s i b l e  t o  r e d u c e  t h e  p r e s s u r e  
s t r e s s  on t h e  s e a l  f r o m  50 t o  5 p s i ,  
o r  l e s s .  T h e  h e l i u m  c h a m b e r  i s  
s e a l e d  from t h e  a t m o s p h e r e  by a r u b b e r  
O - r i n g  s e a l .  

A m o d e l  FP pump,  c o m p l e t e  e x c e p t  
f o r  t h e  i m p e l l e r ,  h a s  been  r u n  t o  t e s t  
t h e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  a 1 / 2 - i n . - l o n g  
s e a l i n g  g l a n d .  The  r e s u l t s  o b t a i n e d  
t o  d a t e  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  s e a l  r e -  
q u i r e s  1 / 2  t o  3 / 4  hp a t  1 7 0 0  rpm w i t h  
7 5 ° F  w a t e r  a s  t h e  c o o l a n t .  T h i s  i s  
about ,  o n e - t e n t h  t h e  power r e q u i r e d  f o r  
t h e  5 1 3 / 1 6 - i n . - l o n g  g l a n d  u n d e r  
s i m i l a r  c o n d i t i o n s .  A s t a b l e ,  p r e -  
d i c t a b l e  l e a k  r a t e  h a s  n o t  y e t  b e e n  
d e t e r m i n e d .  L e a k  r a t e s  i n  e x c e s s  o f  
1 0 0  c m 3  p e r  d a y  a n d  a s  l o w  a s  z e r o  
have  been  o b s e r v e d .  The  a v e r a g e  l e a k  
r a t e  f o r  9 6 0  h r  o f  o p e r a t i o n  w i t h  a 
s p e e d  o f  1 7 0 0  rpm and  a s e a l  p r e s s u r e  
d i f f e r e n t i a l  o f  5 p s i a  i s  40  c m  p e r  
d a y .  A c h a r a c t e r i s t i c  o f  t h e  s h o r t  
s e a l  b e i n g  t e s t e d  i s  a t e n d e n c y  f o r  
l e a k a g e  r a t e s  t o  i n c r e a s e  o n c e  a n y  
a p p r e c i a b l e  l e a k a g e  o c c u r s .  L e a k -  
f r e e  o p e r a t , i o n  f o r  p e r i o d s  a s  l o n g  a s  
e i g h t  d a y s  h a s  o c c u r r e d ,  b u t  p e r i o d s  
o f  o p e r a t i o n  w i t h  h i g h  l e a k  r a t e s  h a v e  
f o l l o w e d .  Upon r emova l  o f  t h e  l e a k a g e ,  
a n o t h e r  p e r i o d  o f  l e a k - f r e e  o p e r a t i o n  
u s u a l 1  y f o l l o w s .  

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

3 

t h a t  w e t t i n g  o r  n o n w e t t i n g  o f  t h e  
s h a f t  by s e a l  s o d i u m  i s  a n  i m p o r t a n t ,  
f a c t o r  f o r  t h e  s h o r t  s e a l .  S i n c e  
w e t t i n g  i s  e s s e n t i a l l y  a n  end e f f e c t ,  
i t  would be c o n s i d e r a b l y  l e s s  i m p o r t a n t  
f o r  a l o n g  s e a l  o p e r a t i n g  u n d e r  a 
5 0 - p s i  p r e s s u r e  d i f f e r e n t i a l .  T h i s  i s  
a l i k e l y  e x p l a n a t i o n  f o r  r e a s o n a b l e  
s u c c e s s  o f  t h e  v i s c o u s  f i l m  model  i n  
p r e d i c t i n g  p e r f o r m a n c e  o f  t h e  l o n g e r  
s e a l .  

Gas-Sealed Sump Pump f o r  the ARE. 
The g a s - s e a l e d  sump-type pump d e s c r i b e d  
a n d  i l l u s t r a t e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t ( 2 )  h a s  b e e n  f a b r i c a t e d  a n d  
p a r t i a l l y  t e s t e d .  T h i s  pump r e q u i r e s  
a v e r t i c a l  s h a f t  t o  m a i n t a i n  a l i q u i d -  
g a s  i n t e r f a c e ,  a n d  o n l y  a g a s s e a l  i s  
n e c e s s a r y .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  sump t a n k  
f o r  t h e  pump s u c t i o n  b e l l  s e r v e s  a s  
a n  e x p a n s i o n  a n d  d e g a s s i n g  t a n k  f o r  
t h e  s y s t e m  f l u i d .  The c o n s t r u c t i o n  o f  
t h e  pump a n d  t e s t  l o o p  was  c o m p l e t e d  
i n  J u n e ,  and t e s t  r u n s  w i t h  NaF-2rF4-UF4 
( 5 0 - 4 6 - 4 m o l e % )  were s t a r t e d  p r o m p t l y .  
T h e  pump h a s  now o p e r a t e d  a t o t a l  o f  
546 h r ,  4 1 0  h r  a t  t e m p e r a t u r e s  be tween 
1200 and  1300°F and  136  h r  a t  t e m p e r a -  
t u r e s  be tween 1450 and 1500’F. 

Pump o p e r a t i o n  d u r i n g  t h i s  t e s t i n g  
p e r i o d  w a s  s u s p e n d e d  on t h r e e  o c c a s i o n s .  
H o w e v e r ,  i n s p e c t i o n  o f  t h e  h a r d e n e d -  
t o o l  - s t e e  1 v s  . s i l  v e  r - i m p  r e  gn a t e d  - 
g r a p h i t e  g a s  s e a l ,  a f t e r  e a c h  o f  t h e  
t h r e e  t e r m i n a t i o n s ,  r e v e a l e d  g o o d  
s e a l i n g  s u r f a c e s .  A d r y ,  h o t ,  s h a k e -  
down r u n  w a s  t e r m i n a t e d  w h e n  n o i s e  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  s h a f t  w a s  r u b b i n g  
a g a i n s t  a s t a t i o n a r y  s u r f a c e .  T h e  
pump was r eworked  s o  t h a t  t h e  c l e a r a n c e  
bet ,weeri  t h e  l a b y r i n t h  s e a l  a n d  t ,he 
s h a f t  was i n c r e a s e d  from a p p r o x i m a t e l y  
0 .010  i n .  on t h e  d i a m e t e r  t o  a p p r o x i -  
m a t e l y  0 .040 i n c h .  

T h e  s e c o n d  t e r m i n a t i o n ,  a f t e r  a 
h i g h - t e m p e r a t u r e  t e s t ,  w i t h  t h e  f l u o r i d e  
f u e l ,  was t o  p e r m i t ,  i n v e s t i g a t i o n  o f  
p o w e r  p u l s e s  o f  2 0 0  t o  4 0 0  w a t t s  
s u p e r i m p o s e d  o n  t h e  n o r m a l  p o w e r  

( 2 ) I b i d . ,  p .  1 1  and F i g .  2 . 1 ,  p .  12. 

2 1  



IWP QUARTERLY P R O G R E S S  R E P O R T  

c u r v e .  No e v i d e n c e  o f  i i i e t a l  s c o r i n g  
w a s  f o u n d ;  howe-ver ,  f r o z e n  f l u o r i d e s  
were f o u n d  c l i n g i n g  t o  h e a t  r a d i a t i o n  
s h i e l d i n g  j u s t  a b o v e  t h e  l a b y r i n t h .  
T h i s  l a y e r  o f  f r o z e n  f l u o r i d e s  w a s  
p r e s s i n g  a g a i n s t  t h e  s h a f t  i n  b r a k e  
f a s h i o n  o v e r  a n  a r c  o f  a b o u t  1 2 0  
d e g r e e s .  T h e  p r e s e n c e  o f  t h e  f l u o r i d e s  
i n  t h i s  r e g i o n  was  d u e  t o  a c c i d e n t a l  
o v e r f i l l i n g  o f  t h e  s u r g e  t a n k .  

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

T h e  l e v e l  o f  f l u i d  i n  t h e  pump 
t a n k  w a s  r a i s e d  a n d  l o w e r e d  t o  s i m u -  
l a t e  A R E  o p e r a t i o n .  T h e  pump p r i m e d  
i - m m e d i a t e l y  w i t h  t h e  i m p e l l e r  s u b -  
merged.  Wi th  pumping f l o w  e s t a b l i s h e d ,  
t h e  l i q u i d  l e v e l  was l o w e r e d  t o  1 i n .  
b e l o w  t h e  i n l e t  e y e  o f  t h e  i m p e l l e r  
( w h i c h  l e v e l  a l s o  p r o v i d e d  1 - i n .  s u b -  
m e r g e n c e  o f  t h e  i n l e t  t o  t h e  s u c t i o n  
h e l l ) ,  a n d  s a t i s f a c t o r y  b e h a v i o r  o f  
t h e  pump w a s  n o t e d ,  t h a t  i s ,  s t e a d y  
f l o w ,  s t e a d y  h e a d ,  s t e a d y  p o w e r ,  a n d  
n o  e v i d e n c e  o f  e n t r a p m e n t  o f  s y s t e m  
f l u i d .  

T h e  pump w a s  s u b j e c t e d  t o  many  
s t o p - a n d - s t a r t  t e s t s  w i t h  t h e  f l u o r i d e  
i n  t h e  s y s t e m ;  1 3  o f  t h e  t e s t s  were  
l o g g e d .  M o s t  o f  t h e  t e s t s  l o g g e d  
were made t o  v e r i f y  a minimiim p r i m i n g  
l e v e l  l o c a t e d  a p p r o x i m a t e l y  o n e - h a l f  
t h e  way u p  on t h e  l e a d i n g  e d g e s  o f  t h e  
i i n p e l l e r  v a n e s .  T h e  p u m p  p r i m e d  
s u c c e s s f u l l y  a t  t h i s  minimum p r i m i n g  
l e v e l  f o r  a l l  t e s t s  i n  w h i c h  t h e  s h a f t  
s p e e d  w a s  3 0 0  rpm o r  g r e a t e r .  T h e  
s l o w e r  t h e  s p e e d ,  t h e  g r e a t e r  was t h e  
t i m e  r e q u i r e d  t o  o b t a i n  d e f i n i t e  
p r i m i n g ,  t h a t  i s ,  r e s u m p t i o n  o f  s u b -  
s t a n t i a l l y  t h e  h e a d  a n d  f l o w  f o r  t h e  
tes t .  s h a f t  s p e e d .  D u r i n g t h e s e  t e s t s ,  
t h e  p o w e r  t r a c e  g a v e  e v i d e n c e  o f  

n e a r l y  c o m p l e t e  d e g a s s i n g  o f  s y s t e m  
f l u i d  i n  l e s s  t h a n  1 0  m i n u t e s .  

The e x c e l l e n t  p e r f o r m a n c e  o f  t h e s e  
pumps t o  d a t e  h a s  r e s u l t e d  i n  t h e i r  
s e l e c t i o n  f o r  u s e  i n  t h e  A i r c r a f t  
R e a c t o r  E x p e r i m e n t ,  n o t  o n l y  i n  t h e  
f l u o r i d e  s y s t e m  b u t  a l s o  i n  t h e  s o d i u m  
( mod e r a t o  r - r o o 1 a n  t ) s y s t e m .  

Combination Packed-Frozen Sealed 
Pump f o r  F l u o r i d e s .  T h r e e  d i f f e r e n t  
p a c k e d - f r o z e n  s e a l s  were t e s t e d  on t h e  
A R E - s i z e  f l u o r i d e  p u m p  d e s c r i b e d  
p r e v i o u s l y . ( 3 )  T h e  f i r s t  s e a l  w a s  
made u p  o f  a l t e r n a t e  l a y e r s  o f  s i l i c o n -  
b r o n z e  wool  a n d  g r a p h i t e  p o w d e r ,  t h e  
s e c o n d  c o n t a i n e d  a 1:l  m i x t u r e  o f  h F ,  
a n d  g r a p h i t e  p o w d e r  f u s e d  i n  p l a r e  
u n d e r  t e m p e r a t u r e  a n d  p r e s s u r e ,  a n d  
t h e  t h i r d  was composedofNaBeFB powder  
i n  s m a l l  a n n u l a r  e a v i t i e s  b e t w e e n  
c l o s e - f i t t i n g  m a c h i n e d  r i n g s  p l a c e d  
a r o u n d  t h e  s h a f t .  An i n e r t  g a s  w a s  
m a i n t a i n e d  o n  t h e  f r o z e n  e n d  o f  t h e  
s e a l ,  a n d  a w a t e r - c o o l i n g  s l e e v e  w a s  
a d d e d .  

T h e  f i r s t  s e a l  o p e r a t e d  f o r  a 
p e r i o d  o f  1 6 0  h r  i n  c i r c u l a t i n g  
N a F - Z r F 4 - U F ,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  X). T h e  
f l u i d  t e m p e r a t u r e  w a s  1 2 5 0 " F ,  t h e  
s h a f t  s p e e d  w a s  1 2 5 0  r p m ,  t h e  f l o w  
r a t e  w a s  5 0  gpm, t h e  d e v e l o p e d  h e a d  
w a s  5 0  p s i ,  a n d  t h e  m o t o r  p o w e r  w a s  
5 .7  kw. H e a t  removed by t h e  w a t e r  was 
5 0 0 0  R t u / h r .  T h e  e s t i m a t e d  p o w e r  
a b s o r b e d  i n  t h e  s e a l  w a s  0 . 8  h p ,  w h i l e  
t h e  a v e r a g e  l e a k a g e  r a t e  was 100 g p e r  
d a y .  The  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d  b e c a u s e  
o f  e x c e s s i v e  l e a k a g e .  S t a r t u p  w a s  
v e r y  d i f f i c u l t  w i t h  t h e  s e c o n d  s e a l ,  
a n d  e x c e s s i v e  h e a t i n g  was r e q u i r e d  t,o 
b e g i n  s h a f t  r o t a t i o n .  G r o s s  l e a k a g e  
o c c u r r e d  when t h e  pump l o o p  was f i l l e d  
w i t h  t h e  c i r c u l a t i n g  f l u i d .  The t h i r d  
s e a l  a r r a n g e m e n t  w a s  i n o p e r a b l e  b e -  
c a u s e  t h e  c l o s e l y  f i t t i n g  m e t a l  r i n g s  
s e i z e d  t h e  pump s h a f t  d u r i n g  i n i t i a l  
d r y  r u n s .  

T h e  work  on b e r y l l i u m -  t y p e  s e a l s  
h a s  b e e n  d i s c o n t i n u e d ,  a n d  t h e  pump 

( 3 ) 1 b r d . ,  p .  15. 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1953  

r;a 

HEAD ( p s i )  FLOW ( g p m )  

13. 3 15.1 
14. 3 17.9 
1s. 3 16.0 

16.9 11.9 
17. 4 10.0 
17.8 8.0 
18.1 5.9 
18. 5 3.8 
15. 1 1.5 

16. 1 14.0 

i s  now b e i n g  a s s e m b l e d  w i t h  a s h o r t ,  
( 1 / 4 - i n .  - l o n g )  f r o z e n - f l u o r i d e  s e a l  
w i t h  no p a c k i n g .  

Frozen-Lead-Sealed P u m p  f o r  Fluo- 
rides. An ARE s i z e  pump was m o d i f i e d  
t o  i n c o r p o r a t e  t h e  f r o z e n -  l e a d  s e a  1 
d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y . ( 3 )  A l e a d -  
f l u o r i d e  i n t e r f a c e  i s  m a i n t a i n e d  w i t h i n  
t h e  p u m p ,  a n d  t h e  s e a l  i s  o n  t h e  
b o t t o m  s i d e  o f  t h e  pump i n  t h e  d e n s e r  
l e a d .  A t e s t  o f  a pump w i t h  t h i s  s e a l  
w a s  t e r m i n a t e d  a f t e r  120  h r  o f  o p e r a -  
t i o n  when i t  was f o u n d  t h a t  l e a d  from 
t h e  s e a l  r e s e r v o i r  h a d  b e e n  c a r r i e d  
o u t  i n t o  t h e  l o o p .  A c o m b i n a t i o n  o f  
t h e  m i x i n g  a c t i o n  o f  t h e  r o t a t i n g  s h a f t  
a t  t h e  l e a d - f l u o r i d e  i n t e r f a c e  and  o f  
t h e  h i g h  r a t e  o f  f u e l  c i r c u l a t i o n  o v e r  
t h i s  r e g i o n  b e c a u s e  o f  t h e  d r i l l e d  
i m p e l l e r  s e e m s  t o  h a v e  c a u s e d  t h i s  
l e a d  t r a n s  f e r .  

O p e r a t i o n  o f  t h e  s e a l  a p p e a r s  t o  
h a v e  been  s a t i s f a c t o r y ;  t he  power i n -  
p u t  t o  t h e  s e a l  i s  l o w  a n d  i t  i s  
r e l a t i v e l y  i n s e n s i t i v e  t o  s p e e d  a n d  
p r e s s u r e  c h a n g e s .  T e n  s t o p - s t , a r t  
t e s t s  t h a t  r a n g e d  i n  d u r a t i o n  f r o m  
1 min  t o  1 1 / 2  h r  were  made  d u r i n g  
t h e  r u n .  

A s u b s e q u e n t  t e s t  w i t h  a 2 1 / 2 -  
i n . - d i a  s h a f t  r o t a t i n g  i n  a p o t  c o n -  
t a i n i n g  b o t h  l e a d  a n d  f l u o r i d e s  a t  
1 2 0 0 ° F  showed t h a t  t he  f l u o r i d e s  con-  
t a i n e d  a p p r o x i m a t e l y  5 %  l e a d  d u r i n g  
o p e r a t i o n  and  t h a t  t h e  l e a d  i m m e d i a t e l y  
s e t t l e d  t o  t h e  b o t t o m  w h e n  s h a f t  
r o t a t i o n  c e a s e d .  T h e  m i x i n g  d u r i n g  
o p e r a t i o n  m a k e s  t h i s  t y p e  o f  s e a l  
i m p r a c t i c a l  f o r  s ea  l i n g  a f l u o r i d e  
pump. 

A l l  is-Chalmers Canned-Rotor Pump. 
The A l l i s - C h a l m e r s  c a n n e d - r o t o r  pump 
d e s c r i b e d  p r e v i o ~ s l y ' ~ )  w a s  o p e r a t e d  
w i t h  NaK a t  a maximum t e m p e r a t u r e  o f  
10RS*F.  D j  f f i c u l  t y  was e n c o u n t e r e d  
w i t h  t h e  i m p e l l e r  b i n d i n g  a g a i n s t  t h e  
pump h o u s i n g  a t  t e m p e r a  t u r e s  a b o v e  
1 0 0 0 ° F .  A l s o ,  t h e  c o o l a n t  p a s s a g e s  
t h r o u g h  t h e  m o t o r  w i n d i n g s  s h o w e d  a 
t e n d e n c y  t o  p l u g  d u r i n g  p r o l o n g p d  
o p e r a t i o n .  T h i s  p l u g g i n g  w a s  c a u s e d  

- 
POWER ( k w )  

0.93 
0.91 
0.9 

0 . 8 3  
0 . 8  
0 . 7 9  
0 . 7 5  
0 . 7 3  
0.71 

.I_ 

0.87 

by d e p o s i t s  o f  z i n c  t r a n s p o r t e d  f rom 
t h e  g a l v a n i z e d  p i p e  i n  t h e  d i s t i l l e d -  
w a t e r  c o o l a n t  c i r c u i t .  R e p l a c e m e n t  o f  
t h e  g a l v a n i z e d  p i p e  w i t h  c o p p e r  p i p e  
a p p a r e n t l y  c o r r e c t e d  t h i s  cond i t i o n .  

Pump p e r f o r m a n c e  d a t a  were t a k e n  
a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s .  The d a t a  i n  
T a b l e  2 . 1 ,  w h i c h  were t a k e n  a t  800"F, 
a r e  t y p i c a l .  S e v e r a l  a t t e m p t s  t o  
o p e r a t e  t h e  p u m p  a t  t e m p e r a t u r e s  
s u b s  t a n t i a l l y  a b o v e  1 0 0 0 ° F  r e s u l t e d  
i n  m e c h a n i c a l  b i n d i n g ;  t h e r e f o r e  t h e  
pump was r e t u r n e d  t o  A l l i s - C h a l m e r s ,  
a t  t h e i r  r e q u e s t ,  f o r  m o d i f i c a t i o n s  
t o  e l i m i n a t e  t h e  b i n d i n g .  

ROTARY-SHAFT AND VALVE-STEM SEALS 
FOR FLIJORIDES 

J .  C '  I s a r  V' .  €3. McDonald 
W .  H. H u n t l e y  G. D e t e r s e n  
L , .  A.  Mann PI. C.  T u n n e l 1  

P. G. S n i i t . h  R .  N .  Mason 
D.  R .  Ward 

AT\f D i v i s i o n  
P a  K .  S t a i r ,  C o n s u l t a n t  

S p i r a  I - G r o o v e d  G r a p h i t e -  Packed 
Shaft Seals. The p r e v i o u s l y  m e n t i o n e d  
i n ~ e s t i g a t i o n ( ~ )  o f  t h e  n o n w e t t i n g  of  
g r a p h ;  t e  kJy m o l t e n  f l u o r i d e s  was c o n -  
t i n u e d .  A L e s t  was c o n d u c t e d  w i t h  a 

( 4 ) W .  B. M c D o n a l d  e t  a l . ,  ANP Qunr. P r o g .  R e p .  
J u n e  10, 1 9 5 ? ,  O R N L - 1 5 5 6 ,  p .  I ? .  
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1 3 / 1 6 - i n .  - d i a  v e r t i c a l  s h a f t  t h a t  
r o t a t e d  c l o c k w i s e  a n d  h a d  a l e f t - h a n d  
V -  t h r e a d  g r o o v e  m a c h i n e d  on t h e  s h a f t  
i n  t h e  s e a l  a r e a .  T h e  p o w d e r e d ,  
a r t i f i c i a l - g r a p h i  t e  p a c k i n g  w a s  com- 
p r e s s e d  by a g l a n d  i n  t h e  p a c k i n g  a r e a ,  
and t h e  s p i r a l  g r o o v e  f u r t h e r  c o m p r e s s e d  
t h e  p a c k i n g  a t  t h e  f l u o r i d e  g r a p h i t e  
p a c k i n g  i n t e r f a c e .  

T h e r e  w a s  n o  f l u o r i d e  l e a k a g e ,  
s t o p s  and  s t a r t s  c o u l d  be made w i t h o u t  
t h e  a d d i t i o n  o f  h e a t ,  a n d  t h e r e  w e r e  
no  s i g n s  t h a t  f r e e z i n g  w a s  o c c u r r i n g  
w i t h i n  t h e  s e a l  r e g i o n  a f t e r  r o t a t i o n  
w a s  s t o p p e d .  A f t e r  t h e  s e a l  had  o p e r a t e d  
f o r  1 5 8  h r ,  t h e  p r e s s u r e  t o  t h e  g l a n d  
f o r  c o m p r e s s i n g  t h e  p a c k i n g  w a s  i n -  
a d v e r t e n t l y  l e f t  o f f  o v e r n i g h t ,  a n d  
t h e  s e a l  began  t o  l e a k  and t o  a c t  a s  a 
f r o z e n  s e a l .  O p e r a t i o n  c o n t i n u e d  
f o r  a n o t h e r  675  h r  b e f o r e  t e r m i n a t i o n ,  
w i t h  t ,he  s e a l  o p e r a t e d  a s  a f r o z e n  
s e a l ;  t h e  l e a k a g e  r a t e  was l o w ,  T h i s  
t e s t  was  d u p l i c a t e d  a n d  i s  s t i l l  r u n -  
n i n g  w i t h  z e r o  l e a k a g e  a f t e r  o v e r  
700  h o u r s .  S t o p s  a n d  s t a r t s  h a v e  been 
m a d e  w i t h o u t  t h e  c h a r a c t e r i s t i c  
f r e e z i n g  t h a t  i s  a s s o c i a t e d  w i t h  f r o z e n  
s e a l s .  T h e  f u e l  t e m p e r a t u r e  i s  a b o u t  
1 2 5 0 ° F  a n d  t h e  s e a l  t e m p e r a t u r e  
g r a d i e n t  i s  f r o m  500 t o  9 0 0 " F ,  w i t h  
power t o  t h e  s e a l  r e a s  o n a b l y  c o n s t a n t  
a t  l e s s  t h a n  150 w a t t s .  

Annular-Grooved S h a f t  S e a l .  A n o t h e r  
t e s t  was made w i t h  t h e  a n n u l a r - g r o o v e d  
s h a f t  s e a l  r e p o r t e d  p r e v i ~ u s l . y . ( ~ )  The  
p a c k i n g  m a t e r i a l  u s e d  was b r o n z e  wool  
a n d  a m i x t u r e  o f  A s b u r y  g r a p h i t e  a n d  
MoS,. Only  t h e  m i x t u r e  o f  g r a p h i t e  and 
MoS2 w a s  p a c k e d  i n  t h e  g r o o v e d  r e g i o n  
o f  t h e  s e a l .  T h e  t e s t  was  o p e r a t , e d  
f o r  a p e r i o d  o f  1 0 6  h r ,  d u r i n g  w h i c h  
t i m e  t h e  l e a k a g e  r a t e  was h i g h e r  t h a n  
i n  p r e v i o u s  t e s t s .  T h e  t e s t  w a s  
t e r m i n a t e d  b e c a u s e  o f  l e a k a g e  o f  m o l t e n  
f u e l  w h i c h  r e s u l t e d  f r o m  o v e r h e a t i n g  
o f  t h e  s e a l  by f r i c t i o n  i n  t h e  p a c k i n g .  

V - R i n g  S e a l .  T h e  V - r i n g  s e a l  
d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y ( ' )  was t e s t e d  w i t h  

( 5 ) 1 b i d . ,  p .  19 a n d  F i g .  2 . 5 ,  p .  2 0 .  

NaF-ZrF4-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole % )  a t  a b o u t  
1 2 0 0 ° F  a n d  5 - p s i  p r e s s u r e .  A l e a k a g e  
r a t e  o f  a b o u t  0 . 5  g / h r  o c c u r r e d  f o r  
1 0 0  h r  o f  o p e r a t i o n ;  t h e  power r c q u i r e -  
mcnt o f  t h e  s e a l  w a s  low.  The c o l d e s t  
p a r t  o f  t h e  s e a l  w a s  a b o v e  1050Ok'  
d u r i n g  t h i s  p e r i o d ,  a n d  t h e r e f o r e  
t h e r e  vias 110  f r e e z i n g .  T h e  t e s t  w a s  
t e r m i n a t e d  f o r  i n s p e c t i o n  a f t e r  100 h r  
o f  o p e r a t i o n ,  a n d  n o  d a m a g e  w a s  a p -  
p a r e n t .  D u r i n g  d i s a s s e m b l y ,  t h e  s e a l  
r e g i o n  was h e a t e d  t o  remove a therii io- 
c o u p l e ,  a n d  some o x i d a t  i o n  a p p a r e n t l y  
o c c u r r e d .  A s  a r e s u l t ,  i n  r e t e s t i n g  
t h e  same s e a l  t h e r e  w a s  g r o s s  l e a k a g e .  

T h e  same s e a l  a r r a n g e m m t  was s e t  
u p  f o r  a t e s t  o f  2 1 / 2 - i n . - d i a  
h o r i z o n t a l  s h a f t .  S i n c e  a l l  t h e  h e a t  
i s  s u p p l i e d  e x t e r n a l  t o  t h e  s e a l  r e g i o n  
a n d  s h a f t ,  t h e  s e a l  c l e a r a n c e s  a r e  
t e m p e r a t u r e  s e n s i t i v e .  T h e  s e n s i  t i -  
t i v i t y  i n  t h i s  t e s t  w a s  m u c h  m o r e  
s e v e r e  t h a n  t h a t  i n  t h e  p r e v i o u s  t e s t  
f o r  w h i c h  a 1 3 / 1 6 - i n . - d i a  s h a f t  w a s  
u s e d .  T h r r e  were p e r i o d s  o f  a p p a r e r i t  
z e r o  l e a k a g e  a n d  l o w  p o w e r  r e q u i r e -  
m e n t s ,  b u t  s l i g h t  t e m p e r a t u r e  c h a n g e s  
h a d  c u m u l a t i v e  e f f e c t s ;  t h a t  i s ,  a 
t e m p e r a t u r e  i n c r e a s e  c a u s e d  g r e a t e r  
f r i c t i o n  a n d  r e s u l t e d  i n  a n  e v e n  
g r e a t e r  t e m p e r a t u r e  i n c r e a s e  a n d  
b i n d i n g ,  a n d ,  c o n v e r s e l y ,  a t e m p e r a t u r e  
d r o p  i n c r e a s e d  t h e  c l e a r a n c e  i n  t h e  
a n n u l u s  a n d  r e s u l t e d  i n  l e a k a g e .  T h e  
t o t a l  o p e r a t i n g  Lime was  1 1 4  h r  w i t h  
t h e  w h o l e  s e a l  r e g i o n  a b o v e  1 0 5 0 ° F .  
T h i s  s e a l  a r r a n g e m e n t  w i l l  be r e t e s t e d  
w i t h  a h e a t e r  i n s i d e  t h e  s h a f t  t o  
p r o v i d e  m o r e  s t a b l e  t e m p e r a t u r e  c o n -  
t r o l .  

Graphite  -Rev, P a c k i n g .  A s e a l  ~ 0 1 1 -  

s i s t i n g  o f  a m i x t u r e  o f  a r t i f i c i a l  
g r a p h i t e  a n d  20% ReF, w i t h  a b r o n z e -  
w o o l  r e t a i n e r  w a s  t e s t e d  w i t h  a 
1 3 / 1 6 - i n .  - d i a  v e r t i c a  1 s h a f t .  S i n c e  
BeF, i s  g l a s s - l i k e ,  i t  s h o u l d  a c t  a s  a 
h i g h - t e m p e r a t u r e  l u b r i c a n t ,  a s  we1 1 a s  
a b i n d e r  f o r  t h e  p a c k i n g  i t l a t e r i a l .  The 
m a t e r i a l  w a s  m i x e d ,  h e a t e d ,  a n d  com-  
p r e s s e d  i n  p l a c e ,  t h e n  h e a t e d  a g a i n  
a n d  c o m p r e s s e d  t o  p e r m i t  t h e  m e l t e d  
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BeF, t o  f i l l  t h e  v o i d s  i n  t h e  g r a p h i t e .  
T h e  s e a l  i s  b e i n g  t e s t e d  w i t h  N a F -  
Z r F 4 - U F 4  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  %) a t  a b o u t  
1200'F and  1 0 - p s i  p r e s s u r e .  The  s e a l  
t e m p e r a t u r e  g r a d i e n t  i s  500 t o  1000"F ,  
and t h e  power r e q u i r e m e n t  is l o w e r  thar i  
t .ha t  w i t h  s t r a i g h t  g r a p h i t e  a t  s h a f t  
s p e e d s  t o  2400 rpm. The t o t a l  o p e r a t i n g  
t i m e ,  t o  d a t e ,  i s  o v e r  1 3 0 0  h r ,  a n d  
t h e  s e a l  l e a k a g e  r a t e  was  a l i t t l e  o v e r  
4 g p e r  d a y  f o r  t h e  f i r s t  1000  h o u r s .  

Bronze-Wool and MoS,-Packed Frozen 
Seal. The t e s t o f  t h e  s e a l  w i t h  b r o n z e -  
wool and MoS, p a c k i n g  on a 1 3 / 1 6 - i n . -  
d i n  s h a f t  was r e p o r t e d  p r e v i o u s l y .  ' )  
The s e a l  was t e s t e d  w i  t h  NaF-ZrF4 -IJF, 
( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % ) ,  a n d  i t  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  u n t i l  t h e  t e s t  w a s  
t e r m i n a t e d  a t  t h e  e n d  o f  1 6 5 2  h r  t o  
make t h e  e q u i p m e n t  a v a i l a b l e  f o r  o t h e r  
t e s t s .  T h e  a v e r a g e  l e a k a g e  r a t e  o f  
t h e  f u e l  f r o m  t h e  s e a l  was l e s s  t h a n  
3 . 5  c m 3  p e r  day .  

T h e  same s e a l  was t h e n  s e t  up  w i t h  
a p a c k i n g  m a t e r i a l  o f  b r o n z e  wool  a n d  
A s b u r y  g r a p h i t e .  An a t t e m p t  was made 
t o  p a c k  t h e  s e a l  s o  t h a t  t h e  p a c k i n g  
would  be a u n i f o r m  m i x t u r e  o f  t h e  two 
m a t e r i a l s .  T h e  t e s t  was o p e r a t e d  f o r  
a p e r i o d  o f  338  h r ,  a n d  t h e  r e s u l t s  
were m u c h  t h e  s a m e  a s  t h o s e  i n  t h e  
a b o v e  t e s t ,  bu t  t h e  l e a k a g e  r a t e  was  
s l i g h t l y  h i g h e r .  T h i s  t e s t  w a s  t e r m i -  
n n t e d  t o  r e l e a s e  t h e  e q u i p m e n t  f o r  
o t h e r  s e a l  t e s t s .  

Bronze-Wool, G r a p h i t e ,  and F o S , -  
Packed Frozen Seal. A p a c k e d - f r o z e n  
s e a l  o f  b r o n z e  wool  w i t h  g r a p h i t e  arid 
MoS2 a s  a l u b r i c a n t  h a s  b e e n  t e s t e d  
on a 2 1 / 2 - i n .  - d i a  s h a f t .  T h e  s e a l  
was o p e r a t e d  f o r  a p e r i o d  o f  7 6 . 5  h r ,  
and t h e  t e s t  was t e r m i n a t e d  b e c a u s e  o f  
e x c e s s i v e  l e a k a g e  - a b o u t  8 cm3/h r  a t  
t h e  c o n c l u s i o n  o f  t h e  t e s t ,  T h e  t e s t  
w a s  made  w i t h  t h e  s h a f t  r o t a t i n g  a t  
1150 rpm t o  s e a l  NaF-ZrF,-UF, a g a i n s t  
a p r e s s u r e  o f  5 p s i  a t  110O'F. 
____I____-- - 

%Jrd . ,  p .  1 8 .  

A n o t h e r  t e s t ,  s i m i l a r  t o  t;he a h o v e ,  
i s  b e i n g  w a d e  w i t h  a c o o l i n g  c o i l  
a d d e d  t o  t h e  s e a l  and p a c k i n g  o f  1 / 4 -  
i n .  l a y e r s  o f  b r o n z e  wool  s a n d w i c h e d  
b e t w e e n  1 / 4 - i n .  l a y e r s  o f  p o w d e r e d  
A s b u r y  g r a p h i t e .  T h i s  t e s t  w a s  f i r s t  
o p e r a t e d  f o r  242 h r  w i t h  t h e  s h a f t  i n  
a v e r t i c a l  p o s i t i o n ,  t h e n  w i t h  t h e  s h a f t  
i n  a h o r i z o n t a l  p o s i t i o n .  T h i s  change  
from v e r t i c a l .  t o  h o r i z o n t a l  o p e r a t i o n  
was made w i t h o u t  d i s t u r b i n g  t h e  s e a l .  
T h e r e  i s  n o  a p p a r e n t  d i f f e r e n c e  i n  
o p e r a t i o n  i n  t h e s e  t w o  p o s i t i o n s .  
W h i l e  t h e  s h a f t  was o p e r a t e d  i n  t h e  
v e r t i c a l  p o s i t i o n ,  t h e  a v e r a g e  l e a k a g e  
r a t e  o f  f u e l  from t h e  s e a l  w a s a s  great ,  
a s  2 . 3  c m 3  p e r  d a y ,  b u t  f o r  m o s t  o f  
t h e  t i m e ,  t h e  1 . e a k a g e  w a s  l e s s  t h a n  
1 c m  p e r  d a y .  T h e  t e s t  was  m a d e  a t  
s h a f t  s p e e d s  f rom 800 t o  1 4 0 0  rpm t o  
s e a l  f u e l  a g a i n s t  a p r e s s u r e  o f  1 0  
p s i  at ,  1175'F. 

3 

The a v e r a g e  l e a k a g e  r a t e o f  t h e  f u e l  
f rom t h e  s e a l  i n  t h e  h o r i z o n t a l  t e s t  
h a s  b e e n  a b o u t  7 . 5  cm3 p e r  d a y ,  b u t  
t,he tes t ;  o p e r a t e d  f o r  a c o n s i d e r a b l e  
t i m e  w i t h  l e a k a g e  r a t e s  o f  l e s s  t h a n  
1 cm3 p e r  d a y .  To d a t e ,  t h e  s e a l  h a s  
o p e r a t e d  f o r  1000  hr i n  t h e  h o r i z o n t a l  
p o s i t i o n .  T h e r e  h a v e  h e e n  p o w e r  
f l u c t u a t i o n s  i n  b o t h  p o s i t i o n s  o f  a s  
much a s  500  w a t t s ,  b u t ,  a t  t imes ,  t h e  
p o w e r  r e y u i  r e m e n t  w a s  c o n s t , a n t  f o r  
p e r i o d s  o f  up  t,o 1 2  h o u r s .  

Coppe r - Bra i d  and AoS - Pack e d  Sea 1 
T e s t .  A p a c k e d  s e a l  e m p l o y i n g  c o p p e r  
b r a i d  l u b r i c a t e d  w i t h  hdoS2 h a s  b e e n  
t e s t e d  w i t h  NaF-ZrF,-UF4 ( 5 0 - 4 6 - 4  mole  
76) u n d e r  t h e  f o l l o w i n g  c o n d i t i o n s :  
f u e l  t e m p e r a t u r e ,  1250 'F;  s h a f t  s p e e d ,  
2 0 0 0  t o  2 8 0 0  r p m ;  s h a f t  d i a m e t e r ,  
1 3 / 1 6  i n . ;  s h a f t  m a t e r i a l ,  S t e l l i t e  
No, 6 ( c o a t e d ) ;  L / D  r a t i o ,  4 . 2 ;  power  
t o  s e a l ,  0 . 1  t o  0 . 3 5  kw. T h i s  t e s t  , 

w a s  t e r m i n a t e d  a f t e r  1 0 0 0  h r  o f  
o p e r a t i o n .  Fower  s u r g e s  t o  t h e  s e a l  
hecame l a r g e  d u r i n g  t h e  l a t e r  s ~ a g e s  
o f  t h e  t e s t .  P o s t r u n  e x a m i n a t i o n  
showed s e v e r e  w e l d i n g  o r  g a l l i n g  o f  t h e  
c o p p e r  t o  t h e  S t e l l i t e  s h a f t  s u r f a c e ,  
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a n d ,  i n  a d d i t i o n ,  t h e  u s u a l  s c o r i n g  
o f  t h e  s e a l  r e g i o n  was q u i t e  s e v e r e .  

Frozen-Lead S e a l ,  T h e  s e c o n d  l e a d  
s e a l  t es t ,  h a s  o p e r a t e d  f o r  2100 h o u r s .  
T h e  e q u i p m e n t  f o r  t h i s  t e s t  d i f  f c r e d  
f r o m  t h a t  f o r  t h e  i n i t i a l  l e a d  s e a l  
t e s t ( 7 )  i n  L h a t  a r e l a t i v e l y  s h o r t  
( a p p r o x i m a t e l y  1 / 2  i n . )  f r o z e n  s e a l  
w a s  o b t a i n e d  by  p r o v i d i n g  w a t e r  c o o l i n g ,  
and an  i n e r t  a t m o s p h e r e  w a s  m a i n t a i n e d  
o v e r  t h e  o p e n  e n d  o f  t h e  s e a l .  T h e  
l e a d  u s e d  i n  t h i s  t e s t  w a s  99.49% p u r e ,  
and  i t  w a s  h y d r o g e n a t e d  b e f o r e  i t  w a s  
l o a d e d  i n t , o  t h e  e q u i p i n e n t .  The  s h a f t  
u s e d  f o r  t h i s  t e s t  w a s  1 3 / 1 6  i n .  i n  
d i a m e t e r ,  t h e  s h a f t  m a t e r i a l  was t y p e  
3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  , t h e  s h a f t  s p e e d  
w a s  1000 t o  4000 rpm, and  t h e  power t o  
t h e  s e a l  w a s  0 .04  t o  0 . 2 0  kw. 

T h e  s e a l  o p e r a t e d  r e l i a b l y  o v e r  
t h e  a v a i l a b l e  s p e e d  r a n g e ,  1 0 0 0  t o  
4 0 0 0  r p m .  P o w e r  i n p u t  t o  t h e  s e a l  
v a r i e d  w i t h  t h e  s p e e d  o f  t h e  s h a f t  f rom 
0.04 t o  0 . 2 0  kw. T e s t s  o f  power i n p u t  
t o  t h e  s e a l  v s .  p r e s s u r e  s h o w e d  n o  
e f f e c t  o v e r  t h e  p r e s s u r e  r a n g e  o f  0 

(7)Ibid., p .  19. 

t o  2 6  p s i .  A p p r o x i m a t e l y  4 0  s t o p - s t a r t  
t e s t s  were made d u r i n g  t h i s  t e s t ,  a n d  
t h e r e  were n o  f a i l u r e s  o f  t h e  f r o z e n  
s e a l  ( c f .  , “ F r o z e n - L e a d - S e a l e d  Pump 
f o r  F l u o r i d e s  ’’ a b o v e ) ,  

V i t r e o u s  S e a l s .  S e v e n  t e s t s  o f  
t h e  u s e  o f  a v i t r e o u s  s u b s t a n c e ,  s u c h  
a s  B e F 2 ,  i n  t h e  p a c k i n g  g l a n d  o f  a 
s h a f t  s e a l  w e r e  d e s c r i b e d  i n  Lhe 
p r e v i o u s  r e p o r t .  7 ,  In a d d i t i o n ,  two 
o t h e r  s e a l s  h a v e  b e e n  t e s t e d .  ‘4 
s u m m a r y  o f  t h e s e  t w o  s e a l  t e s t s  i s  
g i v e n  i n  T a b l e  2 I 2. 

F o r  t h e  f i r s t  v i t r e o u s  s e a l  t e s t  
made d u r i n g  t h i s  q u a r t e r  ( n u m b e r  8 i n  
t h e  s e r i e s )  t h e  s e a l  r e g i o n  a r o u n d  t h e  
1 3 / 1 6 - i n . - d i a  s h a f t  w a s  d i v i d e d  i n t o  
f i f t e e r i  3 / 1 6 -  by 3 / 1 6 - i n .  c o m p a r t m e n t s ,  
a n d  e a c h  c o m p a r t m e n t  w a s  p a c k e d  w i t h  
g r a n u l a r  N a R e F B  w h i c h  h a d  p a s s e d  a 
T y l e r  8 - m e s h  s c r e e n .  T h e  t e s t  w a s  
s t a r t e d  w i t h  t h e  s h a f t  i n  t h e  v e r t i c a l  
p o s i t i o n ,  b u t ,  a f t e r  a s h o r t  p e r i o d ,  
t h e  tes t ,  r i g  was r o t a t e d  t o  p l a c e  t h e  
s h a f t  i n  a h o r i z o n t a l  p o s i t i o n .  T h e  
s h a f t  s e a l  o p e r a t e d  s a t i s f a c t o r i l y  f o r  

T A B L E  2 . 2 .  T E S T S  OF V I T R E O U S  S E A L S  O N  R O T A T I N G  S H A F T S  
OPERATED I N  NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  %) 

.... .._.. .... ._.. 

_I__iI_ 

S e a l  P a c k i n g  Chambei- 
O v e r - a l l  l e n g t h ,  i n .  
L e n g t h  o f  p a c k i n g ,  i n .  
Number o f  c o m p a r t m e n t s  

T h i c k n e s s  o f  F a c k i n g  A n n u l u s ,  i n .  

D i a m e t e r  o f  S h a f t ,  i n .  

S p e e d  o f  S h a f t ,  rpm 

IIel ium P r e s s u r e ,  p s i  

D u r a t i o n  o f  O p e r a t i o n  , h r  

. . . _. . . . . . . ... ... ..... .- 

TEST N U M B E R  

8* 

5 
4 

1 5  
I 
4 
- 

1s 
1350 t o  4400 

5 

679* * 

9 *  

4 

5 
2g  

7 
‘ 6  

~ 

2 4  

640 t o  800 

57* * 

‘ C o m p o s i t i o n  o f  s e a l  p a c k i n g :  T e s t  No. 8 ,  100% NaBeFJ;  T e s t  No,  9 ,  50% B e F 2 ,  25% KF, 16% MgF2, 
and 9% A1F3. 

“ T e r m i n a t e d  b e c a u s e  o f  s y s t e m  f a i l u r e ,  n o t  a t  s e a l .  
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6 7 9  h r ,  a n d  t h e  t e s t  w a s  t e r m i n a t e d  
b e c a u s e  o f  l e a k a g e  a t  a f l a n g e  j o i n t  
t h a t  was i n d e p e n d e n t  o f  t h e  s e a l .  The 
s h a f t  s u r f a c e  s p e e d  was  h e l d  a t  a p p r o x i -  
m a t e l y  9 3 0  fpm d u r i n g  t h e  t e s t  t o  
s i m u l a t e  o p e r a t i o n  o f  t h e  A R E  pump 
s h a f t .  A s e a l  l e a k a g e  o f  n o t  m o r e  
t h a n  4 c m 3  o f  d r y  p o w d e r  p e r  d a y  
o c c u r r e d  from t h e  f i f t h t o  t h e  f i f t e e n t h  
d a y  o f  t h e  t e s t .  D u r i n g  t h e  r e m a i n d e r  
o f  t h e  t e s t  t h e  l e a k a g e  was z e r o .  The 
f r i c t i o n  p o w e r  l o s s  a t  t h e  s e a l  w a s  
l e s s  t h a n  200  w a t t s  d u r i n g  most  o f  t h e  
t e s t ;  t h e r e  were, however ,  i n t e r m i t t e n t  
p o w e r  s u r g e s  o f  g r e a t e r  m a g n i t u d e .  
The s e a l  t e m p e r a t u r e  r anged  from Z O O O F  
a t  t h e  c o l d  e n d  t o  1 0 0 0 ° F  a t  t h e  h o t  
e n d .  

T h e  s e c o n d  v i t r e o u s  s e a l  t e s t e d  
( n u m b e r  9 o f  t h e  s e r i e s )  e m p l o y e d  a 
2 1 / 2 - i n . - d i a  s h a f t  w i t h  t h e  s e a l  
a n n u l u s  t h a t  c o n t a i n e d  f i v e  s e a l  com- 
p a r t m e n t s  f i l l e d  w i t h  a v i t r e o u s  
p r e c a s t  r i n g  o f  a m i x t u r e  o f  f l u o r i d e s  
( b y  w e i g h t :  BeF,,  50%; KF, 25%;  MgF,, 
1 6 % ;  A l F , ,  Q%). T h i s  m i x t u r e  o f  
f l u o r i d e s  was  c h o s e n  b e c a u s e  o f  i t s  
h i g h  v i s c o s i t y  o v e r  a wide  t e m p e r a t u r e  
r a n g e .  The m i x t u r e  was h y d r o f l u o r i n a t e d  
t o  remove  a l l  m o i s t u r e  a n d  o x i d e s  and  
i,hen mixed w i t h  an e q u a l  w e i g h t  o f  BeFz 
and  c a s t  ( u n d e r  a n  a r g o n  b l a n k e t )  i n t o  
t h e  p a c k i n g  r i n g s  w i t h  w h i c h  t h e  s e a l  
w a s  p a c k e d .  

The  s e a l  o p e r a t e d  s u c c e s s f u l l y  f o r  
46 h r  w i t h  z e r o  l e a k a g e ,  b u t  t h e  t e s t  
w a s  t e r m i n a t e d  when a h e a t e r  f a i l e d .  
E x a m i n a t i o n  r e v e a l e d  t h a t  t h e  h e a t , e r  
f a i l e d  when i t  was con t a c  t e d  by mol t e n  
f l u o r i d e s  w h i c h  l e a k e d  f rom a f l a n g e  
j o i n t  t h a t  was  n o t  p a r t  o f  t h e  s e a l  
r e g i o n .  Q u r i n g  mos t  o f  t h e  s u c c e s s f u l  
r u n ,  t h e  f r i c t i o n  power  d i s s i p a t e d  a t  
t h e  s e a l  w a s  a b o u t  1 0 0 0  w a t t s .  T h e  
s e a l  t e m p e r a t u r e  r a n g e d  from 300°F  a t  
t h e  c o l d  end t o  1 0 0 0 ° F  a t  t h e  h o t  e n d .  

G r a p h i t a r - G r a p h i t a r  S h a f t  Seal. 
G r a p h i t e  h a s  b e e n  u s e d  a s  o n e  o f  t h e  
s e a l i n g  e l e m e n t s  i n  much o f  t h e  work  
w i t h  p a c k e d  a n d  r i n g  t y p e s  o f  s h a f t  
s e a l s  f o r  f l u o r i d e s .  O n e  o f  t h e  

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

I n  a n  e f f o r t  t o  a s c e r t a i n  t h e  
i m p o r t a n c e  o f  t h e  n o n w e t t i n g  p r o p e r t y  
o f  g r a p h i t e ,  a 1 3 / 1 f i - i n . - d i a  s h a f t  
s e a l  was d e s i g n e d  wh ich  employed  s o l i d  
G r a p h i t a r  14 s h a f t  b u s h i n g s  r u n n i n g  
a g a i n s t  s i m i l a r  b u s h i n g s  i n  t h e  s e a l  
h o u s i n g .  The s e a l  h o u s i n g  was p r o v i d e d  
w i t h  h e a t e r s  and a c o o l i n g  medium. I t  
w a s  t h e n  p o s s i b l e ,  b y  v a r y i n g  t h e  
t e m p e r a t u r e  rli f f e r e n c e  b e  t w e e n  t h e  
s h a f t  a n d  h o u s i n g ,  t o  c o n t r o l  t h e  
r u n n i n g  c l e a r a n c e  o f  t h e  s p a 1  t o  a 
s m a l l  d e p r e e .  

The  s e a l  was o p e r a t e d  f o r  195  1 / 2  h r  
u n d e r  p r e s s u r e  d i f  f e r e n  t i a l s  o f  u p  t o  
10  p s i  w i t h  t h e  s e a l  t e m p e r a t u r e  a b o v e  
t h e  f u e l  m e l t i n g  p o i n t .  T h e  p o w e r  
r e q u i r e d  was v e r y  low and  s t e a d y ,  a n d  
t h e  maximum l e a k a g e  r a t e  o b s e r v e d  was 
4 g p e r  d a y .  D u r i n g  two s u c c e s s f u l  
s t o p - s t a r t  t e s t s  t h a t  w e r e  m a d e  it, 
w a s  f o u n d  t h a t  t h e  s e a l  t e m p e r a t u r e  
s h o u l d  be  m a i n t a i n e d  a b o v e  t h e  f u e l  
m e l t i n g  p o i n t .  

D i s a s s e m b l y  and i n s p e c t i o n  r e v e a l e d  
t h a t  ( 1 )  t h e  G r a p h i t a r  I4 w e a r  w a s  
s l i g h t  ( s m a l l  a m o u n t  o f  c r a c k i n g  
n o t e d ) ,  ( 2 )  t h e  c l e a r a n c e  b e t w e e n  t h e  
G r a p h i  t a r  14 and t h e  a d j  aceri t s t a t i o n a r y  
m e t a l  s u r f a c e  w a s  f i l l e d  w i t h  f l u o r i d e ,  
a n d  s m a l l e r  a m o u n t s  o f  f l u o r i d e  were 
r e t a i n e d  b e t w e e n  t h e  m a t i n g  G r a p h i t a r  
r i n g s ,  and ( 3 )  m o u n t i n g o f  t h e  G r a p h i t a r  
14 h a d  b e e n  a c c o m p l i s h e d  w i t h o u t  
e x c e s s  i ve c r a c k i n  g a t  h i  gh t e m p e r a  t u  r e .  

Tn summary ,  t h e s e  r e s u l t s  c o n f i r m  
t h e  u s e f u l n e s s  o f  t h e  n o n w e t t i n g  
p r o p e r t y  o f  g r a p h i t e  i n  s e a l  d e s i g n ,  
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packing-Penetration T e s t s .  S e v e r a l  
a d d i t i o n a l ( ' )  p a c k i n g - p e n e t r a t i o n  
t e s t s  w e r e  m a d e  t h i s  q u a r t e r ;  t h e  
 result,^ a r e  s u m m a r i z e d  i n  T a b l e  2 . 3 .  
T e s t  1 6 ,  w h i c h  e m p l o y e d  a m i x t u r e  o f  
g r a p h i t e  a n d  Bel?, a n d  w a s  r e p o r t e d  

t e r m i n a t e d  a f t e r  736 h r  o f  o p e r a t i o n  
w i t h  n o  l e a k a g e .  Upon e x a m i n a t i o n ,  
t h e r e  a p p e a r e d  t o  b e  n o  p e n e t r a t i o n  
o f  t h e  p a c k i n g  b y  t h e  f u e l  a n d  n o  
o x i d a t i o n  o f  t h e  g r a p h i t e  a t  t h e  l o w e r  
open i r ig  where  t h e  p a c k i n g  m a t e r i a l  was 
e x p o s e d  t o  t h e  a t m o s p h e r e .  

F i v e  o f  t h e  t e s t s  r e p o r t e d  t h i s  
q u a r t e r  c o n t a i n e d  a r t i f i c i a l  g r d p h i  t e .  
O n e  o f  t h e  mos t  p r o m i s i n g  g r a p h i t e s  
y e t  t e s t e d  i s  A s b u r y  g r a p h i t e  8 0 5 .  
T h e  t e s t  w i t h  t h i s  m a t e r i a l  r a n  f o r  
1 6 6 0  h r  a n d  was t e r m i n a t e d  w i t h  n o  
l e a k a g e .  E x a m i n a t i o n  showed t h a t  t h e r e  
w a s  n o  p e n e t r a t i o n  b y  t h e  f u e l  a n d  
v e r y  l i t t l e  o x i d a t i o n  o f  t h e  g r a p h i t e .  
P o t a t i n g  s h a f t  s e a l s  p a c k e d  w i t h  t h i s  
m a t e r i a l  s h o w  l o w  p o w e r  d i s s i p a t i o n  
from f r i c t i o n .  

I t  i s  b e l i e v e d  t h a t  a s m a l l  a m o u n t  
o f  Bat.', a d d e d  t o  t h e  g r a p h i t e  will  

p r e v i o u s l y ( ' )  a s  I <  s t i l l  r u n n i n g , "  was 

( 8 ) I b i d . ,  p .  22 a n d  T a b l e  2 . 4 ,  p .  2 3 .  

TEST 
NQ . 
16 

18 

19  

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

r e d u c e  t h e  f r i c t i o n .  A p e n e t r a t i o n  
t e s t  w a s  f i r s t  r u n  w i t h  o n l y  B a F 2  a s  
t h e  p a c k i n g  m a t e r i a l .  T h i s  p a c k i n g  
l e a k e d  i m m e d i a t e l y ,  a n d  t h e  t e s t  
s h o w e d  t h a t  t h e  B a F ,  w a s  s o l u b l e  i n  
t h e  f u e l .  A s u b s e q u e n t  t e s t  w i t h  a 
m i x t u r e  o f  1 0 %  B a F 2  a n d  90% A s b u r y  
g r a p h i t e  805  h a s  b e e n  r u n n i n g  f o r  5 5 0  
h r  w i t h  no l e a k a g e .  

ATURE BEARING 
D E V E L OF MEN T P R (DGR A iw 

W. @. T u n n e l l ,  ANP D i v i s i o n  
V i .  K. S t a i r ,  C o n s u l t a n t  

I n  f u t u r e  work c o n t e m p l a t e d  b y  t h e  
ANP D i v i s i o n ,  t h e r e  w i l l  b e  n e e d  f o r  
a j o i i r i i a l  b e a r i n g  t h a t  i s  s u i t a b l e  f o r  
o p e r a t i o n  i n  a f l u o r i d e  f u e l  a n d  t l l a e  
c a n  h e  l u b r i c a t e d  b y  t h e  f u e l .  T h e  
e x p e c t e d  a p p l i c a t i o n s  w i l l  i m p o s e  l o w  
r a d i a l  b e a r i n g  l o a d s ,  h u t  t h e  o p e r a t i n g  
t e m p e r a t u r e  w i l l  b e  i n  t h e  r a n g e  o f  
1100 t o  1500'F. E x c e p t  f o r  t h e  p r o b l e m  
o f  m a t e r i a l  s e l e c t i o n ,  t h e  d e s i g n  o f  
t h e  b e a r i n g  i s  e x p e c t e d  t o  b e  more o r  
l e s s  r o u t i n e .  The p h a s e  o f  t h e  p r o g r a m  
now b e i n g  s t a r t e d  i n v o l v e s  a s t u d y  o f  
t h e  c o m p a t i b i l i t y  o f  v a r i o u s  m a t e r i a l  

T A B L E  2 . 3 .  SUMMARY OF P A C K I N G -  PENETRATION TESTS PERFORMED 
O F  AND 3 O - p ~ i  PRESSU G D U R I N G  THIS 

PACKING MATERiAL 
................ 

80% g r a p h i t e  from Y-12 Carbon Shop, 2090 ReF, 

N a t i o n a l  Carbon Company g r a p h i t e  BB-4 

Asbury g r a p h i t e  805 

N a t i o n a l  Carbon Company b r u s h - t y p e  g r a p h i t e  

Norton Company g r a p h i t e  EN 

Carborundum Company g r a p h i t e  €T'd 

BaF', 

ZrO, 

90% Asbury g r a p h i t e  805, 10% RaF, 

Asbury g r a p h i t e  805 and Fel-Pro C-5 h igh-  
t e m p e r a t u r e  l u b r i c a n t  

._.. ..... ..._lll.-__l 

DURATION OF 
TEST ( h r )  

7 36 

1/2 

1/2 

1660 

127 5 

140 

1/2 

1/2 

.................. ......................... ___ 

REMARKS 

Terminated  wi th  n o  leakage  

Terminated w i t h  n o  leakage  

Terminated with no l e a k a g e  

Had n o t  l e a k e d  a t  500 h r ,  

Had n o t  leaked a t  250 h r ,  

t e s t  c o n t i n u i n g  

t e s t  c o n t i n u i n g  
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c o m b i n a t i o n s  and t h e i r  r e s i s t a n c e  t o  
a t t a c k  by NaF-ZrF, -UF,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  
%).  C o m p a t i b i l i t y  i n  t h i s  a p p l i c a t i o n  
i m p l i e s  t h e  a b i l i t y  o f  b e a r i n g  m a t e r i a l s  
t o  move r e l a t i v e  t o  e a c h  o t h e r  w h i l e  
i n  c o n t a c t  u n d e r  l o a d  i n  t h e  f l u o r i d e  
w i t h o u t  e x c e s s i v e  w e a r  o r  c o r r o s i o n  
and  w i t h o u t  g a l l i n g  o r  s e i z i n g .  A com- 
p a t i b i l i t y  t e s t e r  i s  b e i n g  f a b r i c a t e d ,  
a n d  i t  w i l l  be  u s e d  t o  s c r e e n  f rom a 
l a r g e  g r o u p  o f  m a t e r i a l  c o m b i n a t i o n s  
t h o s e  m a t e r i a l s  w h i c h  h a v e  good  com- 
p a t i b i l i t y  a n d  mer i t ,  f u r t h e r  e x a m i -  
n a t i o n .  T h i s  p h a s e  o f  t h e  p r o g r a m  
w i l l  p r o b a b l y  i n c l u d e  t e s t s  o n  t h e  
m e c h a n i c a l  f a c e  s e a l ,  w h i c h  e q u a l l y  
n e c e s s i t a t e s  k n o w l e d g e  o f  c o m p a t i -  
b i l i t y .  

INSTRUMENTATION 
G. P e t e r s e n  P. W .  T a y l o r  

ANI? D i v i s i o n  

F l u o r i d e  L e a k  D e t e c t i o n .  A t e s t  
w h i c h  s i m u l a t e d  a s m a l l  l e a k  f r o m  a n  
ARE f l u o r i d e  f u e l  p i p e  i n t o  t h e  h e l i u m  
a n n u l u s  s u r r o u n d i n g  i t  was c o n d u c t e d  
a t  1 2 5 0 ° F  w i t h  N a F - Z r F 4 - U F 4  ( 5 0 - 4 6 - 4  
m o l e  % ) .  U'it,h a g a s  f l o w  o f  4, c f h  
(80% H e ,  20% a i r )  p a s s i n g  t h r o u g h  t h e  
a n n u l u s  a n d  o u t  i n t o  a s i g h t  f e e d  
b u b b l e r  c o n t a i n i n g  a n e u t r a l  p h e n o l -  
r e d  i n d i c a  t o r  s o l u t i o n ,  a p p r o x i m a t e l y  
0 .5  i n . 3  o f  f l u o r i d e  w a s  e x p e l l e d  i n t o  
t h e  a n n u l u s .  The  r e s u l t i n g  h y d r o g e n  
f l u o r i d e  r a p i d l y  c h a n g e d  t h e  c o l o r  
o f  t h e  i n d i c a t o r  s o l u t i o n  t o  y e l l o w .  

A n o t h e r  t e s t ,  was r u n  w i t h  d r y  a i r  
i n s t e a d  o f  w i t h  h e l i u m  i n  t h e  a n n u l u s ,  
a n d  t h e  t o t a l  g a s  f l o w  ( 8 0 %  d r y  a i r ,  
20% a i r )  was i n c r e a s e d  t o  50  c f h .  O n l y  
a f r a c t i o n  o f  t h e  g a s  p a s s i n g  t h r o u g h  
t h e  a n n u l u s  s e c t i o n  w a s  e x h a u s t e d  
t h r o u g h  t h e  b u b b l e r .  When t h e  f u e l  
w a s  e x p e l l e d  i n t o  t h e  a n n u l u s ,  t h e  
i n d i c a t o r  s o l u t i o n  t u r n e d  y e l l o w ,  a s  
i n  t h e  p r e v i o u s  t e s t .  

T h e  t e s t s  i n d i c a t e  t h a t  t h i s  l e a k  
d e t e c t i o n  s y s t e m  may be u s e d  i n  t h e  
A R E  f u e l  s y s t e m .  In b o t h  c a s e s ,  t h e  
l i n e  l e a d i n g  t o  t h e  b u b b l e r  was 1 / 4 -  

i n .  c o p p e r  t u b i n g  a p p r o x i m a t e l y  50  
f t  l o n g .  

S o d i u m L e a k  D e t e c t i o n .  The a p p a r a t u s  
f o r  d e t e c t i n g  s o d i u m  l e a k s  i n v o l v e s  
t h e  d e c r e a s e  i n  e l e c t r i c a l  r e s i s t a n c e  
o f  s o d i u m - c o n t a m i n a t e d  i n s u l a t i o n .  As 
shown i n  F i g .  2 . 1 ,  a n  o h m m e t e r  a n d  a 
f i l a m e n t  l a m p  were c o n n e c t e d  b e t w e e n  
t h e  c o n t a i n e r  w a l l  a n d  t h e  0 . 0 2 0 - i n .  
s t a i n l e s s  s t e e l  s h e e t  s t o c k  w i t h  a 
6 - v o l t  b a t t e r y .  The r e s i s t a n c e  o f  t h e  
c i r c u i t  w a s  t h e n  t a h u l a t e d  a g a i n s t  
t e m p e r a t u r e  as  h e a t  w a s  a d d e d  t o  t h e  
s o d i u m .  When t h e  s o d i u m  t e m p e r a t u r e  
was i n c r e a s e d  t o  850"F,  t h e  r e s i s t a n c e  
o f  t h e  c i r c u i t  i n c r e a s e d .  A t  t h i s  
p o i n t ,  t h e  ohmmete r  s h o w e d  a d r o p  i n  
r e s i s t a n c e  b e c a u s e  s o d i u m  v a p o r  b e g a n  
t o  c o n t a m i n a t e  t h e  s p u n  g l a s s  a n d  
t h e r e f o r e  t o  d e c r e a s e  i t s  e l e c t r i c a l  
res i  s t a n c e .  

A t  1200OF t h e  a p p a r a t u s  was  t i l t e d  
a n d  l i q u i d  s o d i u m  was f o r c e d  t h r o u g h  
t h e  l e a k .  T h e  l a m p  f i l a m e n t  w a s  
e n e r g i z e d  i m m e d i a t e l y  a n d  t h e  r e -  
s i s t a n c e  r e a d i n g  d ropped  t o  z e r o .  T h i s  
t e s t  w a s  p e r f o r m e d  w i t h  t h e  s o d i u m  
l e a k i n g  t h r o u g h  a 0 . 1 2 5 - i n .  - d i a  open i r ig  
a n d  a 0 . 0 2 8 - i n . - d i a  o p e n i n g .  I n  e a c h  
c a s e ,  t h e  same r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d .  

TERMINAL- 

0.020-in. STAINLESS 
S T E E L  SHE E T  --_. .~ 

INSULATION .-- .__ 

TUEIJLAR H E A T E R  ~.. 

UNCLASSIFIED 
D W G  21150 

LAMP F I L A M E N T  

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

SPUN  GLASS---^ 

F i g .  2 . 1 .  S o d i u m L e a k - D e t e c t i o n  T e s t  
System. 
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T h i s  m e t h o d  wou ld  w o r k  w e l l  f o r  a 
s m a l l  s y s t e m  w i t h  p e r h a p s  1 0  t o  2 0  
w e l d s ,  b u t  f o r  a l a r g e r  s y s t e m ,  s u c h  
a s  t h e  ARE,  t h e  w i r i n g  and  i n s t r u m e n t a -  
t i o n  wou ld  b e  c o m p l i c a t e d  a n d  d i f f i -  
c u l t .  

F l o w  Measurement. V e n t u r i  m e t e r s  
u s e d  i n  c o n j u n c t i o n w i t h  Moore N u l l m a t i c  
p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r s  h a v e  been demon- 
s t r a t e d  a s  b e i n g  r e l i a b l e  f o r  m e a s u r i n g  
f l o w s  o f  h i g h -  t e m p e r a t u r e  f l u i d s  + The 
o u t p u t s  f r o m  t h e  t w o  M o o r e  t r a n s -  
m i t t e r s  t h a t  m e a s u r e  t h e  v e n t u r i  AP 
a r e  f e d  i n t o  a d i f f e r e n t i a l  p r e s s u r e  
t r a n s m i t t e r .  The  o u t p u t  g a g e  o f  t h i s  
t r a n s m i t t e r  i s  c a l i b r a t e d  t o  r e a d  f low 
d i r e c t l y  i n  gpm. S n c h  a s y s t e m  h a s  
been  u s e d  s u c c e s s f u l l y  f o r  a b o u t  550  
h r  o n  a pump l o o p  t o  m e a s u r e  f l o w s  
o f  u p  t o  6 7  gpm. T h e  p r e s s u r e  t r a n s -  
m i t t e r s ,  r a t e d  0 t o  1 0 0  p s i ,  a r e  
a t t a c h e d  t o  t h e  u n d e r s i d e  o f  t h e  
v e n t i i r i  s r c t i o n  and 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  t o  a v o i d  a l i q u i d - g a s  
i n t e r f a c e .  T h e  p r e s s u r e - s e n s i  t i  v e  
e l e m e n t  i n  t h e  t r a n s m i t t e r s  i s  a 3 - p l y  
I n c o n e l  be 1 l o w s .  T h e  t e m p e r a  t u r e  of  
t h e  L r a n s m i  t t e r s  i s m a i n t a i n e d  a t  
1 1 0 0 ° F  maximum t o  a v o i d  s e r i o u s  c o r -  

r o s i o n .  The  l i q u i d  i n  t h e  t r a n s i n i 1 , t e r s  
on t h i s  l o o p  h a s  b e e n  f r o z e n  and  r e -  
m e l t e d  w i t h  no a p p a r e n t  damage t o  t h e  
i n s t r u m e n t s ,  a n d  t h e  i n s t r u m e n t s  h a v e  
n u t  r e q u i r e d  r e c a l i b r a t i o n  u p o n  r e -  
s t a r  t, i ng " 

The  n u l l - b a l a n c e  t r a n s m i t t e r s  a r e  
a c c u r a t e  a s  l o n g  a s  t h e  z e r o  s e t t i n g  
r e m a i n s  f i x e d .  When t h e  t r a n s m i t t e r s  
a r e  i n i t i a l l y  h e a t e d  t o  l lOO°F ,  t h e r e  
i s  a s u b s t a n t i a l  z e r o  s h i f t  t h a t  c a n  
e a s i l y  b e  a d j u s t e d .  S u b s e q u e n t  z e r o  
s h i f t s  a r e  p r o b a b l y  c a u s e d  by s u d d e n  
d e c r e a s e s  i n  a p p l i e d  p r e s s u r e .  B e c a u s e  
o f  t h e  b a l a n c i n g  p r e s s u r e o n  t h e  i n s i d e  
o f  t h e  b e l l o w s  and  t h e  r e d u c e d  s p r i n g  
r a t e  a t  t h e  h i g h  t e m p e r a t u r e ,  t h e  
b e l l o w s  i s  o f t e n  s t r e t c h e d  beyond i t s  
e l a s t i c  l i m i t .  T h i s  p e r m a n e n t  s e t  
c a u s e s  a z e r o  s h i f t .  A l t h o u g h  i t s  
o c c u r r e n c e  i s  u n p r e d i c t a b l e ,  s u c h  a 
z e r o  s h i f t  c a n  r e a d i l y  be c o r r e c t e d  
when t h e  a p p l i e d  p r e s s u r e  i s  b r o u g h t  
t o  z e r o .  When t h e  t e m p e r a t u r e  i s  
m a i n t a i n e d  c o n s t a n t  a t  1 1 0 0 ° F  a n d  
s u d d e n  p r e s s u r e  c h a n g e s  a r e  e l i m i -  
n a t e d ,  t h e  Moore p r e s s u r e  t r a n s m i t t e r s  
c a n  be e x p e c t e d  t o  g i v e  a c c u r a t e  a n d  
d e p e n d a b l e  s e  r v i ce  . 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

3 .  A I R C R A F T  REACTOR D E S I G N  S T U D I E S  
A.  P.  F r a a s ,  ANP D i v i s i o n  

E a r l y  i n  1 9 5 3 ,  t h e  A i r  F o r c e  r e -  
q u e s t e d  t h a t  d e s i g n s  be  p r e p a r e d  f o r  
l o o - ,  300-  , a n d 6 0 0 - m e g a w a t t  r e f l e c t o r -  

r e a c t o r s  f o r  e v a l u a t i o n .  
S i n c e  t h e  o u t s t a n d i n g  u n c e r t a i n t y  was 
t h a t  o f  s h i e l d  w e i g h t ,  i t  was d e c i d e d  
t o  o u t l i n e  a s t i l l  w i d e r  r a n g e  o €  
r e a c t o r  and  s h i e l d  d e s i g n s  t o  p r o v i d e  
a f a i r l y  c l e a r  p i c t u r e  o f  t h e  i m p l i -  
c a t i o n s  o f  v a r i a t , i o r i s  i n  s u c h  f a c t o r s  
a s  r e a c t o r p o w e r  d e n s i t y ,  c o r e  d i a m e t e r ,  
d e s i g n  power o u t p u t ,  e t c .  A t  t h e  same 
t i m e ,  f u r t h e r  t e s t  d . a t a  w e r e  o b t a i n e d  
on t h e  r e l a t i v e  a c t i v a t i o n  o f  s e v e r a l  
s e c o n d a r y  c i r c u i t ,  f l u i d s ,  a n d  t h e  
e f f e c t s  o f  u s i n g  them i n s t e a d  o f  NaK 
were examined .  The power  p l a n t  s y s t e m  
o u t . s i d e  t h e  r e a c t o r  s h i e l d  w a s  a l s o  
g i v r n  f u r t h e r  a t t e n t i o n  t o  p r o d u c e  a 
more d e t a i l e d  p i c t u r e  o f  p r o b l e m s  i n  
p e r f o r m a n c e  and  c o n t r o l .  

S H I E L D  D E S I G N S  FOR R E F L E C T O R - M O D E R A T E D  
RE. A C T O R S  

M. E. 1 ,aVerne  F. H. A b e r n a t h y  
A. F .  F r a a s  

ANP D i v i s i o n  
C. S ,  P u r t n e t t r  R .  M .  S p e n c e r  

USAF 

A f a i r l y  c o m p l e t e  s u r v e y  o f  s h i e l d  
d e s i g n s  w a s  m a d e  t o  d e t e r m i n e  t h e  
e f f e c t s  o f r e a c t o r  power ,  c o r e  d i a m e t e r ,  
and  d i v i s i o n  o f  t h e  s h i e l d  on s h i e l d  
s i z e  and w e i g h t .  The work was c a r r i e d  
o u t  i n  c o n j u n c t i o n  wi.  t h  t h e  S h i e l d i n g  
F o a r d , ( 3 )  a n d  a l l .  d e t a i l s  o f  t h e  
c a l c u l a t i o n s  w e r e  p a d e  b y  u s i n g  
methods  recommended by t h e  Board .  Each 
r e a c t o r  s h i e l d  w a s  d e s i g n e d  on t h e  
b a s i s  o f  L i d  T a n k  F a c i l i t y  t e s t  

( l ) A .  P. F r a a s  e t  a l . ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  M a r .  

( ' ) A .  P. F r a a s ,  A N P  Q u o r .  P r o g .  Rep.  J u n e  1 0 ,  

( 3 ) ~ e p o r t  of t h e  19.53 S u a a c r  ~ h i c  l d i n g  s e s s i o n ,  

1 0 ,  1 9 5 1 ,  OHNL-1515, p .  4 1 - 8 4 .  

1953, O R N L - I ~ ~ ~ ,  p.  24-25. 

ORNL-1575 ( t o  be  p u b l i s h e d ) .  

r e s u l t s ( 4 )  t o  g i v e  o n e - e i g h  t h  o f  t h e  
r a d i a t i o n  d o s e  i n  n e u t r o n s  and  s e v e n -  
e i g h t h s  i n  g a m m a s .  C r e w  s h i e l d  
w e i g h t s  were c a l c u l a t e d  f o r  two r e p r e -  
s e n t  a t i  v e  c r e w  c ompa r t,men t c o n  f i gu - 
r a t i o n s ;  t h e  r i g h t -  c i r c u  1 a r  c y l i n d e r  
i n  o n e  c o n f i g u r a t i o n  w a s  8 f t  i n  
d i a m e t e r  and  12 f t  l o n g ,  and  w a s  5 f t  
i n  d i . a m e t e r  a n d  1 0  f t  l o n g  i n  t h e  
o t h e r  c o n f i g u r a t i o n .  D e s  i Fn s were 
p r e p a r e d  f o r  a t , t e n u a t i o n  f a c t o r s  o f  
1 0 ,  1 0 0 ,  1 , 0 0 0 ,  a n d  1 0 , O O O ,  r e -  
s p e c t i v e l y .  T o t a l  r e a c t o r  and  c r e w  
s h i e l d  w e i g h t s  can  be r e a d i l y  o b t a i n e d  
b y  c o m b i n i n g  t h e  p r o p e r  r e a c t o r  a n d  
s h i e l d  c o m b i n a t i o n  w i t h  t h e  p r o p e r  
c r e w  c o m p a r t m e n t , .  T h i s  w a s  d o n e  t o  
g i v e  a c r e w  d o s e  r a t e  o f  1 . 0  r e m / h r .  
T a b l e s  3 . 1  t o  3 . 4  s u m m a r i z e  t h e  
s i gn i f i c a n  t we i. gh t d i men s i o n a  1 
d a t a  c a l c u l a t e d .  

T y p i c a l  c i i r v e ~  were p r e p a r e d  t o  
show t h e  e f f e c t s  o f  m a j o r  p a r a m e t e r s  
on s h i e l d  w e i g h t .  A c a r e f u l  s c r u t i n y  
of  t h e s e  l e a d s  t o  t h e  f o l . l o w i n g  
c onc 1 u s  i o n s  : 

1.  A d i v i d e d  s h i e l d  makes p o s s i b l e  
a l a r g e  s a v i n g  i n  t o t a l  s h i e l d  w e i g h t  
a s  t h e  f u l l - p o w e r  r a d i a t i o n  d o s e  50 f t  
f r o m  t h e  c e n t e r  o f  t h e  r e a c t o r  i s  
i n c r e a s e d  from 1 t o  100  r / h r .  F u r t h e r  
d i v i s i o n  o f  t h e  s h i e l d  r e s u l t s  i n  
l i t t l e ,  i f  a n y ,  r e d u c t . i . o n  i n  w e i g h t ,  
e x c e p t  f o r  l a r g e - d i a m e t e r  c o r e s  a n d  
s m a l l  c r e w  c o m p a r t m e n t s .  I t  d o e s  
p e r m i t  s u b s t a n t i a l  r e d u c t i o n s  i n  
s h i e l d  d i a m e t e r s ,  h o w e v e r .  S e e  
F i g s .  3 .1  and 3.2.  

2 .  T h e  s h i e l d  w e i g h t  f o r  a g i .ven  
power o u t p u t  i s  not, v e r y  s e n s i t i v e  t o  
r e a c t o r  c o r e  d i a m e t e r  f o r  c o r e s  l e s s  
t h a n  30  i n .  i n  d i a m e t e r .  The  s h i e l d  
w e i g h t  i n c r e a s e s  r a p i d 1 . y  f o r  l a r g e r  
c o r e s .  S e e  F i g s .  3 . 1  and 3.3. 

a n d  

("F. N. W a t s o n ,  A. P. F r a a s ,  M. E. L a v e r n e ,  a n d  
F. H .  A b e r n a t h y ,  L i d  T a n k  S h i e l d i n g  T e s t s  o f  t h e  
R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r ,  ORNL-1616 ( t o  b e  
p u b l i s h e d ) .  
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DESIGN DOSE 50ft FROM REACTOR SHIELD I r /h r l  

F i g .  3.1. E f f e c t  o f  D e s i g n  Dose from Reactor  S h i e l d  o n  T o t a l  Reactor  and 
S h i e l d  W e i g h t  f o r  1 r /hr  i n  C r e w  Compartment 8 f t  i n  Diameter atid 12 f t  Long.  

3. S h i e l d  w e i g h t  i s  q u i t e  s e n s i t i v e  
t o  r e a c t o r  power  o u t p u t .  A r e d u c t i o n  
i n  t h P  r e a c t o r  power  makes p o s s i b l e  a 
s u b s t a n t i a l  s a v i n g  i n  w e i g h t .  S e e  
F i g s .  3 .1  and 3 .3 .  

4 .  A r e d u c t i o n  o f  t h e  d o s e  i n  t h e  
c r e w  c o m p a r t m e n t  by a f a c t o r  o f  1 0  
i m p o s e s  a w e i g h t  p e n a l t y  o f  f r o m  
5 ,000  t o  1 5 , 0 0 0  l h ,  d e p e n d i n g  p r i m a r i l y  
on crew c o m p a r t m e n t  s i z e .  S e e  F i g s .  
3 . 1  and 3 . 4 .  

5 .  F o r  m o s t  o f  t h e  d e s i g n s  c o n -  
s i  d e r e d ,  t h e  d o s e  f r o m  t h e  a c t i v a t e d  

s e c o n d a r y  c o o l a n t  c a n  h e  k e p t  q u i t e  
s m a l l .  , 4 l t h o u g h  a r t i v a t i o n  o f  t h e  
s e c o n d a r y  c o o l a n t  c i r c u i t  ( c f . ,  

P o t  a s  s i um, 
a n d  S o d i u m , "  t h i s  s e c t i o n )  w a s  n o t  
i n c l u d e d  i n  t h e  c a l c u l a t i o n s ,  i n  n o  
c a s e  w i l l  i t  a f f e c t  t h e  d e s i g n s  f o r  
w h i c h  t h e  d o s e  a t  50 f t  i s  10  r / h r  o r  
g r e a t e r .  I t s  o n l y  e f f e c t  w o u l d  b? t o  
i n c r e a s p  t h e  w e i g h t  o f  t h e  c r e w  
c o m p a r t m e n t s  w i t h  v e r y  n e a r l y  u n i t  
s h i e l d s  f o r  r e a c t o r  o u t p u t s  o f  g r e a t e r  
t h a n  2 0 0  megawat t s .  See F i g .  3 . 5 .  

" A c  t i  v a  t i o n  o f R u b  i d  i u  m, 
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T A B L E  3 . 1 .  R E A C T O R - I N T E R ~ l E D I A T E  H E A T  E X C H A N G E R - S H I E L D  WEIGHT FOR A D O S E  OF 1 rem/hr 50 f t  
FROM CENTER OF REACTOR WITH D O S E  S E V E N - E I G H T H S  GAMMAS AND ONE-EIGHTH NEUTRONS 

REACTOR A N D  
PRESSl lHE 

SHELL 
ASSEMBLY 

WEIGFT ( I b )  

LEAD T H I C K N E S S  (in.) WATER 
O U T S I D E  

DIAkiETER 
(in. 1 

WEIGHT 
OF 

PATCH 
( l b )  

LEAD 
I N S I D E  

DIAMETER 
( i n . )  

LEAD 
OUTS1  DE 

DIAMETER 
( i n .  ) 

B A S I C  SPHERE 
W'E I G B T  

( i b )  

WEIGHT OF 
STRUCTURE 

( l b )  
(Power f 

f L i d  T a n k  D o s e  \!'ATER 
WEIGHT 

( I b )  
CORE 

DIAMETER 
( i n .  1 

POWER 
( m e g a w a t t s )  

For C o r e  G a m m a s  
( A s s u m i n g  0 . 8  

r l h r ?  

For  C o r e  Plus 
H e a t  E x c h a n g e r  

G a r n n a s  

LEAD WEIGHT 
( l b !  

20,500 
26,000 
34,000 

22,100 
26,600 
35,800 
49,200 

30,500 
37,800 
50,900 
73,800 

54,300 
76,000 

114,000 

59,500 
76,600 

115,500 

67,000 
85,500 

121,100 

Z (c m )  

28,650 
30,920 
34,770 

28,8 10 
31,880 
34,920 
38,950 

33,370 
36,920 
40,160 
43,860 

43,750 
47,060 
48,210 

48,520 
52,830 
53,445 

54,720 
59,910 
60,730 

5,088 
5,852 
7,398 

6,100 
7,000 
8,300 

11,400 

8,480 
9,900 

13,000 
18,500 

15,300 
20,500 
31,360 

18,700 
25,200 
34,400 

24,800 
29,400 
39,900 

54,240 
62,770 
76,770 

57,000 
65,480 
79,020 
99,550 

72,450 
84,620 

104,660 
136,160 

113,350 
143,560 
1513,570 

128,720 
154,630 
203,440 

146,520 
174,810 
221,730 

1,200 
1,700 
2,500 

1,300 
1,800 
2,500 
3,750 

1,850 
2,650 
4,150 
6,400 

4,700 
7,450 

11,200 

5,300 
8,800 

19,000 

6,300 
12,000 
20,000 

1,080 
1,260 
1 ,540  

1 ,140  
1,310 
1,580 
1 ,990  

1,450 
1,690 
2,100 
2,720 

2,260 
2,870 
3,870 

2,570 
3,090 
4,070 

2,930 
3,500 
4,440 

56,500 
65,700 
80,800 

59,400 
68,600 
83,100 

105,300 

75,700 
88,900 

110,900 
145,300 

120,300 
153,900 
208,600 

136,600 
166,500 
226,500 

155,700 
190,300 
246,200 

14.3 

18 

22.7 

28.5 

36 

45.3 

25 
50 

100 

25 
50 

100 
200 

50 
100 
200 
400 

200 
400 
800 

200 
400 
800 

200 
40 0 
800 

133.5 
138.0 
145.0 

130.0 
135.5 
141.5 
149.0 

133.0 
139.0 
146.0 
153.5 

143.5 
151.0 
158.0 

141.0 
148.0 
155.0 

138.5 
146.0 
152.0 

1.55 
1.47 
1.36 

2.16 
2.04 
1.90 
1.75 

2.68 
2.50 
2.32 
2.15 

3.06 
2.84 
2.65 

4.20 
3.90 
3.64 

5.60 
5.20 
4.90 

6.25 
7.10 
8.10 

6.00 
6.70 
7.70 
8.80 

6.55 
7.33 
8 .33  
9.70 

8.00 
9 .15  

10.6 

7.55 
8.65 

10.05 

7.15 
8.10 
9.50 

6.18 
7.03 
8.09 

5.94 
6.59 
7.65 
8.82 

6.48 
7.26 
8 .31  
9.71 

7.97 
9.16 

10.66 

7.51 
8.65 

10.10 

7 .11  
8.08 
51.53 

44.4 
46.3 
49.4 

47.8 
49.5 
52.3 
57.0 

53.7 
56.0 
60.2 
67.0 

64.4 
70.4 
79.7 

70.4 
74.2 
84.0 

78.4 
82.4 
89.7 

56.8 
60.4 
65.6 

59.6 
62.7 
67.6 
74.6 

66.7 
70.5 
76.8 
86.4 

80.3 
88.7 

101.0 

85.4 
91.5 

104.2 

92.6 
98.6 

108.8 

119.3 
122.9 
128.5 

120,2 
124.6 
129.2 
135.3 

127.3 
132.1 
137.? 
143.7 

141.5 
147.2 
152.8 

147.0 
152.5 
158.0 

154.3 
160.2 
164.9 
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T A B L E  3 . 2 .  R E A C T O R - I N T E R M E D I A T E  H E A T  EXCHANGER-SHIELD WEIGHT FOR A D O S E  OF 10 rem/hr 50 f t  
FROM C E N T E R  OF REACTOR WITH D O S E  SEVEN-EIGHTHS GARMAS AND O N E - E I G H T H  N E U T R O N S  

REACTOR AND 
PRESSURE 
ASSEMBLY SHELL 

WEIGHT ( 1 b )  

LEAD THICKNESS ( i n . )  WEIGHT 
O F  

PATCH 
( l b !  

TOTAL REACTOR 
A M I  REACTOR 

SHIELD WEIGHT 
(lb) 

sV.4TER 
OUTSIDE 
DIAMETER 

(ix, ) 

LEAD 
OIJTSIDE 
DIAMETER 

(ir.. 1 

LEAD 
INSIDE 

D I AM ETE R 
( i n .  ) 

(Power! 
f Lid Tank Dose 

{FuI 1- S c a l e  Dose 

BASIC SPHERE 
WEIGHT 

( l b )  

CORE 
D I AM E TE R 

(i3.j 

WEIGHT OF 
STRUCTURE 

( l b )  

WATER 
\V? I GRT 

: I b )  
LEAD WEIGHT 

( l b )  
POH’ER 

( me g a r  a t  t s ) 
For Core Gammas 

(Assuming 6 
r /hr ) 

Z (cm) For  Core P l u s  
Heat Exchanger 

Gammas 

4.. 58 
5.23 
5.81 

4.34 
5.03 
5.65 
6.19 

4.78 
5.40 
6.02 
6.57 

5.77 
6.46 
7.13 

5.49 
6.13 
6.87 

5.23 
5.48 
6.54 

101.9 
105.5 
110.3 

103.9 
108.0 
112.0 
117.0 

110.7 
113.5 
119.9 
124.7 

124.3 
128.5 
134.3 

129.8 
135.0 
139.2 

137.5 
143.5 
146.9 

13,600 
17,900 
22,500 

14,900 
19,000 
24,800 
31,600 

21,400 
26,200 
33,800 
44,800 

36,000 

69,000 
49,100 

40,300 
50,800 
73,300 

47,300 
53,800 
’16,600 

17,260 
18,471 
21,389 

17,828 
19,894 
21,789 
24,298 

20,800 
21,661 
25,781 
27,816 

28,647 
29,547 
30,883 

30,845 
34,501 
34,188 

35,397 

40,573 
39,731 

5,088 
5,852 
7,398 

6,100 
7,000 
8,300 

11,400 

8,480 
9,900 

13,000 
18,500 

15,300 
20,500 
31,360 

18,700 
25,200 
34,400 

24,800 
29,400 
39,900 

35,948 
42,223 
51,287 

38,828 
45,894 
54,889 
67,298 

50,680 
57,761 
72,581 
51,116 

79,947 
99,147 

131,243 

89,845 
110,SOl 
131,888 

107,497 
123,931 
157,073 

7 19 
844 

1,026 

776 
9 18 

1,098 
1,346 

1,014 
1,156 
1,452 
1,822 

1,598 
1,982 
2,624 

1,756 

2,840 
2,210 

2,150 
2,480 
3,140 

37,767 
44,667 
54,413 

40,854 
48,500 
58,375 
71,850 

53,400 
61,250 
77,550 
98,020 

85,500 
107,080 
143,740 

96,250 

155,800 
120,200 

115,250 
135,400 
176,200 

14.3 

18.0 

22.7 

28.5 

36.0 

45.3 

25 
50 

100 

25 
50 

10 0 
200 

50 
100 
200 
400 

200 
400 
800 

200 
40 0 
800 

200 
400 
800 

111 
116 
122 

108.5 
114 
119.6 
125.5 

112 
117.5 
123.3 
129.5 

121.3 
127 
134 

119 
125.3 
131 

117 
123.3 
125 

4.70 
5.30 
5.90 

4.50 
5 .1  
5.7 
6.25 

4.9 
5.45 
6.05 
6.60 

5.81; 
6.5 
7 .2  

5.55 
6.20 
6.9 

5.35 
5.55 
6.60 

43.9 

48.9 
45. e 

47.3 
49.0 
51.8 
56.5 

53.7 
55.5 
59.7 
66.5 

63.9 
69.9 
79.2 

69.9 
73.7 
83.5 

77.9 
81.9 
89.2 

53.1 
56.3 
60.5 

56.0 
59.1 
63.1 
68.9 

63.3 
66.4 
71.7 
79.6 

75.4 
82.8 
93.5 

80.9 
86.0 
9’7.2 

88.4 
92.9 

102.3 

1,100 
1,600 
2,100 

1,250 
1,700 
2,375 
3,200 

1,400 
2,300 
3,500 
5,100 

4,000 
6,000 
9,900 

4,600 
7,500 

11,000 

5,600 
9,000 

16,000 

2.60 
2.42 
2.23 

3.60 
3.33 
3.08 
2.86 

4.37 
4.05 
3.76  
3.50 

4.92 
4.56 
4.25 

6.7 
6.2 
5.8 

8.95 
8.3 
7 .8  
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DOSF FROM REACTOR = ' / R  neutrons and 7/t! qomrnos 1 

u 

Fig. 3 . 2 .  E f f e c t s  of Power Output  
and S h i e l d  D i v i s i o n  o n  t h e  Diameter  
of  t h e  Keactor  S h i e l d  A s s e m b l y .  The 
d i a m e t e r  g i v e n  i s  for t h e  b a s i c  s p h e r e .  
T f  a h i g h e r  r a d i a t i o n  l e v e l  a t  t h e  t o p  
o f  t h e  r e a c t o r  i s  t,o he a v o i d r d ,  a n  
e x t r a  " p a t c h "  a h o u t  5 i n .  t h i c k  w i l l  
be  r e q u i r e d  t h e r e .  

C O H Y A R A T I V E  ANALYSES OF LIQUID METAL 
60 O t  ANTS 

A.  P .  F r a a s  M e  E .  l a V e r n e  
ANP D i . v i s i o n  

A c t i v a t i o n  o f  Rubidium, P o t a s s i u n i ,  
and sodium. A l i r i i i t i n g  f a c t o r  i n  t h e  
d e g r e e  t o  w h i c h  a u n i t  s h i e l d  may b e  
a p p r o a c h e d  i s  t h e  gamma d o e e  f rom t h e  
s e c o n d a r y  c o o l a n t  o u t s i d e  i;he m a i n  
gamma s h i e l d .  I n  an e f f o r t  t o  de t , e rmine  
t h e  e x t e n t  t,o w h i c h  t,hi.s gamma dos t :  
m i g h t  b e  r e d u c e d ,  s e v e r a l  t e s t s  were 
r u n  i n  w h i c h  f l u o r i d e  s a l t s  o f  t h r e e  
o f  t h e  a l k a l i  m e t a l s ,  sod ium,  p o t a s s i u m ,  
a n d  r u b i d i u m ,  w e r e  i r r a d i a t e d  a n d  
1;h e i r r e l  i* t; i.ve a c t  i v a t i  on s d e  t e r m  i 11 ed . 
T h e s e  d a t a  a r e  r e p o r t e d  i n  d e t a i . 1  i n  a 
s e p a r a t e  report.c4) From t , h e  b a s i . c  
d a t a ,  garrima d o s e s  f o r  p o t a s s i u m  a n d  
r u b i d i u m  r e l a t i v e  t o  s o d i i i m  w e r e  
c a l c u l a t e d  f o r  a v a r i e t . y  o f  i r r a d i -  
a t , i o t i  t i m e s ,  d e c a y  t i . m e s ,  a n d  1.ead 
s h i - e l d  t h i c k n e s s e s .  In g e r i e r a l  , t h e  
r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t  p o t , a s s i u m  i s  f a r  

s u p e r i o r  t o  sod ium,  t h e  r e l a t i v e  gamma 
d o s e  from p o t a s s i u m  b e i n g  from 1 t o  5% 
o f  t h a t  f r o m  s o d i u n l  f o r  a l m o s t  a n y  
c o m b i n a t i o n  o f  c o n d i t i o n s .  T h e s e  d a t a  
a r e  shown i n  F i g .  3 . 6 .  F o r  r u h i d i . u m ,  
on t h e  o t h e r  h a n d ,  t h e  d o s e  r e l a t i v e  
t o  s o d i u m  d e p e n d s  s t r o n g l y  o n  t h e  
c o m b i n a t i o n  o f  c o n d i t i o n s  c o n s i d e r e d ;  
t h e  d o s e  r a t i o  r a n g e s  f rom a b o u t  10 :  1 
f o r  s h o r t  i r r a d i a t i o n  ant3 d e c a y  t i m e s  
and  no  s h i e l d i n g  t o  about ,  0.002:  1 for 
mode r a t  e i I rad i a t  i o n  a n d  d e  c ay  t ime s 
a n d  h e a v y  s h i e l d i n g .  No t ; e s t s  were  
r u n  w i t h  l i t , h i . u m ,  b u t  p r e v i o u s  work  
i n d i c a t e s  t h a t  i t s  a c t i v i t y  w o u l d  be 
o f  t h e  o r d e r  o f  0 . 1 % o f  t h a t  o f  sod ium.  
U n f o r t u n a t e l y ,  t h e r e  i s ,  a s  y e t l  n o  
s 11 i t a b  1 e me t a 1 c o n  t a i n 
l i t , h i u m  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o f  
i n t e r e s t .  

E f f e c t  o f  S e c o n d a r y  C o o l a n t  on 
Power P l a n t  Weight. The e f f e c t  o f  t h e  
s e c o n d a r y  c o o l a n t  o n  t h e  o v e r - a l l  
p o w e r  p l a r i t  w e i g h t  i s  a n  i m p o r t a n t  
c o n s i d e r a t i o n .  A l t h o u g h  many b a s e s  
f o r  c o m p a r i s o n  c a n  be  u s e d ,  i t  a p p e a r e d  
t h a t  a g o o d  i n d i c a t i o n  w o u l d  be  o b -  
t , a i n e d  by m o d i f y i n g  t h e  2 0 0 - m e g a w a t t  
p o w e r  p l a n t  p r e v i o u s l y  d e s c r i b t = d ( ' )  
t o  m a i n t a i n  t h e  s a m e  p r e s s u r e  a n d  
t e m p e r a t u r e  d r o p s  w i t h  a l . 1  c o o l a r i t s  
c o n s i d e r e d ,  t h a t  is  , sod ium,  p o t a s s i u m ,  
a n d  n a t u r a l .  l i t h i u m .  T h e  r e s u l t i n g  
e f f e c t s  o f  t h e  c h o i c e  o f  a s e c o n d a s y  
f l u i d  a r e  giver1 i n  Tab1.e 3 .5  i n  terms 
o f  t h e  w e i g h t  i n c r e a s e  o s  d e c r e a s e  
r e 1 . a t i v e  t.o t h e  o r i g i n a l  d e s i g n  f o r  
use w i t h  N a X .  The l o w e r  s p e c i f i c  h e a t .  
arid t h e  1.ower d e n s i t y  o f  p o t a s s i n m  
r e q u i r e  l a r g e r  l i n e s ,  l a r g e r  t u b e s  i n  
t h e  i n t e r m e d i a t e  h e a t  e x c h a n g e r  
g r e a t e r  pumping power ,  e t c . ,  a n d  h e n c e  
p o t a s s i u m  r e q u i r e s  a h e a v i e r  systeir i .  
The d e t a i l e d  c h a r a c t e r  n.f t h e  e f f e c t s  
i s  shown more  c l e a r l y  b y  t h e  d a t a  i n  
T a b l e  3 . 6 ,  w h i c h  l i s  t,s t h e  p h y s i c a l  
p r o p e r t , i e s  a n d  r e l a t e d  p a r a m e t e r s  o f  
t h e  a l k a l i  m e t a l s  c o n s i d e r e d  f o r  
o p e r a t i  on  a t  a mean t e r n p e r a t ; u r e  o f  
7 0 0 ° G .  

a, v a  i 1 a b  1. e t o  
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REACTOR POWER (megawat t s )  

F i g .  3 . 3 .  E f f e c t s  o f  Power Output and Core Diameter on t h e  Weight o f  t h e  
Reactor  and S h i e l d  Assembly. 

POWER PLANT PERFORMANCE A N D  C O N T R O L  
I). M. W a l l e y  W .  K .  Moran 

W .  J .  G r a f f  
Oak R i d g e  S c h o o l  o f  R e a c t o r  T e c h n o l o g y  

A d e t a i l e d  d e s i g n ,  c o n t r o l ,  a n d  
p e r f o r m a n c e  s t u d y  o f  t h e  e n t i r e  power  
p l a n t  s y s t e m  was  made by t h r e e  s t u d e n t s  
o f  t h e  Oak R i d g e  S c h o o l  o f  R e a c t o r  
T e c h n o l o g y  i n  c o n j u n c t i o n  w i t h  t h e  
G e n e r a l  D e s i g n  G r o u p  s t u d 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  r e a c t o r .  T h e  
power p l a n t  s y s t e m  p e r f o r m a n c e  a n a l y s i s  
i s  b e i n g  r e p o r t e d  i n  d e t a i l  i n  a 

s e p a r a t e  r e p o r t C 5 )  a n d  i s  o n l y  s u m -  
m a r i z e d  h e r e .  P r e l i m i n a r y  d e s i g n  and  
o f f - d e s i g n  p e r f o r m a n c e  c a l c u l a t i o n s  
h a d  been made p r e v i o u s l y  by members o f  
t h e  ANP D i v i s i o n  a n d  r e p o r t e d  i n  t h e  
two p r e v i o u s  q u a r t e r l y  r e p o r t s . ( ' *  2 ,  

T h e s e  o r i g i n a l  s t u d i e s  were  b a s e d  on 
t h e  u s e ,  f i r s t ,  o f  a S a p p h i r e  e n g i n e  
and  t h e n  l a t e r  on t h e  u s e  o f a m o d i f i e d  
W r i g h t  e n g i n e  on i n f o r m a t i o n  s u p p l i e d  

(5)D. M. W a l l e y ,  H'. K. M o r a n ,  a n d  W. J .  C r a f f ,  
O f f - D e s i g n T u r b o l c t  E n g i n e  P e r f o r m a n c e  f o r  a N u c l c a r  
P o w e r e d  A i r c r a f t  ( t o  b e  p u b l i s h e d  a s  a n  O R N L  r e -  
p o r t ) .  

38 



PERTOO ENDING SEPTEMBER 10 1 9 5 3  

I IO !nn 1000 :0,000 50,000 
Df.SIGII 4TIENUATIGN OF GOSE FHUM REACTOR SHiELD !sculr iilctnr) 

F i g .  3 . 4 .  E f f e c t s  o f  D e s i g n  A t -  

t e n u a t i o n  on Crew a n d  Shadow S h i e l d  
Weights. 

1C 

0.c: 

F i g .  3.5. E f f e c L  o f  R e a c t o r  Power  
O u t p u t  on t h e  A c t i v a t i o n  i n  Sodium i n  
t h e  E x t e r n a l  C i r c u i t .  

v e r b a l l y  by t h e  manu F a c ~ u r e r .  A l t h o u g h  
t h e s e  s t u d i e s  w e r e  on1 y p r e l i m i n a r y  
s u r v e y s ,  t h e y  w e r e  s u f f i . c i e n t  t o  
e s t a b l . i s h  t h a t  t h e  m o d i  f i . e d  W r i g h t ,  
e n g i n e  i s  t h e  m o r e  s u - i i t a b l e  o f  t h e  
two. F u r t h e r ,  t h e y  e s t a b l i s h e d  many 
o f  t h e  s y s t e m  p a r a m e t e r s  and seemed t o  
g i v e  r e a s o n a b l e  e s t i m a t e s  o f  t ,he  
e x p e c t e d  p e r f o r m a n c e  a t  v a r i . o ~ i s  speeds  
and a l t i t u d e s .  T h i s  s t u d y ,  a c c o r d i n g l y ,  
w a s  b a s e d  on t h e  u s e  o f  f o u r  m o d i f i e d  
W r i - g h t  e n g i n e s  t o  a b s o r b  t h e  p o w e r  

0 

1 I I DECAY TIME, 6 :  0 

0 20 4 0 60 80 100 
0 01 

L IKRAGlATlON TIME., 4 lhr j  

............ ....... ................. 1 ............. 
0 20 40 60 00 100 

CECAY TIME, fd(hr) 

F i g .  3 . 6 .  P o t a s s i u m -  to-  Sodium Dose 
R a t i o  as a F u n c t i o n  o f  Decay T i m e ,  
Lead  T h i c k n e s s ,  and I r r a d i a t  i o 1 1  T i m e .  

d e l i v e r e d  by a 200-megawatt  v e r s i o n  o f  
L he re  f 1 ec t o  r - mod e F a t ed c i 1- c u 1 a t i  11 g - 
f u e l  r e a c t o r .  

D e s c r i p t i o n  o f  P o w e r  P l a t i t .  T ~ P  
power p l a n t  s y s t e m  e n v i s i o n e d  i s  shown 
s c h P m a t i r a l l y  i n  F i g .  3 , 7 .  A f a i r l y  
d c t a i l e d  d e s c r i p t i o n  o f  t h e  p r o p o s e d  
p o w e r  p l a n t  urns r e p o r t e d  i n  p r e v i o u y  
q u a r t e r l y  r e p o r t s . (  l o 6 )  As i n d i c a t e d  

( 6 ) A .  P .  F r a a s ,  AA'P Q u 5 r .  P r o g .  R e p .  J u n e  I O ,  
1 9 5 3 ,  O F i N t - 1 5 5 6 ,  T a b l e  3.1, p .  24 .  
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i n  t h e s e  r e p o r t s ,  t h e  h e a t  p r o d u c e d  
i n  t h e  c o r e  i s  c a r r i e d  by t h e  c i r c u -  
l a t i n g  f u e l  t o  t h e  i n t e r m e d i a t e  h e a t  
e x c h a n g e r  l o c a t e d  a r o u n d  t h e  o u t s i d e  
o f  t h e  b e r y l l i u m  r e f l e c t o r .  T h e  
r e f l e c t o r  i s  c o o l e d  by s o d i u m ,  and t h e  
s o d i u m ,  i n  t u r n ,  i s  c o o l e d  by some o f  
t h e  N a K  f rom t h e  e n g i n e  a i r  r a d i a t o r s  
a f t e r  h e i n g  s u b c o o l e d  i n  an a u x i l i a r y  

h e a t  e x c h a n g e r .  T h e  two f u e l  pumps  
a r e  d r i v e n  by t w o  c o n s t a n t - s p e e d  a i r  
t u r b i n e s  s u p p l i e d  w i t h  l l e e d  a i r  f rom 
e a c h  e n g i n e .  I t  i s  i m p o r t a n t  t o  n o t e  
t h a t  a v a r i a b l e - i n l e t - a r e a  t u r b i n e  can 
be d e s i g n e d  t o  g i v e  a c o n s t a n t  rpm o v e r  
a wide  r a n g e  o f  i n l e t  a i r  c o n d i t i o n s .  

The h e a t  f rom t h e  i n t e r m e d i a t e  heat ,  
e x c h a n g e r  w o u l d  be p i c k e d  u p  by NaK 

T A B L E  3.5. WEIGHT E F F E C T  O N  2 0 0 - M E G A W A T T  POWER P L A N T  O F  S U B S T I T U T I O N  OF 
S O D I U M ,  P O T A S S I U M ,  AND LITHLUW F O R  N a K *  I N  T H E  SECONDARY F L I J I D  S Y S T E l  

C O  M P ON E N  T 

S h j  e l d *  * 
I . i q u i d  m e t a l  

P i p e s  

Fumps 

R a d i a t o r s  

To t a l  

W i t h  
P o t a s s i u m  

2000 
7 00 
6 0 0  

50 0 
500 

4 100 
._......_ __ 

WEIGHT C H A N G E  ( I b )  

W i t h  
S o d i u m  

-600 
-200 
-2 00 

-200  
-150 

-1350 
.................... ~ 

W i t h  N a t u r a l  
L i t h i u m  

-1500 
- 1700 
- 1000 
- 600 
- 300 

-5100 

* C o m p o s i t i o n :  56% Na and 4 4 %  ICe 

" S h i e l d  w e i g h t  d a t a  a r e  f o r  a s h i e l d  d e s i g n e d  t o  g i v e  10  r / h r  a t  50 f t  from t h e  c e n t e r  o f  t h e  
r e a c t o r .  

T A B L E  3 . 6 .  P H Y S I C A L  P R O P E R T I E S  AND R E L A T E D  PARAMETERS'  FOB A L K A L I  METALS 

S p e c i f i c  h e a t ,  Rtu/lb"F 

D e n s i t y ,  g/cm3 

V i s c o s i t y ,  cp  

Thermal c o n d u c t i v i t y ,  c a l / ~ e c ' c m ' ~ C ,  

~ e ~ t i n g  p o i n t ,  OF 

h i l i n g  p o i n t ,  OF 

Vapor p r e s s u r e  a t  1600°F, p s i a  

C x d e n s i t y  

P r e s s l i r e  drop  r e l a t i v e  t o  N a K * * *  

Pumping power r e l a t i v e  to  NaK*** 

P 

IV aK 

0.25 

0.742 

0.161 

0.069 

66.2 

1518 

23 

0.185 

1.00 

1.00 

Rb 

0.09** 

1.22f' 

0.18'. 

0.05** 

102 

1270 

70;; 

0.110 

4.65 

7 .8  

K 

0.185 

0.676 

0.136 

0.08" 

147 

1400 

40 

0.125 

2.0 

2.96 

N a  

0.301 

0.78 

0.187 

0.14 

208 

1621 

12.8 

0.234 

0.66 

0.52 

L i  

1.02 

0.4,65 

0.23** 

0.07** 

3 54 

2403 

0.475 

0.095 

0.037 

' C o n s i d e r e d  a t  70OOC u n l e s s  o t h e r w i s e  s p e c i f i e d .  

Ext r apo 1 a t  e d .  

*"In a n y  p a r t i c u l a r  f i x e d  s y s t e m .  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

MAN1 FOLD 

FROM 
OTHER 

ENGINES 

t 
AIR -~ N ~ K  

TURBINE PUMP ' ' 

FOUR REQUl RED i 
N a K  -TO-AI R 

COMPRESSOR 

F i g .  3 . 7 .  Schematic Diagram of Power P l a n t  System. 
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( 5 6 %  Ka , 44% K )  pumped i n  a c l o s e d  
l o o p  t h r o u g h  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  
t h r o u p h  NaK- t o - a i r  r a d i a t o r s  1 o c a t e d  
i n  t h e  e n g i n e s  b e t w e e n  t h e  c o m p r e s s o r  
a n d  t h e  t u r b i n e .  T h e  N a K  w o u l d  b e  
pumped by a v a r i  a b l e - s p e e d  b l e e d - a i r  
t u r b i n e ,  a n d  t h e  c o n t r o l  o f  t h e  b l e e d  
a i r  m i g h t  s e r v e  a s  t h e  p r i m a r y  c o n t r o l  
o f  t h e  s y s t e m .  

A v a r i a b l e  r i o z z l e  a r e a  w o u l d  a l s o  
he  p r o v i d e d  on t h e  e n g i n e s .  The b l e e d  
a i r  r e q u i r e d  t o  pump t h e  f u e l  and  t h e  
N a K  was d e t e r m i n e d  t o  be f rom 1 t o  2% 
o f  t h e  t o t a l  e n p i n e  a i r  f l o w  a t  f u l l  
p owe r . 

F o r  f u l l  power  o p e r a t , i o n ,  c o n t r o l  
o f  the n o z z l e  a r e a  c o u l d  be c o u p l e d  t o  
a g o v e r n o r  i n  s u c h  a w a y  t h a t  t h e  
e n g i n e  rpm w o u l d  b e  k e p t  c o n s t a n t .  
T h i s  w o u l d  g i v e  c l o s e  t o  maximurn 
e f f i c i e n c y  f o r  t h e  t u r b i n e  a n d  com- 
p r e s s o r ,  maximurii a i r  f l o w ,  a n d  t h u s  
rriaxirnum t h r u s t .  To r e d u c e  p o w e r ,  t h e  
h l r e d  a i r  t o  t h e  N a K - p u m p  d r i v e  
t u r b i n e s  c o u l d  h e  t h r o t t l e d  t o  r e d u c e  
t h e  NaM f l o w  r a t e  a n d ,  i n  t u r n ,  t h e  
q u a n t i t y  o f  h e a t  t r a n s p o r t e d  by t h e  
NaK. I n  a d d i t i o n ,  t h e  a u t o m a t i c  
n o z z l e  a r e a  c o n t r o l  c o u l d  be b y p a s s e d  
f o r  a n y  t h r o t t l e  s e t t i n g  b e l o w  f u l l  
power. S i n c e  t h e  t u r b o j e t  n o z z l e  a r e a  
c o u l d  b e  f r o z e n  i n  t h e  f u l l  o p e n  
p o s i t i o n  ( f o r  t h e  o p e r a t i n g  s p e e d  and  
a l t i t u d e ) ,  t h e  e n g i n e  rpm w o u l d  be  
r e d u c e d  a s  t h e  t h r o t t l e  f o r  t h e  pump 
d r i v e  t u r b i n e  was b e i n g  c l o s e d .  T h i s  
f e a t u r e  w a s  f o u n d  t o  t e  n e c e s s a r y  
h e c a u s e ,  i f  c o n s t a n t  t u r b o j e t  rpm 
were m a i n t a i n e d ,  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  
t h e  N a K  r e t u r n i n g  t o  t h e  i n t e r m e d i a t e  
h e a t  e x c h a n g e r  m i g h t  b 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  f u e l  f o r  o p e r a t i o n  
below a b o u t  85% power.  

I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  t h e  n e g a t i v e  
t e m p e r a t u r e  c o e f f i c i e n t  o f  r e a c t i v i t y  
o f  t h e  f l u o r i d e  f u e l  i n  t h e  c o r e  will 
be  s u f f i c i e n t l y  h i g h  t o  m a i n t a i n  t h e  
m e a n  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  c o r e  a t  a 
c o n s t a n t  v a l u e  a n d  t o  m a i n t a i n  t h e  
e f f e c  t i v e  mu1 t i p l i c a  t i o n  c o n s t a n t  a t  
1 , 0 0 ,  r e g a r d l e s s  o f  t h e  p o w e r  demand 
on t h e  r e a c t  o r .  

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

A i r  f low r a t e  p e r  e n g i n e  ( a t  s e a -  
l e v e l  s t a t i c ,  which was e s t a b -  
l i s h e d  a s  t h e  d e s i g n  p o i n t )  

NaK f l o w  r a t e  f o r  f u l l  power per  

NaK- to-  a i r  r a d i a t o r  h e a t  t r a n s f e r  

e n g i n e  

a r e a  p e r  engine  

KaK- t o - a i r  r a d i a t o r  volumc p e r  
engine  

Fuel-  to-NaK i n t e r m e d i a t e  h e a t  ex-  
chan er h e a t  t r a n s f e r  a r e a ,  
t o t a f  

Fuel f low r a t e  

Vlaxiinum f u e l  tempera ture  

Miniinurn f u e l  tempera ture  

!vlaximum NaK t empera ture  

Vinimurn f u l l  -power NaK tempera- 
turn 

Compression r a t i o  o f  t h e  main 
e n g i n e  compressor 

220 I b / s e c  

480 I b / s e c  

10,000 f t 2  

27.7 f t 3  

2 ,400  f t 2  

1 ,250  l b / s e c  

1590 OF 

1190°F 

1500°F 

llOO°F 

4: 1 

I t  s h o u l d  b e  e m p h a s i z e d  t h a t ,  a l l  
t h e s e  p a r a m e t e r s ,  a n d  o t h e r s ,  a r e  
c o m p l e t e l y  i n t e r r e l a t e d  a n d  t h a t  a 
c h a n g e  i n  o n e  p a r a m e t e r  w o u l d ,  i n  a l l  
p r o b a b i l i t y ,  c h a n g e  a l l  t h e  o t h e r s .  
A l l  v a l u e s  m u s t  b e  c o n s i d e r e d  a s  
p r e l i m i n a r y  b e c a u s e  t h e  f l u o r i d e  f u e l  
i s  n o t  d e f i n i t e l y  s p e c i f i e d ;  h e n c e ,  
t y p i c a l  v a l u e s  w e r e  a s s u m e d  f o r  t h e  
c h a r a c t e r i s t , i c s  ( s p e c i f i c  h e a t ,  
t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y ,  e t c . )  o f  t h e  
f u e l .  The h e a t  t r a n s f e r  c h a r a c t e r i s t i c s  
o f  a l l  h e a t  e x c h a n g e r s  a r e  p r e l i m i n a r y  
b e c a u s e  t h e s e  i ini  t s  a r e  b e i n g  improved.  
T h e  f l o w  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  f u e l  
c h a n n 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 .  
I t  i s  h e l i e v e d ,  h o w e v e r ,  t h a t  t h i s  
s t u d y  d o e s  o u t l i n e  f a i r l y  w e l l  t h e  
c o n t r o l  and  p e r f o r m a n c e  c h a r a c t e r i s t i c s  
o f  t h e  s y s t e m .  

The c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  e n t i r e  
s y s t e m  w e r e  f o u n d  t o  d e p e n d  h e a v i l y  
upon t h e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  N a K -  
t o - a i r  r a d i a t . o r .  The r a d i a t o r  assumed 
was  a f i n n e d - t u b e ,  m u l t i p a s s ,  c r o s s -  
f l o w  d e s i g n ,  t h e  c h a r a c t e r i s  t i c s  o f  
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which have been  e s t a b l i s h e d  by t e s t . ( ’ )  
T h e  NaK f l o w  r a t e  o f  2 . 5  c f s ,  a s  
s p e c i f i 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 c p ~ r t , ( ~ )  was a s s u m e d ,  w h i l e  t h e  a i r  
f l o w  r a t e  w a s  e s t a b l i b h e d  b y  t h e  
o p c r a t i n g  s p e e d  a n J  a l t i t u d e .  T h e  
f l u o r i d e  f u e  1 f low r a t e  was d e t e r m i n e d  
from t h e  niaximum and minimum a l l o w a b l e  
f u e l  t e m p e r a t u r e s ,  t h e  a s s u m e d  s p e c i f i c  
h e a t ,  and t h e  f u l l - p o w e r  r e a c t o r  out  - 
p u t .  I t  W A S  a s s i i r n e d  t h a t  t h e  f u e l .  
f l o w  r a t e  s h o u l d  be m a i n t a i n e d  c o n s t a n t  
u n d e r  a l l  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s ,  Wi th  
t 11 e s e t h e  il aK - t o  - a i r 
r a d i a t o r  h e a t  t r a n s f e r  a r e a  r e q u i r e d  
t o  t r a n s f e r  t h e  f u l l  power  o u t p u t  o f  
t h e  r e a c t o r  was c a l c u l a t e d  f o r  s e a -  
I p v e l  s t a t i c  c o n d i t i o n s .  I f  t h e  
d e s i g n  p o i n t  w e r e  c h o s e n  a t  a h i g h  
a l t i t u d e ,  a s m a l l e r  h e a t  t r a n s f e r  a r e a  
woiild be r e q u i r e d ,  b u t  s e a - l e v e l  p e r -  
formance  would be d r a s t i c a l l y  r e d u c e d .  
If‘ t h e  d e s i r n  p o i n t  were c h o s e n  a t  
a h i g h  s e a - l e v e l  s p e e d ,  t h e  h e a t  
t r a n s f e r  a r e a  ( a n d  w e i g h t )  w o u l d  be  
i n c r e a s e d  and  t h e  t h r u s t  p e r  pound  o f  
power  p l a n t  w e i g h t  w o u l d  be r e d u c e d .  

111 the  c o u r s e  o f   he i n v e s t i g a t i o n ,  
i t  w a s  r o ~ l n d  t h a t  a r e d u c e d  NaK f l o w  
r a t e  r e d u c e d  t h e  s i z e  o f  t h e  i n t e r -  
m e d i a t e  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  t h e  t , o t a l  
power p l a n t  w e i g h t  w i t h o u t  an a p p r e c i a -  
h l e  i n c r e a s e  i n  t h e  N a K - t o - a i r  r a d i a t o r  
s i z e  o r  t h e  p r e s s u r e  d r o p  i n  t h e  f u e l  
s y s t e m .  However ,  t h  F‘ o p t i m i z a t i o n  was 
n o t  c o m p l e t e d ,  a n d  t h e  i n i t - i a l l y  
assumed NaK f l o w  r a t e  was r e t a i n e d .  

D e s i g n  P e r f o r m a n c e .  h i t h  t h e  
p a r a m e t e r s  e s t a b l i s h e d  a b o v e ,  t h e  
p e r f o r m a n c e  o f  t h e  p o w e r  p l a n t  a t  
v a r i o u s  s p ~ e d s  a n d  a l t i t u d e s  i s  a s  
shown i n  F i g .  3 . 8 .  T h e  s o l i d  l i n e s  
a r e  t h e  p e r f o r m a n c e  a t  t h e  s p e e d s  a n d  
a l t i t u d e s  i n d i c a t e d  f o r  a maximum f u e l  
t e m p e r a t u r e  o f  3 590°F  ( b u t  a maximum 
s t r u c t u r a l  m e t a l  t e m p e r a t u r e  o f  
1 5 0 0 ° F ) .  T h e  d o t t e d  l i n e s ,  l a b e l e d  

p a  r a m  e t e r s , 

War Emergency  O p e r a t i o n , ”  a r e  f o r  a 
maximum f u e l  t e m p e r a t u r e  o f  1 6 9 0 ° F  
(maximum s t r u c t u r a l  m e t a l  t e m p e r a t u r e  
o f  1600°F).  The l i n e  l a b e l e d  “ C h e m i c a l  
A u g m e n t a t i o n ,  S e a  L e v e l , ”  i s  t h e  e s t i -  
m a t e d  p e r f o r m a n c e  w i t h  s u f f i c i e n t ,  
c hem i c a 1. a u  p e n  t a t i  on ( i n  t e  r b u r n i n g ) 
t o  m a i n t a i n  a c o n s t a n t  t u r b i n e  a i r  
i n l e t  t e m p e r a t u r e  a t  1600°F.  The t a i l  
c o n e  o p e n i n g s  r e q u i r e d  t o  m a i n t a i n  
c o n s t a n t  rpm were found  t o  be r e a s o n a -  
b l e .  The  maximum a n d  minimum f l u i d  
t e m p e r a t u r e s  v a r i e d  w i t h  t h e  s p e e d  and 
a l t i t u d e  w i t h i n  t h e  l i m i t s  i n d i c a t e d  
above .  For p a r t - p o w e r  o p e r a t i o n ,  t h e  
t h r u s t  v a r i e d  w i t h  r p m  i n  a c o n -  
v e n t i o n a l  m a n n e r .  Mi.nimum s u s t a i n e d  
o p e r a t i o n  u n d e r  s e a - l e v e l  s t a t i c  
c o n t l i t i . o n s  w a s  a s  f o l l o w s :  
P e r  c e n t  n o r m a l  r a t e d  rpm 52 
NaK f l o w  r a t e  SO l b / s e c  

Minimum NaK t e m p e r a t u r e  910°F 
T h e  a b o v e  e n g i n e  p e r f o r m a n c e  

c a l c u l a t , i o n s  were a p p l i e d  t o  a t y p i c a l  
2 0 0 J 0 0 0 - l b ,  f o u r - e n g i n e  s e a  p l a n e .  

T h e  p e r f o r m a n c e  o f  t h e  a i r c r a f t  
w i t h  a lOO-megawat t ,  r e a c t o r  a n d  t w o  
c o m b i n a t i o n s  o f  n u c l e a r  and  c h e m i c a l  
power  a t ,  s e a  l e v e l .  j.s g i v e n  i n  F i g .  
3 . 9 .  T o p  s p e e d  c o u l d  p r o b a b l y  b e  
improved  i n  b o t h  c a s e s  w i t h  a c l e a n e r  
a e r o d  y n am i c de  s i gn t h an t h a t p os  s i 1) 1 e 
f o r  a s e a  p l a n e .  The a r r a n g e m e n t  w i t h  
two n u c l e a r - p o w e r e d  e n g i n e s  a n d  t w o  
c h e m i c a l l y  powered e n g j - n e s  g i v e s  b e t t e r  
p e r f o r m a n c e  t h a n  t,hat, w i t h  o n l y  two 
n u c l e a r  e n g i n e s ,  e v e n  w i t h  c h e m i c a l  
a u g m e n t a t i o n .  The  a r r a n g e m e n t  h a v i n g  
t w o  c h e m i c a l  l y  a u g m e n t e d  n u c l e a r -  
powered  e n g i n e s  w a s  n o t  c o n s i d e r e d  a s  
p r a c t i c a l  b e c a u s e  o f  t h e  low t a k e - o f f  
t h r u s t  arid r a t e  o f  c1. imb i n d i c a t e d .  
Fue l  c o n s u m p t i o n  was  v e r y  h i g h  b e c a u s e  
b o t h  i n t e r b u r n i n g  and  a f t e r b a r n i n g  h a d  
t o  be p r o v i d e d .  

System C h a r a c t e r i s t i c s  That A f f e c t  

I 1  

Reactor C o n t r o l .  The most  s i p n j  f i c a n t  
( 7 ) W .  S. F a r m e r ,  A. P. F r a a s ,  H. J .  S t u m p f ,  and p a r t  o f  t h e  c o n t r o l  p o r t i o n  o f  t h e  

G. D. Whitman,  P r e l i m i n a r y  D e s i g n  and P e r f o r m a n c e  
S t u d i e s o f  Sodium-to-Air Radiutors. OnNL-1509 (Aug. s t u d y  w a s  i n v e s t i g a t i o n  O f  t h e  
3 ,  1 9 5 3 ) .  n a t u r e  and  m a g n i t u d e  o f  p e r t u r b a t i o n s  

- 
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HEAT TRANSFER AREA IN  AIR RADIATORS 
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F i g .  3 . 8 .  P o w e r  P l a n t  P e r f o r m a n c e  a t  V a r i o u s  S p e e d s  a n d  A l t i t u d e s .  
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MACH NUMBER 

F i g .  3.9. S e a - L e v e l  Performance 
o f  a 2 0 0 , 0 0 0 - l b  P l a n e  w i t h  a 100- 
Megawatt Reactor 

t h a t  m i g h t  a r i s e  i n  t he  s y s t e m ,  e x -  
t e r n a l  t o  t h e  r e a c t o r ,  and  a f f e c t  t h e  
r e a c t i v i t y .  In c i r c u l a t i n g - f u e l  
r e a c t o r s ,  t h e  o n l y  w a y  t h a t  s u c h  
p e r t u r b a t i o n s  c a n  a f f e c t  t h e  r e a c t o r  
i s  t h r o u g h  c h a n g e s  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  
o f  t h e  f l u i d  e n t , e r i n g  t h e  c o r e .  The  
s a l i e n t  p o i n t  w i t h  r e g a r d  t o  r e a c t o r  
s t a b i l i t y  arid c o n t r o l  i s  the  r a t e  a t  
w h i c h  t h e s e  c h a n g e s  may o c c u r .  I f  
s u c h  c h a n g e s  t a k e  p l a c e  v ~ r y  r a p i d l y ,  
t h a t  i s ,  i n  t i m e  i n t e r v a l s  o f  t h e  
o r d e r  o f  1 s e c  o r  l e s s ,  t h e y  m i g h t  
c o n c e i v a b l y  c a u s e  s e r i o u s  power o s c i l -  
l a t i o n s  a n d  t e m p e r a t u r e  o v e r s h o o t s .  
C o r e  i n l e t  t e m p e r a t u r e  c h a n g e s  may 
t a k e  p l a c e  a s  a r e s u l t  o f  c h a n g e s  i n  
c o n t r o l  s e t t i n g s  a n d  o p e r a t i n g  c o n -  
d i t i o n s ,  o r   hey m a y  r e s u l t  f rom s u c h  
a c c i d e n t s  a s  pump o r  e n g i n e  f a i l u r e s .  
I n  a n y  c a s e ,  t h e  r a t e s  o f  c h a n g e  w i l l  
d e p e n d  u p o n  t h e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  
s y s t e m ,  t h a t  i s ,  Lhe t h e r m a l  c a p a c i t i e s ,  

t r a n s i t  t i m e s ,  e t c ,  A l t , h o u g h  t h i s  
a n a l y s i s  was  f o r  a p a r t i c u l a r  power  
p l a n t ,  t h e  r e s u l t s  s h o u l d  be t y p i c a l .  

S i n c e  no  l a r g e  amount o f  h e a t ,  w o u l d  
be a d d e d  t o  t h e  s y s t e m  ( e x c e p t  i n  t h e  
c a s e  o f  a v e r y  s e v e r e  f i r e ) ,  a n  ab rup t ;  
a n d  s u b s t a n t i a l  f l u i d  t , e m p e r a t u r e  
c h a n g e  c o u l d  come a b o u t  o n l y  t h r o u g h  
c h a n g e s  i n  e i t h e r  t h e  r a t e  o f  p o w e r  
g e n e r a t i o n  o r  i n  t h e  r a t e  o f  t i e a t  
r e m o v a l .  F o r  a c i r c u l a t i n g - f l u o r i d e -  
f u e l  r e a c t o r  wi. t h  t h e  t,ype o f  s e c o n d a r y  
c i r c u i t  e n v i s i o n e d ,  a c h a n g e  i n  t h e  
r a t e  o f  power  g e n e r a t i o n  c o u l d  come 
a b o u t  o n l y  a s  a r e s u l t  o f  a c h a n g e  i n  
t h e  r a t e  o f  h e a t  r e m o v a l ;  h e n c e ,  t h e  
r a t e  o f  h e a t ,  r e j e c t i o n  t o  t h e  a i r  
f l o w i n g  t h r o u g h  t h e  t u r b o j e t  e n g i n e  
r a d i a t o r s  i s  c r i t i c a l ,  a n d  w i l l ,  i n  
t u r n ,  d e p e n d  upon t h e  e n g i n e  a i r  f l o w  
r a t e ,  the NaK t e m p e r a t u r e ,  and  t h e  NaK 
f low r a t e  t h r o u g h  t h e  r a d i a t o r s ,  

The e n g i n e  a i r  f l ow r a t e  w i l l  depend  
m a i n l y  u p o n  t h e  e n g i n e  rpm a n d  t h e  
a i r p l a n e  a l t i t u d e  a n d  s p e e d .  V a r i a t i o n s  
i n  e n g i n e  a i r  f l o w  w i t h  c h a n g e s  i n  
a i r c r a f t  a l t i t u d e  and  s p e e d  w i l l  t a k e  
pl.ace a t  r e 1 a t i v e l . y  l o w  r a t e s  a n d ,  h e n c e  
a r e  n o t  o f  s e r i o u s  c o n s e q u e n c e  s o  f a r  
a s  t h e  f a s t  r e s p o n s e  o f  t h e  s y s t e m  i s  
c o n c e r n e d .  V a r i a t i o n s  i n  e n g i n e  a i r  
f l o w  c a u s e d  by c h a n g e s  i n  e n g i n e  rpm 
w i l l  b e  o n l y  m o d e r a t e l y  r a p i d ;  a c -  
c e l e r a t i o n  f r o m  i d l i n g  a t  4.0% r a t e d  
s p e e d  t o  r a t e d  s p e e d  w o u l d  r e q u i r e  
from 5 t o  1 0  s e c  b e c a u s e  o f  t h e  h i g h  
i n e r t i a  o f  t h e  r o t o r  a s s e m b l y .  S i n c e  
t h e  a i r  f l o w  w i l l  he d i r e c t l y  p r o -  
p o r t i o n a l  t o  t h e  e n g i n e  s p e e d ,  t h e  
c h a n g e  i n  h e a t  r e j e c t i o n  r a t e  w i l l  be  
f rom not, l e s s  t h a n  8 t o  50 m e g a w a t t s  
p e r  e n g i n e  i n  f r o m  5 t o  1 0  s e c o n d s .  

The  h e a t  i n p u t  t o  t h e  a i r  f l o w i n g  
t h r o u g h  t h e  e n g i n e  u n d e r  i d l i n g  c o n -  
d i t i o n s  w i l l  d epend  upon t h e  method o f  
e n g i n e  c o n t , r o l .  The  method c h o s e n  i n  
t h i s  p a r t i c u l a r  s t u d y  w a s  t o  v a r y  b o t h  
t h e  j e t .  n o z z l e  a r e a  a n d  t h e  NaX pump 
s p e e d .  O t h e r  m e a n s  o f  c o n t r o l  were 
c o n s i d e r e d ,  i n c l u d i n g  v a r y i n g  t h e  
a m o u n t  o f  a i r  a l l o w e d  t o  b y p a s s  t h e  
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r a d i a t o r s  o r ,  s i m i l a r l y ,  a l l o w i n g  a 
p a r t  o f  t h e  NaK f l o w  t o  b y p a s s  t h e  
r a d i a t o r s .  I f  o n l y  t h e  j e t  n o z z l e  
a r e a  w e r e  v a r i e d ,  t h e  e n g i n e  h e a t  
c o n s u m p t i o n  u n d e r  i d l i n g  c o n d i t i o n s  
m i g h t  b e  a s  much a s  50% o f  t h e  f u l l -  
power h e a t  c o n s u m p t i o n .  I t  i s  u n l i k e l y  
t h a t  t h i s  m e t h o d  o f  c o n t r o l  w o u l d  b e  
u s e d  a l o n e ,  h o w e v e r ,  b e c a u s e  i t  would  
be v e r y  d i f f i c u l t  t o  m a i n t a i n  f u l l  NaK 
pump s p e e d  a t  low t u r b o j e t  e n g i n e  rpm 
w i t h  t h e  a i r - b l e e d  t u r b i n e  t y p e  o f  
pump d r i v e  t h a t  seems m o s t  p r o m i s i n g .  

T h e r e  d o e s  n o t  a p p e a r  t o  b e  a n y  
way  i n  w h i c h  s t e p  c h a n g ~ s  i n  t h e  
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  c i r c u l a t i n g  f u e l  
e n t e r i n g  t h e  r e a c t o r  c o r e  c a n  b e  
e f f e c t e d ,  e i t h e r  a c c i d e n t a l l y  o r  
d e l i b e r a t e l y .  Even i f ,  i n  some manner ,  
a s t e p  change  c o u l d  be i n t r o d u c e d  i n t o  
e i t h e r  t h e  a i r  s t r e a t n  e n t e r i n g  t h e  N a K  
r a d i a t o r  o r  t h e  NaK c i r c u i t ,  t h e  
t r a n s i t  t i m e s  t h r o u g h  t h e  r a d i a t o r  a n d  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r ,  t h e  heat c a p a c i t i e s ,  
a n d  t h e  t i m e  l a g s  i n  t h e  l i n e s  f r o m  
t h e  r a d i a t o r  t o  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  a n d  
f r o m  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  t o  t h e  c o r e  
w o u l d  m o s t  c e r t a i n l y  c a u s e  t h e  s t e p  
change  t o  be “ r a m p e d  out’’  o v e r  a p e r i o d  
o f  t h e  o r d e r  o f  t e n t h s  o f  a s e c o n d  o r  
l o n g e r .  

Some o f  t h e  t y p i c a l  m e c h a n i c a l  
f a i l u r e s  t h a t  m i g h t  b e  s o i i r c e s  o f  
s e r i o u s  p e r t u r b a t i o n s  a r e  i n t e r e s t i n g  
a s  a n  i n d i c a t i o n  o f  t h e  r a t p s  o f  
change  t h a t  m i l s t  be  c o n s i d e r e d .  T u r b o -  
j e t  e n g i n e  f a i l u r e  c o u l d  r e s u l t  f r o m  
f a i l u r e  o f  a n y  o f  t h e  t h r e e  m a j o r  
c o m p o n e n t s ,  t h e  c o m p r e s s o r ,  t h e  
r a d i a t o r ,  o r  t h e  t u r b i n e .  A c o m -  
p r e s s o r  f a i l u r e  c o u l d  r e s u l t  f r o m  
t h e  b r e a k d o w n  o f  a t h r u s t  b e a r i n g  o r  
f r o m  t h e  f a t i g u e  f a i l u r e  o f  a b l a d e .  
A r a d i a t o r  f a i l u r e  c o u l d  r e s u l t  f r o m  

t h e  r u p t u r e  o f  a t u b e  o r  a w e l d e d  
c o n n e c t i o n .  T u r b i n e  f a i l u r e  c o u l d  
r e s u l t .  f r o m  t h e  f a L i g u e  f a i l u r e  o f  a 
t u r b i n e  b l a d e .  I n  any c a s e ,  an  e n g i n e  
f a i l u r e  w o u l d  a c t  t o  d e c r e a s e  t h e  
p o w e r  o r  h e a t  demarid o n  t h e  r e a c t o r .  
A s  t h e  r a t e  a t  w h i c h  h e a t  removal  f rom 
t h e  f u e l  p a s s i n g  t h r o u g h  t h e  h e a t  e x -  
c h a n g e r  i s  r e d u c e d ,  t h e  f u e l  t e m p e r a -  
t u r e  w i l l  i n c r e a s e .  T h i s ,  i n  t u r n ,  
w i l l  a c t  i m m e d i a t e l y  t o  r e d u c e  t h e  
r e a c t i v i t y  a n d  h e n c e  t h e  c o r e  p o w e r  
l e v e l .  A f a i l u r e  o f  a t u r b o j e t  e n g i n e  
c o u l d  n o t  c a u ~ e  a s t e p - t y p e  t e m p e r a -  
t u r e  c h a n g e  i n  t h e  f u e l  e n t e r i n g  t h e  
r e a c t o r  c o r e .  S i m u l t a n e o u s  f a i l u r e  
o f  a l l  f o u r  e n g i n e s ,  h o w e v e r ,  would be 
d r a s t i c  b e c a u s e  w i t h o u t  t h e  e n g i n e s  
o p e r a t i n g  i t  w o u l d  n o t  h e  p o s s i b l e  t o  
remove  t h e  t r e m e n d o u s  h e a t  g e n e r a t e d  
i n  t h e  c o r e .  E v e n  t h o u g h  t h e  i n -  
c r e a s e d  f u e l  t e m p e r a t u r e  i n  t h e  c o r e  
c a u s e d  t h e  p o w e r  t o  d r o p  r a d i c a l l y ,  
e v e n  t o  t h e  e x t e n t  o f  s h u t t i n g  down 
t h e  r e a c t o r ,  a l a r g e  s o u r c e  o f  a f t e r -  
h e a t  f r o m  t h e  f i s s i o n - p r o d u c t  d e c a y  
a c t i v i t y  would  s t i l l  r e m a i n .  I n  s u c h  
a s i t u a t i o n ,  t h e r e  would  be no f a c i l i t i e s  
f o r  h e a t  r e m o v a l  o t h e r  t h a n  t h e  h e a t  
c a p a c i t i e s  o f  t h e  c o m p o n e n t s ,  a n d ,  i n  
a r e l a t i v e l y  s h o r t  t i m e ,  t h e  v e s s e l  
c o n t a i n i n g  t h e  f u e l  w o u l d  m e l t .  
H o w e v e r ,  c i r c u m s t a n c e s  i n  w h i c h  a l l  
f o u r  e n g i n e s  m i g h t  f a i  1 s i m u l t a n e o u s l y  
a r e  e x c c e d i n g l y  r a r e  and would p r o b a b l y  
r e s u l t  i n  t h e  l o s s  o f  t h e  a i r c r a f t .  

O t h P r  p o s s i b l e  s o u r c e s  o f  s y s t e m  
f a i l u r e  a r e  R a K  pump f a i l u r e ,  a i r  
t u r b i n e  f a i l u r e ,  r u p t u r e  o f  b l e e d  a i r  
o r  N a K  l i n e s ,  e t c .  T h e s e  would a f f e c t  
t h e  s y s t e m  i n  t h e  same m a n n e r  a s  t h e  
p r i m a r y  t y p e  o f  e n g i n e  f a i l u r e s  d e -  
s c r i b e d  a b o v e ,  b u t  p r o b a b l y  a t  l e s s  
r a p i d  rd tes .  
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C a l c u l a t e d  

M e a s u r e d  

4 .  UNIFORM THERMAL-NEUTRON FLUX REACTOR 
J .  W. M o r f i t t ,  Deve lopmen t  D i v i s i o n s  (Y-12)  

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  

CR I TT CAI, C R 1  T I C A L  
FJE I GH T MASS 
( c m )  ( g )  

-___I 

41.6 10 3 8  

4 . 2 . 7  1061 
_--- 

T h e  r e l a t i o n s  h i p  b e t w e e n  minimum 
c r i t i c a l  m a s s  a n d  u n i f o r m  t h e r m a l -  
n e u t r o n  c o r e  f l u x  h a s  been  e x p e r i m e n -  
t a l l y  i n v e s t i g a t e d  f o r  a w a t e r - m o d e r a t e d  
w a t e  r - r e  f 1 e c  t e d  r e  a c  or 
e m p l o y i n g  U 2 3 5  a s  f u e l .  T h e  r e a c t o r  
v e s s e l  a s s u m e d  was a r i g h t - c i r c u l a r  
c y l i n d e r  o f  a luminum 72 c m  i n  d i a m e t e r  
and  9 1 . 4  c m  l o n g .  T h e  c o r e ,  3 0 . 2  c m  
i n  J i a m e t e r ,  w a s  d i v i d e d  i n t o  f i v e  
c o n c e n t r i c  r e g i o n s  by a luminum p a r t i -  
t i o n s  a n d  w a s  s u r r o u n d e d  b y  a n  e f -  
f e c t i v e l y  i n f i n i t e  water  r e f l e c t o r  o n  
i t s  l a t e r a l  s u r f a c e  o n l y .  The  aluminum 
m a t r i x  o f  t h e  r e a c t o r  i s  p i c t u r e d  i n  
F i g .  4 . 1 .  A q u e o u s  u r a n y l  f l u o r i d e  
s o l u t i o n ,  made from u r a n i u m  c o n t a i n i n g  
93.2% o f  t h e  U 2 3 5  i s o t o p e ,  was  a d d e d  
i n  v a r i o u s  c o n c e n t r a t i o n s  t o  t h e  s e v e r a l  
r e g i o n s  t o  s i m u l a t e  a t h e o r e t i c a l  f u e l  
d i s t r i b u t i o n  h a v i n g  a c o n t i n u o u s  c o n -  
c e n t r a t i o n  g r a d i e n t .  T h i s  t h e o r e t i c a l  
f u e l  d i s t r i b u t i o n  i s  t h a t  g i v e n  by  a 
c a l c u l a t i o n  m e t h o d  d e v e l o p e d  i n  a n  
a n a l y L i c a l  t r e a t m e n t  o f  t h e  p r o b l e m  by 
G o e r t z e l , ( l )  who d e m o n s t r a t e d  m a t h e -  
m a t i c a l l y  t h a t  t h e  c o n d i t i o n  o f  minimum 
c r i t i c a l  m a s s  i n  a s u i t a b l y  c h o s e n  
t h e r m a l  r e a c t o r  r e q u i r e d  t h a t  t h e  
t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x  be u n i f o r m  i n  t h e  
f u e l - c o n t a i n i n g  r e g i o n .  

n u  c 1 e a r 

C R I T I C A L  MASS 
The e x p e r i m e n t a l  l y m e a s u r e d  c r i t i c a l  

h e i g h t  and  m a s s  f o r  t h e  t h e o r e t i c a l l y  
d e t e r m i n e d  f u e l  l o a d i n g  w e r e  w i t h i n  
2.5% o f  t h e  c o r r e s p o n d i n g  c a l c u l a t e d  
p a r a m e t e r s .  T h e s e  r e s u l t s  g i v e n  i n  
T a b l e  4 . 1 ,  c l e a r l y  e s t a b l i s h  t h e  
v a l i d i t y  o f  t h e  G o e r t z e l  t h e o r y .  

The  c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  s o l u t i o n s  
in t h e  f u e l  r e g i o n s  were t h e n  a l t e r e d  
s l i g h t l y  t o  e s t a b l i s h  t h e  c r i t i c a l  
h e i g h t  a t  i t s  p r e d i c t e d  v a l u e ,  4 1 . 6  

T A B L E  4 . 2 .  C O M P A R I S O N  OF C R I T I C A L  
B A S S  F O R  U N I F O R M  L O A D I N G  AND 

FOR THE G O B R T Z E L  L O A D I N G  

CRITICAL. 

RED(JCT1ON 

CRITICAL MASS 

I I I 

Gal cul a ted  1296 1038 19.9 

Measured I 1162 1 1055 I 9.2 

The c r i t i c a l  mass  f o r  t h e  G o e r t z e l  
l o a d i n g  was a b o u t  9% l e s s  t h a n  t h a t  
f o r  a u n i f o r m l y  l o a d e d  r e a c t o r  o f  
i d e n t i c a l  d i m e n s  i o n s  e T h i s  m e a s u r e d  
d i f f e r e n c e  i s  l e s s  t h a n  t h a t  c a l c u -  
l a t e d  f r o m  a m o d i f i e d  v a r i a t i o n a l  
s o l u t i o n  o f  t h e  c r i  t i c a  1 e q u a t i o n  i n  
i n t e g r a l  form by u s i n g a  c o n s t a n t  t r i a l  
f u n c t i o n .  E x p e r i e n c e  h a s  shown  t h a t  
r e s u l t s  o b t a i n e d  by t h i s  m e t h o d  a r e  
a b o u t  8% t o o  h i g h  w h e n  a p p l i e d  t o  
u n i f o r m l y  l o a d e d  r e a c t o r s .  An a d j i i s t -  
m e n t  o f  t h i s  m a g n i t u d e  i n  t h e  a b o v e  
d a t a  w o u l d  b r i n g  t h e  v a l u e s  i n t o  ( l ) G .  Goertrel, R e a c t o r  S c i e n c e  and T e c h n o l o g y ,  

V a l .  2, No. 1, p .  19 (1952) (TID-2001) .  s a t i s f a c t o r y  a g r e e m e n t .  
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An e x p l o r a t o r y  i n v e s t i g a t i o n  f o r  
o b t a i n i n g  e x p e r i m e n t a l  v e r i f i c a t i o n  
o f  a m o d i f i c a t i o n  o f  t h e  t h e o r y  p o s t u -  
l a t e d  by G o e r t z e l  a n d  f o r  p r e d i c t , i n g  
how t h e  mass o f  f u e l  c a n  be m i n i m i z e d  
i n  a r c a c t o r  o f  l e s s  t h a n  o p t i m u m  
r a d i u s  m e t  w i t h  l i t t l e  s u c r ~ s s .  A l -  
t h o u g h  some l o w e r i n g  o f  t h e  c r i t i c a l  
mass W R S  p r o d u c e d  by t h e  t h e o r e  t i c a l l y  
d e t e r m i n e d  f u e l  d i s t r i b u t i o n ,  a d i s -  
c r e p a n c y  o f  more t,han 35% was found t o  
e x i s t  be tween t h e o r y  and  e x p e r i m e n t .  

NEUTRON FLUX 
The measu red  t h e r m a l  and  n o n t h e r m a l  

components  o f  t h e  rieut,ron f l u x  were i n  
good a g r e e m e n t  w i t h  t h o s e  p r e d i c t e d  by 
t h e o r y ,  a n d  t h e  t h e r m a l  f l u x ,  e x c e p t  
f o r  d e v i  a t i o n s  p r o d u c e d  by  a s t , e p w i  se  
a p p r o x i m a t i o n  t o  t h e  i d e a l  f u e l  
d i s t r i b u t i o n ,  w a s  u n i f o r m  a l o n g  a 
r a d i u s  o f  t h e  c o r e ,  a s  shown i n  F i g .  
4 . 2 ,  A c o m p a r i s o n  o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  
and  c a l c u l a t e d  t h e r m a l - n e u  t r o n  f l u x e s  
i s  shown i n  F i g .  4 . 3 .  The  l o n g i t u d i n a l  - 

DWG 21162 

10 I? I 4  16 18 20 22 24 26 28 30  2 4 6 13 
RADIAL DISTANCE, A', MEASUHED FROM AXIS OF RkACTOR (cm) 

Fig. 4 . 2  R a d i a l  Neutron F l u x  i n  t h e  Uniform-Thermal-Neutron-Flux Reactor. 
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RADIAL DISTANCE, X ,  FROM AXIS OF REACTOR ( cml  

F i g .  4 . 3 .  Comparison o f  T h e o r e t i c a l  
and  Experimental Values f o r  the Radial  
Thermal-Neutron F l u x .  

n e u t r o n  f l u x  b e h a v e d  a s  was  e x p e c t e d .  
A p p r o x i o i a t e l y  96% o f  t h e  f i s s i o n s  were 
c a u s e d  by n e u t r o n s  w i t h  e n e r g i e s  be low 
t h e  0 . 0 2 - i n . - t h i c k  c a d m i u m  c u t - o f f  
e n e r g y ;  t h u s ,  t h e  r e a c t o r  w a s  e s s e n -  
t i a l l y  t h e r m a l .  T h i s  r e s u l t  was  e x -  

p e c t e d  b e c a u s e  t h e  h y d r o g e n  m o l e c u l e  
d e n s i t y  o f  t h e  f u e l  w a s  a b o u t  99% o f  
t h a t ,  o f  w a t e r .  I n  g e n e r a l ,  d a t a  
o b t a i n e d  from t h e  e x p e r i m e n t a l  r e a c t o r  
w e r e  c o m p a t i b l e  w i t h  t h e  p o s t u l a t e s  
and  p r e d i c t i o n s  o f  t h e  G o e r t z e l  t h e o r y .  

I 11 P 0 R T A N C E F UN CT 1 0 N 

The i m p o r t a n c e  f u n c t i o n  o f  t h e  U235 
i n  t h e  minimum-mass r e a c t o r  was m e a s u r e d  
b y  a d d i n g  a n  i n c r e m e n t  o f  f u e l  t o  a 
l o c a l i z e d  volume i n  e a c h  o f  t h e  f i v e  
c o n c e n t r i c  f u e l  r e g i o n s  and  by n o t i n g  
i n  e a c h  i n s t a n c e  i t s  e f f e c t  o n  t h e  
o v e r - a l l  r e a c t i v i t y  o f  t h e  s y s t e m .  
T h i s  f u e l  i m p o r t a n c e  f u n c t i o n  w a s  
f o u n d  t o  be r a d i a l l y  u n i f o r m  t o  w i t h i n  
5% o f  i t s  a v e r a g e  v a l u e .  I n  a s e c u n d  
t e s t ,  e q u a l  v o l u m e s  o f  f u e l  were e x -  
c h a n g e d  b e t w e e n  t h c  i n n e r  a n d  o u ~ e r  
r e g i o n s ,  where  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  and 
t h e  i m p o r t a n c e  f u n c t i o n s  d i f f e r  m o s t ;  
t h e  r e s u l t i n g  n e t  m a s s  s h i f t  o f  8 g 
o f  U 2 3 5  c h a n g e d  t h e  r e a c t i v i t y  o n l y  
s l i g h t l y .  The  t h e o r e t i c a l l y  p r e d i c t e d  
f u e l  c o n c e n  t r a t i  on  d i s t r i bu  t i o n  f o r  
u n i f o r m  t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x  i s ,  t h e r e -  
f o r e ,  v e r y  i n s e n s i t i v e  t o  s m a l l  c o n -  
c e n t r a t i o n  c h a n g e s ,  a n d  t h e  r e l a t i o n  
b e t w e e n  c r i t i c a l  m a s s  and c o n c e n t r a t i o n  
d i s t r i b u t i o n  h a s  a b r o a d  minimum. 
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INTRODUCTION AND SUMMARY 

The p r i m a r y  c o n c e r n  i n  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  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  p h a s e  d i a g r a m s  
o f  f l u o r i d e  and c h l o r i d e  s y s t e m s  w i t h  
and  w i t h o u t  u ran ium ( s e c .  5 ) .  D e t a i l e d  
s t u d y  o f  t h e  NaF-ZrF4-UF4 s y s t e m  h a s  
c o n t i n u e d  b e c a u s e  o f  t h e  ARE r e q i i i r e -  
rnent, f o r  h i g h e r  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n .  
The  c o m p o s i t i o n  c o n t a i n i n g  a b o u t  6 . 5  
mole % UF4 o b t a i n e d  by t h e  a d d i t i o n  o f  
Na,UF2 ( t h e  ARE f u e l  c o n c e n t r a t e )  t o  
NaZrF,  ( t h e  ARE f u e l  c a r r i e r )  s h o u l d  
p r o v i d e  a s u i t a b l e  f u e l .  C a t a  a r e  
r e p o r t e d  f r o m  s e v e r a l  o t h e r  s y s t e m s  
c o n t a i n i n g  e i t h e r  I E , ,  U F , ,  ThF, ,  o r  
UCl, wh ich  h a v e  b e e n  e x a m i n e d  i n  t h e  
s e a r c h  f o r  s u i t a b l e  a i r c r a f t  f u e l s .  
To  d a t e ,  m o s t  o f  t h e  d a t a  h a v e  b e e n  
o b t a i n e d  by t h e  d i r e c t  t h e r m a l  a n a l y s i s  
t e c h n i q u e .  S i n c e  t h i s  t e c h n i q u e  i s  
n o t  a d e q u a t e  t o  c o m p l e t e l y  d e f i n e  t h e  
p h a s e  e q u i l i b r i a  o f  c o m p l e x  s y s t e m s ,  

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

The  r e c e n t  c o r r o s i o n  s t u d i e s  h a v e  
b e e n  d e v o t e d  a l m o s t  e n t i r e l y  t o  t h e  
e f f e c t  o f  v a r i o u s  p a r a m e t e r s  on t h e  
c o r r o s i o n  o f  T n c o n e l  by f l u o r i d e s ,  
a l t h o u g h  some work w i t h  h y d r o x i d e s  and 
l i q u i d  m e t a l s  was c o n t i n u e d  ( s e c .  6 ) .  
S t u d i e s  o f   he c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  by 
t h e  f u r l  NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole X) 
a s  a f u n c t i o n  o f  time and o f  t e n i p e r a -  
t u r e  h a v e  p r o v i d e d  a b e t t e r  p i c t u r e  o f  
t h e  c o r r o s i o n  m e c h a n i s m .  k h i l e  t h e  
c o r r o s i o n  r a t e s  a t  1500 and 1 6 5 0 ° F  i n  
r u n s  o f  5 0 0 - h r  d u r a t i o n  a r e  c o m p a r a b l e ,  
t h e  i n i t i a l  c o r r o s i o n  r a t e  i s  h i g h e r  
a t  t ,he  h i g h e r  t e m p e r a t u r e .  T h e s e  
i n i t i a l  c o r r o s i o n  r a t e s  (-1 m i l / d a y )  
d e c r e a s e  a f t e r  s e v e r a l  d a y s  by a f a c t o r  
o f  IO. W h i l e  t h e  i n i t i a l  c o r r o s i o n  
mechanism i s  a s s o c i a t e d  w i t h  t h e  c o n -  
c e n t r a t i o n  o f  f l u o r i d e  c o n t a m i n a n t s  

(NiF ,  and  FeF2)  and  c a n  be m i n i m i z e d ,  
t h e  s e c o n d a r y  c o r r o s i o n  mechanism may 
be  a n  i n h e r e n t  l i m i t a t i o n  o f  I n c o r i e l -  
f l u o r i d e  s y s t e m s ,  T h e  b e n e f i c i a l  
e f f e c t  o f  a d d i n g  ZrH2 h a s  been demon- 
s t r a t e d  i n  a d d i t i o n s  o f  q u a n t i t i e s  a s  
s m a l l  a s  0 . 1  w t  X - a n  amount c o n s i s t e n t  
w i t h  t h e  k n o w n  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  m e t a l s  i n  t h e  f u e l .  T h e  
c o r r o s i v e n e s s  o f  f l u o r i d e s  on I n c o n e l  
i n  t e s t s  a t  h i g h  f l u i d  v e l o c i t i e s  i s  
a p p a r e n t l y  n o  g r e a t e r  t h a n  t h a t  i n  
s t a t i c  t e s t s .  T h i s  i s  n o t  g e n e r a l l y  
t r u e  when t h e  f l u i d  i s  l i q u i d  s o d i u m ,  
however ;  i t s  a t t a c k  on some m e t a l s  was 
more s e v e r e  i n  r o t a t i n g  t p s t s .  O f  t h e  
s e v e r a l  s t a i n l e s s  s t e e l  c o n v e c t i o n  
l o o p s  r e c e n t l y  t e s t e d  w i t h  c i r c u l  a t i n g  
l e a d ,  o n l y  t h e  l o o p  c o n s t r u c t e d  o f  
t y p e  410 s t a i n l e s s  s t e e l  d i d  n o t  p l u g .  

The f a b r i c a t i o n  o f  h i g h - c o n d u c t i v i t y  
r a d i a t o r  f i n s  a n d  t h e i r  s u b s e q u e n t  
a s s e m b l a g e  i n t o  h i g h - t e m p e r a t u r e  h i g h -  
p e r f o r m a n c e  r a d i a t o r  s e g m e n t s  r e p r e -  
s e n t  t h e  m a j o r  a c c o m p l i s h m e n t  o f  t h e  
m e t a l  l u r p i  c a l  r e s e a r c h  p rogram.  O t h e r  
w o r k  i n  t h i s  p r o p r a n i  i n c l u d e d  i n v e s t i -  
g a t i  o n s  o f  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  I n c o n e l  and t h e  f a b r i c a t i o n  o f  pump 
s e a l  and t u b u l a r  f u e l  e l e m e n t s  ( s e c .  7 ) .  
T h e  m o s t  s a t i s f a c t o r y  r a d i a t o r  f i n s  
a r e  formed from 1 0 - m i l  s h e e t s  o f  c o p p e r  
( f o r  t i i g h  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y )  c l a d  
w i t h  t y p e  310  o r  t y p e  346 s t a i n l e s s  
s t e e l  ( f o r  o x i d a t i o n  r e s i s t a n c e ) .  
T h r e e  b r a z i n g  a l l o y s  a p p e a r  t o  b e  
s u i t a b l e  w i t h  r e g a r d  t o  m e l t i n g  p o i n t  
a n d  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  f o r  t h e  
f a b r i c a t i o n  o f  r a d i a t o r  a s s e m b l i e s :  a 
l o w - m e l t i n g - p o i n t  N i c r o b r a z ,  G - E  No. 
6 2  a l l o y ,  o r  N i - P  a l l o y .  T h e  N i - € ’  
a l l o y  i s  v e r y  p r o m i s i n g ,  s i n c e  i t  c a n  
r e a d i l y  be p r e p l a t e d  ( b y  a n  “ e l e c -  
t r o l e s s ”  p l a t i n g  t e c h n i q u e )  L O  t h e  
t o - b e - b r a z e d  j o i n t ,  e v e n  t h o u g h  t h e  
j o i n t  m u s t  b e  s u b s e q u e n t l y  c h r o m e  
p l a t e d  t o  a t t a i n  t h e  d e s i r e d  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e .  C r e e p - r u p t u r e  d a t a  h a v e  
now been o b t a i n e d  f o r  b o t h  c o a r s e -  and 
f i n e - g r a i n e d  I n c o n e l  i n  f l u o r i d e s  a t  
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8 1 5 ° C  o v e r  t h e  s t r e s s  r a n g e  2 5 0 0  t o  
7 5 0 0  p s i .  T e c h n i q u e s  f o r  d r a w i n g  
t u b u l a r  s o l i d - f u e l  e l e m e n t s  a r e  b e i n g  
i n v e s t i g a t e d .  

T h e  h i g h - t e m p e r a t u r e  p h y s i c a l  
p r o p e r t i e s o f  s e v e r a l  m o l t e n  f l u o r i d e s ,  
c h l o r i d e s ,  a n d  h y d r o x i d e s  h a v e  b e e n  
m e a s u r e d ,  a n d  t h e  h e a t  t r a n s f e r  
c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e s e  l i q u i d s  a r e  
b e i n g  s t u d i e d  i n  v a r i o u s  s y s t e m s  
( s e c .  8 ) .  T h e  v i s c o s i t y  a n d  d e n s i t y  
o f  t h e  l a t e s t  ARE f u e l ,  NaF-ZrF4-UF,  
( 5 3 . 5 - 4 0 - 6 . 5  m o l e  X ) ,  h a v e  b e e n  
m e a s u r e d ,  a n d  t h e  v a l u e s  f o r  t h e s e  
p r o p e r t i e s  p r o v e d  t o  b e  v e r y  s i m i l a r  
t o  t h e  v a l u e s  f o r  t h e  p r e v i o u s  f u e l  
c o m p o s i t i o n .  I n  p a r t i c u l a r ,  t h e  
v i s c o s i t y  d e r r e a s e d  f r o m  1 6  c p  a t  
5 8 0 ° C  t o  5 . 7  c p  a t  9 5 0 ° C ,  w h i l e  t h e  
d e n s i t y  d i d  n o t  c h a n g e  s i g n i f i c a n t l y .  
T h e  measured  f l u i d - t o - w a l l  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e  i n  a s i m u l a t e d  c i r c u l a t i n g -  
f u e l  s y s t e m  f e l l  w i t h i n  + 3 0 %  o f  
t h e o r e t i c a l  v a l u e s ,  A d d i t i o n a l  h e a t  
t r a n s f e r  d a t a  f o r  c i r c u l a t i n g  NaF-KF- 
L i F  e u t e c t i c  i n  I n c o n e l  s u b s t a n t i a t e d  
p r e v i o u s  d a t a  w h i c h  s h o w e d  t h i s  
e i i t r c L i c  t o  h a v e  a b o u t  o n e - h a l f  t h e  
h e a t  t r a n s f e r  c a p a c i t y  o f  t h e  compa-  
r a b l e  f l u o r i d e - n i c k e l  s y s t e m .  T h e  
p o o r e r  p e r f o r m a n c e  w i t h  I n c o n e l  w a s  
c a u s e d  by a K , C r F ,  f i l m .  T h e  f i l m ,  
w h i c h  w a s  f o r m e d  by m a s s  t r a n s f e r  i n  
t h e  b i m e t a l l i c  s y s t e m ,  w a s  a l s o  r e -  
s p o n s i b l e  f o r  t h r  d e c r e a s e d  h e a t  
t r a n s f e r  c a p a c i t y  i n  t h e  f l u o r i d e - t o -  
NaK h e a t  e x c h a n g e  s y s t e m .  

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

c o r r o s i o n  o f  b e r y l l i u m  o x i d e  by sodium 
a n d  o f  I n c o n e l  by f l u o r i d e s ,  c r e e p  o f  
m e t a l s ,  a n d  t h e  i n - p i l e  c i r c u l a t i n g  
l o o p ,  w h i c h  i s  now b e i n g  c o n s t r u c t e d  
( s e c .  9 ) .  P e f i n e d  c h e m i c a l  a n d  mass  
s p e c t r o m e t r i c  t e c h n i q u e s  o f  f u e l  
a n a l y s i s  h a v e  i n d i c a t e d  t h a t  t h e r e  
i s  n o  g r o s s  s e g r e g a t i o n  o f  t h e  u r a n i u m  
i n  i r r a d i a t e d  f l u o r i d e  f u e l s .  T h e  
c o r r o s i o n  o f  I n c o n e l  c a p s u l e s  i s  more 
s e v e r e  when t h e y  a r e  i r r a d i a t e d ;  how- 
e v e r ,  i t  i s  n o t  c e r t a i n  w h e t h e r  t h e  
r a d i a t i o n  i s  d i r e c t l y  o r  o n l y  i n -  
d i r e c t l y  r e s p o n s i b l e .  Wi th  b e r y l l i u m  
o x i d e  i n  s o d i u m ,  h o w e v e r ,  t h e r e  was n o  
e f f e c t  due  t o  i r r a d i a t i o n .  The i n - p i l e  
c r e e p  t e s t s  i n  t h e  L I T R  w i t h  b o t h  
I n c o n e l  a n d  t y p e  347 s t a i n l e s s  s t e e l  
show n o  s e r i o u s  e f f e c t  of  i r r a d i a t i o n  
on c r e e p  r a t e .  

T h e  a n a l y t i c a l  s t u d i e s  o f  r e a c t o r  
m a t e r i a l s  i n c l u d e  c h e m i c a l  and  p e t r o -  
g r a p h i c  a n a l y s e s  o f  f u e l  c o m p o s i t i o n  
o r  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  ( s e c .  1 0 ) .  T h e  
z i r c o n i u m  i n  f l u o r i d e s  may be d e t e r m i n e d  
r a p i d 1  y and p r e c i s e l y  by a d i f f e r e n t i a l  
s p e c t r o p h o t o m e t r i c  t e c h n i q u e  w h i c h  
u t i l i z e s  t h e  z i r c o n i u m - a l i z a r i n  r e d - S  
complex .  M e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  
c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  r e a c t a n t s  a n d  
p r o d u c t s  o f  t h e  r e a c t i o n  

a r e  b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  P e t r o g r a p h i c  
e x a m i n a t i o n  o f  a b o u t  7 5 0  f l u o r i d e  
m i x t u r e s ,  w h i c h  i n v o l v e d  t h e  d e t e r m i -  
n a t i o n  of o p t i c a l  d a t a  f o r  11 u n r e p o r t e d  
f l u o r i d e  compounds,  w a s  c o m p l e t e d .  
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I n  t h e  c o u r s e  o f  t h e  p a s t  t h r e e  
y e a r s ,  t h e  t e c h n i q u e  o f  t h e r m a l  
a n a l y s i s  h a s  b e e n  a p p l i e d  t o  a l a r g e  
n u m b e r  o f  t w o -  a n d  t h r e e - c o m p o n e n t  
f l u o r i d e  s y s t e m s .  The  d a t a  o b t a i n e d ,  
w h i c h  h a v e  b e e n  i n c o r p o r a t e d  i n t o  a 
number o f  p r o g r e s s  r e p o r t s ,  h a v e  b e e n  
s u f f i c i e n t  t o  d e m o n s t r a t e  wh ich  one  o f  
t h e  v a r i o u s  s y s t e m s  shows p r o m i s e  f o r  
r e a c t o r  a p p l i c a t i o n  b u t ,  e s p e c i a l l y  i n  
s y s t e m s  w i t h  c o m p l e x  b e h a v i o r ,  h a v e  
se ldom s e r v e d  t o  c o m p l e t e l y  d e f i n e  t h e  
p h a s e  e q u i l i b r i a  i n v o l v e d .  This 
" e x p l o r a t  o r y "  s t u d y  i s  n e a r i n g  com- 
p l  e t i on. 

Among t h e  f l u o r i d e  s y s t e m s  s t u d i e d ,  
i t  a p p e a r s  t h a t  NaF-ZrF4 -UF, , NaF-ReF2 - 
IJF, , L i F - B e F 2  -UF, , a n d  t h e  c o r r e s -  
p o n d i n g  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  t h o r i u m  a re  
o f  g e n e r a l  v a l u e  a s  r e a c t o r  m a t e r i a l s .  
I n c r e a s i n g  e m p h a s i s  w i  1 1  b e  p l a c e d  
d u r i n g  t h e  n e x t  s e v e r a l  mon ths  on t h e  
d e v e l o p m e n t  o f  d e t a i l e d  a n d  c o m p l e t e  
p h a s e  d i a g r a m s  f o r  t h e s e  c o m p l e x  
t h r e  e - c o mp on  e n  t t h  e i r 
a s s o c i a t e d  b i n a r y  s y s t e m s .  T h e  NaF- 
ZrF,-UF, s y s t e m  w i l l  be  s t u d i e d  f i r s t  
b e c a u s e  i t  i s  t o  b e  u s e d  i n  t h e  ARE. 

I n  t h i s  p r o g r a m ,  t h e  t e c h n i q u e s  o f  
q u e n c h i n g ,  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 ,  h i g h - t e m p e r a t u r e  x - r a y  
d i  f f r a c  t i o n ,  h i g h  - t e m p e r a t u r e  p h a s e  
s e p a r a t i o n ,  and x - r a y  d i f f r a c t i o n  w i l l  
b e  u s e d  s i m u l t a n e o u s l y  on t h e  s y s t e m  
u n d e r  s t u d y .  A p p a r a t u s  h a s  b e e n  
p r e p a r e d  and t e s t e d  f o r  e a c h  o f  t h e s e  
m e t h o d s ,  and t h e  a p p l i c a b i l i t y  o f  t h e  
met ,hods t o  c e r t a i n  a s p e c t s  o f  p h a s e  
e q u i l i b r i a  i n  f l u o r i d e  s y s t e m s  h a s  
been  d e m o n s t r a t e d .  

s y s t ems a n d  

THERMAL ANALYSIS OF FLUORIDE FUELS 

C. J. E a r t o n  W.  C. W h i t l e y  
L.  M. R r a t c h e r  J .  T r u i t t  

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 l t h o u g h  t h e  d i r e c t ,  t h e r m a l  a n a l y s i s  
me thod  o f  s t u d y i n g  f l u o r i d e  f u e l s  i s  

e x p e c t e d  t o  b e  s u p p l a n t e d  by o t h e r  
t e c h n i q u e s  d u r i n g  t h e  n e x t  y e a r ,  i t  
h a s  been  u s e d  c o n s i d e r a b l y  d u r i n g  t h i s  
q u a r t e r .  I n  g e n e r a l ,  t,he e x p e r i m e n t s  
h a v e  b e e n  c o n f i n e d  t o  e x p l o r a t o r y  
s t u d i e s  o f  s y s t e m s  c o n t a i n i n g  ThF, , t o  
r e  - e x a m i n a t i o n  o f  s e v e r a l  b i n a r y  
f l u o r i d e  s y s t e m s  t o  r e f i n e  t h e  d a t a  s o  
t h a t  o t h e r  t e c h n i q u e s  c a n  b e  a p p l i e d  
d i r e c t l y ,  and  t o  e x a m i n a t i o n  o f  some 
s y s t e m s  f o r  w h i c h  t h e  d a t a  o b t a i n e d  
p r e v i o u s l y  were q u i t e  meager .  

No p r e v i o u s l y  u n r e p o r t e d  f l u o r i d e  
s y s t e m s  c o n t a i n i n g  UF, w e r e  i n v e s t i -  
g a t e d  d u r i n g  t h i s  q u a r t e r .  F u r t h e r  
s t u d y  was a p p l i e d ,  however ,  t o  s e v e r a l  
s y s t e m s  f o r  w h i c h  p r e v i o u s  t h e r m a l  
a n a l y s e s  were i n c o m p l e t e  o r  n e e d e d  t o  
b e  r e f i n e d .  E a r l y  s t u d i e s  o f  t h e  
NaF-UF, , RbF-UF, , KF-UF,, and  CsF-UF, 
b i n a r y  s y s t e m s  w e r e  r e p e a t e d ,  i n  
l a r g e  p a r t .  O n l y  m i n o r  c h a n g e s  i n  
t h e  p u b l i s h e d  d i a g r a m s  seem t o  b e  
i n d i c a t e d  by t , h e s e  e x p e r i m e n t s .  The  
f i n a l  d i a g r a m s  w i l l  be p u b l i s h e d  a f t e r  
a d d i t i o n a l  s t u d y  by x - r a y  and q u e n c h i n g  
t e c h n i q u e s .  Some new d a t a  w e r e  o b -  
t a i n e d  on t h e  KF-ZrF,-UF, sys t em.  

S t u d y  of t h e  c o m p l e x  NaF-ZrF4-UF,  
s y s t e m  w a s  c o n t i n u e d  d u r i n g  t h i s  
q u a r t e r .  T h e r m a l  a n a l y s i s  d a t a  f o r  
s e v e r a l  " j o i n s "  i n  t h i s  s y s t e n r  h a v e  
b e e n  o b t a i n e d  i n  an e f f o r t  t o  in iprove  
u n d e r s t a n d i n g  o f  t h e  p h a s e  r e l a t i o n -  
s h i p s  j n  t h i s  s y s t e m .  One s u c h  j o i n ,  
t h e  N a z l J F 6 - N a Z r F 5  s y s t e m ,  i s  o f  
e s p e c i  a 1  i m p o r t a n c e ,  s i n c e  t h e  p r o p o s e d  
ARE f u e l  m a k e s  u s e  o f  t h e  t w o  com-  
ponen ts. 

S t u d i e s  o f  f u e l  m i x t u r e s  c o n t a i n i n g  
UF, i n c l u d e d  t h e  s y s t e m s  UF3-ZrF4 , 
lJF, -UF, -ZrF, , 
Some d a t a  o n  t h e  f i r s t  two o f  t h e s e  
s y s t e m s  w e r e  r e p o r t e d  p r e v i o u s l y . ( ' )  

and  NaF-ZrF4  -IJF, - U F 4  

( l ) V .  S .  C o l e m a n ,  C .  J .  B a r t o n ,  a n d  T. N .  
McVay, ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  I O ,  1 9 5 . 3 ,  ORNL- 
1556, p .  4 1 .  
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S t u d y  o f  t h e  NaF-ZrF,  -UF, -UF, s y s  tern 
was i n i t i a t e d  i n  a n  e f f o r t  t o  i d e n t i f y  
a y e l l o w  p h a s e  t h a t  i s  p r e s e n t  when 
s l i g h t  r e d u c t i o n  o f  N a F - Z r F , - U F ,  
m i x t u r e s  o c c u r s .  I n  c o n n e c t i o n  w i t h  
t h e s e  s t u d i e s ,  a b o u t  1 . 5  k g  o f  UF, 
(99% p u r e  by p e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n )  
w a s  s y n t h e s i z e d  b y  a p r e v i o u s l y  
d e s c r i b e d  method.(  2 ,  

Nap-ZrF, - U F , ,  Thermal  d a t a  i n d i c a t e  
t h a t  t h e  l i q u i d u s  l i n e  f o r  t h e  Na,lJF6- 
NaZrF5  j o i n  h a s  t h e  s h a p e  s h o w n  i n  
F i g .  5 . 1 .  N o  h i g h - m e l t i n g - p o i n t  
c o m p o s i t i o n s  w i  11 r e s u l t  f rom m i x t u r e s  
o f  t h e s e  components  i n  any p r o p o r t i o n .  
B e c e r i t  i n t e r e s t  i n  h i g h e r  u r a n i u m -  
c o n t e n t  f u e l s  h a s  f o c u s e d  a t t e n t i o n  

( 2 ) W .  C .  W h i t l e y  and C. J. B a r t o n ,  ANP Quar. 
P r o g .  R e p .  S e p t .  10. 1 9 5 1 ,  ORNL-1154. p .  159. 
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on t h e  r e g i o n  o f  F i g .  5 . 1  t h a t  l i e s  
b e t w e e n  7 7 . 5  a n d  82% N a Z r F 5  ( 7 . 5  t o  
6 . 0  m o l e  % U F , ) .  T h e  d a t a  i n  L h i s  
r e g i o n  i n d i c a t e  a s t e a d y  i l l c r e a s e  i n  
m e l t i n g  p o i n t  w i t h  i n c r e a s i n g  UF, 
c o n c e n t r a t i o n .  

F u r t h e r  s t u d y  h a s  i n d i c a t e d  t h e  
p r o b a b l e  e x i s t e n c e  o f  a t e r n a r y  
e u t e c t i c  a t  a b o u t  6 3 . 5  m o l e  % N a F ,  
1 9  mole  % ZrF, , 1 7 . 5  m o l e  % IJF, , w h i c h  
melts a t  600 1 5°C. 

HF-ZrF,-UF,. T h e r m a l  d a t a  w e r e  
o b t a i n e d  on s e v e r a l  m i x t u r e s  i n  t h e  
KF-ZrF,-UF, s y s t c m ,  a n d  s p e c i a l  p r e -  
c a u t i o n s  w e r e  t a k e n  t o  m i n i m i z e  
h y d r o l y s i s .  The e v i d e n c e  from a l l  t h e  
n i i x t u r e s  t e s t e d  i s  t h a t ,  i n  s p i t e  o f  
t h e  l o w  m e l t i n g  p o i n t  (445OC) o f  
K Z r F 5 ,  a d d i t i o n  o f  a s  l i t t l e  a s  2 
mole % UF, p r o d u c e s  h i g h - m e l t i n g - p o i n t  

20 3 0  40 50 60  7 0  8 0  90  NoZrF5 No2UF6 IO 

NoZrF5 Irnolt %I 

F i g .  5.1. T h e  Pseudo-Binary S y s t e m  N ~ ~ U F ,  - N ~ . z ~ F ~ .  
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m i x  t u r e s ,  T h e  h i  g h - m e 1  t i n g - p o i n  t 
KF-UF, c o m p l e x e s  seem t o  d o m i n a t e  t h e  
d i a g r a m  t h r o u g h o u t  t h e  r e g i o n  s t u d i e d .  

S y s t e m s  C o n t a i n i n g  T h F , .  P h a s e  
d i a g r a m s  f o r  t h r e e  a l k a l i  f l u o r i d e -  
t h o r i u m  f l u o r i d e  s y s  terns h a v e  b e e n  
p u b l i s h e d  - t h e  KF-ThF, a n d  RhF-ThF, 
s y s t e m s  i n  t h e  open l i t e r a t u r e ( 3 )  and  
t h e  LiF-ThF,  s y s t e m  i n  t h e  c l a s s i f i e d  
l i t e r a t u r e , ( ' )  S i n c e  i t  was f e l t  t h a t  
d a t a  on t h e  s y s t e m  N a F - T h F ,  m i g h t  
c o n t r i b u t e  t o  a b e t t e r  u n d e r s t a n d i n g  
o f  t h e  NaF-UF4 s y s t e m ,  a p h a s e  s t u d y  
o f  t h e  N a F - T h F ,  s y s t e m  w a s  s t a r t e d  
d u r i n g  t h i s  q u a r t e r .  X - r a y  d i f f r a c t i o n  
s t u d i e s  o f  t h i s  s y s t e m  h a v e  b e e n  
r e p o r t e d  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  r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t  t h e  

NaF-ThF, p h a s e  d i a g r a m  i s  q u i t e  s i m i l a r  
t o  t h e  NaF-UF, p h a s e  d i ag ram.  

U F , - Z r F 4 .  Work on t h e  UF, - Z r F 4  
s y s t e m  was c o n t i n u e d ,  w i t h  t h e  r a n g e  
o f  1 6 . 6 7  t o  6 6 . 6 7  m o l e  X UF, h e i n q  
s t u d i e d .  T h e  e f f e c t s  o f  v a r y i n g  
h e a t i n g  t i m e  a n d  c o n t a i n e r  m a t e r i a l s  
were s t u d i e d  by means o f  p e t r o g r a p h i c  
e x a m i n a t i o n  a n d  x - r a y  d i f f r a c t i o n  
o b s e r v a t i o n s  o f  s e v e r a l  c o m p o s i t i o n s  
t h a t  hat3 b e e n  h e a t e d  f o r  v a r i o u s  
p e r i o d s  of  t i m e  a t  900°C u n d e r  h e l i u m .  
N o  new compounds  h a v e  ye t ,  h e e n  d e f i -  
n i t e l y  i d e n t i f i e d ,  b u t  t h e r e  a r e  i n d i -  
c a t i o n s  o f  s o l i d - s o l u t i o n  f o r m a t i o n .  
A p r e v i o u s l y  r e p o r t e d (  ) c o m p o u n d ,  
UF;2ZrF4 ( R . I .  = 1 . 5 5 6 ) ,  now a p p e a r s  
t o  be o l i v e - d r a b  i n  c o l o r ,  r a t h e r  t h a n  
t h e  o r a n g e - r e d  p r e v i o u s l y  o b s e r v e d .  

UF, -UF, -ZrF,  . T h e r m a l  a n d  o p t i c a l  
d a t a  f o r  s e v e n  c o m p o s i t i o n s  o f  t h e  
UF, -UF, -ZrF ,  s y s  t e m  h a v e  b e e n  r e -  
p o r t e d .  ( ' )  D u r i n g  t h i s  q u a r t e r ,  f o u r  
a d d i t i o n a l  m i x t u r e s  o f  t h e  f o l l o w i n g  
c o m p o s i t i o n s  were  p r e p a r e d  a n d  s u h -  
.jetted t o  x - r a y  a n d  p e t r o g r a p h i c  

(3)E. P .  D e r g u n o v  a n d  A. G .  B e r g m a n ,  D o k l a d y  

j4)J. 0. B l o m e k e ,  A n  I n v e s t i g a t i o n  o f  T h F 4 -  
F u s e d  S a l t  S o l u t i o n s  f o r  B ~ ~ o g c n e o u s  B r e e d e r  
R e a c t o r s ,  OWL-1030 (June 19, 1951). 

A k a d .  N a u k .  S .  S .  S. R. 60, 391 (1948). 

( 5 ' W .  H .  Z a c h a r i a s e n ,  J .  A n .  @ h e n .  S o c .  70, 
2147 (1948). 

e x a m i n a t i o n  a f t e r  h e a t i n g  a t  9 0 0 ° C  
u n d e r  h e  1 ium: lUF, - lUF, - l Z r F ,  , lUF, - 
l U F ,  - 2 Z r F , ,  l U F ,  - 2 U F ,  - 1 Z r F 4 ,  a n d  
2UF,-11JF4-1ZrF,.  E a c h  o f  t h e s e  f o u r  
m i x t u r e s  c o n t a i n e d  a b r o w n i s h ,  s l i g h t l y  
b i r e f r i n g e n t  p h a s e  w i t h  a r e f r a c t i v e  
i n d e x  of 1 . 5 8 4 ,  and t h e  s e c o n d  m i x t u r e  
was composed e n t i r e l y  of t h i s  m a t e r i a l .  
T h e  o t h e r  m i x t u r e s  w e r e  f o u n d  t o  
c o n t a i n  an  e x c e s s  o f  one  or  two o f  t h e  
o t h e r  c o m p o n e n t s .  T h e  r a n g e  o f  t h e  
r e f r a c t i v e  i n d i c e s  r e p o r t e d  f o r  
m i x t u r e s  i n  t h i s  s y s t e m  s u g g e s t s  t h e  
e x i s t e n c e  o f  s o l i d  s o l u t i o n s .  

N a F - Z r F ,  -UF,-UF,. Four  c o m p o s i t i o n s  
o f  t h e  N a F - Z r F 4  -UF, -UF, s y s t e m  were 
p r e p a r e d ;  e a c h  c o n t a i n e d  96 m o l e  X 
N a Z r F S .  T h e  r e m a i n i n g  m a t e r i a l  W R S  

made u p  o f  UF, a n d  IJF,, w i t h  t h e  UF, 
c o n t e n t  b e i n g  v a r i e d  from 0.5 t o  3.0%. 
A f t e r  h e a t i n g  f o r  3 h r  i n  s e a l e d  t u b e s  
a t  800"C, t h e  l i g h t - g r e e n  t o  g r a y i s h -  
g r e e n  p r o d u c t s  w e r e  f o u n d  by  p e t r o -  
g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  t o  be c h i e f l y  t h e  
s o l i d - s o l u t i o n  NaZr(TJ)F5.  A d d i t i o n a l  
f i n d i n g s  i n c l u d e d  t h e  f o l l o w i n g :  f i n e -  
g r a i n e d  m a t e r i a l  w i t h  a low r e f r a c t i v e  
i n d e x  w a s  o b s e r v e d  i n  a l l  t h e  m i x t u r e s ;  
t h e  amount  o f  brown p h a s e  ( p r o b a b l y  a 
ZrF,  -UF, c o m p l e x )  t h a t  a p p e a r e d  i n -  
c r e a s e d  i n  t h e  m i x t u r e s  w i t h  i n c r e a s e d  
UF, c o n c e n t r a t i o n s ;  a y e l l o w i s h  c o l o r  
was  n o t e d  o n l y  f o r  t h e  l o w - i n d e x - o f -  
r e f r a c t i o n  p h a s e  i n  t h e  m i x t u r e  c o n -  
t a i n i n g  1% lIJF, and  3% UF,. 

THERMAL ANALYSIS OF CHLORIDE FUELS 
€3. .J. S h e i l  S. A .  B o y e r  

C .  J .  B a r t o n  
Ma t e r i a 1 s Ch e m  i s t, r y D i v i s i o n  

A q u a n t i t y  o f  UC1, p r o d u c e d  by 
v a p o r - p h a s e  c h l o r i n a t i o n  o f  UO, by  
t h e  Y - 1 2  P l a n t  was r e c e i v e d .  C h e m i c a l  
a n a l y s i s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  m a t e r i a l  
w a s  a p p r o x i m a t e l y  9 9 . 5 %  I J C l , ;  t h e  
r e m a i n d e r w a s  p r o b a b l y  U,O, a n d m e t a l l i c  
i m p u r i t i e s ,  The m e l t , i n g  p o i n t  o f  one  
b a t c h  o f  t h i s  m a t e r i a l  was c h e c k e d ,  
and  i t ,  a p p e a r e d  t o  b e  565  2 5 ° C ;  t h i s  
m a t e r i a l ,  a s - r e c e i v e d ,  h a s  b e e n  u s e d  
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i n  s t u d i e s  o f  t h e  NaC1-UC1, , KC1-UCl,, 
C s C 1 - U C 1 4  a n d  C a C 1 2 - U C 1 ,  b i n a r y  
s y s  terns e 

N k k G l - U C l , .  M e l t i n g  p o i n t s  f o r  
s e v e r a l  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  NaC1-UCl, 
s y s t e m  w e r e  r e p o r t e d  i n  a p r e v i o u s  
r e p o r t . ( 6 )  Thc  d a t a  r e p o r t e d  i n d i c a t e d  
t h a t  K r a u s '  d i a g r a m  f o r  t h i s  s y s t e m ( ' )  
w a s  p r o b a b l y  e r r o n e o u s .  F u r t h e r  
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  
m i x t u r e s  p r e p a r e d  w i t h  t h e  Y-12  UCl, 
e s s e n t i a l l y  c o n f i r m  t h e  d a t a  o b t a i n e d  
p r e v i o u s l y  i n  t h i s  l a b o r a t o r y .  A 
t e n t a t i v e  d i a g r a m  f o r  t h i s  s y s t e m  i s  
shown i n  F i g .  5 .2 .  The  l i q u i d u s  l i n e  

(6)R. J. Sheil a n d  C. J. B a r t o n ,  ANP Q u a r .  

( 7 ) C .  A .  K r a u s ,  P h a s e  D i a g r a m s  o f  S o m e  C o m p l e x  
S a l t s  o f  U r a n i u m  w i t h  H a l i d e s  o f  t h e  A l k a l i  a n d  
A l k a l i n e  E a r t h  Y r t a l s ,  M-251 (July 1, 1943). 

- ~ 

P r o g .  R e p .  M a r .  10, 1 9 5 3 ,  ORNL-1515, p .  108. 

900 - - 1  

i s  q u i t e  s i m i l a r  t o  t h a t  f o r  t h e  LiC1-  
U C 1 ,  s y s t e m  g i v e n  i n  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t .  ( Some m i n o r  c h a n g e s  f r o m  
t h e  e a r l i e r  d a t a  a r t :  n o t e d .  T h e  
e u t e c t i c  a t ,  a b o u t  3 0  m o l e  % UC1, 
m e l t e d  a t  430  5 5 " C ,  and  t h e  compound 
N a 2 U C 1 ,  m e l t e d  a t  4 4 0  3 5 ° C .  T h e  
e u t e c t i c  m e l t i n g  a t  370°C was found  t o  
c o n t a i n  a p p r o x i m a t e l y  47 m o l e  % UC1,.  
No f u r t h e r  a t t e m p t  w a s  made t o  i d e n t i f y  
t h e  compound c o n t a i n i n g  more  t h a n  50 
m o l e  % UC1, t h a t ,  a p p a r e n t l y  rnelt,s 
i n c o n g r u e n t l y  a t  a b o u t  415OC. 

K C l - l J C 1 , .  C o o l i n g  c u r v e s  h a v e  b e e n  
p l o t t e d  f o r  a number  o f  c o m p o s i t i o n s  
i n  t h e  KCJ-UC1, s y s t e m ,  b u t  n o  s a t i s -  
f a c t o r y  e q u i l i b r i u m  d i a g r a r r ~  h a s  b e e n  

( 8 ) R .  J. Sheil a n d  C.. J. B a r t o n ,  ANP Q u n r .  
P r o g .  R e p .  J u n e  10. 1 9 5 3 ,  ORNL-1556, Fig. 6.2, 
p. 43. 

NoCl I O  20 30 40 50 60 7 0  80 90 UCI 
UCl, (mole YO) 

F i g .  5. 2.  The System NaCP-UCl, (Tentative). 
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o b t a i n e d ,  t o  d a t e ,  b e c a u s e  o f  d i f f i -  
c u l t y  i n  o b t a i n i n g  r e p r o d u c i b l e  
l i q u i d u s  b r e a k s  i n  c e r t a i n  p a r t s  o f  
t h e  s y s t e m .  

CsCI-UcI,. The s t u d y  o f  t h e  CsC1- 
UC1, s y s t e m  i s  q u i L e  i n c o m p l e t e ,  b u t  
from t h e  d a t a  o b t a i n e d ,  i t  a p p e a r s  t h a t  
t h e r e  i s  a e u ~ e c t i c  a t  a p p r o x i m a t e l y  
20 mole % UC1, t h a t  m e l t s  a t  505 -t 5°C 
a n d  a n o t h e r  o n e  a t  a p p r o x i m a t e l y  60  
m o l e  % UC1, t h a t  m e l t s  a t  3 7 0  + 5°C. 
T h e  me1 t i n g  p o i n  I, o f  t h e  c o m p o u n d  
be tween  t ,hese  t w o  e u t e c t i c s ,  p r o b a b l y  
C s 2 U C I , ,  h a s  n o t  b e e n  a c c u r a t e l y  
d o  t e r m i n e d .  

CaC12-UC1,. C o o l i n g  c u r v e s  were 
o b t a i n e d  f o r  14 c o m p o s i  t i o n s  i n  t h e  
CaGl , -UCl ,  s y s t e m  c o n t a i n i n g  10  t o  85  
m o l e  % UC1,. L i q u i d u s  b r e a k s  were 
p o o r l y  d e f i n e d  f o r  m o s t  o f  t h e  compo- 
s i t i o n s ,  b u t  t h e  d a t a  a g r e e d  r e a s o n a b l y  
w e l l  w i t h  t h e  d a t a  r e p o r t e d  by K r a u s ( ' )  
f o r  f o u r  c o m p o s i t i o n s  i n  t h i s  s y s t e m  
anti a p p e a r e d  t o  c o n f i r m  h i s  c o n c l u s i o n  
t h a t  n o  compounds  a r e  f o r m e d  b e t w e e n  
t h e s e  c o m p o n e n t s .  T h e  e u t e c t i c  a t  
a p p r o x i m a t e l y  65  m o l e  % UCI, m e l t e d  
a t  4 7 5  +_ 5°C. T h i s  m e l t i n g  p o i n t  i s  
c o m p a r a b l e  t o  t h e  490  k 5 ° C  m e l t i n g  
p o i n t  r e p o r t e d  b y  K r a u s  f o r  t h e  
e u t e c t i c .  K r a u s  d i d  n o t  s p e c i f y  t h e  
c o m p o s i t i o n  o f  t h e  e u t e c t i c ,  b u t  a 
p l o t  o f  t h e  f e w  d a t a  g i v e n  i n  h i s  
r e p o r t  i n d i c a t e d  a e u t e c t i c  c o m p o s i t i o n  
o f  a p p r o x i m a t e l y  6 0  mole % IJCl,. 

THERMAL A N A L Y S I S  OF F L U O R I D E  C O O L A N T S  

I.. M .  B r a t r h e r  C. J. B a r t o n  
M a t e r i a  l s Cherni s t r y  D i  v i  s i o n  

D a t a  o b t a i n e d  w i t h  m i x t u r e s  i n  t h e  
C s F - Z r F ,  s y s t e m  w e r e  r e p o r t e d  p r e -  
~ i o u s l y . ( ~ )  T h i s  s y s t e m  w a s  r e -  
e x a m i n e d  r e c e n t l y  i n  a n  e f f o r t  t o  
o h t a i n  s a f f i c i e n t l y  r e l i a b l e  d a t a  t o  
c o n s t r u c t  an e q u i l i b r i u m  d iag ram.  The 
d i f f i c u l t y  e x p e r i e n c e d  w i t h  h y d r o l y s i s  
i n  t h e  more h i g h l y  h y g r o s c o p i c  a l k a l i  

( 9 ) L .  M. B r a t c h e r  a n d  C.  J. B a r t o n ,  A N P  Q u a r .  
P r o g .  R e p .  Mar.  1 0 ,  1 9 5 3 .  ORNL-1515, p .  1 1 2 .  

f l u o r i d e s  was  v e r y  e v i d e n t  i n  t h i s  
s y s t e m .  A l t h o u g h  C s F  d r i e d  u n d e r  a 
v a c u u m  a t  a b o u t  4 0 0 ° C  w a s  u s e d  t o  
o b t a i n  much o f  t h e  d a t a ,  i t  i s  d o u b t f u l  
w h e t h e r  w a t e r  was c o m p l e t e l y  e x c l u d e d  
f r o m  t h e  m i x t u r e s .  C o n s e q u e n t l y ,  t h e  
e q u i l i b r i u m  d i a g r a m  shown i n  F i g .  5.3 
i s  c o n s i d e r e d  t e n t a t i v e .  The compounds 
C s , Z r F 7  a n d  C s Z r F ,  a p p e a r  t o  m e l t  
c o n g r u e n t l y  a t  775°C and  a t  520 k 10"C,  
w h i l e  t h e  compound Cs 2ZrF6  a p p a r e n t  1 y 
m e l t s  i n c o n g r u e n t l y  a t  abou t ,  5 2 0 ° C .  
However ,  t,he 50 mole  % ZrF, m i x t u r e  i s  
r e p o r t e d  t o  be  p o o r l y  c r y s t a l l i z e d  
mix i ,u re  o f  two p h a s e s .  I t  i s  l i k e l y  
t h e r e f o r e  t h a t  t h e  m i x t u r e s  i n  t h e  
4 0 - 6 0  m o l e  "r, ZrF,  r e g i o n  b e h a v e  i n  a 
more complex  manner  t h a n  t h a t  i n d i c a t e d  
by t h i s  s i m p l e  d i a g r a m .  

QIJENCHING E X P E R I M E N T S  W I T H  FLUORIDES 
R .  E .  Moore 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,  V. McViay, C o n s u l t a n t  
Me t ii 1 1 u r gy D i  v i  s i  on 

T e c h n i q u e s  f o r  q u e n c h i n p  m i x t u r e s  
i n  f l u o r i d e  s y s t e m s  a r e  b e i n g  d e v e l o p e d ,  
w i t h  s p e c i a l  a t t e n t i o n  b e i n g  g i v e n  t o  
t h e  N a F - Z r F 4  b i n a r y  s y s t e m .  S a m p l e s  
a r e  c o n t a i n e d  i n  s m a l l  n i c k e l  c a p s u l e s  
( 3 / 4  i n .  l o n g ,  100  m i l s  OD, 80 m i l s  I D ) *  
A f t e r  t h e  c a p s u l e s  a r e  f i l l e d ,  t h e y  
a r e  f l a t t e n e d  a n d  w e l d e d  c l o s e d  t o  
p r e v e n t  o x i d a t i o n  and  v a p o r i z a t i o n  o f  
t h e  c o n t e n t s .  I n  o r d e r  t o  a c h i e v e  
c o m p l e t e  q u e n c h i n g  o f  a l i q u i d  t o  a 
g l a s s  f rom above  t h e  l i q u i d u s  t empera -  
t u r e ,  i t  was found  n e c e s s a r y  t o  employ 
m e r c u r y  f o r  t h e  q u e n c h i r l g  b a t h .  
P l a t i n u m  w e i  g h t s  a t t a c h e d  t o  t h e  
c a p s u l e s  by s h o r t  l e n g t h s  o f  f i n e  w i r e  
a r e  u s e d  t o  p u l l  t h e  c a p s n l e s  b e n e a t h  
t h e  s u r f a c e  o f  t h e  mercu ry .  

C o n s i d e r a b l e  d i f f i c u l t y  w a s  e n -  
c o u n t e r e d  b e c a u s e  o f  t h e  f o r n i a t i o n  o f  
z i r c o n i u m  o x i d e  c r y s t a l s  a n d  o t h e r  
o x i d a t i o n  p r o d u c t s  d u r i n p  t h p  m e l t i n g  
o f  some o f  t h e  m i x t u r e s  i n  t h e  NaF-ZrF4 
s y s t e m .  I n  m o s t  c a s e s ,  t h e  o x i d e  c a n  
b e  t r a c e d  t o  t h e  p r e s e n c e  o f  w a t e r  i n  
t h e  o r i g i n a l  s a m p l e s .  
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F i g .  5.3. The System C s F - Z r F ,  (Tentative). 

I n  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  f l u o r i d e  
f u e l s ,  i t  was found t h a t  s m a l l  s a m p l e s  
( 2 0  t o 3 0  g )  o f  t h e s e  m i x t u r e s  c o u l d  be  
f u s e d  and h y d r o f l u o r i n a t e d  s u c c e s s f u l l y  
i n  p l a t i n u m  c r u c i b l e s  i n  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 .  A s  many a s  3 2  
m i x t u r e s  c a n  be p r e p a r e d  and  p u r i f i e d  
a t  o n e  t i m e .  O x i d a t i o n  p r o d u c t s  have  
n o t  b e e n  s o  t r o u b l e s o m e  w i t h  t h e s e  
s p e c i a l l y  p u r i f i e d  m i x t u r e s .  T h o s e  
c o m p o s i t i o n s  which c o n t a i n  a m o i s t u r e -  
s e n s i t i v e  compound t h a t  i s  b e l i e v e d  t o  
be N a 3 Z r 4 F I 9  must  b e h a n d l e d  e x c l u s i v e l y  
i n  t h e  d r y  box, 

Q u e n c h i n g  work  on  t h e  N a F - Z r F ,  
s y s t e m  i s  s t i l l  f a r  f r o m  c o m p l e t e ;  
h o w e v e r ,  t h e  m o s t  s i g n i f i c a n t  r e s u l t s  
o b t a i n e d  t h u s  f a r  a r e  l i s t e d  b e l o w .  
The  r e g i o n  i n  t h e  m i d d l e  o f  t h e  NaF-  

ZrF, d i a g r a m  was g i v e n  f i r s t  a t t e n t i o n  
b e c a u s e  o f  i t s  p r a c t i c a l  i n t e r e s t  and  
b e c a u s e  i n  t h a t  r e g i o n  t h e  e x i s t i n g  
t h e r m a l  d a t a  w e r e  n o t  s a t i s f a c t o r y .  
A 1  t h o u g h  t h i s  r e g i o n  e x h i b i t s  p h a s e  
b e h a v i o r  much more c o m p l e x  t h a n  was 
f o r m e r l y  b e l i e v e d ,  t h e  o r i g i n a l  
l i q i i i d u s  t e m p e r a t u r e s  a r e  n o w h e r e  i n  
s e r i o u s  e r r o r .  

T h e  q u e n c h i n g  e x p e r i m e n t s  a n d  t h e  
p e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n s  o f  t h e  
p r o d u c t s  h a v e  s h o w n  t h e  f o l l o w i n g  
b e h a v i o r  i n  t h e  NaF-ZrF4 b i n a r y  s y s t e m ,  
S a m p l e s  c o n t a i n i n g  57 mole  % NaF a r e  
v e r y  n e a r  t h e  e u t e c t i c  c o m p o s i t i o n ;  
b o t h  l i q u i d u s  and s o l i d u s  t e m p e r a t u r e s  
a r e  be tween 494 and 500°C. The c r y s t a l s  
h e l o w  t h e  s o l i d u s  a r e  t o o  s m a l l  f o r  
p e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n .  A t  52 mole  ’% 
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NaF, b o t h  l i q u i d u s  and s o l i d u s  t e m p e r -  
a t u r e s  a r e  n e a r  5 0 4 ° C ;  t h e  c r y s t a l  
p r e v i o u s l y  i d e n t i f i e d  a s  NaZrFS is t h e  
p r e d o m i n a n t  p h a s e  b e l o w  t h e  s o l i d u s  
t e m p e r a t u r e .  A t  5 0  m o l e  % N a F ,  t h e  
l i q u i d u s  and s o l i d u s  t e m p e r a t u r e s  a r e  
b e t w e e n  5 0 4  a n d  5 1 0 ° C ;  b e l o w  t h e  
s o l i d u s  l i n e  t h e  NaZrFs c r y s t a l  i s  t h e  
p r e d o m i n a n t  p h a s e ,  b u t  n o t  t h e  o n l y  
one ,  A t  46.3 mole % NaF, t h e  l i q u i d u s  
, t e m p e r a t u r e  i s  s l i g h t l y  a b o v e  518"C,  
w h i l e  t h e  s o l i d u s  t e m p e r a t u r e  is  be low 
513°C. A t  42.8 mole %NaF,  t h e  l i q u i d u s  
t e m p e r a t u r e  seems t o  b e  b e t w e e n  5 4 0  
and 550°C;  the  s o l i d u s  i s  below 513'C. 
Each  o f  t h e  l a s t  t w o c o m p o s i t i o n s  shows 
q u i t e  complex  b e h a v i o r ;  t h e  c r y s t a l l i n e  
p h a s e s  a r e  n o t  c o m p l e t , e l y  i d e n t i f i e d .  
I t  a p p e a r s  t h a t  Na ,Zr4F19  i s  t h e  com- 
p o u n d  i n v o l v e d ;  i t  i s  p o s s i b l e  t h a t  
t w o  s t a b l e  m o d i f i c a t i o n s  o f  t h i s  
m a t e r i a l ,  w i t h  t h e  t r a n s i t i o n  t e m p e r -  
a t u r e  a t  518"C, e x i s t  i n  t h e s e  s a m p l e s .  
The complex  b e h a v i o r  o f  t h i s  s y s t e m  i n  
t h e  4 0 - 6 0  mole  % NaF r e g i o n  i s  s t i l l  
b e i n g  s t u d i e d .  

D I F F E R E N T I A L  T H E R M O A N A L Y S I S  O F  
FL UOR I D E S  

R ,  A. Bolomey C. J. B a r t o n  
M a t e r i a l s  Chenii s t  r y  D i v i s i o n  

T h e  d i f f e r e n t i a l  t h e r m o a n a l y s i s  
a p p a r a t u s  h a s  b e e n  u s e d  t o  s t u d y  t h e  
m i d d l e  r e g i o n  o f  t h e  NaF-ZrF4 b i n a r y  
s y s t e m ,  and  c o n s i d e r a b l e  t i m e  h a s  been 
s p e n t  i n  m o d i f y i n g  t h e  e q u i p m e n t  s o  a s  
t o  o b t a i n  more  p r e c i s e  r e s u l t s .  I t  
a p p e a r s  t h a t  t h e  b e s t  r e s u l t s  a r e  
o b t a i n e d  f r o m  h e a t i n g  c u r v e s  w h e n  
t e m p e r a t u r e  c h a n g e s  o f  a b o u t  0. 5"C/min 
a r e  u s e d .  

F i g u r e  5 . 4  p r e s e n t s  d a t a  o b t a i n e d  
by b o t h  d i r e c t  and  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  o f  t h e  NaF-ZrF4 s y s t e m .  Whi l e  
r e a s o n a b l e  a g r e e m e n t  b e t w e e n  t h e  two 
m e t h o d s  h a s  b e e n  r e a l i z e d ,  i t ,  i s  
a p p a r e n t  t h a t  t h e  p h a s e  b e h a v i o r  o f  

P H A S E  E Q U I L I B R I A  OF F U S E D  SALTS 
BY F I L T R A T I O N  

€3. J. S h e i l  C. J.  B a r t o n  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

H i g h - t e m p e r a t , u r e  f i l t r a t i o n  a p p a r a t u s  
h a s  been  u s e d  by o t h e r  w o r k e r s  i n  t h i s  
L a b o r a t o r y  f o r  v a r i o u s  s t u d i e s  o f  
f u s e d  s a l t  s y s t e m s . ( " )  D u r i n g  t h i s  
q u a r t e r ,  t h e  a p p a r a t u s  was a p p l i e d  t o  
p h a s e  e q u i l i b r i u m  s t u d i e s ,  T h e  
a p p a r a t u s  p e r m i t s  f i l t r a t i o n  o f  a 
m e l t  t h r o u g h  a s i n t e r e d  n i c k e l  f i l t e r  
w h i l e  t h e  m e l t  i s  k e p t  a t  a c h o s e n  
t e m p e r a t u r e  and  a t m o s p h e r e .  To d a t e ,  
t h e  d a t a  o b t a i n e d h a v e  been  i n s u f f i c i e n t  
f o r  a p r o p e r  e v a l u a t i o n  of  t h e  d e g r e e  
o f  s e p a r a t i o n  o f  s o l i d  f rom l i q u i d  a t  
a g i v e n  t e m p e r a t u r e  o f  f i l t r a t i o n ,  b u t  
i t  seems l i k e l y  t h a t  t h e  me thod  w i l l  
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  t o  s u p p l e -  
m e n t  t h e  s t a n d a r d  t h e r m a l  a n a l y s i s  
s t u d i e s  o f  p h a s e  e q u i l i b r i a .  

T a b l e  5 . 1  c o n t a i n s  d a t a  o b t a i n e d  by 
f i l t e r i n g  v a r i o u s  f l u o r i d e  m e l t s  a t  
t h e  i n d i c a t e d  t e m p e r a t u r e s .  I n  m o s t  
c a s e s  t h e r e  was not  s u f f i c i e n t  r e s i d u e  
f o r  a c o m p l e t e  a n a l y s i s ;  t h e r e f o r e  x -  
r a y  and  p e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n s  were  
u t i l i z e d  f o r  i d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  
p h a s e s  p r e s e n t  i n  t h e  m a t e r i a l .  

X - R A Y  D I F F R A C T I O N  S T U D I E S  OF F L U O R I D E S  

P .  A. Agron €3. E. Thoma 
hla t e r  i a 1  s Chemi s t r y  D i v i  s i o n  

N a F - U F , .  T w o  2 -  t o  3 - k g  b a t c h  
p r e p a r a t i o n s  oE N a , U F ,  g a v e  t h e  p, 
f o r m ,  a s  t h e  m a j o r  c o n s t i t u e n t ,  a n d  
minor  amounts  of  u n i d e n t i f i e d  m a t e r i a l .  
I n  one  o f  t h e s e  p r e p a r a t i o n s ,  a s m a l l  
q u a n t i t y  o f  NaUF5 was  o b s e r v e d .  No 
a p p a r e n t  s e g r e g a t i o n  o f  t h e s e  p h a s e s  
a p p e a r s  i n  s a m p l e s  t a k e n  from d i f f e r e n t  
p o r t i o n s  o f  t h e  m e l t s .  

However  , t h e  p e r i  t e c t i c  n a t u r e  of 
Na,UF, i s  m o r e  f o r c i b l y  i n d i c a t e d  i n  
s m a l l - s c a l e  e x p e r i m e n t s  ( 1 5 -  t o  2 0 - g  

t h i s  s y s t e m  i s  more c o m p l e x  t h a n  was 
( " ' 5 .  D. 

by s e v e r a l  t e c h n i q u e s  i s  i n  p r o g r e s s .  10.7, P .  121. 

Redrnan  a n d  L .  C. O v e r h o l s e r ,  A N P  
p r e v i o u s l y  s tudy Qua.. P r o g .  R e p .  D e e .  10, 1952, ORNL-1439, F i g .  
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Fie; .  5 . 4 .  Thermal Analysis Data f o r  t h e  N ~ P - Z T F ,  Syatein. 

s a m p l e s )  i n  w h i c h ,  u p o n  f r e e z i n g ,  
e q u i l i b r i u m  c o n d i t i o n s  a r e  m o r e  
d i f f i c u l t  t o  m a i n t a i n .  I n  t h e s e  i n -  
s t a n c e s ,  t h e  a p p e a r a n c e  o f  t h e  N a U F 5  
and Na3UF, p h a s e s  i s  much more marked. 

N ~ F - Z T F , - U F , .  T e r n a r y  s a l t  m i x t u r e s  
i n  t h e  NaF-ZrF,  -UF, s y s t e m  h a v e  b e e n  
e x a m i n e d .  S e v e r a l  m a t e r i a l s  f r o m  
t h e r m a l  a n a l y s i s  e x p e r i m e n t s  w e r e  
s a m p l e d  t o  y i e l d  t h e  d a t a  s h o w n  i n  
T a b l e  5 . 2 .  I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  t h i s  
i i i a t e r i a l ,  which  i s  n e a r l y  t h a t  p r o p o s e d  
for  t h e  ARE f u e l ,  shows  complex  p h a s e  
b e h a v i o r  and  t h a t  two s o l i d  s o l u t i o n s ,  

o n e  r i c h  i n  u r a n i u m ,  o c c u r .  I t  i s  
l i k e l y  t h a t  t h e s e  s p e c i i n e n s  w e r e  n o t  
i n  t h e r m a l  e q u i  1 i b r i u m  d u r i n g  t , h e  
e n t i r e  c o o l i n g  c y c l e .  

FUNDAMENTAL CHElYTnSTKY OF 
HIGH-TEMPERATURE L I Q U I D S  

W ,  R .  Grimes  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  

S p e e t r u p h o t o m e t r y  i n  F u s e d  S a l t s  
(a .  A .  F r i e d m a n ,  M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n ;  D .  G .  H i l l ,  C o n s u l t a n t ) .  
The a b s o r p t i o n  s p e c t r a  o f  s o l u t i o n s  i n  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

cok1po~ITIo1\! OF 
NaF- ZrF,-UF, MIXTURE 

(mole %) 

53 -42 .5 -5 .75  

53 .5 -40 .5 -  6 .0 

5 3 .5  - 40 . 0 -6 . 5  

a fused  s a l t  a r e  b e i n g  i n v e s t i g a t e d  a s  
a p o s s i b l e  m e a n s  o f  d e t e r m i n i n g  t h e  
s p e c i e s  p r e s e n t  i n  t h e  m i x t u r e .  T h e  
m e  Lhod i s  t h a t  d e v e l o p e d  by J o b (  l 1  f o r  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  c o m p l e x  i o n  
f o r m u l a s  i n  a q u e o u s  s o l u t i o n .  A 
s i m i l a r  m e a s u r e m e n t  w o u l d  b e  v e r y  

____ 
('"p. Job ,  Ann. C h i m .  9-10? 1 1 3  (1928) .  

DTFFRACTION T N T E N S I T Y  OF PHASL! 
. 

Unidentified N~ZY(U)F,(~) Na(lJ-Zr)F5(  b ,  1 4 Z 6 " - 1 ( c )  

100 30 10 15  

80 10 10 15  

100 40 20 20 
-- __--.__ 

COMPOS ITIGN 
(mole 8 )  

NaF-ZrF, 
( S O -  50) 

NaF-ZrF4-UF4 
( 50 -2 5 - 2 5 )  

Na F- ZrF4 -UF, 
( 5 3 . 5 - 4 0 . 5 - 6 . 0 )  

NaF-ZrF, -UF, 
(53.5-40-6.5) 

d i f f i c u l t  t o  make on t h e  f u s e d  s a l t  a t  
t h e  m e l t i n g  t e m p e r a t u r e ,  b u t  i t  c a n  be 
r e a d i l y  e f f e c t e d  a t  room t e m p e r a t i i r e  
hy u s i n g  a g l a s s  o f  t h e  m e l t .  T h e  
g l a s s  i s  o b t a i n e d  from t h e  m e l t  by a 
q u e n c h i n g  t e c h n i q u e .  The  c o m p o s i t i o n  
o f  t h e  g l a s s  t h u s  o b t a i n e d  is b e l i e v e d  
t o  h e  r e p r e s e n t a t i v e  o f  t h a t  o f  t h e  
s a l t  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s .  

T A B L E  5 . 1 .  H I G H - T E M P E R A T U R E  F I L T R A T I O N  S T U D I E S  

520 1 1 

630 i- 1 2  

539 f 5 

560 i 10 

MATERIAL 
ANAL.Y Z E ~  

Char ge 
F i l t r a t e  

Cli a r ge 
F i l t r a t e  

Charge 
F i l t r a t e  
Residue 

Charge 
F i l t r a t e  
Ne  s i d ue 

Na 

10 .4  
10 . 6  

8.17 
8 .03  

10 .8  
1 0 . 9  
9.67 

11.2 
11 .4  
1 0 . 9  

I.__- 

zr _- 
43.6 
43 .9  

1 6 .  4 
16. I 

53.5 
3 5 . 3  
27 .9  

32.2 
33.7 
3O . 6 

II 

U 

4 1 . 9  
6 2 . 1  

1 3 . 5  
11.1 
23.4 

16.3 
1 3 . 2  
18.7 

4 5 . 2  
4 4 . 1  

41.4 
41.9 
37.2  

4 0 . 6  
4 1 . 5  
39.9 

Hesidue predominantly Na%rF5; 
a n a l y s i s  i n d i c a t e s  m a t e r i a l  t o  be 
a l l  l i q u i d  a t  520 k 1'C 

O n l y  UO, i n  r e s i d u e  

F i l t e r e d  s l i g h t l y  below liquidus 

temperature;  f i l t r a t e  and r e s i d u e  
b o t h  appeared t o  be s o l i d  s o l u t i o n s  

N e  s i dire c. on t a i n  e d b i gh e r  u r  an ium 
s o l i d  s o l u t i o n  than t h e  above 
mixture ;  t h e  s o l i d  s o l u t i o n  ap- 
p a r e n t l y  s e p a r a t e d  aL a h igher  
temperature than i t  d i d  f o r  t h e  
mixture c o n t a i n i n g  6 mole 5% uranium 

TABLE 5 . 2 .  X - R A Y  E X A M I N A T I O N  OF N a F - Z r F ,  -UF, M I X T U R E S  N E A R  T H E  
ARE: FUEL C O l P O S I T I O N  
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V a r i o u s  c o m p o s i t i o n s  ( b y  w e i g h t )  
were made u p ,  s e a l e d i n  s m a l l  f l a t t e n e d  
n i c k e l  t u b e s ,  and  q u e n c h e d  i n  m e r c u r y  
f r o m  a t e m p e r a t u r e  known t o  b e  w e l l  
a b o v e  t h e  m e l t i n g  p o i n t .  E v i d e n c e  t h a t  
g l a s s e s  wcre o b t a i n e d  was p r o v i d e d  by 
m i c r o s c o p i c  e x a m i n a t i o n .  T h e  g l a s s  
w a s  p o w d e r e d ,  a n d  a s u s p e n s i o n  o f  
a w e i g h e d  a t n o u n t  o f  t h e  p o w d p r  i n  a 
c o l o r l e s s  o i l  w i t h  t h e  same r e f r a c t i v e  
i n d e x  was p l a c e d  i n  a c e l l  made  b y  
b o r i n g  a 1 - c m  h o l e  i n  a m i c r o s c o p e  
s l i d e  a n d  c e m e n t i n g  a n o t h e r  s l i d e  t o  
i t  a s  a b a s e .  T h e  c e l l  w a s  t h e n  
c o m p l e t e l y  f i l l e d  w i t h  t h e  c h o s e n  o i l  
a n d  c l o s e d  w i t h  a c o v e r   lass f o r  
e x a m i n a t i o n  w i t h  t h e  s p e c t r o p h o t o m e t e r .  
.4 Beckman DU s p e c t r o p h o t o m e t e r  w a s  
m o u n t e d  on i t s  end  s o  t h a t  t h e  s l i d e  
w a s  h o r i z o n t a l  wbPn u s e d  i n  t h e  c e l l  
h o l d e r .  I n  t h i s  way,  t h e  s o l i d s  were  
d i s t r i b u t e d  f a i r l y  u n i f o r m l y  upon t h e  
b a s e  o f  t h e  c e l l .  By u s i n g  v a r i o i i s  
w e i g h t s  o f  s a m p l e ,  i t  w a s  shown t h a t  
t h e  B e e r - L a m b e r t  l a w  w a s  f o l  l o w e d  
w i t h i n  i5%; t h u s  t h e  n o n u n i  f o r m i  t y  o f  
t h e  s p e c i m e n  w a s  n o t  t o o  s e r i o u s .  

A b s o r p t i o n  s p e c t r a  o f  a n y  t r n n s -  
p a r e n t  s o l i d ,  t h a t  i s ,  c r y s t a l l i n e  
s o l i d s  a s  w e l l  a s  g l a s s e s ,  may b e  
o b t a i n e d  i n  t h i s  m a n n e r .  H o w e v e r ,  
s i n c e  a c r y s t a l  h a s ,  i n  g e n e r a l ,  
d i f f e r e n t  i n d i c e s  o f  r e f r a c t i o n  a l o n g  
t h e  s e v e r a l  o p t i c  a x e s ,  an e x a c t  match  
o f  r e f r a c t i o n  w i t h  t h e  s u s p e n d i n g  o i l  
i s  n o t  p o s s i b l e .  A m i s m a t c h  r e s u l t s  
i n  a r i s e  i n  t h e  g e n e r a l  l e v e l  o f  
a b s o r p t i o n ,  b e c a u s e  o f  i n c r e a s e d  
s c a t t e r i n g ,  and i n  p o o r e r  r e s o l u t i o n  o f  
t h e  s p e c t r u m .  

The s p e c t r u m  o b t a i n e d  f o r  c r y s t a l l i n e  
UF, i s  compared  i n  F i g .  5 .5  w i t h  t h a t  
o f  a g l a s s  made from a s o l u t i o n  o f  UF, 
a t  18 mole % i n  NaZrF, .  Fox c o m p a r i s o n ,  
a l l  s p e c t r a  a r e  c a l c u l a t e d  on t h e  b a s i s  
o f  t h e  B e e r - L a m b e r t  l a w  t o  t h e  a b -  
s o r p t i o n  p e r  0 . 0 1  mmole o f  compound 
( o r  s o l u t e ) .  I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  t h e  
s p e c t r a  a r e  d i f f e r e n t ,  b o t h  q u a l i -  
t a t i v e l y  a n d  q u a n t i t a t i v e l y ,  w h i c h  
makes r e a s o n a b l e  t h e  s u p p o s i t i o n  t h a t  
t h e  IJF, h a s  r e a c t e d  t o  form a complex ,  

0 400 

0 300 

‘‘e 0.200 
0’ 0 - 

0 100 

0 

I 

I I 
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I I 
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x 

F i g .  5 , 5 .  A b s o r p t i o n  S p e c t r a  o f  
Crystalline and D i s s o l v e d  UF,. 

p e r h a p s  o n e  o f  t h o s e  known t o  e x i s t  i n  
t h e  s o l i d  s t a t e ,  T h e  c h a n g e  o f  s t a t e  
f r o m  s o l i d  t o  l i q u i d  i s  p r o b a b l y  n o t  
e n t i r e l y  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  d i f -  
f e r e n c e  i n  t h e  s p e c ~ r u m  i f  t h e  r e s u l t s  
shown i n  F i g .  5 . 6  a r e  t y p i c a l .  Here,  
t h e  s p e c t r u m  o f  c r y s t a l l i n e  Na2UF, i s  
c o m p a r e d  w i t h  t h a t  o f  g l a s s y  Na2UE, 
p r e p a r e d  by q u e n c h i n g  t h e  p u r e  com- 
pound. A g e n e r a l  d e c r e a s e  i n  i n t e n s i t y  
o f  a b s o r p t i o n  i s  f o u n d ,  w h i c h  w a s  
o b s e r v c d  i n  t h e  UF, a s  w e l l ,  b u t  t h e  
s p e c t r a  a r e  q u a l i t a t i v e l y  v e r y  s i m i l a r .  

a n d  NaF 
i n  N a Z r F 5  i s  b e i n g  s t u d i e d  i n  a n  
a t t e m p t  t o  i d e n t i f y  t h e  c o m p o u n d s  
f o r m e d .  T h e  a b s o r p t i o n  c u r v e s  f o r  
f o u r  o f  t h e  m i x t u r e s  a r e  g i v e n  i n  
Fig.  5 . 7 ;  a l l  c a l c u l a t i o n s  wcre made 
on t h e  b a s i s  o f  0 . 0 1  m m o l e  o f  s o l u t e  
a t  18 mole  % C o n c e n t r a t i o n .  I t  would  
a p p e a r  t h a t  n o  n e w  c o m p o u n d s  a r e  
f o r m e d  b e t w e e n  t h e  s o l u t e s  a s  t h e  
p r o p o r t i o n s  ar t -  c h a n g e d  f rom p u r e  UF, 

A s e r i e s  o f  m i x t u r e s  o f  UF, 
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._ D r n  ............................... 

0 1 5 0 T - -  : 1 ,  

0 L ....... ! ........... 
x 

F i g .  5 . 6 .  A b s o r p t i o n  S p e c t r a  f o r  
C r y s t a l  l i n e  and Glassy  N a , U F 6 .  

t o  NaUF,, b u t  r a t h e r  t h a t  t h e  c o m p l e x  
f o r m e d  b e t w e e n  UF, a n d  t h e  s o l v e n t  
s h o w s  r e a s o n a b l e  a d h e r e n c e  t o  t h e  
d i l u t i o n  l a w .  T h e  s t u d y  o f  o t h e r  
p r o p o r t i o n s  i s  e x p e c t e d  t o  p r o v i d e  a 
f o r m u l a  f o r  t h e  o n e  compound found and 
t o  i n d i c a t e  w h e t h e r  t h e r e  i s  more t h a n  
one compound formed.  

E x p e r i e n c e  h a s  shown t h a t  t h e  a b -  
s o r p t i o n  measu remen t s  a r e  v e r y  s e n s i t i v e  
t o  t h e  s m a l l  a m o u n t s  o f  d a r k - c o l o r e d  
i m p u r i t i e s  t h a t  a r e  p r e s u m a b l y  i n t r o -  
d u c e d  b y  t h e  n i c k e l  t u b i n g .  S u c h  
j m p u r i t i c s  r a i s e  t h e  g e n e r a l  l e v e l  o f  
a b s o r p t i o n  w i t h o u t  a I t , e r i n g  t,he s h a p e  
o f  t h e  c u r v e  t o o  much. The d e v i a t i o n  
shown i n  t h e s e  c u r v e s  f rom t h e  e x p e c t e d  
c o n c e n t r a t i o n  d e p e n d e n c e  may be d u e  t o  
s u c h  i m p u r i t i e s .  

Thermogalvanic P o t e n t i a l s  i n  L i q u i d s  
( A .  R .  N i c h o l s ,  D. R .  Cuneo,  M a t e r i a l s  
Ch e m i  s t r y  D i v i  s i on ) . T h e  rmo g a  1 van  i c 
p o t e n t i a l 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  h a v e  b e e n  
m e a s u r e d  by  t h e  m e t h o d  d e s c r i b e d  

0.075 

O.05G c" - 

0.025 

0 

AESORPTION PER 0.01 moles I 
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................ 
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x 

F i g .  5 . 7 .  A b s o r p t i o n  S p e c t r a  o f  
S e v e r a l  NaF-UF, M i x t u r e s  i n  NaZrF, . 

p r e v i ~ u s l y . ( ' ~ *  1 3 )  T h e  r e s u l t s  
o b t a i n e d  d u r i n g  t h i s  q u a r t e r  a r 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 o s e  p r e -  
v i o u s l y  r e p o r t e d ,  a l t h o u g h  t r i a l s  made 
u n d e r  a p p a r e n t l y  i d e n t i c a l  c o n d i t i o n s  
h a v e  shown a v a r i a n c e  o f  a b o u t  20% i n  
t h e  v a l u e  o f  t h e  p o t e n t i a l  i n  m i l l i -  
v o l t s  p e r  d e g r e e  o f  t e m p e r a t u r e  d i f -  
f e r e n c e .  T h e s e  r e s u l t s  were  o b t a i n e d  
i n  an  a t m o s p h e r e  o f  h y d r o g e n .  I n  a 
h e l i u m  a t m o s p h e r e  t h e  p o t e n t i a l s  were 
e r r a t i c .  I n  g e n e r a l ,  t h e y  w e r e  s m a l l e r  
t h a n  t h o s e  i n  h y d r o g e n ,  a n d  t h e y  
o c c a s i o n a l l y  changed  s i g n .  

( ' ' ' A .  R. Nichols, ANP Q u u r .  P r o g .  R e p .  M a r .  
10. 1952, ORNL-1227, p. 135. 

(13)A. R. Nichols, ANP Q u a . .  P r o g .  R e p .  D e c .  
10, 1951, ORNL-1170, p. 110. 
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T h e  f u n c t i o n  o f  h y d r o g e n  i n  t h i s  
s y s t e m  i s  n o t  c l e a r .  T h e  o r i g i n a l  
a s s u m p t i o n  t h a t  t h e  h y d r o g e n  m e r e l y  
c l e a n s  u p  t r a c e s  o f  o x i d e  f r o m  t h e  
e l e c t r o d e s  a n d  m a k e s  i t  p o s s i b l e  t o  
s t a r t  e a c h  s e r i e s  o f  measu remen t s  w i t h  
t h e  e l e c t r o d e s  i n  a u n i f o r m  c o n d i t i o n  
a p p e a r s  t o  be wrong.  I f  t h e  a t m o s p h e r e  
i s  c h a n g e d  t o  h e l i u m  i n  t h e  m i d d l e  o f  
a t r i a l ,  t h e  p o t e n t i a l s  d i m i n i s h  
e r r a t i c a l l y ,  b u t  when  h y d r o g e n  i s  
a g a i n  s u p p l i e d ,  t h e  p o t e n t i a l s  r e t u r n  
t o  t h e  p r e v i o u s  v a l u e s .  I n  a s e r i e s  
o f  e x p e r i m e n t s  now i n  p r o g r e s s ,  t h e  
t h e r m o g a l v a n i c  c e l l  i s  s h o r t e d  t h r o u g h  
a l o w  r e s i s t a n c e  a n d  i s  a l l o w e d  t o  
d i s c h a r g e  o v e r  a p e r i o d  o f  h o u r s .  
Measurement  o f  t h e  v o l t a g e  d r o p  a c r o s s  
t h e  r e s i s t a n c e  p e r m i t s  r e c o r d i n g  o f  
t h e  c u r r e n t .  I n  one  e x p e r i m e n t  w i t h  a 
h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  a n d  s o d i u m  h y -  
d r o x i d e  a l o n e ,  t h e  n i c k e l  e l e c t r o d e s  
showed  n o  c h a n g e  i n  w e i g h t ,  a l t h o u g h  
s u f f i c i e n t  c u r r e n t  h a d  p a s s e d  t o  
a c c o u n t  f o r  an  a p p r e c i a b l e  amoun t  o f  
d i s s o l u t i o n  a n d  d e p o s i t i o n  i f  t h e  
e l e c t r o d e  p r o c e s s e s  h a d  i n v o l v e d  
o x i d a t i o n  and r e d u c t i o n  o f  n i c k e l .  I f  
t h e  f o l l o w i n g  h a l f - r e a c t i o n  o c c u r s  a t  
t h e  n i c k e l  e l e c t r o d e s ,  i t  may a c c o u n t  
f o r  t h e  o b s e r v e d  p o t e n t i a l s  a n d  
c u r r e n t s  i n  t h e  a b s e n c e  o f  d i s s o l v e d  
n i c k e  1: 

h o t  

c o l d  

L II, + 2OH- \- 2H,O -t 2 e -  

F u r t h e r  c o u l o m e t r i c  e x p e r i m e n t s  w i t h  
s o d i u m  h y d r o x i d e  a l o n e  i n  a h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  and  w i t h  s o d i u m  h y d r o x i d e  
and  n i c k e l  o x i d e  i n  a h e l i u m  a t m o s p h e r e  
a r e  i n  p r o c e s s .  

A few t r i a l s  h a v e  b e e n  made w i t h  
p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  i n s t e a d  o f  s o d i u m  
h y d r o x i d e .  P r e l i m i n a r y  r e s u l - t s  i n d i . -  
c a t c  t h a t  t h e  b e h a v i o r  o f  p o t a s s i u m  

p o t a s s i u m  c h l o r i d e - 4 5  m o l e  % s o d i u m  
c h l o r i d e  m i x t u r e  were  u s e d  i n s t e a d  o f  
s o d i u m  h y d r o x i d e ,  P o t e n t i a l s  were  o f  
t h e  o r d e r  o f  a few t e n t h s  o f  a m i l l i -  
v o l t  p e r  d e g r e e ,  t h a t  i s ,  c o n s i d e r a b l y  
l e s s  t h a n  t h o s e  o b s e r v e d  w i t h  s o d i u m  
h y d r o x i d e .  A 5  i n  h y d r o x i d e  t r i a l s ,  a 
h y d r o g e n  a t m o s p h e r e  a p p e a r s  t o  be  
n e c e s s a r y  t o  o b t a i n  c o n s i s t e n t  p o -  
t e n t i a l s .  T r i a l s  h a v e  b e e n  made w i t h  
a n d  w i t h o u t  n i c k e l  c h l o r i d e  a d d e d  t o  
t h e  a l k a l i  c h l o r i d e .  A d d i t i o n a l  t r i a l s  
will be  n e c e s s a r y  t o  d e t e r m i n e  t h e  
e l e c t r o d e  p r o c e s s  a n d  i t s  p o s s i b l e  
r e l a t i o n s h i p  t o  m e t a l  t r a n s p o r t .  

EMF Measurements  i n  F u s e d  S a l t s  
( L .  E .  T o p o l ,  L .  G .  O v e r h o l s e r ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n )  E l e c t r o -  
l y t i c  m e a s u r e m e n t s  o f  v a r i o u s  f u s e d  
s a l t s  h a v e  b e e n  u n d e r t a k e n  t o  l e a r n  
t h e  m e c h a n i s m  o f  e l e c t r o c h e m i c a l  
r e a c t i o n s i n  f u s e d - s a l t  s y s t e m s .  D u r i n g  
r e c e n t  m o n t h s ,  i n v e s t i g a t i o n s  w e r e  
made o f  p o t a s s i u m  f l u o r i d e ,  s e v e r a l  
c h l o r i d e s ,  a n d  s e v e r a l  o x i d e s .  T h e  
u s e  o f  c h l o r i d e s  e l i m i n a t e s ,  o r  a t  
l e a s t  m i n i m i z e s ,  t h e  c o r r o s i v e  e f f e c t s  
o f  t h e  c o r r e s p o n d i n g  f l u o r i d e  compounds 
on  c e r a m i c  c o n t a i n e r  a n d  d i a p h r a g m  
mat e r i a 1 s . 

D e c o m p o s i t i o n  p o t e n t i a l s  o f  p o t a s s i u m  
f l u o r i d e ,  a s  d e t e r m i n e d  i n  a h e l i u m  
a t m o s p h e r e  a t  885’C ,  a r e  l i s t e d  i n  
T a b l e  5 .3 .  I n  g e n e r a l ,  t w o  c h a n g e s  i n  
s l o p e  i n  t h e  E-I c u r v e s  were d e t e c t e d ,  
a l t h o u g h  t h e  f i r s t  may be  i n c o n s e -  
q u e n t i a l .  F iguTe  5.8 p r e s e n t s  t y p i c a l  
d a t a  f o r  b o t h  p o t a s s i u m  f l u o r i d e  a n d  
p o t a s s i u m  c h l o r i d e .  

T h e  t h e o r e t i c a l  d e c o m p o s i t i o n  
p o t e n t i a l .  o f  p o t a s s i u m  c h l o r i d e  i s  3 . 2 8  
v o l t s  a t  850°C and  3 .4  vo l . t s  a t  8QQ°C;  
e x p e r i m e n  t a  1 v a l u e s  r a n g i n g  f rom 3 . 1 0  
t o  3 . 3 4  v o l t s  a t  800°C h a v e  b e e n  r e -  
p o r t e d  i n  t h e  1 - i t e r a t u r e .  ( 1 4 .  1 5 .  1 6 )  

h y d r o x i d e  i s  p r a c t i c a l l y  t h e  same a s  

S e v e r a l  t r i a l s  h a v e  b e e n  made i n  
which  p o t a s s i u m  c h l o r i d e ,  t h e  p o t a s s i u m  
c h l o r i d e - - l i t h i u m  c h l o r i d e  e u t e c t i c  
( 4 1 . 3 - 5 8 . 7  m o l e  % ) ,  a n d  a 5 5  m o l e  % J .  P h y s .  Chern.  ( u . s . s . A . ) ~ ,  2 3 9  (1937). 

t h a t  o f  sodium h y d r o x i d e .  ( 1 4 ) V .  H. G r o t h e  and W. S a v e l s b e r g ,  2. E l e b t r o -  

(15)R. C. K i r k  and W .  E .  Bradt, T r a n s .  E l e c t r o -  

(16)I. P. T v e r d o v s k i i  a n d  V .  S. Y o l c h a n o v ,  

chern. 46, 33 6  (1940). 

c h e a .  S O C .  69, 6 6 1  (1936); 70, 2 3 9  (1936). 
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V a l u e s  o b t a i n e d  i n  t h i s  l a b o r a t o r y  a r e  
shown i n  T a b l e  5 .4  and  i n  Fig.  5.8.  

A s e r i e s  o f  e l e c t r o l y s e s  made w i t h  
p o t a s s i u m  c h l o r i d e  as t h e  s o l v e n t  f o r  
s e v e r a l  m e t a l  c h l o r i d e s  w a s  c o m p l e t e d .  
P l a t i n u m  o r  n i c k e l  c a t h o d e s  a n d  
g r a p h i t e  anodes  were u s e d .  

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

TABLE 5.3. ELECTROLYSIS OF 

PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

value  o f  0.32 v o l t  f o r  t h e  r e a c t i o n :  
FeCl ,  -t N i  = Fe -t NiC1, . 

E x p e r i m e n t s  i n  w h i c h  NiO,  FeO, F e 2 0 3 ,  
F e 3 0 4 ,  a n d C r 2 0 3  were added  to p o t a s s i u m  
c h l o r i d e  d i d  n o t  y i e l d  p o t e n t i a l  
measu remen t s  wh ich  were c h a r a c t e r i s t i c  
o f  t h e  added m a t e r i a l ;  i t  a p p e a r s  t h a t  
t h e s e  o x i d e s  a r e  v i r t u a l l y  i n s o l u b l e  in 
m o l t e n  p o t a s s i u m  c h l o r i d e .  

P O T A S S I U M  F L U O R I D E  A T  885OC 

Platinum* ( 2 . 0 5 ,  2 . 6 7 )  

2 . 1 0  t o  2 . 3 0 ,  2.47 to  2 . 6 3  

* 
D i a m e t e r ,  5 0  mils. 

D i a m e t e r ,  6 3  m i l s .  
*. 

TAIBLE 5 . 4 +  ELECTROLYSIS OF P O T A S S I U M  C H L O R I D E  A T  8 5 0 ° C (  

Graphi te (  ) 

Graphi te  

Gr aphi  te  

Graphi te  

P 1 a t i n  uni 

N i c k e l  

I ron  

i__ 

CATHODE 

P l a t i n u m ( d )  

P la t inum or n i c k e l ( c )  

P l a t i n u m c f ’  

Cir aphi  te  

P la t inum or n i c k e l  

N i c k e l  

P la t inum or n i c k e l  
________ 

-. 

GONTAI N W 

N i c k e l  

Alumina 

Alumina or g r a p h i t e  

Alumina 

Alumina 

Alumina 

Alumina 

DIAPHGRAM( ) 

Alumina or none 

Alumina or none 

Thor ia  or none 

None 

None 

None 

None 

E ( v o l t s )  

3 . 0 8  to 3 . 1 0  

3 . 0 5  t o  3 . 1 0  

3 . 1 4  t o  3 . 2 4  

2 . 9 0  to 3 . 1 2  

2.70 to  2 . 9 5  

1 . 8 0  to 1.93 

1.45 to  1 . 6 3  

number o f  e x p e r i m e n t s  were made i n  w h i c h  a n i c k e l  o r  a p l a t i n u m  c o n t a i n e r  was  u s e d  a s  the  c a t h o d e .  
The m e a s u r e d  p o t e n t i a l s  w e r e  l o w e r  t h a n  t h o s e  l i s t e d  and t h e r e f o r e  were d e e m e d  w o r t h l e s s .  

( b ) A  s m a l l  s l o t t e d  c r u c i b l e  i n s e r t e d  a r o u n d  t h e  c a t h o d e .  

( “ D i a m e t e r ,  1/8 i n c h .  

( d ) D i a r n e t e r ,  6 2 . 5  m i l s .  

( ‘ ) D i a m e t e r ,  6 3  m i l s .  

( f ’ D i a a e t e r ,  20 m i l s .  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

P R O D U C T I O N  AND P U R I F I C A T I O N  O F  
F L U O R I D E  MIXTURES 

C .  114. B l o o d  F. P. Boody 
G .  F,  Watson F. F. B l a n k e n s h i p  

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

P r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  h a v e  demon- 
s t r a t e d  t h a t  t r e a t m e n t  o f  NaZrFS mel t s  
w i t h  m e t a l l i c  z i r c o n i u m  g i v e s  a p r o d u c t  
w h i c h  c o n t a i n s  f e w e r  s t r u c t u r a l  m e t a l  
i m p u r i t i e s  t ,han s i m i l a r  m e 1  t s  t r e a t e d  
w i t h  h y d r o g e n .  I t  a p p e a r s  t h a t  t h e  
m e t a l - t r e a t e d  m e l t s  c o n t a i n  r e d u c e d  
z i r c o n i u m  s p e c i e s .  

O t h e r  s t u d i e s  h a v e  i n c l u d e d  t r e a t -  
ment  o f  t h e  NaBeF, s e a l  compound w i t h  
b e r y l l i u m  a n d  r e d u c t i o n  o f  d i s s o l v e d  
CrF ,  by h y d r o g e n .  N u m e r o u s  c o m p l e x  
f l u o r i d e  compounds  w h i c h  r e s u l t  f rom 
t h e  i n t e r a c t i o n  of a l k a l i  w i t h  s t r u c t u r -  
a l  m e t a l  f l u o r i d e s  h a v e  been  p r e p a r e d  
f o r  i d e n t i f i c a t i o n  o r  c h a r a c t e r i z a t i o n .  

T r e a t m e n t  o f  N a Z r F ,  Melts w i t h  
Retal  l i c  z i r c o n i u m .  T h e  a v a i l a b l e  
t h e r m o d y n a m i  c d a t a  i n d i c a t e  t h a t  
z i r c o n i u m  m e t a l  i s  il s u i t a b l e  r e d u c i n g  
a g e n t  f o r  s t r u c t u r a l  m e t a l  f l u o r i d e s .  
The  s t a n d a r d  f r e e - e n e r g y  c h a n g e s  f o r  
t h e  r e a c t i o n s  a t  800°C a r e  t h e  f o l l o w -  
i n g :  

wit,h a r g o n .  E x a m i n a t i o n  o f  t h e  a r g o n  
f o r  hydrogen  f l u o r i d e  c o n t e n t  h a s  been  
u s e f u l  i n  d e t e r m i n i n g  t h e  r a t e  and t h e  
e x t e n t  o f  r e a c t i o n  o f  f r e e  h y d r o g e n  
f l u o r i d e  w i t h  t h e  z i r c o n i u m  f l u o r i d e ;  
r e d u c t i o n  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l  i o n s  by 
t h e  z i r c o n i u m  f l u o r i d e  i s  m e a s u r e d  by 
s u b s e q u e n t  t r e a t m e n t  o f  t h e  m e l t  w i t h  
h y d r o g e n  a n d  o b s e r v a t i o n  o f  t h e  
hydrogen  f l u o r i d e  c o n L e n t  of  t h e  e x i t  
g a s .  

I n  e a c h  c a s e ,  i t  was o b s e r v e d  t h a t  
t h e  h y d r o g e n  f l u o r i d e  c o n t e n t  o f  t h e  
e x i t  a r g o n  d r o p p e d  on e x p o s u r e  o f  the 
m e l t  t o  z i r c o n i u m .  In a d d i t i o n ,  t h e  
d i  f f e r e o c e  i n  e q u i l i b r i u m  h y d r o g e n  
f l u o r i d e  c o n t e n t  o f  t h e  h y d r o p e n  b e -  
f o r e  a n d  a f t e r  e x p o s u r e  d e m o n s t r a t e s  
t h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  r e d u c t i o n  o f  
i r o n ,  ch romium,  a n d  n i c k e l  compounds  
by t h i s  r e a g e n t .  A l a r g e  p o r t i o n  o f  
t h e  s t r u c t u r a l  m e t a l s  i s  d e p o s i t e d  on 
t h e  p l a t i n u m  w i r e  w i t h  w h i c h  t h e  
z i r c o n i u m  b a r  i s  s u s p e n d e d  i n  t h e  mel t. 

A t temp t s t o rn e a s u r e  t , b  e p o t e n  t, i a 1 
o f  t h e  z i r c o n i u m - n i c k e l  c o u p l e  d u r i n g  
e x p o s u r e s  o f  t h i s  s o r t  i n  w h i c h  t h e  
z i r c o n i u m  was i n s u l a t e d  by a s p a r k - p l u g  
c o n n e c t i o n  t h r o u g h  t h e  n i c k e l  v e s s e l  

1 /3  FeF, ( c )  4 1/4 Zr (c) 1/3 Fe 

1 / 3  CrF, ( c )  -1- 1/4 Zr ( c )  -----+ 1/3 C r  

( c )  + 1/4 ZrFl ( c )  , 
AFo = -31 .8  k c a l  

( c )  4 1/4 ZrF4 ( c )  , 
dFo = - 3 2 . 7  k c a l  

( c )  -t 1 / 4  ZrF4 ( c )  , 
&'" = -22.2 k c a l  I 

The p o s s i b i l i t y  o f  r e d u c i n g  t h e s e  
a n d  o t h e r  e x t r a n e o u s  m a t e r i a l s ,  s u c h  
a s  h y d r o g e n  f l u o r i d e ,  w i t h  m e t a l l i c  
z i r c o n i u m  h a s  b e e n  t e s t e d  i n  s e v e r a l  
e x p e r i m e n t s .  I n  g e n e r a l  m e t a l l i c  
z i r c o n i u m  ( m a c h i n e d  c r y s t a l  b a r )  h a s  
heen s u s p e n d e d  i n  t h e  800°C me l t  a f t e r  
hy d r  o f l u  or i n  a t i on and  hy d r o gen a t  i on .  
A g i t a t i o n  o f  t h e  m e l t  h a s  b e e n  a c -  
c o m p l i s h e d  i n  e a c h  c a s e  by s p a r g i n g  

i n d i c a t e  t h a t  t h e  p o t e n t i a l  v a r i e s  f rom 
0,s  v o l t  a f t e r  2 t ir  t o  l e s s  t h a n  0 . 1  
v o l t  a t  t h e  c o n c l u s i o n  o f  t h e  t r e a t m e n t .  

I n  e v e r y  c a s e  t h e  w e i g h t  l o s s  o f  
t h e  z i r c o n i u m  l ia r  i s  h i g h e r  by a f a c t o r  
o f  a t  l e a s t  5 t h a n  t h e  l o s s  e x p e c t e d  
from t h e  r e d u c t i o n  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l  
i o n s .  T h e  m e l t  s o  o b t a i n e d  h a s  b e e n  
shown t o  be  c a p a b l e  o f  r e d u c t i o n  o f  
c o n s i d e r a b l e  a m o u n t s  o f  a d d e d  n i c k e l  
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f l u o r i d e  a f t e r  r emova l  o f t h e  z i r c o n i u m  
b a r .  A n a l y t i c a l  t e s t s  made  a f t e r  
f i l t r a t i o n  o f  t h e  p r o d u c t  t h r o u g h  
s i n t e r e d  n i c k e l  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  

r e d u c i n g  p o w e r ”  w a s  s t i l l  p r e s e n t .  
I t  a p p e a r s  l i k e l y  t h a t  t h i s  r e d u c i n g  
a c t i o n  i s  d u e  t o  s o l u b l e  d i -  o r  t r i -  
v a l e n t  z i r c o n i u m  f l u o r i d e .  F u r t h e r  
s t u d y  o f  t h i s  phenomenon i s  p l a n n e d .  

Treatment o f  NaBeF,  w i t h  M e t a l l i c  
Beryl l ium. I n  c o n n e c t i o n  w i t h  a s t u d y  
o f  t h e  u t i l i z a t i o n  o f  m e t a l l i c  r e d u c i n g  
a g e n t s  i n  t h e  p u r i f i c a t i o n  o f  f l u o r i d e  
m e l t s ,  b e r y l l i u m  m e t a l  was  u s e d  i n  
c o n j u n c t i o n  w i t h  h y d r o g e n  on a s a m p l e  
o f  NaBeF,  p r e p a r e d  f o r  t r i a l s  a s  a 
f r o z e n  s e a l  m a t p r i a l .  T h e  b e r y l l i u m  
m e t a l  l o s t  w e i g h t  i n  an  amount c o r r e s -  
p o n d i n g  t o  7 1 0  ppm o f  b e r y l l i u m  c o n -  
sumed by t h e  m e l t  e v e n  though  t h e  m e l t  
h a d  p r e v i o u s l y  r e c e i v e d  a p r o l o n g e d  
h y d r o g e n  t r e a t m e n t .  T h e  m e l t  w a s  
a l l o w e d  t o  s o l i d i f y  w i t h o u t  f i l t r a t i o n ,  
a n d  i t  w a s  found  t o  be b a d l y  c o n t a m i -  
n a t e d  w i t h  r e d u c e d  m e t a l s  a n d  w i t h  
u n i d e n  ti  f i ed  r e a c t i o n  p r o d u c t s  , 

R e d u c t i o n  o f  D i s s o l v e d  C h r i ~ m o u s  
F l u o r i d e  by Ifiydrogen. T h e  r a w  m a -  
t e r i a l s  f o r  p r o d u c t i o n  o f  ARE f u e l  
m i x t u r e s  a r e ,  i n  g e n e r a l ,  l o w  i n  
c h r o m i u m  c o m p o u n d s ;  t h e r e f o r e  v e r y  
l i t t l e  i n f o r m a t i o n  i s  a v a i l a b l e  r e g a r d -  
i n g  p o s s i b l e  r e d u c t i o n  o f  s u c h  ma- 
t e r i a l s  by h y d r o g e n .  A c c o r d i n g l y  , a 
s a m p l e  o f  C r F , ,  c o r r e s p o n d i n g  t o  
0 . 1  W L  o f  C r ” ,  w a s  a d d e d  t o  a 
c o m p l e t e l y  h y d r o f  l u o r i n a t e d  a n d  
h y d r o g e n a t e d  b a t  h o f  NaZrF5 a n d  t h e  
r e s u l t i n g  m e l t  was  t r e a t e d  a t  8 0 0 ° C  
w i t h  166 l i t e r s  of hydrogen .  Through-  
o u t  t h e  e x p e r i m e n t  , t h e  h y d r o g e n  
f l u o r i d e  c o n c e n t r a t i o n  was c o n s t a n t  a t  
2 x l o m 5  mole o f  hydrogen  f l u o r i d e  p e r  
l i t e r  o f  e x i t  g a s .  S i n c e  t h e  b a c k -  
g round  hydrogen  f l u o r i d e  c o n c e n t r a t i o n  
i s  a b o u t  1 x l o - ’  m o l e  o f  h y d r o g e n  

l a  

f l u o r i d e  p e r  l i t e r  o f  h y d r o g e n  , t h e  
hydrogen  f l u o r i d e  g e n e r a t e d  c o r r e s p o n d s  
t o  a r e d u c t i o n  o f  a b o u t  1% o f  t h e  CrF,  
added.  

C h e m i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  p r o d u c t  
showed  830  ppm o f  c h r o m i u m ,  w h e r e a s  
1 0 0 0  ppm w a s  a d d e d .  T h e s e  r e s u l t s  
seem t o  i n d i c a t e  t h a t  d i v a l e n t  chromium 
i s  r e d u c e d  by h y d r o g e n  v e r y  s l o w l y ,  i f  
a t  a l l .  

P r e p a r a & i o n  o f  Various P P u o r i d e s  
( L .  G .  O v e r h o l s e r ,  B .  J .  S t u r m ,  
M a t e r i a l s  C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) .  Ad- 
d i t i o n a l  b a t c h e s  o f  FeF , ,  FeF , ,  N i F , ,  
CrF, , CrF,  , (NH,) ,CrF,  , Na,CrF,  , a n d  
N a 3 F e F s  h a v e  b e e n  p r e p a r e d  by  t h e  

A n h y d r o u s  CdF,  was  p r e p a r e d  by d e -  
h y d r a t i o n  u n d e r  IIF o f  t h e  p r e c i p i t a t e  
o b t a i n e d  by a d d i n g  NII,EIF t o  an  aqueous  
s o l u t i o n  o f  Cd(N0, P r e v i o u s l y ,  i t  
was found t h a t  h e a t i n g  CdCl,.:! 1 /2  H,Q 
u n d e r  HF f a i l e d  t o  c o n v e r t  t h e  c h l o r i d e  
q u a n t i t a t i v e l y  t o  t h e  f l u o r i d e .  I t  
w a s  a l s o  l e a r n e d  t h a t  t h e  p r e c i p i t a t e  
f o r m e d  by a d d i n g  NII,HF t o  a n  a q u e o u s  
s o l u t i o n  o f  CdC1, c o n t a i n e d  e q u i v a l e n t  
q u a n t i t i e s  o f  c h l o r i d e  a n d  f l u o r i d e ,  
T h i s  s u g g e s t e d  t h e  f o r m a t i o n  o f  a 
d o u b l e  s a l t .  A n h y d r o u s  AgF was p r e -  
p a r e d  by t r e a t i n g  Ag,CO, w i t h  HF a t  
a b o u t  150°C. The p r o d u c t  was d a r k e n e d  
b y a  s m a l l  q u a n t i t y  o f  m e t a l l i c  s i l v e r .  

S m a l l  b a t c h e s  o f  a n h y d r o u s  NiC1,  
a n d  F e C l z  w e r e  p r e p a r e d  f o r  s p e c i a l  
u s e s .  T h e s e  a n h y d r o u s  c h l o r i d e s  were 
p r e p a r e d  by s I o w l y  h e a t i n g  t h e  r e -  
s p e c t i v e  h y d r a t e s  t o  6 0 0 ° C  w h i l e  
a n h y d r o u s  H C 1  was p a s s e d  t h r o u g h  t h e  
s y s  tern. 

methods  d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y .  ( 1 7 , 1 6 , 1 9 )  

( 1 7 ) F .  F .  B l a n k e n s h i p  a n d  G .  J .  N e s s l e ,  ANP 
Q u a r .  P r o g .  R e p .  D e c .  10, 1952,  ORNL-1439, p .  122 .  

( ‘ * ) F .  F. B l a n k e n s h i p ,  6. J .  N c s s l e ,  and H. W .  
S a v a g e ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  M a r .  1 0 .  1 9 5 3 .  
OWL-1515, p .  113. 

( 1 9 ) B .  J .  S t u r a ,  e n d  L .  G. O v e r h o l s e r ,  ANP 
Q u a r .  P r o g .  R e p .  June 1 0 ,  1953, ORNL-1556, p .  4 % .  
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6 .  CORROSION RESEARCH 

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

W. R .  G r i m e s  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  

I!. 1%'. S a v a g e  
ANP D i v i s i o n  

D u r i n g  t h i s  q u a r t e r ,  t h e  s t a t i c ,  
s e e s a w ,  and r o t a t i n g  c o r r o s i o n  t e s t i n g  
f a c i l i t i e s  h a v e  b e e n  u s e d  p r i m a r i l y  
f o r  t h e  s t u d y  o f  t h e  c o r r o s i o n  o f  
I n c o n e l  by a p r o p o s e d  f l u o r i d e  f u e l  
m i x t u r e ,  NaF-ZrF4 -UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole 7 % ) .  
T h e  f e w  r o t a t i n g  t e s t s  c o m p l e t e d  
showed no d i f f e r e n t  or  g r e a t e r  a t t a c k  
t h a n  t h a t  e x p e r i e n c e d  i n  s t a t i c  a n d  
s e e s a w  t e s t s .  Among t h e  c o r r o s i o n  
p a r a m e t e r s  e x a m i n e d  i n  t h e  l a t t e r  
t e s t s  o f  1 0 0 - h r  d u r a t i o n  a t .  1 5 0 0 ° F  
w e r e  t h e  e f f e c t  a n d  r e m o v a l  o f  a n  
o x i d e  l a y e r ,  e x p o s u r e  t i m e ,  o x i d e  and  
z i r c o n i u m  h y d r i d e  a d d i t i v e s ,  t e m p e r a -  
t u r e ,  and u r a n i u m  c o n t e n t  o f  t h e  m e l t .  
As e x p e c t e d ,  an  i n c r e a s e  i n  t h e  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n  i n c r e a s e s  c o r r o s i o n .  
T h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  s m a l l  ( 0 . 1 % )  
a d d i t i o n s  o f  z i r c o n i u m  h y d r i d e  i n  
r e d u c i n g  t h e  i m p u r i t i e s  is  c o n s i s t e n t  
w i t h  t h e  known m e t a l  c o n t e n t  o f  p u r e  
f u e l  a f t e r  e x p o s u r e  t o  I n c o n e l .  An 
o x i d e  l a y e r  on  t h e  I n c o n e l  a l s o  i n -  
c r e a s e s  c o r r o s i o n  b u t  c a n  be  r e a d i l y  
removed by p r e t r e a t m e n t  o f  t h e  m e t a l  
w i t h  NaZrF5.  Corrosion h a s  b e e n  c o r -  
r e l a t e d  w i t h  a d e c r e a s e  i n  t h e  i r o n  
c o n t e n t  o f  t h e  m e l t  ( a n d  a c o m p e n -  
s a t i n g  i n c r e a s e  i n  t h e  ch romium c o n -  
t e n t )  d u r i n g  t h e  f i r s t  1 0 0 - o d d  h r  o f  
e x p o s u r e .  A l t h o u g h  t h e  d e p t h  o f  
a t t a c k  i s  e s s e n t i a l l y  i n d e p e n d e n t  o f  
t e m p e r a t u r e  f r o m  8 0 0  t o  1 4 0 0 " F ,  t h e  
a t t a c k  i s  much g r e a t e r  a t  t e m p e r a t u r e s  
f rom 1600 t o  2000'F. 

F l u o r i d e  c o r r o s i o n  s t u d i e s  i n  
I n c o n e l  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  
s u p p l e m e n t  and  e x t e n d  t h e  d a t a  o b t a i n e d  
above .  A 1  t h o u g h  t h e s e  l o o p s  n o r m a l l y  
o p e r a t e  f o r  S O 0  h r  w i t h  a h o t - l e g  
t e m p e r a t u r e  o f  1 5 0 0 " F ,  t h e  e f f e c t s  o f  

b o t h  t i m e  a n d  t e m p e r a t u r e  h a v e  b e e n  
s t u d i e d .  W h i l e  t h e  c o r r o s i o n  r a t e s  
a f t e r  SO0 h r  a t  1SOO"F and  a t  1 6 5 0 ° F  
a r e  c o m p a r a b l e ,  t,he i n i t i a l  c o r r o s i o n  
r a t e  is  h i g h e r  a t  t h e  h i g h e r  t e m p e r a -  
t u r e .  However ,  h i g h  i n i t i a l  c o r r o s i o n  
r a t e s  ( c o r r e l a t e d  w i t h  NiF ,  a n d  F e F z  
f u e l  c o n t a m i n a n t s )  a r e  s u p e r s e d e d  
a r o u n d  250 h r  by much l o w e r  c o r r o s i o n  
r a t e s ,  p o s s i b l y  b e c a u s e  o f  t h e  o x i -  
d a t i o n  o f  chromium by IJF,. A t y p e  316 
s t a i n l e s s  s t e e l  i n s e r t  i n  the Triconel  
l o o p  was p r e f e r e n t i a l l y  a t t a c k e d  by 
t h e  f l u o r i d e s ,  w h e r e a s  g r a p h i t e  
i m m e r s e d  i n  t h e  f l u o r i d e  c a u s e s  
c a r b u r i z a t i o n  o f  t,he I n c o n e l  l o o p ,  
T h e  h o t - l e g  d e p o s i t s ,  p r e v i o u s l y  
e n c o u n t e r e d  when z i r c o n i u m  h y d r i d e  w a s  
added  t o  t h e  l o o p s ,  h a v e  been  e l i m i n a t e d  
by a d d i n g  t h e  h y d r i d e  t o  t h e  f u e l  
b e f o r e  i t  i s  f i l t e r e d  when t h e  l o o p  
i s  f i l l e d .  

The p o s  L u l a  t e d  l o n g -  t e r m  mechanism 
f o r t h e  c o r r o s i o n o f  I n c o n e l b y  f l u o r i d e s  
i s  b e i n g  i n v e s t i g a t e d  i n  a s t u d y  o f  
c h e m i c a l  e q u i l i b r i a  i n  f l u o r i d e  
s y s t e m s ,  E q u i l i b r i u m  c o n s t a n t s  f o r  
r e a c t i o n s  of t h e  t y p e  

FeF2 + C r w C r F ,  + Fe 
and 

2UF, -t Cr \- 2UF, + CrF ,  , _---.-.A 

where  t h e  a c t i v e  s p e c i e s  a r e  d i s s o l v e d  
i n  NaF-ZrF, m e l t s  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s ,  
a r e  b e i n g  measu red  a 

A l i m i t e d  n u m b e r  o f  t e s t s  w e r e  
p e r f o r m e d  w i t h l i q u i d  m e t a l s ,  i n c l u d i n g  
sod ium,  l i t h i u m ,  and l e a d .  I n  g e n e r a l ,  
s p i n n e r  t e s t s  w i t h  sod ium show g r e a t e r  
a t t a c  k t h a n  c o m  pa r a b  1 e s t a ti c so  d i u m  
t e s t s .  I n  s t a t i c  t e s t s  w i t h  l i t h i u m ,  
t y p e s  3 0 9  a n d  3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
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e x h i b i t e d  s u p e r i o r  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  
( I  t o  2 m i l s  i n  400  h r  a t  1 0 0 0 ° C )  t o  
t h a t  o f  t y p e s  3 4 7  a n d  4 3 0  s t a i n l e s s  
s t e e l .  A d d i t i o n a l  s t u d i e s  on t h e  mass 
t r a n s f e r  o f  c o n t a i n e r  m a t e r i a l s  i n  l e a d  
h a v e  b e e n  c o n t i n u e d  w i t h  t h e  u s e  o f  
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 .  Q f  
t h e  m e t a l  l o o p s  t e s t e d  r e c e n t l y ,  o n l y  
t h e  t y p e  410  s t a i n l e s s  s t e e l  l o o p  d i d  
n o t  p l u g ,  and  i t  showed o n l y  a s m a l l  
amount  o f  mass  t r a n s f e r ;  n i c k e l - i r o n  
a l l o y  ( 3 0 - 7 0  w t  %) , chromium, n i ch rome  
V, a n d  n i c k e l  l o o p s  p l u g g e d  i n  2 7 5 ,  
1 0 0 ,  1 2 ,  and  2 h r ,  r e s p e c t i v e l y .  

The c o r r o s i o n  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l  
by h y d r o x i d e s  a t  1 5 0 0 ° F  h a s  n o t  been  
s u f f i c i e n t l y  w e 1  1 c o n t r o l l e d  t o  p e r m i t  
c o n s i d e r a t i o n  of  t h e s e  l i q u i d s  f o r  u s e  
i n  h i g h - t e m p e r a t u r e  r e a c t o r s .  Hy-  
d r o x i d e  c o r r o s i o n  i s  a t  a min imum,  
h o w e v e r ,  i n  n i c k e l  ( a n d  s i l v e r  a n d  
g o l d )  s y s t e m s  i n  which  a h y d r o g e n  
a t m o s p h e r e  i s  m a i n t a i n e d .  I n  r e c e n t  
s t u d i e s  o n  h y d r o x i d e  c o r r o s i o n ,  
a t t e m p t s  h a v e  b e e n  made t o  s t u d y  t h e  
o x i d i z i n g  power o f  h y d r o x i d e  c o r r o s i o n  
p r o d u c t s  a n d  t o  d e t e r m i n e  t h e  e q u i -  
l i  b r i u m  p r e s s u r e  o f  h y d r o g e n  o v e r  t h e  
h y d r o x i d e  i n  s e v e r a l  m e t a l s .  

FLUORIDE C O  I Q N  I N C O N E L  I N  
S T A T I C  S E E  TESTS 

H.  J .  B u t t r a m  C. 13. C r o f t  
H .  E. Meadows 

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

D. C. V r e e l a n d  E. E. Hoffman 
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

Both t h e s t a t i c  and  t h e  s e e s a w  t e s t s  
p r o v i d e  r e l a t i v e l y  c h e a p  a n d  s i m p l e  
m e a n s  o f  i n v e s t i g a t i n g  t h e  m a n y  
p a r a m e t e r s  w h i c h  a f f e c t  f l u o r i d e  
c o r r o s i o n .  O n c e  an e f f e c t  o r  mechanism 
h a s  been  f a i r l y  w e l l  i s o l a t e d ,  i t  i s  
t h e n  s u b j e c t e d  t o  m o r e  s e v e r e  a n d  
e x t e n s i v e  l o o p  t e s t s  ( c f . ,  “ 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  i n  T h e r m a l  Con-  
v e c t i o n  L o o p s  ,” b e l o w ) .  T h e  s t a t i c  
t e s t s  i n  which  t h e  f l u o r i d e  m i x t u r e  i s  
s e a l e d  i n  a n  I n c o n e l  c a p s u l e  w e r e  
o p e r a t e d  f o r  1 0 0  h r  a t  8 1 6 O C  u n l e s s  

o t h e r w i s e  s t a t e d .  The seesaw ~ e s t s  i n  
w h i c h  t h e  c a p s u l e  c o n t a i n i n g  t h e  
f l u o r i d e  i s  r o c k e d  i n  a f u r n a c e  were 
o p e r a t e d  a t  4 c p s  w i t h  t h e  h o t  e n d  o f  
t h e  c a p s u l e  a t  8 0 0 ° C  a n d  t h e  c o l d  end  
a t  650°C. 

E f f e c t  o f  Oxide Layer.  S t r u c t u r a l  
m e t a l  o x i d e s  a r e  known t o  be u n s t a b l e  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  Z r F 4 - b e a r i n g  
m i x t u r e s  w i t h  r e s p e c t  to r e a c t i o n s  o f  
t h e  t y p e  

ZrF ,  + N i O  ZrOF, f NiF,  , 
ZrF4 + 2 N i Q - - d  ZrO,  f 2NiF, , 

and 

3ZrF4 + 2 C r z 0 ,  ---+ 3ZrQz + 4GrF3 . 
S i n c e  s u c h  s t r u c t u r a l  m e t a l  f l u o r i d e s  
a r e  s o l u b l e  t o  a c o n s i d e r a b l e  e x t e n t  
i n  t h e  m o l t e n  m i x t u r e  a n d  c a n  a t t a c k  
t h e  I n c o n e l  b y  r e a c t i o n  w i t h  t h e  
c h r o m i u m ,  o x i d e  f i l m s  on t h e  m e t a l  
w a l l s  a r e  a p o t e n t i a l  s o i i r c e  o f  i n -  
c r e a s e d  c o r r o s i o n .  

T h e  c h r o m i u m  u p t a k e  o f  a p u r e  
p r e p a r a t i o n  o f  N a Z r F 5  i n  d e g r e a s e d  
I n c o n e l  c a p s u l e s  i s  compared  i n  T a b l e  
6 . 1  w i t h  t h a t  o b s e r v e d  when t h e  I n c o n e l  
was s u b j e c t e d  t o  a 2 4 - h r  e x p o s u r e  i n  
a i r  a t  1000°C p r i o r  t o  t h e  t e s t .  Both  
s p e c i m e n s  were e x p o s e d  f o r  1 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 .  T h e  u n -  
o x i d i z e d  s p e c i m e n s  r e v e a l e d ,  u p o n  
m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  s c a t t e r e d  
s u b s u r f a r e  v o i d  f o r m a t i o n  t o  a d e p t h  
o f  0 . 5  m i l .  H e a v y  s u b s u r f a c e  v o i d  
f o r m a t i o n  t o  a d e p t h  o f  2 . 5  t o  3 m i l s  
was o b s e r v e d  i n  t h e  o x i d i z e d  t u b e s  a t  
t h e  h o t  end.  A l t h o u g h  t h e  o x i d e  l a y e r  
was  s t i l l  v i s i b l e  i n  some s p o t s  i n  
t h e s e  s p e c i m e n s ,  t h e  c o l d  e n d s  o f  t h e  
t u b e s  a l s o  s h o w e d  m o d e r a t e  o x i d e  
a t t a c k .  

I t  i s  o f  i n t e r e s t  t o  n o t e  t h a t  when 
p u r e  f u e l  i s  u s e d  on I n c o n e l  i n  t h e  
a s - r e c e i v e d  c o n d i t i o n ,  a t o t a l  o f  3 0  
t o  3 5  m e q / k g  o f  i r o n  a n d  c h r o m i u m  
compounds i s  found a f t e r  t e s t i n g .  T h i s  
l o w e r  l i m i t  o f  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  h a s  
been  o b s e r v e d  i n  s e v e r a l  e x p e r i m e n t s  
( c f ,  ~ “ E f f e c t  o f  S m a l  1 Z i r c o n i u m  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

NO. OF 
TESTS 

TREATMENT OF TUBE 

3 Oxidized at 1000°C 

2 Degreased 

METAL CCNTENT AFTER TEST* 

meq/kg+* PPm 

Fe Cr Ni Fe Cr Ni 

38 5 1600 85 13.8 61.6 3.0 

14.0 725 2 5  4 . 9  28 .o 0 .78 

H y d r i d e  A d d i t i o n s , "  b e l o w ) ,  I t  is 
p o s s i b l e  t h a t  i n  t h e  h a n d l i n g  o f  t h e  
p u r e  p o w d e r e d  N a Z r F ,  m i x t u r e ,  s u f -  
f i c i e n t  w a t e r  i s  p i c k e d  up  t o  a c c o u n t  
f o r  t h e  o b s e r v e d  c o n c e n t r a t i o n  o f  
m e t a l l i c  c o n s t i t u e n t s .  I t  a l s o  a p p e a r s  
p o s s i b l e  t h a t  a s - r e c e i v e d  E n c o n e l  h a s  
an  o x i d e  l a y e r  t h a t  i s  s u f f i c i e n t  t o  
a c c o u n t  f o r  t h i s  a t t a c k .  

Removal of Oxide Layer. 'The a b i l i t y  
o f  t h e  f l u o r i d e  NaZrF ,  t o  r emove  t h e  
o x i d e  l a y e r  on  I n c o n e l  i s  b e i n g  i n -  
v e s t i g a t e d  b e c a u s e  o f  i t s  p o s s i b l e  
u s e  i n  t h e  ARE. 

T h e  s p e c i f i c  o b j e c t i v e s  o f  t h e s e  
l a t e s t  t e s t s  were t o  d e t e r m i n e  t h e  
l o w e s t  t e m p e r a t u r e  a t  w h i c h  t h e  
f l u o r i d e  w i l l  remove o x i d e  f rom I n c o n e l  
a n d  t h e  amoun t  o f  a t t a c k  w h i c h  t a k e s  
p l a c e  d u r i n g  d e s c a l i n g .  S t a t i c  t e s t s  
w e r e  r u n  w i t h  N a Z r F ,  a n d  I n c o n e l  
s p e c i m e n s  t h a t  h a d  b e e n  o x i d i z e d  f o r  
2 4  h r  a t  1 5 0 0 ° F .  R e s u l t s  o f  t h e s e  
t e s t s  c a n  be  s e e n  i n  F i g .  6 . 1 .  A l l  
s p e c i m e n s  w e r e  c o m p l e t e l y  d e s c a l e d ,  
e x c e p t  t h e  one  t r e a t e d  a t  950°F. From 
t h i s  s e r i e s  o f  t e s t s ,  i t  wou ld  a p p e a r  
t h a t  a t e m p e r a t u r e  o f  1 0 0 0 ° F  c o u l d  be 
r e c o m m e n d e d  f o r  d e s c a l i n g  I n c o n e l .  
However ,  s i n c e  p r e v i o u s  t es t s  i n d i c a t e d  
t h a t  d e s c a l i n g  was  n o t  a c c o m p l i s h e d  
a f t e r  4 h r  a t  1000"F ,  a t e m p e r a t u r e  of 
1100°F  g i v e s  t h e  more c e r t a i n  r e s u l t s .  
I n  t h e  p r e v i o u s  t e s t s  t h e  s p e c i m e n s  
w e r e  e l e c  t r o p o l  i s h e d ,  be f o r e  o x i d i z i n g ,  
a n d  p o s s i b l y  t h e  o x i d e  l a y e r  on  t h e s e  
s p e c i m e n s  was more  a d h e r e n 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  s p e c i m e n s  
w h i c h  h a d  b e e n  o x i d i z e d  a n d  t h e n  
d e s c a l e d  showed t h a t  o n l y  v e r y  l i g h t  
a t t a c k  i s  t o  be e x p e c t e d  d u r i n g  t h e  
u s u a l  s h o r t  t i m e  o f  d e s c a l i n g .  

E f f e c t  o f  O x i d e  A d d i t i v e .  A s  
m e n t i o n e d  a b o v e ,  t h e  u s e  o f  NaZrFS t o  
remove  t h e  o x i d e  l a y e r  on I n c o n e l  i s  
b e i n g  i n v e s t i g a t e d .  S i n c e  b u i l d u p  o f  
z i r c o n i u m  o x i d e  i n  t,he f l u o r i d e  w i t h  
s u c c e s s i v e  c l e a n i n g s  had  been  r e p o r t e d ,  
s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  were  made w i t h  
t h e  NaZrFS t o  which  0.75 and 1.5% ZrO,  
h a d  b e e n  a d d e d ,  T h e r e  was p o s s i b l y  a 
s l i g h t  i n c r e a s e  i n  d e p t h  o f  a t t a c k  by 
t h e  f l u o r i d e s  c o n t a i n i n g  z i r c o n i u m  
o x i d e  d u r i n g  t h e  1 0 0 - h r  t e s t  a t  816'C; 
b u t  f o r  t h e  s h o r t  t i m e s  u s e d  f o r  
d e s c a l i n g ,  n o  m e a s u r a b l e  i n c r e a s e  i n  
a t t a c k  a s  a r e s u l t  o f  t h e  z i r c o n i u m  
o x i d e  i n  t h e  f l u o r i d e  s h o u l d  b e  
e x  p e c t, e d . 

E f  f e e t  o f  Smal l  Z ircon ium Hydride  
A d d i t i o n s .  The  b e n e f i c i a l  e f f e c t  o f  
z i r c o n i u m  h y d r i d e  a d d i t i o n 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  f l u o r i d e  m e l t s  
i n  T n c o n e l  h a s  b e e n  d i s c u s s e d  i n  
s e v e r a l  p r e v i o u s  r e p o r t s .  T h e  m o s t  
r e c e n t  r e p o r t  i n  t h i s  s e r i e s ( ' )  i n d i -  
c a t e d  t h a t  f o r  t h e  NaF-ZrF4-UF, m i x t u r e s  
t e s t e d  t h e  0 . 1 %  a d d i t i o n  o f  Z r H ,  
showed n e a r l y  t h e  same e f f e c t  a s  l a r g e r  
a d d i t i o n s .  I n  a d d i t i o n a l  s t u d i e s  o f  
t h i s  p r o b l e m ,  a m o u n t s  o f  z i r c o n i u m  

("H. J .  R u t t r a m  e t  a[., AMP g u a r .  ~ r o g .  R e p .  
J u n e  10. 1 9 5 3 ,  OWL-1556, p .  51. 
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h y d r i d e  a s  s m a l l  a s  0 .01% w e r e  a d d e d  
t o  N a F - Z r F 4 - U F ,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  % )  
m i x t u r e  and  t o  NaZrF, b e f o r e  e x p o s u r e  
t o  I n c o n e l  i n a  s e e s a w  t e s t  f o r  100 h r .  
Thq d a t a  o b t a i n e d  a r e  shown i n  F i g ,  
6 . 2 .  T h e  h i g h e r  v a l u e s  f o r  s o l u b l e  
chromium i n  t h e  NaZrF5 when n o  a d d i t i o n  
o f  z i r c o n i u i i i  h y d r i d e  w a s  m a d e  i s  
p r o b a b l y  t h e  r e s u l t  o f  t h e  N a Z r F ,  
c o n t a i n i n g  3 1 5  ppm o f  i r o n ,  w h e r e a s  
t h e  N a F - Z r F , - U F ,  m i x t u r e  c o n t a i n e d  
o n l y  1 1 5  ppm. T h e  u r a n i u m - b e a r i n g  
n i i x t u r e  i s  t h e  more c o r r o s i v e ,  however ,  
a t  a l l  z i r c o n i u m  h y d r i d e  c o n c e n -  
t r a t i o n s ,  p r o b a b l y  b e c a u s e  o f  r e a c t i o n s  
o f  t h e  t y p e  

2UF, + C r  ---+ C r F 2  f 2UF, . 
The i n t e r e s t i n g  p o i n t  i s  t h a t  t h c  

b e n e f i c i a l  e f f e c t  o f  z i r con i i im  h y d r i d e  
i s  o b t a i n e d  when a s  l i t t l e  a s  0 . 0 6  t o  
0.1% o f  t h e  m a t e r i a l  i s  added  t o  e i t h e r  

__ 

I 

INCONEL AS RECEIVED 

950’F 

s p e c i m e n .  I f  t h e  r e d u c i n g  p o w e r  o f  
t h e  h y d r o g e n  i s  n e g l e c t e d ,  0 .08  w t  % 
Z r H 2  f u r n i s h e s  35 pneq o f  r e d u c i n g  a g e n t  
p e r  k i l o g r a m  o f  f u e l .  T h i s  f i g u r e  is 
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  amount 
o f  s t r u c t u r a l  m e t a l  f l u o r i d e s  known t o  
be p r e s e n t  i n  t h e  f u e l  ( c f . ,  “ E f f e c t  
o f  O x i d e  1 , aye r  ,” a b o v e ) .  The  q i i e s  t i o i l  
i s  s t i l l  n o t  a n s w e r e d  a s  t o  w h e t h e r  
t h e  m a t e r i a l  t h a t  c a u s e s  t h e  c o r r o s i o n  
a n d  t h a t  i s  r e d u c e d  b y  z i r c o n i u m  
h y d r i d e  i s  a n  unknown i m p u r i t y  i n  t h e  
f u e l ,  i s  Llie h y d r o g e n  f l u o r i d e  i n t r o -  
duced  by h y d r o l y s i s  d u r i n g  h a n d l i n g ,  o r  
i s  t h e  o x i d e  on t h e  I n c o n e l .  

Effect  o f  Exposure Time.  A p r e v i o u s  
r e p o r t ( ’ )  g a v e  S O I I I E  d a t a  f o r  t h e  
s t r u c t u r a l  m e t a l  c o n t e n t  o f  t h e  
f l u o r i d e  m e l t  a f t e r  e x p o s u r e  t i m e s  o f  
from 1 t o  1 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  t i l t i n g  f u r n a c e .  A d d i t i o n a l  d a t a  
f o r  e x p o s u r e  t imes  o f  from 2 t o  128  h r  

UNCLASSIFIED 
Y-9553 

iOOO°F 

1 100°F 

INCONEL AS OXiDlZED 

1i5OoF 

iO5O0F 

F i g .  6 . 1 .  Deseajling o f  O x i d i z e d  Inconel  by NaZrF,. Spec imens  t r e a t e d  for4 h r  
a t  i n d i c a t e d  t e m p e r a t u r e s .  

7 4  



P E R I O D  E N D I N G  SEPTEMBER 1 0 ,  1953  - 
DWG. 21111 

- NaF-ZrFq--UF4 (50-46-4 m d e  % 

0 0. I 0.2 0.3 
ZrH2 QCDED (Yo) 

F i g .  6 . 2 .  C h r o m i u m  U p t a k e  o f  T w o  
F l u o r i d e  M i x t u r e s  a s  a F u n c t i o n  o f  
Z r H ,  Add i1,iorPs. 

t h a t  show t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  i r o n ,  
chromium,  and n i c k e l  i n  t h e  mel t  a s  a 
f u n c t i o n  of e x p o s u r e  t i m e  a r e  p r e s e n t e d  
i n  T a b l e  6 .2 .  

I t  a p p e a r s  t h a t  t h e  chromium c o n t e n t  
o f  t h e  m e l t  r i s e s  i m m e d i a t e l y  i n  e a c h  
c a s e ,  w h e r e a s  t h e  i r o n  v a l u e s  r e m a i n  
e s s e n t i a l  l y  c o n s t a n t  d u r i n g  t h e  f i r s t  
f e w  h o u r s .  T h e  c h r o m i u m  c o n t e n t  
c o n t i n u e s  t o  i n c r e a s e  s t e a d i l y ,  b u t  
 he i r o n  c o n t e n t  d r o p s .  J n  NaF-ZrF, -  
U F , ,  t h e  f i n a l  v a l u e  f o r  c h r o m i u m  
c o n t e n t  was c o n s i d e r a b l y  h i g h e r  t h a n  
t h a t  e x p e c t e d  f r o m  s t o i c h i o m e t r i c  
c o n s i d e r a t i o n s  

C o r r o s i o n  by  F l u o r i d e s  w i t h  H i g h  
U P ,  C o n c e n t r a t i o n s .  T h e r e  a r e  l i t t l e  
d a t a  a v a i l a b l e  o n  t h e  b e h a v i o r  o f  
f l u o r i d e  m i x t u r e s  w i t h  h i g h  u r a n i u m  
c o n c e n t r a t i o n s  a n d  w i t h  low c o n c e n -  
t r a t i o n s  o f  s t r u c t u r a l  m e t a l  i o n s .  
S i n c e  a h i g h - u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  

T A B L E  6 . 2 .  METAL C O N T E N T  O F  F L U O R I D E  
M I X T U R E S  AS A FUNCTION O F  EXPOSURE T I M E  

EXPOSURE 
TIME ( h r )  

O ( d )  

2 

4 

16 

6 4  

128 

METAL CONTENT AFTER TEST ( m e q / k g )  ( a )  

N a F- Zr F4 - UF4 ( ) 

Mixture  - 
Ni 

1.5 

1 . 4  

1 .2  

0.8 

0 . 7  

0.7 

Na F- Zr F, ( e ) 

~ 

Fe 

11.1 

11.8 

10 .o 
8 .2  

2.6 

1 . 3  

- 
i x t u r ,  

Cr 

0.8 

5 .2  

5.2 

11.2 

14.6  

14.6 

- 
- 

___ 

N i  

1.0 

1 .4  

1 .9  

1.1 

1 .3  

0 .7  

- 

- 
( “ ’ E a c h  e l e m e n t  c o n s i d e r e d  t o  h e  i n  t h e  d i v a l e n t  

( b ) 5 0  m u l e  % NaF, 46 mole % ZrF4, 4 m o l e  % U F 4 .  

“’50 m o l e  % NaF, 50 mole % ZrF, .  

(d )Each  v a l u e  

s t a t e .  

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

m i x t i i r e  w i l l  b e  u s e d  a s  t h e  f u e l  
c o n c e n t r a t e  f o r  t,he ARE ( c f . ,  s ec .  5 ) ,  
a s e r i e s  o f  s e e s a w  t e s t s  w i t h  t h e  
NaF-ZrF,-UF, m i x t u r e  ( 5 0 - 2 5 - 2 5  mole X) 
i n  I n c o n e l  c a p s u l e q  h a s  been  i n i t i a t e d .  
T h e  a v a i l a b l e  b a t c h  o f  t h i s  m i x t u r e  
c o n t a i n e d ,  i n i t i a l l y ,  a b o u t  40 ppni Fe,  
2 5  ppm C r ,  a n d  2 0  p p m  N i ,  a n d ,  s i n c e  
i t  h a d  b e e n  g i v e n  a v e r y  t h o r o u g h  
t r e a t m e n t  w i t h  h y d r o g e n  d u r i n g  p r e p a -  
r a t i o n ,  i t  p r o b a b l y  c o n t a i n e d  a s m a l l  
q u a n t i t y  o f  UF,. 

Tn t h e  s t a n d a r d  1 0 0 - h r  t i l t i n g  
t e s t ,  t h i s  m a t e r i a l  p r o d u c e d  s c a t t e r e d  
s u b s u r f a c e  v o i d  f o r m a t i o n  t o  a d e p t h  
o f  0 . 5  m i l  a n d  s l i g h t  r o u g h e n i n g  o f  
t h e  m e t a l  a t  t h e  h o t  e n d  o f  t h e  t u b e .  
Chemica l  e x a m i n a t i o n  o f  t h e  m e l t  a f t e r  
t e s t  r e v e a l e d  t h e  p r e s e n c e  of  a b o u t  3 
meq of ~ e + +  a n d  1 8  rneq o f  C r f +  p e r  
k i l o g r a m  o f  m i x t u r e .  T h i s  a t t a c k  can  
be c o n s i d e r e d  a s  b e i n g  s l i g h t l y  l e s s  
t h a n  t h a t  commonly o b s e r v e d  from more 
d i l u t e  f u e l  m i x t u r e s  o f  somewhat l o w e r  
p u r i t y ;  t h i s  s l i g h t  i m p r o v e m e n t  
p r o b a b l y  r e f l e c t s  the p r e s e n c e  o f  tJF3. 
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The a d d i t i o n  o f  0 . 7  w t  % Z r N z  h a d  
l i t t l e ,  i f  a n y ,  e f f e c t  on t h i s  s l i g h t  
c o r r o s i o n .  H o w e v e r ,  t h e  c h r o m i u m  
c o n t e n t  o f  t h e  m e l t ,  a s  d e t e r m i n e d  
a f t e r  t e s t i n g ,  d r o p p e d  f rom 1 8  meq/kg 
t o  a b o u t  6.  

C o r r o s i o n  o f  H i g h - P u r i t y  I n c o n e l .  
S t a t i c  t e s t s  w e r e  r u n  o n  s e v e r a l  
s p e c i m e n s  o f  h i g h - p u r i t y  I n c o n e l  p r e -  
p a r e d  by t h e  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n .  The 
n o m i n a l  a n a l y s i s  o f  t h e s e  s p e c i m e n s  
( b y  w e i g h t )  w a s  1 5 %  C r ,  7 8 %  N i l  a n d  
7% F e ,  b u t  t h e  C ,  S ,  T i ,  Mn, A l l  a n d  
M g  c o n t e n t s  r a n g e d  t o  a maximllm o f  
1 . 6 ,  0 . 0 2 6 ,  0 . 2 5 ,  0 . 2 5 ,  0.15, and 0.05%, 
r e s p e c t i v e l y ,  i n  t h e  v a r i o u s  I n c o n e l s .  
S p e c i m e n s  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  c o n t a i n e d  
i n  o f f - t h e - s h e l f  I n c o n e l  t i i h i n g  were  
t e s t e d  i n  NaF-KF-LiF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 -  
4 4 . 5 - 1 . 1  m o l e  % )  a t  8 1 6 ° C  f o r  1 0 0  
h o u r s .  I n  g e n e r a l ,  t h e  a s - c a s t ,  l o w -  
c a r b o n  s p e c i m e n s  h a d  fewer  s u b s u r f a c e  
v o i d s  t h a n  d i d  t h e  e x t r u d e d  s p e c i m e n s  , 
b u t  a t t a c k  o f  t h e  e x t r u d e d  s p e c i m e n s  
w a s  n o t  e x c e s s i v e .  I n  t h e  t e s t s  i n  
w h i c h  t h e  a s - c a s t ,  a n d  t h e  e x t r u d e d  
m a t e r i a l  f r o m  t h e  s a m e  i n g o t  w e r e  
t e s t e d ,  n o  s i g n i f i c a n t  d i f f e r e n c e  i n  
c o r r o s i o n  w a s  o b s e r v e d ,  The a t t a c k  i n  
t h e  a s - c a s t  s p e c i m e n  c o n t a i n i n g  1.6% C 
w a s  t h e  most ,  s e v e r e ,  b u t  d e p t h  o f  
a t t a c k  i n  t h i s  s p e c i m e n  w a s  o n l y  
s l i g h t l y  g r e a t e r  t h a n  t h a t  i n  t h e  low- 
c a r b o n  ( 0 . 0 3  w t  % )  s p e c i m e n s .  W i t h  
t h e  e x c e p t i o r i  o f  t h i s  h i g h - c a r b o n  
m a t e r i a l ,  t h e  l a b o r a t o r y - m e l t e d  a l l o y s  
were n o t  s i g n i f i c a n t l y  d i f f e r e n t  f r o m  
c o m m e r c i a l  a l l o y s  w i t h  r e s p e c t  t o  
a t t a c k  by t h e  f l u o r i d e ,  

E f f e c t  o f  Temperature. S t a t i c  c o r -  
r o s i o n  t e s t s  were made on I n c o n e l  i n  
NaF-KF-LiF-UF4  ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 - 4 4 . 5 - 1 . 1  
m o l e  % )  a t  s e v e n  d i f f e r e n t  t e m p e r a -  
t u r e s  c o v e r i n g  t h e  r a n g e  800°F (427°C) 
t o  2000°F  ( 1 0 9 3 ° C ) .  T h e  d u r a t i o n  o f  
e a c h  t e s t  w a s  1 0 0  h o u r s ,  W i t h i n  t h e  
r a n g e  8 0 0  t o  1 4 0 0 " F ,  t h e  d e p t h  o f  
a t t a c k  s e e m e d  t o  b e  i n d e p e n d e n t  o f  
t e m p e r a t u r e  , b e i n g  a p p r o x i m a t e l y  0 .5  
m i l .  W i t h i n  t h e  r a n g e  1600 t o  2000°F,  
t h e r e  w a s  n o  s y s t e m a t i c  v a r i a t i o n  i n  

d e p t h  o f  a t t a c k  w i t h  t e m p e r a t u r e ;  b u t  
t h e  d e p t h  o f  a t t a c k  was much g r e a t e r  
t h a n  t h a t  a t  l o w e r  t e m p e r a t u r e s ,  b e i n g  
from 2 t o  4 m i l s .  

F L U O R I D E  CORROSION OF INCONEL IN 
ROTATING TEST 

E), C. V r e e l a n d  E. E .  Hoffman 
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

S e v e r a l  t e s t s  were c o m p l e t e d  o n  t h e  
N A U - t y p e  r o t a t i n g  a p p a r a t u s . ( 2 )  W i t k  
t h i s  a p p a r a t u s ,  f l u i d  v e l o c i t i e s  o f  UF 

t o  1 0  f p s  c a n  b e  o b t a i n e d  w i t h  a 
maximum t e m p e r a t u r r  o f  8 1 0 ° C  a n d  
t e m p e r a t u r e  d r o p s  o f  f r o m  2 0  t o  75°C. 
The  a t t a c k  o f  I n c o n e l  by f l u o r i d e s  was 
n o  g r e a t e r  t h a n  t h e  a t t a c k  d u r i n g  
s t a t i c  t e s t s .  A d d i t i o n s  o f  t i t a n i u m  
f o r m e d  a s u r f a c e  l a y e r  a n d  i n h i b i t e d  
a t t a c k .  A d d i t i o n s  o f  N i F ,  a n d  C r F 2 ,  
a s  e x p e c t e d , ( 3 )  i n c r e a s e d  a t t a c k .  Some 
s m a l l  g l o b u l a r  c r y s t a l s  w e r e  f o u n d  
a t t a c h e d  t o  t h e  t u b e  w a l l  i n  t h e  t e s t  
o f  f l u o r i d e s  t o  w h i c h  5% N i F ,  w a s  
a d d e d ,  C h e i i i i c a l  a n a l y s i s  o f  t h e  
c r y s t a l  s r e v e a l e d  t h e i r  c o m p o s i t i o n  t c  
b e  92 .34% N i l  6 .53% F E ,  0.99% C r ,  and  
0.14% Mn. 

PLUORPDE CORROSION OF INCONEL IN 
MAL C O N V E C T l O N  LOOPS 

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

The u s e  o f  t h e r m a l  c o n v e c t i o n  l o o p s  
f o r  d e t e r m i n i n g  d y n a m i c  c o r r o s i o n  by 
l i q u i d s  h a s  been p r e v i o u s l y  descr ibed . ( ' )  
U n l e s s  o t h e r w i s e  s t a t e d  f o r  t h e  t e s t s  
d e s c r i b e d  i n  t h e  f o l l o w i n g  s e c t i o n s ,  
t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  h o t  l e g  o f  t h e  
l o o p  was m a i n t a i n e d  a t  1 5 0 0 ° F  a n d  t h e  
t e m p e r a t u r r  o f  t h e  u i r i n s u l a t e d  c o l d  
l e g  was  a p p r o x i m a t e l y  1 3 0 0 ' F .  W i t h  
t h e  f l u o r i d e  s a l t s ,  t h i s  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e  r e s u l t s  i n  a f l u i d  v e l o c i t y  
o f  a b o u t  6 t o  8 fpm. The u s u a l  t e s t i n g  
p e r i o d  was 500 h o u r s .  

..... ........... ~.~ ...... ___ 
("D. C. V r e e l a n d  e t  a l . ,  AMP Q u a r .  F r o g .  R e p .  

(3'Ibid., p. 119. 

Mor. 1 0 ,  1 9 5 3 ,  OWL-1515, p. 121. 
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Zirconium Hydride A d d i t i v e .  P r e v i -  
o u ~ l y , ( ~ )  when z i r c o n i u m  h y d r i d e  was  
a d d e d  t o  t h e  f l u o r i d e  i n  a n  I n c o n e l  
l o o p ,  t h e  d e p t h  o f  a t t a c k  was r e d u c e d ,  
b u t  a l a y e r  was d e p o s i t e d  on t h e  h o t -  
l e g  w a l l .  An I n c o n e l  l o o p  h a s  b e e n  
run w i t h  NaF-ZrF4-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  mole %) 
t r e a t e d  w i t h  z i r c o n i u m  h y d r i d e  i n  t h e  
f i l l  p o t .  A f t e r  t h e  b a t c h  h a d  b e e n  
h e l d  a t  1 2 0 0 ° F  a n d  a g i t a t e d  f o r  3 h r ,  
i t  was t r a n s f e r r e d  t o  t h e  l o o p  t h r o u g h  
a m i c r o m e t a l l i c  g r a d e - G  f i l t e r ;  t h e  
l o o p  was t h e n  o p e r a t e d  f o r  500 h r  a t  
1 5 0 0 ° F .  No l a y e r  c o u l d  b e  f o u n d  i n  
t h e  h o t  l e g ,  a n d  t h e  h o t - l e g  a t t a c k  
h a d  b e e n  r e d u c e d  t o  a maximum p e n e -  
t r a t i o n  o f  2 . 5  m i l s ,  wh ich  i s  t h e  same 
a s  t h e  a t t a c k  o b t a i n e d  w i t h  p r e v i o u s  
z i r c o n i u m - h y d r i d e  a d d i t i o n s .  

E f f e c t  o f  Type  316 S t a i n l e s s  Stee l  
I n s e r t  i n  I n c o n e l  Loop. One I n c o n e l  
l o o p  i n  w h i c h  a t y p e  3 1 6  s t a i n l e s s  
s t e e l  s e c t i o n  6 i n .  l o n g  h a d  b e e n  
w e l d e d  i n t o  t h e  u p p e r  p a r t  o f  t h e  h o t  
l e g  w a s  o p e r a t e d  w i t h  N a F - Z r F 4 - U F ,  
( 5 0 - 4 6 - 4  mole  %). The I n c o n e l  showed 
o n l y  v e r y  l i g h t  a n d  w i d e l y  s c a t t e r e d  
s u b s u r f a c e  v o i d  f o r m a t i o n  t o  a d e p t h  
o f  3 m i l s ,  a n d  t h e  d e p t h  o f  a t t a c k  
d e c r e a s e d  n e a r  t h e  s t a i n l e s s  s t e e l  
j o i n t .  T h e  j o i n i n g  s t a i n l e s s  s t e e l  
showed a v e r y  rough  s u r f a c e ,  w i t h  some 
a r e a s  s p a l l i n g  o f f .  H e a v y  a t t a c k  
e x t e n d e d  t o  a d e p t h  o f  1 2  m i l s  and  was 
p r i m a r i l y  i n t e r g r a n u l a r  i n  n a t u r e .  
F i g u r e  6 - 3  shows b o t h  t h e  I n c o n e l  a n d  
t h e  t y p e  316 s t a i n l e s s  s t e e l  s u r f a c e s .  
I n  t h e  c e n t e r  of t h e  s t a i n l e s s  s t e e l  
i n s e r t ,  t h e  a t t a c k  d e c r e a s e d  t o  8 m i l s .  
The  I n c o n e l  be low t h e  s t a i n l e s s  s t e e l  
showed a r e d u c t i o n  i n  a t t a c k .  I n  t h e  
c o l d  l e g ,  a w e l l - d i f f u s e d  s u r f a c e  
d e p o s i t  0 . 3  m i l  t h i c k  was found.  

I t  a p p e a r s ,  t h e n ,  t h a t  s t a i n l e s s  
s t e e l  i s  p r e f e r e n t i a l l y  a t t a c k e d  by 
f l u o r i d e s  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  I n c o n e l .  
S i n c e  p r o t e c t i o n  is  a f f o r d e d  b o t h  above  
a n d  b e l o w  t h e  i n s e r t ,  a n  e l e c t r o -  

(4 )G .  M. Adamson, ANP Quar. P r o g .  R e p .  Mar. 1 0 ,  
1953, ORNL-1515, p .  123- 

c h e m i c a l  r e a c t i o n  i s  p r o b a b l y  t h e  c a u s e  
o f  t h i s  p r o t e c t i o n .  W h i l e  i t  may be  
p o s s i b l e  t o  p r o t e c t  a n  I n c o n e l  s y s t e m  
by u s i n g  s t a i n l e s s  s t e e l ,  s u c h a  combi-  
n a t i o n  d o e s  n o t  l o o k  p r o m i s i n g .  The  
m a j o r  d i f f i c u l t y  e x p e c t e d  i n  s u c h  a 
s y s t e m  w o u l d  b e  mass  t r a n s f e r .  T h e  
m a j o r  b e n e f i t  d e r i v e d  from t h i s  e x p e r i -  
ment  i s  the w a r n i n g  a g a i n s t  o b t a i n i n g  
c o r r o s i o n  d a t a  f r o m  a l o o p  i n  w h i c h  
any  s t a i n l e s s  s t e e l  is  p r e s e n t .  

E f f e c t  o f  Temperature  on I n c o n e l  
C o r r o s i o n .  A s  a n  e x t e n s i o n  o f  w o r k  
p r e v i o u s l y  r e p o r t e d , ( 5 )  a l o o p  w a s  
o p e r a t e d  w i t h  a h o t - l e g  t e m p e r a t u r e  o f  
1 2 5 0 ° F .  T h e  a t t a c k  by NaF-ZrF,-UF4 
( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  %) was a m o d e r a t e - t o -  
h e a v y  s u b s u r f a c e  v o i d  f o r m a t i o n  t o  a 
d e p t h  o f  3 m i l s .  T h e s e  v o i d s  w e r e  
s m a l l  a n d  e v e n l y  d i s t r i b u t e d .  S i x  
i n c h e s  b e l o w  t h e  h o t  l e g ,  n o  a t t a c k  
was  f o u n d .  A l s o ,  s i n c e  t h e  chromium 
i n  t h e  f l u o r i d e  d i d  n o t  b u i l d  u p  
d u r i n g  t h e  t e s t ,  i t  i s  c o n c l u d e d  t h a t  
l i t t l e  c o r r o s i o n  o c c u r r e d .  S i n c e  t h e  
a t t a c k  was l o w  i n  t h e  u p p e r  s e c t i o n  o f  
t h e  l o o p  a n d  c o m p l e t e l y  a b s e n t  i n  
o t h e r  s e c t i o n s ,  i t  s e e m s  l i k e l y  t h a t  
a t t a c k  may be e l i m i n a t e d  by o p e r a t i n g  
a t  a s l i g h t l y  lower  maximum t e m p e r a t u r e .  

Fig. 6 . 3 .  I 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  C o u p l e  A f t e r  5 0 0  h r  a t  
1500°F i n  NaF-ZrF,-uF, ( 5 0 - 4 6 - 4 m o l e  %). 
1OOX.  Reduced  31%. 
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A s  p r e v i o u s l y  m e n t i o n e d , ( ' )  n o  
d i f f e r e n c e  i n  maximum d e p t h  o f  a t t a c k  
was Zound when l o o p s  were o p e r a t e d  a t  
1 6 5 0 ° F  i n s t e a d  o f  a t  1 5 0 0 ° F  f o r  5 0 0  
h o u r s .  A f t e r  1 0 0  h r  o f  o p e r a t i o n ,  
h o w e v e r ,  t h e  maximuin a t t a c k  i n  a l o o p  
o p e r a t e d  a t  1 6 5 0 ° F  was 7 mils ,  w h i l e  
i n  a l o o p  o p e r a t e d  a t  1 5 0 0 " F ,  i t  was 
o n l y  4 m i l s .  A f t e r  100 h r  a t  1 5 0 0 " F ,  
t h e  h o l e s  *were s m a l l  a n d  e v e n l y  
d i s t r i b u t e d ,  t h a t  i s ,  s i m i l a r  t o  t h o s e  
found a t  low t e m p e r a t u r e s  i n  500 h r  o f  
o p e r a t i o n .  Whew t h e  l o o p  was o p e r a t e d  
a t  1650"F ,  t h e  h o l e s  w e r e  l a r g e r  a n d  
were c o n c e n t r a t e d  i n  t h e  gra in  bounda-  
r i e s .  

carbon I n s e r t  i ix  Ineone l  Loop. The 
use o f  u n c a n n e d  g r a p h i t e  i n  c o n t a c t  
w i t h  t h c  f l u o r i d e  f u e l  i n  t h e  c o r e  o f  
a c i r c u l a t i n g - f u e l  r e a c t o r  i s  b e i n g  
c o n s i d e r e d .  I n  t h e  e x t e r n a l  s y s t e m ,  
t h e  f l u o r i d e  f u e l  would  be c i r c u l a t e d  

("6. 1. Ademson, ANP e a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  IO, 
1 9 5 3 ,  OWL-1556, p .  60. 

i n  l n c o n e l  t u b e s ,  To d e t e r m i n e  t h e  
c o m p a t i b i l i t y  o f  s u c h  a s y s t e m ,  a n  
I n c o n e l  l o o p  c o n t a i n i n g  a g r a p h i t e  r o d  
i n s e r t e d  i n  t h e  c e n t e r  o f  t h e  u p p e r  
p o r t i o n  o f  t h e  h o t  l e g  was o p e r a t e d  
w i t h  N a F - Z r F 4 - U F ,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  X). 
R e s u l  t s  o b t a i n e d  w i t h  t h i s  l o o p  show 
t h a t  u n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  I n c o n e l  
may be  c a r b u r i z e d .  I n  t h e  h o t  l e g ,  
o p p o s i t e  t h e  g r a p h i t e  r o d ,  c a r b i d e s  
w e r e  f o u n d  i n  t h e  I n c o n e l  g r a i n  
b o u n d a r i e s  t o  a d e p t h  o f  a l m o s t  h a l f  
t h e  p i p e  w a l l  t h i c k n e s s  ( F i g .  6 . 4 ) .  
T h e  c a r b i d e s  were a l s o  f o u n d  i n  t h e  
c o l d  l e g ,  b u t  t h e y  w e r e  e v e n l y  d i s -  
p e r s e d  and were  t o  a d e p t h  o f  o n l y  1.5 
m i l s .  The h o t - l e g  a t t a c k  i n  t h i s  l o o p  
w a s  h e a v i e r  t h a n  u s u a l  and e x t e n d e d  t o  
13  mils. 

Upon v i s u a l  i n s p e c t i o n  , t h e  g r a p h i t e  
r o d  a p p e a r e d  t o  b e  c o v e r e d  w i t h  a 
c o m p l e t e  m e t a l l i c  c o a t i n g ,  Under  t h e  
m i c r o s c o p e  i t w a s  shown t h a t  t h i s  l a y e r  
w a s  a c t u a l l y  a c o l l e c t i o n  o f  n o n -  
m e t a l l i c  p a r t i c l e s ;  e a c h  p a r t i c l e  was 
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c o v e r e d  w i t h  a t h i n ,  m e t a l l i c  s k i n .  
T h e s e  p a r t i c l e s  h a d  p e n e t r a t e d  t h e  
g r a p h i t e  t o  a d e p t h  o f  17 m i l s .  T h i s  
d e p o s i t  i s  shown i n  F i g .  6.5. Spectro-  
g r a p h i c  a n a l y s e s  showed t h e  p r e s e n c e  
o f  c h r o m i u m ,  z i r c o n i u m ,  a n d  s o d i u m ,  
a n d  o n l y  t r a c e s  o f  i r o n  a n d  n i c k e l .  
A d i f f r a c t i o n  p a ~ t e r n  r e w e a l e d  t h e  
p r e s e n c e  o f  o n l y  t h e  f u e l .  From t h i s ,  
it, a p p e a r s  t h a t  t h e  l a y e r  c o n s i s t e d  o f  
c l u m p s  o f  f u e l  c o v e r e d  w i t h  ch romium 
m e t a l .  W h i l e  a t t a c k  was d e e p e r  t h a n  
u s u a l ,  t h e  c h r o m i u m  c o n t e n t  i n  t h e  
f l u o r i d e  f u e l  w a s  l o w e r ,  

E f f e c f  of Exposure  Time. I n  t h e  
p r e v i o u s  r e p o r t  , ( i n  f o r m a  t i o n  w a s  
p r e s e n t e d  w h i c h  i n d i c a t e d  t h a t  a f t e r  
250 h r  v e r y  l i t t l e ,  i f  a n y ,  i n c r e a s e  
i n  t h e  maximum d e p t h  o f  p e n e t r a t i o n  
was found.  T h i s  c o n c l u s i o n  was b a s e d  
upon  o n e  s e r i e s  o f  l o o p s  f i l l e d  f rom 
t h e  same  b a t c h  o f  f u e l  a n d  o p e r a t e d  
f o r  v a r i o u s  t imes  o f  u p  t o  250  h r  a n d  
f r o m  s e v e r a l  l o o p s  f i l l e d  w i t h  f u e l  
f r o m  o t h e r  b a t c h e s  a n d  o p e r a t e d  f o r  
500  a n d  1 0 0 0  h o u r s ,  I n f o r m a t i o n  i s  
now a v a i l a b l e  f r o m  t h e  5 0 0 - ,  1 0 0 0 - ,  
and  3000-h r  loops f i l l e d  from t h e  same 
b a t c h  o f  f u e l  a s  t h a t  u s e d  f o r  t h e  

s h o r t e r  t i m e s .  T h e s e  d a t a  are p l o t t e d  
i n  F i g .  6.6. To show r e p r o d u c i b i l i t y ,  
t h e  d a t a  from t h e  s i n g l e - c o o l a n t  b a t c h  
a r e  s u p p l e m e n t e d  by c o m p a r a b l e  d a t a  
f rom o t h e r  b a t c h e s .  

The  c u r v e  i n  Fig. 4.6 s h o w s  t h a t  
w h i l e  a c h a n g e  in s l o p e  t a k e s  p l a c e  a t  
a r o u n d  250 h r ,  attack c o n t i n u e s  a f t e r  
2 5 0  h o u r s .  T h i s  c o n t i n u e d  a t t a c k  i s  
b a s e d  u p o n  t h e  s i n g l e  l o o p  o p e r a t e d  
f o r  3000 h r  and  t h e r e f o r e  n e e d s  t o  be 
c o n f i r m e d .  I t  is t h o u g h t  t h a t  t h e  
i n i t i a l  s t e e p  p o r t i o n  o f  t h e  c u r v e  i s  
c a u s e d  b y  a r e a c t i o n  b e t w e e n  t h e  
c h r o m i u m  i n  t h e  I n c o n e l  a n d  t h e  
c o n t a m i n a n t s  i n  t h e  f u e l  and t h e  l o o p .  
T h e  s e c o n d  p h a s e  o f  t h e  r e a c t i o n  
p o s s i b l y  r e p r e s e n t s  t h e  p a r t i a l  r e -  
d u c t i o n  o f  UF, by chromium m e t a l .  

An u n e x p e c t e d  f i n d i n g  i n  t h e  l o o p  
o p e r a t e d  f o r  3000 hr was t h e  p r e s e n c e  
o f  a m e t a l l i c  m a s s  i n  t h e  c o l d - l e g  
sump.  N o  d e p o s i t  was  f o u n d  o n  t h e  
w a l l s  o f  t h e  l o o p .  T h e  m a s s  w a s  
i d e n  t i  f i e d  s p e c t r o g r a p h i c a l l y  a s  
chromium m e t a l .  The method o f  f o r m a t i o n  
o f  t h i s  m e t a l l i c  c h r o m i u m i s  n o t  known, 
s i n c e  t h e  r e a c t i o n s  a r e  u s u a l l y  c o n -  
s i d e r e d  a s  an o x i d a t i o n  o f  c h r o m i u m  
m e t a l  t o  c h r o m i u m  f l u o r i d e .  O n e  
p o s s i b i l i t y  i s  t h a t  t h i s  r e a c t i o n  i s  
t e m p e r a t u r e  s e n s i t i v e  a n d  r e v e r s e s  
i t s e l f  i n  t h e  c o l d  l e g .  

18 

0 SAME FlUORIDE BATCH ~ 

A COMPARABLE BPTCHES 

0 1000 2000 
EXPDSURE TIME ( h r )  

3000 

F i g .  6 . 5 .  D e p o s i t  on Graphi te  Rod 
After 500 hr i n  an Inconel  Loop Circu- F i g .  6 . 6 .  Depthof  Attack o f  Incone l  
l a t i n g  NaF-ZrF,-UF, ( 9 0 - 4 6 - 4  m o l e  %) by Fluorides a s  a Funct ion  o f  Exposure 

Time. a t  1500*F. 250X. Reduced  39%. 
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FLUORIDE CORROSION OF STAINLESS STEELS 
OF V A R Y I N G  P U R I T Y  

D. C. V r e P l a n d  E. E. Hoffman 
Me t a l  l u r g y  D i  v i  s i o n  

I n  a n  a t t e m p t  t o  d p t e r m i n e  t h e  
e f f e c t  o f  v a r i o u s  c a r b o n ,  o x y g e n ,  and  
n i t r o g e n  c o n t e n t s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l s  
on  r e s i s t a n c e  t o  a t t a c k  by f l u o r i d e s ,  
s t a t i c  c o r r o s i o n  t e s t s  w e r e  made on 
e i g h t  s p e c i m e n s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l s .  
Two s p e c i m e n s  w e r e  c o m m e r c i a l  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  t y p e s  304  arid 3 0 5 ,  w h ' i l e  
t h e  o t h e r  s i x  s p e c i m r n s  were s t a i n l e s s  
s t e e l s  c a s t  and e x t r u d e d  a t  MPT. T h r e e  
o f  t h e s e  s p e c i a l  s t e e l s  c o n t a i n e d  18% 
c h r o m i u m  a n d  1 2 %  n i c k e l ,  w h i l e  t h c  
o t h e r  t h r e e  c o n t a i n e d  18% chromium and 
8% n i c k e l .  Each  o f  t h e  e i g h t  s p e c i m e n s  
was  c o n t a i n e d  i n  a c a p s u l e  m a c h i n e d  
f rom t h e  same m a t e r i a l  a s  t h e  s p e c i -  
men, w i t h   lie e x c e p t i o n  o f  t h e  s p e c i -  
m e n  o f  t y p e  305  s t a i n l e s s  s t e e l  which  
w a s  c o n t a i n e d  i n  t u b i n g  o f  t y p e  3 0 4  
s t a i n l e s s  s t e e l .  The  s p e c i n l e n s  were 
t p s t e d  i n  NaF-KF-LiF-UF4 ( 1 0 . 9 - 4 3 . 5 -  
4 4 . 5 - 1 . 1  mole  X) f o r  1 0 0  h r  a t  816°C. 
 he c o m p o s i t i o n s  o f  t h e  s t e e l s  a n d  
r e s u l t s  o f  t h e  t e s t s  a r e  s h o w n  i n  
T a b l e  6 . 3 .  I n s o f a r  a s  c a n  b e  d e -  
t e r m i n e d  f r o m  t h e s e  t e s t s ,  v a r i a t i o n s  
o f  c a r b o n ,  o x y g e n ,  a n d  n i t r o g e n  c o n -  
t e n t s  w i t h i n  t h e  r a n g e s  c o v e r e d  by t h e  
s p e c i m e n s  t e s t e d  h a d  n o  m e a s u r a b l e  
i n f l u e n c e  o n  t h e  r e s i s t a n c e  t o  c o r -  
ros  i o n .  

P- 

L I Q u s D  METAL CORR S I O N  O F  STRUCTU 
METALS 

D. c. V r e c l a n d  E .  E. l loffman 
J. V. C a t h c a r t  G. P. S m i t h  

h. H. B r i d g e s  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

R o t a t i n g  T e s t s  w i t h  Sodium. S e v ~ r a l  
s p i n n e r  t e s t s  h a v e  been  c o m p l e t e d  i n  
sodium a t  a t e m p e r a t u r e  o f  816°C and  a 
s p e e d  o f  4 0 5  f p m .  T h e  m a t e r i a l s  
t e s t e d  were  t y p e s  3 1 0 ,  4 1 0 ,  a n d  4 3 0  
s t a i n l e s s  s t e e l ,  I n c o n e l  X ,  a n d  
n i c h r o m e  V. A s  i n  t h e  s p i n n e r  t e s t s  
c o n d u c t e d  p r e v i o u s l y ,  a t t a c k  s e e m e d  

t o  he more s e v e r e  t h a n  t h a t  e n c o u n t e r e d  
i n  s t a t i c  t e s t s  w i t h  m o l t e n  s o d i u m .  
S u r f a c e  l a y e r s  w e r e  q u i t e  a p p a r e n t  
on t h e  I n c o n e l  X, n i c h r o m e  V ,  and t y p e  
3 1 0  s t a i n l e s s  s t e e l  a n d  e i t h e r  l e s s  
a p p a r e n t  o r  a b s e n t  on t h e  t y p e s  430  
a n d  4 1 0  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  were  l e s s  on t h e  t y p e s  410 and  
430 s t a i n l e s s  s t e e l .  

S t a t i c  T e s t s  w i t h  L i L h i u m .  S t a t i c  
t e s t s  o f  t y p e s  3 0 9 ,  3 1 6 ,  3 4 7 ,  a n d  430 
s t a i n l e s s  s t e e l  w e r e  r u n  i n  l i t h i u m .  
E x t r e m e  c a r e  was t a k e n '  i n  r e g a r d  t o  
t h e  d e t a i l s  o f  t h e s e  t e s t s ;  f o r  e x a m p l e ,  
an  e x t r e m e l y  good d r y  box  a t m o s p h e r e  
w a s  m a i n t a i n e d  d u r i n g  t h e  l o a d i n g  o f  
t h e  t u b e s .  T h e s e  t e s t s  were F U A  f o r  
400  h r  a t  1000°C.  T y p e s  3 0 9  a n d  316  
s t a i n l e s s  s t e e l  e x h i b i t e d  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n r e  s u p e r i o r  t o  t h a t  o f  t h e  
t y p e s  3 4 7  a n d  4 3 0  s t a i n l e s s  s t e e l .  
Bo th  t y p e s  347 and  430 showed e v i d e n c e  
o f  m a s s  t r a n s f e r  o n  a m a c r o  s c a l e .  
T h e  t y p e  3 0 9  a n d  3 1 6  s p e c i m e n s  h a d  
s m a l l  w e i g h t  l o s s e s ,  v e r y  l i t t l e ,  i f  
a n y ,  niass ~ r a n s f e r ,  a n d  n o t  o v e r  1 t o  
2 m i l s  o f  a t t a c k .  D c t a i l s  o f  t h e s e  
t e s t s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  6 . 4 .  

Dyriamic T e s t s  w i t h  L i q u i d  Lead i n  
C o n v e c t i o n  IAoops .  S t u d i e s  h a v e  b e e n  
made o f  t h e  e x t e n t  o f  mass t r a n s f e r  
e n c o u n t e r e d  w i t h  t y p e  4 1 0  s t a i n l e s s  
s t e e l ,  ch romium,  n i c k e l ,  n i c h r o m e  V ,  
a n d  a 30% n i c k e l - i r o n  a l l o y  i n  s m a l l  
q u a r t z  t h e r m a l  c o n v e c L i o n  l o o p s  e o n -  
t a i n i n g  l i q u i d  l e a d .  D e t a i l s  o f  t h e  
c o n s t r u c t i o n  and o p c r a t i o n o f  t h e  l o o p s  
and  o f t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d f o r  I n c o n e l ,  
columbium, molybdenum, t y p e s  3 0 4 ,  3 4 7 ,  
and 4 4 6  s t a i n l e s s  s t e e l ,  andArrnco i r o n  
h a v e  been  r e p o r t e d  p r e v i o ~ s l y . ( ' * ~ ' ~ )  

O f  t h e  m e t a l s  t e s t e d  d u r i n g  t h e  
t h i s  q u a r t e r ,  t y p e  410 s t a i n l e s s  s t e e l  
g a v ~  by f a r  t h e  b e s t  r e s u l t s .  T h e  
l o o p  vias o p e r a t e d  f o r  5 4 5  h r  w i t h  

( 7 ) G .  p .  S i n r t h  e t  a l . ,  A N P  Q u u r .  P r o g .  R e p .  
M a r .  10. 1 9 5 3 ,  ORNL-1515, p .  128. 

( ' ) G .  P. S m i t h ,  M e t .  Q u a r .  P r o g .  R e p .  A p r .  10. 

( 9 ) F .  A .  K n o x  e t  a l . ,  AMP Q u a r .  P r o g .  R e p .  

1953, ORNL-1551, p .  1 7 .  

J u n e  1 0 ,  1 9 5 3 ,  ORNL-1556. p .  64. 

80 



TABLE 6.3. STATIC CORROSION OF STAINLESS STEELS IN NaF-KF-LiF-UF, ( l o .  9-43.5-44.5-1.1 mole $) 
AFTER 100 hr AT 816'C 

MATER1 AL 

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

Type 305 
s t a i n l e s s  s t e e l  

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

Cr 

18  

18 

18.24  

18 .55  

1 8 . 0 3  

18 

18.51 

18.55 

COMPOSITIOW (rt %) 

N i  

8 

12 

12.32  

1.2.44 

8 . 5 2  

12 

8.20 

8 .43  

C 

0 . 1  

0 . 1  

0.151 

0.006 

0.011 

0.001 

0.007 

0.193 

0.02 

0.02 

0.0044 

0.0039 

0.096 

0 . 2  

0.0031 

0.0055 

1.01 

1.01 

1.02 

b.015 

1.018 

p.031 

L .017 

ASTM 
GRAIN 
SIZE 

s t o  9 

7 

5 tQ 7 

2 t o  4 

2 t o  5 

2 t o  4 

2 t o  4 

4 t o  6 

DEPTH AND TYPE OF ATTACK 

S u b s u r f a c e  v o i d s  2 t o  3 m i l s  d e e p  

I n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  and some subsu r face  
voids  2 t o  4 mils deep 

S u b s u r f a c e  v o i d s ,  some i n t e r g r a n u l a r  
a t t a c k  2 t o  4 m i l s  deep; a t t a c k  10 m i l s  
deep i n  one p l a c e  a l o n g  c a r b i d e  s e g r e -  
g a t i o n  

Mainly i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  3 t o  5 m i l s  
i n  d e p t h ;  one 1 0 - m i l - d e e p  a r e a  a l o n g  
g r a i n  boundary  

Mostly i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k ;  some s u b -  
s u r f a c e  v o i d s  3 to 4 m i l s  d e e p ;  one 
s t r i n g e r  a t t a c k e d  t o  6 m i l s  

M o s t l y  s u b s u r f a c e  v o i d s ,  some i n t e r -  
g r a n u l a r  a t t a c k  t o  a d e p t h  of 5 t o  7 
m i l s  

M o s t l y  i n t e r g r a n u l a r ,  some s u b s u r f a c e  
v o i d s  3 t o  7 m i l s  d e e p  

Both subsu r face  vo ids  and g r a i n  boundary 
a t t a c k  2 t o  4 m i l s  i n  d e p t h ,  a t t a c k  
tended t o  be deeper  a l o n g  c a r b i d e  s e g r e -  
ga t ion  

PHASE CHANGE 

D e c a r b u r i z a t i o n  1 to 2 
m i l s  deeper  than  vo ids ;  
some p h a s e  t r a n s f o r -  
mation 

Same a s  above 

Same a s  a b o v e  

Phase change deepe r  than  
a t t a c k  a long  g r a i n  
b o  u n d a r i e s  

Some phase  change n o t e d  

Same a s  above 

Same a s  above  

Same a s  above 

* 
Prepared  a t  MIT. 
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T A B L E  6 . 4 .  R E S U L T S  OF S T A T I C  T E S T S  OF V A R I O U S  S T A I N L E S S  S T E E L S  I N  
LITRI[IJI  A T  1000°C FOR 40 

......... 

'TYPE OF 
STAINLESS 
STEEL 

309 

3 16 

341 

430 

4 . 0 0 2 2  

-8.0037 

i O . 0 0 7 6  

c l i n g i n g  t o  
s pe c imen ) 

( c r y s t a l s  

N o  d a t a  

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

METALLOGRAPHIC NOES 

-- 

No e v i d e n c e  of mass t r a n s f e r  upon  o p e n i n g  tube;  m e t a l l o g r a p h i c  
e x a m i n a t i o n  r e v e a l e d  a w h i t e  p h a s e  i n  g r a i n  b o u n d a r i e s  
t h r o u g h o u t  t h e  s p e c i m e n ;  0. 5 - m i l  c r y s t a l s  were a t t a c h e d  t o  
t h e  s u r f a c e  i n  some a r e a s ;  0 . 2 5  m i l  o f  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k  
i n  s c a t t e r e d  a r e a s  

No e v i d e n c e  of mass t r a n s f e r  upon  o p e n i n g  t u b e ,  b u t  s u r f a c e  
h a d  a n  e t c h e d  a p p e a r a n c e ;  m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  
r e v e a l e d  v e r y  l i t t l e  a t t a c k ;  t h e r e  were v o i d s  i n  some  o f  
t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  t o  a d e p t h  o f  0 . 5  m i l ;  t h e r e  was a 
f i n e  p r e c i p i t a t e  a l l  a r o u n d  t h e  s p e c i m e n  i n  a band a p p r o x i -  
m n t e l y  1 mil from t h e  s u r f a c e ;  i n  t h e  v a p o r  z o n e  o f  t h e  
t u b e ,  t h e r e  was 4 t o  5 m i l s  o f  i n t e r g r a n u l a r  p e n e t r a t i o n  i n  
a few a r e a s  

L a r g e  a m o u n t  o f  m a s s  t r a n s f e r  o n  b o t h  t u b e  a n d  s p e c i m e n ,  
m a i n l y  a t  b a t h - l e v e l  l i n e ;  s p e c i m e n  was  h e a v i l y  a t t a c k e d  
i n t e r g r a n u l a r l y  t o  a d e p t h  of  10 t o  11 m i l s  a t  o n e  e n d ;  
a t t a c k  on  r e s t  o f  s p e c i m e n  d i d  n o t  e x c e e d  0 . 5  m i l ;  t u b e  
a t t a c k e d  1 t o  2 m i l s ;  f i n e  p r e c i p i t a t e  1 m i l  u n d e r  s u r f a c e  

A few s m a l l  c r y s t a l s  were a t t a c h e d  t o  s u r f a c e  t u b e ;  s u r f a c e  
of s p e c i m e n  h a d s m a l l  g r a i n s  and  was a t t a c k e d  i n t e r g r a n u l a r l y  
t o  a d e p t h  o f  4 t o  5 m i l s ;  t u b i n g  a t t a c k e d  2 t o  3 m i l s  

h o t -  and  c o l d - l e g  t e m p e r a t u r e s  o f  810  
a n d  5 2 5 ° C .  N o  p l u g g i n g  o c c u r r e d  
d u r i n g  t h e  t e s t ,  b u t  a s m a l l  amount o f  
mass t r a n s f e r r e d  m a t e r i a l  was found i n  
t h e  c o l d  l e g  o f  t h e  l o o p .  A s  may be 
s e e n  f rom F i g .  6 . 4 ,  t h e  t e s t  s p e c i m e n  
s u f f e r e d  s l i g h t ,  i r r e g u l a r  s u r f a c e  
a t t a c k .  T h e  r e s u l t s  f o r  t h i s  l o o p  
were  c o m p a r a b l e  w i t h  t h o s e  p r e v i o u s l y  
o b t a i n e d  f o r  t y p e  446  s t a i n l e s s  s t e e l .  

N e i t h e r  n i c k e l  n o r  n i c h r o m e  V (80% 
n i c k e l - 2 Q Z  c h r o m i u m )  s h o w e d  m u c h  
r e s i s t a n c e  t o  m a s s  t r a n s f e r .  T h e  
l o o p s  f o r  t e s t i n g  t h e s e  m a t e r i a l s  were  
o p e r a t e d  w i t h  h o t -  and  c o l d - l e g  t emper -  
a t u r e s  o f  8 1 0  a n d  5 2 5 ° C .  P l u g g i n g  
o c c u r r e d  i n  t h e  n i c k e l  l o o p  a f t e r  o n l y  
2 h r  o f  o p e r a t i o n ,  w h i l e  t h e  n i c h r o m e  

l o o p  o p e r a t e d  f o r  1 2  h o u r s .  L a r g e  
q u a n t i t i e s  o f  mass  t r a n s f e r r e d  m a t e r i a l  
were  found  i n  b o t h  l o o p s .  The n i c k e l  
spec imens  s u f f e r e d  heavy i n t e r g r a n u l a r  
p e n e  t r a t i on. The c or  r o s i o n  e n c o u n t e r e d  
i n  t h e  n i c h r o m e  s p e c i m e n s  was s i m i l a r  
t o  t h a t  o b s e r v e d  i n  I n c o n e l ,  a l t h o u g h  
t h e  a t t a c k  was more s e v e r e .  A s  shown 
i n  F i g .  6 . 8 ,  l e a d  p e n e t r a t e d  t h r o u g h -  
o u t  t h e  n i ch rome  s a m p l e s .  

Because  of  t h e  good r e s u l t s  o b t a i n e d  
w i t h  i r o n - c h r o m i u m  a l l o y s ,  s u c h  a s  
t y p e s  410 and 446  s t a i n l e s s  s t e e l ,  i t  
was e x p e c t e d  t h a t  chromium would  show 
a marked  r e s i s t a n c e  t o  mass  t r a n s f e r  
i n  l i q u i d  l e a d .  T h i s  w a s  n o t  t h e  
c a s e ,  h o w e v e r ;  t h e  c h r o m i u m  l o o p  
p l u g g e d  i n  a b o u t  100  h o u r s ,  H o t -  and 
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Fig.  6 . 7 .  Hot Leg of  Type 410 S t a i n l e s s  S t e e l  Loop Af ter  C i r c u l a t i n g  Lead for  
545 hr a t  8 1 0 O C .  2 5 0 X .  

c o l d - l e g  t e m p e r a t u r e s  f o r  t h i s  l o o p  
were a l s o  810 and 525°C. 

T h e  30% n i c k e l - 7 0 %  i r o n  a l l o y  l o o p  
p l u g g e d  i n  a b o u t  2 7 5  h o u r s .  A g a i n ,  
t h e  h o t -  a n d  c o l d - l e g  t e m p e r a t u r e s  
w e r e  a b o u t  810 a n d  525OC. M e t a l -  
l o g r a p h i c  s t u d i e s  o f  t h i s  l o o p  and  o f  
t h e  c h r o m i u m  l o o p  h a v e  n o t  y e t  b e e n  
c o m p l e t e d ,  a n d  t h e r e f o r e  n o  d a t a  a r e  
a v a i l a b l e  on t h e  c o r r o s i o n  t h a t  o c c u r r e d  
i n  t h e s e  l o o p s .  

A s  a r e s u l t  o f  t h e  r e c e n t  s t u d i e s ,  
i t  i s  a p p a r e n t  t h a t  m u c h  b e t t e r  
r e s u l t s  a r e  o b t a i n e d  f r o m  t h e  4 0 0  
s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l s  t h a n  from t h e  
p u r e  m e t a l s  wh ich  c o m p r i s e  them. The  
r e v e r s e  t e n d s  t o  be t h e  c a s e  f o r  t h e  
300 ser ies  s t a i n l e s s  s t e e l s  p r e v i o u s l y  
t e s t e d .  F u r t h e r  work w i l l  be  d o n e  i n  
an  a t t e m p t  t o  o b t a i n  a n  e x p l a n a t i o n  o f  
t h i  s be hav  i o r .  

FUNDAMENTAL CORROSION RESEARCH 

J. V. C a t h c a r t  G. P, S m i t h  
L. Dyer  

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

F. A. Knox L .  G. O v e r h o l s e r  
F. Ker tesz  J ,  D. Redman 

H. S. Powers  
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  

O x i d i z i n g  Power o f  Hydroxide Cor- 
r o s i o n  P r o d u c t s .  T h e  p r e p a r a t i o n  o f  
h i g h e r  v a l e n t  n i c k e l  c o m p o u n d s ,  t h a t  
i s ,  t h e  c o r r o s i o n  p r o d u c t s  w h i c h  are  
f o r m e d  i n  h y d r o x i d e - n i c k e l  s y s t e m s ,  
was  a t t e m p t e d  i n  o r d e r  t o  s t u d y  t h e  
o x i d i z i n g  p o w e r  o f  t h e  c o m p o u n d s .  
M a n g a n e s e ,  a s  t h e  p e r m a n g a n a t e ,  was 
f o u n d  a s  a n  i m p u r i t y  i n  l i t h i u m  
n i c k e l a t e  p r e p a r a t i o n s ,  a n d  NaNiO, and  
L i N i O ,  p r e p a r a t i o n s  w e r e  f o u n d  t o  
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~ i g .  6 . 8 .  Hot Leg o f  Nicbronne A f t e r  C i r c u l a t i n g  L e a d  f o r  12 hr  at $ l O ° C .  LOOX. 

c o n t a i n  some c o b a l t  a s  a n  i m p u r i t y ;  
t h  e r e  i o  r e  t h e  p r e p  a r a t  i o n s  w e r e  
a n a l y z e d  q u a n t i t a t i v e l y  f o r  t h e s e  
e l  e m e n  t s .  

S t a n d a r d  m e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  
o x i d i z i n g  p o w e r  were  ~ n s a t ~ i s f a c t o r y ,  
a n d  t h e r e f o r e  a new t e c h n i q u e  a n d  an  
a p p a r a t u s  f o r  a n a l y z i n g  LiNiO,  p r e p a -  
r a t i o n s  were d e v e l o p e d .  T h e  d e n s i t y  
o f  N a N i O  w a s  r e d e t e r m i n e d  t o  b e  

S e v e r a l  p r e p a r a t i o n s  o f  
N a N i O z  were  made f o r  x - r a y  i n v e s t i -  
g a t i o n s .  T h e  r e a s o n  f o r  t h e s e  x - r a y  
s t u d i e s  w a s  t h a t ,  some r e g u l a r l y  Q C -  

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

4.72 g/cm 3 . 

n a t e d  from t h e  p o l y c r y s t a l  l i n e  n a t u r e  
of  t h e  p a r t i c l e s .  

Equilibrium P r e s s u r e  0 f  H y d r o g e n  
Over  S o d i u m  H y d r o x i d e - l e t a l  S y s t e m s .  
E m p i r i c a l  t e s t s  i n  a number  o f  l a b o -  
r a t o r i e s  h a v e  shown t h a t  some o f  t h e  
u o b l e  m e t a l s  s u c h  a s  s i l v e r  and g o l d ,  
a s  w e l l  a s  c o p p e r  a n d  n i c k e l ,  a r e  
p o s s i b l e  c o n t a i n e r s  f o r  s o d i u m  h y -  
d r o x i d e ,  a l t h o u g h  none  o f  t h e s e  me ta l s  
c a n  be c o n s i d e r e d  a s  a d e q u a t e  s t r u c t u r a l  
m e t a l .  U n d e r  a t h e r m a l  g r a d i e n t ,  
however ,  mass t r a n s f e r  o f  t h e s e  m e t a l s  
f r o m  h o t  t o  c o l d  r e g i o n s  o f  t h e  
a p p a r a t u s  o c c u r s ;  t h i s  mass  t r a n s f e r  
i s  c o n s i d e r a h l y  d e c r e n s c d  w h e n  a 
p r e s s u r e  o f  h y d r o g e n  i s  a p p l i e d .  
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METAL 
' TESTED 

Nicke  1 

Gold 

Copper 

I t  a p p e a r s  l i k e l y  t h a t  r e a c t i o n s  o f  
t h e  t y p e  

N i  + 2NaOH # N a 2 0 . N i 0  -t H, , 
i n  w h i c h  t h e  r e v e r s e  r e a c t i o n  i s  
r e p r e s e n t e d  by 

N i O  f H, - N i  f H20 

NazO f H20 -NaOH , 
may be r e s p o n s i b l e  f o r  t h e s e  phenomena. 
A c c o r d i n g l y ,  an a t t e m p t  h a s  been  made 
t o  d e  t e rmi n e t h e  e qu i 1 i b r ium. p r e s s u r  e 
o f  h y d r o g e n  o v e r  s e v e r a l  m e t a l - s o d i u m  
h y d r o x i d e  s y s t e m s  a s  a f u n c t i o n  o f  
t eriipe r a t u  r e .  

The a p p a r a t u s  c o n s i s t e d  o f  a q u a r t z  
e n v e l o p e  w h i c h  w a s  c o n n e c t e d  t o  a 
m e r c u r y  m a n o m e t e r ,  a l i q u i d - n i t r o g e n  
c o l d  t r a p ,  a n d ,  t h r o u g h  s t o p c o c k s ,  t o  
a vacuum pump and G p a s - s a m p l i n g  b u l b .  
A c r u c i b l e  o f  t h e  m e t a l  t o  be  t e s t e d  
c o n t a i n i n g  1 0  t o  1 5  g o f  s o d i u m  h y -  
d r o x i d e  was  e n c l o s e d  i n  t h e  q u a r t z  
e n v e l o p e .  The  a p p a r a t u s  was  l o a d e d  
w i t h  sodium h y d r o x i d e  i n  a h e l i u m  d r y -  
box and  was h e a t e d  and  e v a c u a t e d  t o  a 
p r e s s u r e  w e l l  be low 1 mm. The t emper -  
a t u r e  was  m a i n t a i n e d  a t  a c o n s t a n t  
l e v e l  u n t i l  e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e , s  were 
o b t a i n e d .  I n  g e n e r a l ,  t h e  p r e s s u r e  
a t t a i n e d  a v a l u e  n e a r  e q u i l i b r i u m  i n  
30 m i n u t e s .  Once a t t a i n e d ,  e q u i l i b r i u m  
v a l u e s  r e m a i n e d  c o n s t a n t  for a t  l e a s t  
7 h o u r s .  

T h e  v a l u e s  o b t a i n e d  i n  t h i s  p r e -  
l i m i n a r y  a t t e m p t  a r e  shown i n  T a b l e  
6 .5 .  I t  i s  a p p a r e n t  t h a t  g o l d  i s  more 

and 

MEASURED HYDROGEN PRESSURE (mm Hg) 

A t  7OOOC A t  750°C At 800°C A t  850°C At 9OO0C A t  1000°C 

1 5 23 

1 3 6 

3 7 10 

s t a b l e  t o  s o d i u m  h y d r o x i d e  t h a n  i s  
e i t h e r  c o p p e r  o r  n i c k e l ;  t h e  v a l u e  
o b t a i n e d  a t  850°C € o r  n i c k e l  a p p e a r s  
t o  be u n a c c o u n t a b l y  h i g h .  The p r e s s u r e  
o f  h y d r o g e n  o b s e r v e d  a p p e a r e d  t o  be  
i n d e p e n d e n t  o f  t h e  g a s  volume o f  t h e  
s y s t e m .  

R e p e a t e d  r e n i o v a l  o f  t h e  h y d r o g e n  
f o r m e d  b y  p u m p i n g  a t  t h e  r e a c t i o n  
t e m p e r a t u r e  d i d  n o t  seem t o  change  t h e  
e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e  o b s e r v e d ,  a l t h o u g h  
t h e  r a t e  o f  a t t a i n m e n t  o f  e q u i l i b r i u m  
was a d v e r s e l y  a f f e c t e d .  S i n c e  s e v e r a l  
e v a c u a t i o n s  s h o u l d  decompose  a b o u t  1% 
of  t h e  sod ium h y d r o x i d e  c h a r g e d ,  t h i s  
c o n s t a n c y  o f  p r e s s u r e  may i n d i c a t e  
e i t h e r  t h a t  t h e  p r e s s u r e  m e a s u r e m e n t s  
a r e  n o t  s u f f i c i e n t l y  a c c u r a t e  t o  d e t e c t  
d i f f e r e n c e s  r e s u l t i n g  f r o m  c h a n g e s  o f  
t h i s  m a g n i t u d e  or t h a t  t h e  t h r e e -  
component  s y s t e m  ( t h a t  i s ,  Na,O-Ni-H,O) 
i s  u n i v a r i a n t .  I f  t h e  s y s t e m  i s  
a c t u a l l y  u n i v a r i a n t ,  i n  a d d i t , i o n  t o  
t h e  l i q u i d ,  t h e  g a s ,  a n d  t h e  s o l i d  
n i c k e l  p h a s e s ,  a n o t h e r  s o l i d  p h a s e ,  
p r o b a b l y  Na,O*NiO o r  N i O ,  i s  r e q u i r e d .  

S i n c e  t h i s  r e a c t i o n  a p p e a r s  t o  b e  
f u n d a m e n t a l  t o  t h e  s o d i u m  h y d r o x i d e  
c o n t a i n e r  p r o b l e m ,  a d d i t i o n a l  s t u d i e s  
w i t h  h i g h e r  a c c u r a c y  w i l l  be  p e r f o r m e d  
i n  a t t e m p t s  t o  d e t e r m i n e  e q u i l i b r i u m  
p r e s s u r e s  o f  h y d r o g e n  and  t h e  e f f e c t  
o f  added  H20, NiO, and o t h e r  p o s s i b l e  
i m p u r i t i e s  o r  c o r r o s i o n  p r o d u c t s .  

C h e m i c a l  E q u i l i b r i a  i n  F u s e d  S a l t s  
( c f . ,  s c c  1 0 ) .  The r e s u l t s  o f  a g r e a t  
m a n y  c o r r o s i o n  e x p e r i m e n t s  h a v e  
s u g g e s t e d  t h a t  c o n v e r s i o n  of' chromium 

T A B L E  6 . 5 .  HYDROGEN P R E S S U R E S  OVER SODIUM HYDROXIDE-METAL S Y S T E M S  
A T  E L E V A T E D  TEMPERATURE 

as 



AlyP QUARTERLY P R O G R E S S  R E P O R T  

i n  I n c o n e l  t o s o l u b l e  chromium f l u o r i d e  
( p r o b a b l y  a c o m p l e x  f l u o r i d e )  b y  
r e a c t i o n  w i t h  soine o x i d i z i n g  f l u o r i d e  
i n  t h e  m i x t u r e  o c c u r s  d u r i n g  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  e x p o s u r e ,  A t y p i c a l  
r e a c t i o n  wou I d  be 

2UF4 + Cr,21JF3 + CrF', 
i n  w h i c h  a l l  t h e  f l u o r i d e s  e x i s t  
p r i m a r i l y  a s  complex s p e c i e s  i n  d i l u t e  
s o l u t i o n  i n  NaF-ZrF4 m e l t s ,  S i n c e  t h e  
e q u i l i b r i u m  c o n s t a n t  f o r  s u c h  a r e -  
a c t i o n  would be t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n t ,  
t h e  s l i g h t  "mass  t r a n s f e r "  o f  chromium 
c o u l d  b e  e x p l a i n e d  o n  t h i . s  b a s i s .  
D i r e c t  e v a l u a t i o n  o f  e q u i l i b r i u m  
c o n s t a n t s  o f  s u c h  a r e a c t i o n  c a n  b e  
o b t a i n e d  from a n a l y s i s  o f  t h e  f i l t r a t e  
f o r  s o l u b l e  chromium i f  t h e  f o l l o w i n g  
c o n d i t i o n s  a r e  a s s u m e d  t o  h o l d :  ( 1 )  
t h e  p h y s i c a l  s o l u h i l i t y  o f  c h r o m i u m  
m e t a l ,  a s  s u c h ,  i s  v e r y  s m a l l  i n  
f l u o r i d e  m e l t s  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s ,  
( 2 )  p h a s e  s e p a r a t , i o n  a t  h i g h  t e m p e r a -  
t u r e  i s  p o s s i b l e ,  ( 3 )  t h e  s t a r t i n g  
m a t e r i a l s  a r e  o f  known q u a n t i t y  a n d  
a d e q u a t e  p u r i t y ,  and  (4) t h e  c o n t a i n e r  
i s  i n e r t  a n d  s u f f i c i e n t l y  c l e a n  t h a t  
n o  o t h e r  r e a c t i o n s  a r e  i m p o r t a n t  
c o n t r i b u t o r s .  

C o n s i d e r a b l e  t i m e  h a s  been  d e v o t e d  
t o  t h e  d e v e l o p m e n t  o f  a d e q u a t e  e q u i -  
l i b r i u m  and  f i l t r a t i . o n  e q u i p m e n t .  I n  
a p r e v i o u s  r e p o r t , ( " )  a d e s c r i p t i o n  
w a s  g i v e n  o f  a n  a s s e m b l y  f a b r i c a t e d  
from n i c k e l  which  h a s  been m o d i f i e d  t o  
i n c l u d e  a r e t r a c t a b l e  f i  1 t e r  s t i c k ,  
which p r o m i s e s  t o  be s i m p l e r  t o  f a b r i -  
c a t e  and  e a s i e r  t o  u s e .  T h e  f i l  t e r  
s t i c k  u s e s  a s j n t e r e d  n i c k e l  f i l t e r  
a n d  i s  c o n n e c t e d  t h r o u g h  a m e t a l  
b e l l o w s  t o  t h e  m e l t  c o n t a i n e r  s o  t h a t  
t h e  f i l t e r  i s  a b o v e  t h e  m e l t  d u r i n g  
t h e  e q u i l i b r a t i o n  p e r i o d  a n d  i s  i m -  
i n e r s e d  o n l y  d u r i n g  c o l l e c t i o n  o f  t h e  
l i q u i d  sample .  

( l 0 ) . J .  D .  R e d n a n  a n d  L .  G .  O v e r h o l s e r ,  A N P -  
Qaar. P r o g .  R e p .  D e c .  1 0 ,  1 9 5 2 .  OWL-1439, p .  129. 

I n  p r e l i r n i n a r y  e x p e r i m e n t s ,  t h e  
m a t e r i a l s  w e r e  c h a r g e d  i n t o  t h e  
h y d r o g e n - f i r e d  n i c k e l  e q u i p m e n t ,  
e q u i l i b r a t e d  a t  8 0 0 ° C  f o r  5 h r  w i t h  
a g i t a t i o n  ( t h e  a s s e m b l y  was s h a k e n ) ,  
a n d  a l l o w e d  t o  e q u i l i b r a t , e  a t  6 0 0 ° C  
b e f o r e  f i l t r a t i o n .  The d a t a  o b t a i n e d  
show t h a t  Na,CrY, i s  q u i t e  s o l u b l e  i n  
t h e  f l u o r i d e  i i i i x t u r e  a t  6 0 0 ° C .  I n  
m o s t  c a s e s ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  ma- 
t e r i a l  was c o m p l e t e l y  d i s s o l v e d  a t  t h e  
c o n c e n t r a t i o n 5  u s e d ,  T h i s  b e h a v i o r  i s  
t o  b e  c o n t r a s t e d  w i t h  t h e  r e l a t i v e  
i n s o l u b i l i t y  o f  KzNaCrF6 i n  LiF-NaF-KF 
m i x t u r e s .  P e t r o g r a p h j  c a n d  x - r a y  
e x a m i n a t i o n s  o f  t h e  f i l t r a t e  i n d i c a t e  
t h e  e x i s t e n c e  o f  s o l i d  s o l u t i o n s  o f  
N a 3 C r F 6  i n  t h e  N a Z r F 5  m a t r i x  o v e r  a 
w i d e  r a n g e  o f  c o m p o s i t i o n s .  A l t h o u g h  
a n a l y s e s  f o r  z i r c o n i u m  a n d  u r a n i u m  i n  
t h e s e  s y s t e m s  show s l i g h t  v a r i a t i o n ,  
t h e r e  i s  n o  e v i d e n c e  t h a t  i n s o l u b l e  
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  r e s u l t  
from Na3CrF6 a d d i t i o n .  

I n  t h e  f i l t r a t e s  f r o m  t h e  Na,FeF6 
a d d i t i o n ,  t h e  l a c k  o f  d i s c r e t e  p h a s e s  
o f  i r o n  c o m p o u n d s  a n d  t h e  s i m i l a r  
l o w e r i n g  o f  r e f r a c t i v e  i n d e x  i n d i c a t e  
t h a t  t h i s  compound  a l s o  f o r m s  s o l i d  
s o l u t i o n s .  However ,  t h e  s o l u b i l i t y  o f  
Na3FeF6 i n  t h i s  m i x t u r e  i s  c o n s i d e r a b l y  
l o w e r  t h a n  t h a t  o f  N a 3 F e F , ,  a n d  t h e  
a n a l y t i c a l  r e s u l t s  a r e  l e s s  c e r t a i n .  

P r e l i m i n a r y  e x p e r i m e n t s  h a v e  b e e n  
p e r f o r m e d  i n  which  known q u a n t i t i e s  o f  
m e t a l l i c  c h r o m i u m  o r  i r o n  h a v e  b e e n  
a d d e d  t o  t h e  N a F - Z r F 4  - U F 4  m i x t u r e .  
A g a i n ,  e q u i l i b r a t i o n  a t  800°C: f o l l o w e d  
by e q u i l i b r a t i o n  a t  600°C and  f i l t r a t i o n  
was t h e  g e n e r a l  p r a c t i c e .  The r e s u l t s  
i n d i c a t e  t h a t  r e a c t i o n  o c c u r s  t o  a n  
e x t e n t  w h i c h  makes  p o s s i b l e  a n a l y s i s  
o f  t h e  p r o d u c t s  i n  t h e s e  s y s t e m s .  
A d d i t i o n a l  s t u d i e s  w i t h  m o r e  p u r e  
m a t e r i a l s  a n d  r e f i n e d  a n a l y t i c a l  
t c c h n i q u e s  w i l l  b e  c o n d u c t e d  i n  t h e  
n e a r  f u t u r e .  

86 



PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

7 ,  METALLURGY AND CERAMICS 
W .  D. Manly J .  M. U'arde 

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

H i g h - c o n d u c t i v i t y  r a d i a t o r  f i n s  c a n  
b e  s a t i s f a c t o r i l y  b r a z e d  t o  t u b e s  o f  
e i t h e r  a l o n g i t u d i n a l  o r  a t r a n s v e r s e  
a r r a y  b y  u s i n g  a l o w - m e l t i n g - p o i n t  
N i c r o b r a z .  S i n c e  i t  h a s  b e e n  f o u n d  
t h a t  p l a c i n g  t h e  b r a z i n g  a l l o y  on  t h e  
b r a z e d  j o i n t  b y  t h e  u s e  o f  w i r e  o r  
w a s h e r s  i s  a d v a n t a g e o u s ,  a t e c h n i q u e  
f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  l o w - m e l t i n g -  
p o i n t  N i c r o b r a z  w i r e  t h r o u g h  t h e  u s e  
o f  a n  a c r y l o i c  cemen t  was d e v e l o p e d .  

A new b r a z i n g  a l l o y  s e r i e s  ( n i c k e l -  
p h  o s p h o r u s n i c k e 1 - c h r o m i um - 
p h o s p h o r u s )  h a s  b e e n  f o u n d  a n d  i s  now 
b e i n g  s t u d i e d .  P h o s p h o r u s  a d d i t i o n s  
to n i c k e l  a n d  n i c k e l - c h r o m i u m  a l l o y s  
a r e  e x t r e m e l y  e f f e c t i v e  i n  l o w e r i n g  
t h e  m e l t i n g  p o i n t ,  a n d  p h o s p h o r u s  i s  
s u i t a b l e  f o r  r e a c t o r  u s a g e  b e c a u s e  i t  
h a s a  low c r o s s  s e c t i o n  f o r  t h e  a b s o r p -  
t i o n  o f  t h e r m a l  n e u t r o n s .  A n o t h e r  
a d v a n t a g e  o f t h e  n i c k e l - p h o s p h o r u s -  
chromium t y p e  o f  b r a z i n g  a l l o y  i s  t h e  
p o s s i b i l i t y  o f  p r e p l a c i n g  t h e  a l l o y  
b y  c o n v e n i e n t  p l a t i n g  t e c h n i q u e s ,  
s i n c e  t u b i n g  c a n  b e  p l a t e d  w i t h  a 
n i c k e l  s t r i k e  f o l l o w e d  b y  n i c k e l -  
p h o s p h o r u s  c o a t i n g  by  t h e  " e l e c t r o l e s s N  
p l a t i n g  t e c h n i q u e  f o l l o w e d  b y  chromium 
p l a t i n g  on t o p  o f  t h e  n i c k e l - p h o s p h o r u s  
a l l o y .  It was f o u n d  t h a t  a d d i t i o n  o f  
chromium t o  t h e  b a s i c  n i c k e l - p h o s p h o r u s  
a l l o y s  i s  a d v a n t a g e o u s  b e c a u s e  i t  
i n c r e a s e s  t h e  r e s i s t a n c e  o f  t h e  b r a z i n g  
a l l o y  t o  a i r  o x i d a t i o n  a n d  s o d i u m  
c o r r o s i o n  a n d  g i v e s  m o r e  s t r e n g t h  t o  
t h e  b r a z e d  j o i n t s .  

In a c t u a l  r a d i a t o r  f a b r i c a t i o n ,  i t  
h a s  b e e n  f o u n d  t h a t  N i c r o b r a z  i s  n o t  
so good  a b r a z i n g  a l l o y  t o  u s e  a s  G - E  
h r a z i n g a l l o y  No. 6 2 ,  a n i c k e l - c h r o m i u m -  
s i l i c o n  a l l o y .  D u r i n g  f a b r i c a t i o n ,  
i t  i s  b e s t  t o  b r i n g  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  
t o  9 0 0 ° C  s o  t h a t  t h e  f i n  a n d  t u b e  
t e m p e r a t u r e s  w i l l  e q u a l i z e ,  q u i c k l y  
h e a t  i t  t o  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e ,  
h o l d  t h a t  t e m p e r a t u r e  f o r  t h e  b r a z i n g  

a 11 d 

t i m e ,  a n d  t h e n  f u r n a c e  c o o l  i t .  
N i c r o b r a z  i s  n o t  s a t i s f a c t o r y  f o r  t h i s  
c y c l e  b e c a u s e  t h e  b o r o n  d i f f u s e s  o u t  
o f  t h e  a l l o y  w h i l e  i t  i s  b e i n g  h e l d  
a t  9 0 0 " C ,  a n d  t h e  r e s u l t i n g  a l l o y  h a s  
a much h i g h e r  m e l t i n g  t e m p e r a t u r e  t h a n  
t h a t  o f  N i c r o b r a z ,  The n i c k e l - c h r o m i u m -  
s i l i c o n  b r a z i n g  a l l o y  i n  u n d e r g o i n g  
t h e  same t h e r m a l  t r e a t m e n t  p r o d u c e s  a 
g o o d  b r a z e .  T h e  c r a c k i n g  t e n d e n c i e s  
o f  t h e  n i c k e l - c h r o m i u m - s i l i c o n  a l l o y  
when a p p l i e d  t o  a t e s t  r a d i a t o r  h a v e  
b e e n  d e t e r m i n e d  b y  t h e r m a l l y  c y c l i n g  
t h e  e n t i r e  a s s e m b l y  f r o m  1 0 0 0 ° C  t o  
room t e m p e r a t u r e .  O n l y  o n e  s m a l l  l e a k  
o c c u r r e d  a f t e r  a s e v e r e  w a t e r  q u e n c h  
from 1OOO"C. 

The  d r a w i n g  o f  t u b u l a r  f u e l  e l e m e n t s  
h a s  b e e n  i n i t i a t e d .  Twelve  t u b e s  con-  
t a i n i n g  c o r e s  o f  t y p e  3 0 2  s t a i n l e s s  
s t e e l ,  i r o n ,  a n d  n i c k e l  w i t h  2 0  a n d  
3 0 %  UO, a r e  b e i n g  r e d u c e d  b y  p l u g  
d r a w i n g  f r o m  a t u b e  0 . 7 5 0  i n .  i n  
d i a m e t e r  w i t h  a 0 . 0 4 2 - i n .  w a l l  t o  a 
t u b e  0 . 2 5 0  i n .  i n  d i a m e t e r  w i t h  a 
0 . 0 1 5 - i n ,  w a l l .  

To g i v e  c o p p e r  t h e  o x i d a t i o n  r e -  
s i s t a n c e  n e e d e d  f o r  i t s  u s e  a s  a h i g h -  
c o n d u c t i v i t y  f i n ,  p l a t e s  o f  c h r o m i u m  
a n d  n i c k e l  d e p o s i t e d  by t h e  t h e r m a l  
d e c o m p o s i t i o n  o f  t h e  c a r b o n y l s  w e r e  
t r i e d ,  b u t  t h e  e x p e r i m e n t s  were n o t  
s u c c e s s f u l .  C o p p e r  c l a d  w i t h  I n c o n e l  
a n d  t y p e s  310 a n d  446 s t a i n l e s s  s t e e l  
h a s  b e e n  s t u d i e d .  T h e  t y p e  310 a n d  
t h e  t y p e  446 s t a i n l e s s  s t e e l  c l a d d i n g  
seem t o  o f f e r  o x i d e  p r o t e c t i o n  and  Lo 
b e  f r e e  o f  t h e  s e r i o u s  i n t r a d i f f u s i o n  
e x p e r i e n c e d  w i t h  t h e  I n c o n e l - c l a d  
c o p p e r .  

T h e  c r e e p  a n d  s t r e s s - r u p t u r e  meas -  
u r e m e n t s  f o r  b o t h  c o a r s e -  a n d  f i n e -  
g r a i n e d  I n c o n e l  i n  f l u o r i d e  f u e l s  a t  
8 1 5 O C  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d  f o r  t h e  
s t r e s s  r a n g e  o f  2 5 0 0  t o  7 5 0 0  p s i .  
S p e c i m e n s  h a v e  now b e e n  i n  t e s t  f o r  
1000 h r  a t  1500 and  2000 p s i .  A g r a p h  
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I n  a n  a t t e m p t  t o  d e v e l o p  s u i t a b l e  
h i g h - t e m p e r a t u r e - f l u o r i d e  s e a l s  f o r  
pumps ,  p a c k i n g  c o m p o n e n t s  h a v e  b e e n  
f a b r i c a t e d  from b o t h  h o t - p r e s s e d  com- 
p a c t s  and  v i t r e o u s  m a t e r i a l s .  M i x t u r e s  
o f  c o p p e r  a n d  s t a i n l e s s  s t e e l  w i t h  

N i c k e l .  
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WIELDING AND El A Z P N f i  R E S E A R C H  

P .  P a t r i a r c a  G ,  M. S l a u g h t e r  
Me t a  11 u r gy  D i v i  s i o n  

L o r - l e l t i n g - P o i n t  Nicrobraz, One 
o f  t h e  m e t a l l a r g i c a l  p r o l i l e m s  a s -  
s o c i a t e d  w i t h  t h e  u s e  o f  h i g h - c o n -  
d i i c t i v i t y  f i n  m a t e r i a l s  f o r  h e a t  
e x c h a n g e r s  h a s  b e e n  t h e  s e l e c t i o n  o f  
s u i t a b l e  b r a z i n g  a l l o y s .  I n  o r d e r  t o  
s a t i . s f y  t h e  c o r r o s i o n  r e q u i r e m e n t s  o f  
r e s i s t a n c e  t,o b o t h  s o d i u o i  a n d  a i r  a t  
816”C, t h e  s e a r c h  f o r  a s u i  t , a b l e  b r a z i n g  
a l l o y  was  c o n f i n e d  t o  a l l o y s  w i t h  a 
n i c k e l - c h r o m i u m  b a s e .  S i n c e  t h e  m e l t i n g  
p o i n t o f  t h e  c o p p e r  c o r e o f  t h e  r a d i a t o r  
f i n  would be  a b o u t  1083OC,  t h e  maximum 
s u i t a b l e  b r a z i n g  a l l o y  f low t e m p e r a t u r e  
w a s  c h o s e n  a s  1 0 5 0 ° C .  A n i c k e l -  
c hromium - i r o n  - s  i 1 i c o n -  b o r o n  b r a z i n g  
a l l o y  m a n u f a c t u r e d  by t h e  Wall Colmonoy 
C o r p o r a  t i o n  a n d  known a s  “ Low-Me1 t i n g  
N i c r o h r a z ”  (l..MNB) w a s  f o u n d  t o  h a v e  
s u i t a b l e  f l o w a b i l i t y  on I n c o n e l - c l a d  
c o p p e r  r a d i a t o r  f i n s  when b r a z e d  i n  
-70°F d e w - p o i n t  h y d r o g e n  a t  1050°C.  A 
n o m i n a l  c o m p o s i t i o n  o f  t h i s  a l l o y  i s  
g i v e n  I n  T a b l e  ? . l ,  a l o n g  w i t h  t h a t  o f  
s t a n d a r d  N i c r o b r a z  ( N B ) .  As may b e  
s e e n ,  t h e  b a s i c  d i f f e r e n c e  i s  i n  t h e  

n i c k e l  a n d  c h r o m i u m  c o n t e n t s  o f  t h e  
two a l l o y s .  

The t e c h i i i y u e s  u s e d  f o r  f a b r i c a t i o n  
o f  LMNB w i r e  a r e  o f  g e n e r a l  i n t e r e s t ,  
s i n c e  t h e y  a r e  a p p l i c a b l e  t o  a l a r g e  
g roup  o f  b r a z i n g  a l l o y s  w h i c h  mus t  b e  
i n i t i a l l y  p r e p a r e d  a s  a p o w d e r .  T h e  
p r o c e d u r e  u s e d  i s ,  b r i e f l y ,  t h e  f o l -  
l o w i n g :  ( 1 )  5 0  g o f  a l l o y  p o w d e r ,  
p r e f e r a b l y  -100 t o  -200 mesh ,  i s  mixed 
w i t h  a p p r o x i m a t e l y  2 5  c m 3  o f  Rohm a n d  
Haas  A c r y l o i d  8 - 7  t o  p r o v i d e  a t h i c k  
homogeneous  s l u r r y ;  (2) e x c e s s  b i n d e r  
i s  d r i v e n  o f f  b y  b a k i n g  f o r  1 0  min a t  
2 0 0 ° C  t o  a h a r d  c a k e ;  ( 3 )  t h i s  com- 
p o s i t e  i s  s o f t e n e d  w i t h  a small  q u a n t i t y  
o f  a c e t o n e  a n d  k n e a d e d  t o  t h e  c o n -  
s i s t e n c y  o f  p u t t y ;  ( 4 )  t h e  b i l l e t  t h u s  
f o r m e d  i s  c x t r u d e d  o n  a h y d r a u l i c  
p r e s s  t h r o u g h  a 0 . 0 6 0 - i n .  - I D  L a v i t e  
d i e  and  wound on a 3 / 1 6 - i i i .  - d i a  m a n d r e l  
r o t a t e d  a t  a p p r o x i m a t e l y  6 0  rpm by  a 
v a r i a b l e - s p e e d  m o t o r ;  ( 5 )  t h e  m a n d r e l  
i s  t h e n  s e t  a s i d e  f o r  c u r i n g  a t  rvoin  
t e m p e r a t u r e  f o r  a minimum o f  1 h r ;  
( 6 )  t h e  b r a z i n g - a l l o y  h e l i x  t h u s  
f o r m e d  i s  r e m o v e d  f r o m  t h e  m a n d r e l  
and  s t o r e d  i n  1 - i n ,  o v e r - a l l  l e n g t h s  
u n t i l  c u t  w i ~ h  a k n i f e  t o  s u p p l y  
i n d i  v i  dua 1 

Brazing o f  Radiator Fins w i t h  L M N R .  
An a t t e m p t  was m a d e  t o  b r a z e  c l a d -  
c o p p e r  f i n s  w i t h  LMNB, a n d  i n  o r d e r  t o  
limit t h e  p r o b l e m s  i n  t h i s  p r e l i m i n a r y  
s t u d y ,  t h e  f o l l o w i n g  v a r i a b l e s  w e r e  
a r b i t r a r i l y  f i x e d :  ( 1 )  T h e  f i n  
m a t e r i a l  would b e  I n c o n e l - c l a d  c o p p e r ,  

r i  rrg s . 
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t h a t  i s ,  IO m i l s  o f  c o p p e r  c l a d  o n  
b o t h  s i d e s  w i t h  2 m i l s  o f  I n c o n e l .  
( T h e  f a b r i c a t i o n  o f  t h i s  m a t e r i a l  by 
r o l l - c l a d d i n g  t e c h n i q u e s  i s  d e s c r i b e d  
b e l o w  u n d e r  “ H i g h  C o n d u c t i v i t y  M e t a l s  
f o r  R a d i a t o r s  F i n s .  ”) ( 2 )  The 0.188-in.-  
O D ,  0 . 0 2 0 - i n . - w a l l  t u b i n g  w o u l d  b e  
f a b r i c a t e d  o f  I n c o n e l .  ( 3 )  The  s e r v i c e  
e n v i r o n m e n t  w o u l d  i n c l u d e  s o d i u m  a t  
1 5 0 0 ° F  w i t h i n  t h e  t u b e s  a n d  a i r  a t  
1500°F on  t h e  e x t e r i o r  o f  t h e  t u b e s  a n d  
o n  t h e  f i n  s u r f a c e s ,  The  two r a d i a t o r  
c o n f i g u r a t i o n s  o f  i n t e r e s t  w e r e  a 
l o n g i t u d i n a l  - f i n  d e s i g n  t h a t  r e q u i r e d  
a t t a c h m e n t  o f  t h e  f i n s  p a r a l l e l  to 
t h e  t u b e  a x i s  a n d  a r a d i a l - f i n  d e s i g n  
t h a t  c o n s i s t e d  o f  t h e  p o p u l a r  p u n c h e d  
f i n s  a n d  a m u l t i t u d e  o f  t u b e - t o - f i n  
j o i n t s .  

T h e  r a d i a l  f i n  m a t e r i a l  w a s  p r e -  
p a r e d  b y  p u n c h i n g  h o l e s  n o m i n a l l y  
0 . 1 9 0  i n .  i n  i n s i d e  d i a m e t e r  i n  t h e  
I n c o n e l - c l a d  c o p p e r  f i n ;  a l i p  w a s  
l e f t  t o  p r o v i d e  a 1 5 - f i n - p e r - i n c h  
s p a c i n g .  C o m m e r c i a l  N i c r o b r a z  cemen t  
w a s  u s e d  t o  f i r m l y  a t t a c h  e a c h  p r e -  
p l a c e d  b r a z e  r i n g  p r i o r  t o  b r a z i n g  o f  
t h e  t u b e - t o - f i n  a s s e m b l y .  A s e r i e s  
o f  r a d i a l ,  I n c o n e l - c l a d ,  c o p p e r  f i n s  
b r a z e d  t o  a n  I n c o n e l  t u b e  a r e  shown 
i n  F i g .  7 . 1 .  As c a n  b e  s e e n ,  t h e  
c o p p e r  c o r e  i s  a d e q u a t e l y  p r o t e c t e d  
f rom a t t a c k  b y  a n  o x i d a t i o n - r e s i s t a n t  
b r a z i n g  a l l o y  f i l l e t .  E x a m i n a t i o n  o f  
t h e  j o i n t s  a l s o  r e v e a l e d  t h a t  n o  
s i g n i  f i c a n t  d i f f u s i o n  h a d  o c c u r r e d  t o  
a f f e c t  t h e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  c o r e  
m a t e r i a l .  The  d a r k  l i n e s  d e l i n e a t i n g  

. .  
. I  

L 
Fig. 7.1. Section o f  Radial Fin- to-Tube Joint Brazed with Low-Welting-Point 

Nicrobraz. Tube m a t e r i a l ,  I n c o n e l ;  f i n  m a t e r i a l ,  c o p p e r  ( 1 0  m i l s  t h i c k )  c l a d  
on b o t h  s i d e s  w i t h  2 m i l s  o f  I n c o n e l .  SOX. 

89 



AW QUARTERLY PROGRESS REPORT 

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

To d e t e r m i n e  t h e  f e a s i b i l i t y  o f  
t h e  l o n g i t u d i n a l  ( d e l t a )  f i n  d e s i g n ,  
I n c o n e l - c l a d  c o p p e r  s h e e t  was p r e f o r m e d  
i n t o  6 - i n .  l e n g t h s  o f  t h e  t r i a n g u l a r  
d e l t a  c o n f i g u r a t i o n .  I n  o r d e r  t o  
b r a z e  t h i s  d e l t a  c o n f i g u r a t i o n  t o  t h e  
t u b e s ,  a q u a n t i t y  o f  LMNR w i r e  w a s  
f o r m e d  i n  s t r a i g h t  l e n g t h s  a n d  p r e -  
p l a c e d  a l o n g  t h e  f u l l  l e n g t h  o f  o n e  
s i d e  o f  e a c h  t u b e  w i t h  N i c r o b r a z  
c e m e n t .  A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  t h e  
b r a z e d  a s s e m b l y  i s  shown i n  F i g .  7 . 2 ,  
The s u c c e s s  o f  t h e  b r a z i n g  o p e r a t i o n s  
c o n f i r m e d  t h e  a b i l i t y  o f  t h i s  c e m e n t  
t o  h o l d  t h e  b r a z i n g  a l l o y  w i r e  i n  
p l a c e  u n t i l  a t e m p e r a t u r e  o f  8 0 0  t o  

9 0 0 ° C  i s  r e a c h e d ,  a t  w h i c h  t i m e  
s i n t e r i n g  o f  t h e  w i r e  t o  t h e  b a s e  
ma te  r i  a 1  becomes p r o n o u n c e d .  

T h e  m o s t  c r i t i c a l  j o i n t  o f  t h e  
b a s i c  d e l t a  f i n  is t h a t  shown i n  t h e  
lower  r i g h t  c o r n e r  o f  F i g .  7 . 2 ,  w h e r e  
t h e  s h e a r e d  a n d  t h e r e f o r e  e x p o s e d  
e d g e s  o f  t h e  f i n  mated w i t h  e a c h  o t h e r  
and t h e  I n c o n e l  t u b e .  P r e v i o u s  e x p e r i -  
m e n t s  h a d  v e r i f i e d  t h a t  LMNB d i d  n o t  
f l o w  o n  c o p p e r .  F o r t u n a t e l y ,  p r e -  
p l a c i n g  a LMNJ3 w i r e  on t h e  i n s i d e  a n d  
a n o t h e r  o n  t h e  o u t s i d e  o f  t h e  d e l t a  
f i n  e f f e c t i v e l y  r e d u c e d  t h e  j o i n t  
d e s i g n  t o  two j o i n t s ,  a n d  a d e q u a t e  
p r o t e c t i o n  o f  t h e  f i n  e d g e s  w a s  
a c h i e v e d .  The  e f f e c t s  o f  t h e  5 0 0 - h r  
o x i d a t i o n  t e s t  a t  1500’F on t h e  c o p p e r  
c o r e  a r e  e v i d e n t  from c l o s e  e x a m i n a t i o n  
o f  F i g .  7 . 2 .  The v o i d s  i n  t h e  c o p p e r  
a n d  t h e  d i f f u s i o n  b e t w e e n  c o r e  a n d  
c l a d d i n g  i n d i c a t e  t h a t  I n c o n e l - c l a d  
c o p p e r  i s  n o t  e n t i r e l y  s u i t a b l e  f o r  
h i g h - c o n d u c t i v i t y  f i n s ,  a t  l e a s t  n o t  
w i t h o u t  d i f f u s i o n  b a r r i e r s .  T h i s  and 
o t h e r  c l a d  f i n s  a r e  d i s c u s s e d  b e l o w  
u n d e r  “ H i g h  C o n d u c t i v i t y  M e t a l s  f o r  
R a d i a t o r  F i n s . ”  

N i c k e l - C h r o m i u m - g h o s p l ~ o ~ u ~  5 r a z i n g  
A l l o y s .  T h e  n i c k e l - p h o s p h o r u s  a n d  
n i c k e l  -chromium-pho s p h o r u s  s y s  terns a r e  
b e i n g  s t u d i e d  t o  d e t e r m i n e  t h e i r  s u i t -  
a b i  l i  t y  a s  e l e v a t e d  - temp e r a  t u  re  b r a z i n g  
a l l o y s .  T h e  e v a l u a t i o n  o f  t h e s e  
s y s t e m s  i s  i n  p r e l i m i n a r y  s t a g e s ,  b u t  
t h e  r e s u l t s  i n d i c a t e  t h a t  p h o s p h o r u s  
a d d i t i o n s  a r e  e x t r e m e l y  e f f e c t i v e  i n  
l o w e r i n g  the. m e l t i n g  p o i n t  o f  n i c k e l  
and  n i c k e l  - chromium a l l o y s .  P h o s p h o r u s  
i s  e s p e c i a l l y  s u i  t a b l e  f o r  r e a c t o r  
a p p l i c a t i o n s  b e c a u s e  o f  i t s  low c r o s s  
s e c t i o n  f o r  a b s o r p t i o n  o f  t h e r m a l  
n e u t r o n s .  A l l o y s  o f  t h e  a p p r o x i m a t e  
c o m p o s i t i o n s  g i v e n  i n  T a b l e  7 . 2  h a v e  
been  p r e p a r e d  from a m a s t e r  a l l o y  o f  Fig. 1 . 2 .  S e c t i o n  o f  Eongi tudknal  
87% Ni-13% P.  F i n -  to-Tube J o i n t  Brazed w i t h  L o w  - 

Melting-Point N i c r o b r a z  a n d  S t a i n l e s s  s t e e l  1- j o i n t s  b r a z e d  
f o r  3 0 0  h r  a t  $ O O ° C  i n  A i r .  T u b e  w i t h  t h e s e  a l l o y s  e x h i b i t e d  e x c e l l e n t  
m a t e r i a l ,  I n c o n e l ;  f i n  m a t e r i a l ,  c o p p e r  f l o w  a n d  w e t t i n g  p r o p e r t i e s .  A s  was  
( 1 0  m i l s  t h i c k )  c l a d o n  b o t h  s i d e s  w i t h  a n t i c i p a t e d ,  h o w e v e r ,  t h e  j o i n t s  w e r e  
2 m i l s  o f  I n c o n e l .  1 O X  R e d u c e d 3 6 % .  q u i t e  b r i t t l e .  I t  i s  e x p e c t e d  t h a t  
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TABLE 7 . 2 .  MELTING POINTS OF SEVERAL 
NICKEL-CWRONIUM-PHOSPHORUS 

BRAZING ALLOYS 

APPROXIMATE 
MELTING POINT 

( “ C )  

900 
1000 
1050 

1100  

A L L O Y S  

87% Ni-13% P 
79% Ni-12% P-9% Cr 
72% N i - l l %  P-17% C r  
67% Ni-10% P-23% C r  

d i f f u s i o n  t r e a t m e n t s  may i m p r o v e  t h e  
d u c L i l i t y  o f  t h e s e  a l l o y s  s o  t h a t  t h e y  
w i l l  b e  c o m p a r a b l e  t o  t h e  N i c r o b r a z  a n d  
G - F  N o .  6 2  a l l o y s  a n d  w i l l  t h e r e b y  
r e t a i n  t h e  o b v i o u s  a d v a n t a g e  o f  a low 
m e l t i n g  p o i n t  and  a low c r o s s  s e c t i o n .  

A s u r v e y  o f  t h e  r e c e n t  l i t e r a t u r e  
r e v e a l e d  a u n i q u e  t e c h n i q u e  f o r  p r e -  
p l a t i n g  t h e s e  a l l o y s  w h i c h  i n v o l v e d  a n  
“ e l e c t r o l e s s ”  method o f  n i c k e l  p l a t i n g  
t h a t  was  d e v e l o p e d  s e v e r a l  y e a r s  a g o  
a t  t h e  B u r e a u  o f  S t a n d a r d s .  T h e  
method r e q u i r e s ,  f i r s t ,  t h e  d e p o s i t i o n  
o f  a h i g h - p h o s p h o r u s - c o n t e n  t n i c k e l  
p l a t e  w h i c h  t h e n  b e c o m e s  t h e  b r a z i n g  
a l l o y .  B r i e f l y ,  t h e  d e p o s i t i o n  i s  
e f f e c t e d  by  t h e  r e d u c t i o n  o f  a n i c k e l  
s a l t  t o  m e t a l l i c  n i c k e l .  A h y p o -  
p h o s p h i t e  i s  c o n v e r t e d  t o  t h e  p h o s p h i t e  
w i t h  s u b s e q u e n t  d e p o s i t i o n  o f  p h o s -  
p h o r u s - c o n t a i n i n g  n i c k e l .  An o b v i o u s  
a d v a n t a g e  o f  t h i s  method i s  t h e  p o s s i -  
b i l i t y  o f  d e p o s i t i n g  a u n i f o r m  p l a t e  
o n  a c o m p l e x  s u r f a c e  w i t h o u t  e x -  
p e r i e n c i n g  t h e  d i f f i c u l t i e s  i n t r o d u c e d  
by  v a r i a t i o n s  i n  t h r o w i n g  p o w e r ”  o f  
t h e  e l e c t r o l y t i c  m e t h o d s .  

To d e t e r m i n e  t h e  f e a s i b i l i t y  o f  
t h e  u s e  o f  t h i s  “ e l e c t r o l e s s ~ ’  p l a t e  
a s  a b r a z i n g  a l l o y ,  a s e r i e s  o f  t y p e  
3 1 6  s t a i n l e s s  s t e e l  s t r i p s  1 / 2  b y  3 
b y  1 / 1 6  i n .  w e r e  s u b m i t t e d  t o  b e  

e l e c t r o l e s s ’ ’  p l a t e d  w i t h  a n o m i n a l  
t h i c k n e s s  o f  1 m i l  o f  n i c k e l - p h o s p h o r u s  
i n  a 7 - h r  p e r i o d  b y  u s i n g  p r o c e d u r e s  
b a s e d  o n  t h e  m e t h o d  d e v e l o p e d  b y  t h e  
Bureau  o f  S t a n d a r d s .  S t a n d a r d  T j o i n t s  

L I  

I1 

were  m a d e  f o r  f l o w a b i l i t y  t e s t s  by 
u s i n g  a p l a t e d  s t a i n l e s s  s t e e l  s t r i p  
a g a i n s t  a n  u n p l a t e d  s t a i n l e s s  s t e e l  
s t r i p .  A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  s u c h  a 
s e c t i o n  i s  shown i n  F i g .  7 . 3 .  E x c e l l e n t  
w e t t i n g w a s  o b s e r v e d  when t h e  s p e c i m e n s  
were b r a z e d  i n  d r y  h y d r o g e n  a t  Q O O ” C ,  
w h i c h  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r e p o r t e d  
a p p r o x i m a t e  c o m p o s i t i o n  o f  90% N i - l O W  
P w a s  c o r r e c t .  H o w e v e r ,  when t h e  
j o i n t  was  s u b j e c t e d  t o  a n  o x i d a t i o n  
t e s t  o f  500 h r  a t  1500’F i n  s t i l l  a i r ,  
some d e f e c t i o n s  a p p e a r e d ,  as  shown i n  
F i g .  7 .4 .  The  v o i d s  a t  t h e  i n t e r f a c e  
i n  t h e  T a r e  b e l i e v e d  t o  b e  d u e  t o  
r e m o v a l  o f  c o n s t i t u e n t s  d u r i n g  p o l -  
i s h i n g ,  w h e r e a s  t h e  u n d e r c u t  a n d  t h e  
i r r e g u l a r i t i e s  o f  t h e  f i l l e t  s u r f a c e  
a r e  b e l i e v e d  t o  b e  due  t o  o x i d a t i o n .  

S i n c e  i t  was f e l t  t h a t  t h e  o x i d a t i o n  
r e s i s t a n c e  o f  t h e  ~ ~ e l e c t r o l e s s ~ ’  n i c k e l -  
p h o s p h o r u s  b r a z i n g  a l l o y  c o u l d  b e  
improved  by a l l o y  a d d i t i o n  0 1  chromium, 
a s e r i e s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  t e s t  
s t r i p s  were  p r e p a r e d  ( b y  u s i n g  c o n -  
ven ti o n a l  e l e c t r o l y t i c  p l  a t i n g  m e  t hods  ) 
w i t h  a p p r o x i m a t e l y  0 .2  m i l  o f  chromium 
on 1 m i l  o f  “ e l e c t r o l e s s ”  n i c k e l -  
p h o s p h o r u s  a l l o y .  T h e s e  t e s t  s t r i p s  
w e r e  b r a z e d  a t  1 0 0 0 ° C ,  a n d  t h e y  e x -  
h i b i t e d  t h e  s a m e  e x c e l l e n t  f l o w  a s  
t h a t  o b s e r v e d  w i t h  t h e  “ e l e c t r o l e s s ”  
n i  c k e l  - p h o s p h o r u s  a 1  l o  y .  How e v e r  , 
t h e  o x i d a t i o n  r e s i s t a n c e o f t h e  n i c k e l -  
c h r o m i u m  - p  ho s p  ho r u s  a 1 l o  y i s  h e  t t e  r 
t h a n  t h a t  o f  t h e  n i c k e l  p h o s p h o r u s  
a l l o y .  A p h o t o m i c r o g r a p h  o f  a s e c t i o n  
o f  t h e  T j o i n t  a f t e r  e x p o s u r e  f o r  
500 h r  t o  s t a t i c  a i r  a t  800OC i s  shown 
i n  F i g .  7 . 5 .  What a p p e a r s  t o  be v o i d s  
i n  t h e  b r a z i n g  a l l o y  m a t r i x  were found 
t o  b e  p o l i s h i n g  p i t s ,  w h e r e a s  t h e  
i r r e g u l a r i t i e s  a t  t h e  b r a z i n g  a l l o y  
f i l l e t  s u r f a c e  w e r e  a t t r i b u t e d  t o  
o x i d a t i o n .  S t a t i c  t e s t s  were a l s o  run  
f o r  1 0 0  h r  a t  816’C  t o  c h e c k  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 h e s e  T j o i n t s  
i n  sod ium.  F i g u r e  7 . 6  shows a n i c k e l -  
p h o s p h o r u s  b r a z e  a f t e r  e x p o s u r e ;  n o t e  
t h a t  s m a l l  v o i d s  a r e  s c a t t e r e d  t h r o u g h -  
o u t  t h e  f i l l e t  a n d  a c r o s s  t h e  j o i n t .  
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UNCLASSIFIED 
7.975 I 
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0.0 - 

F i g .  7 . 3 .  “ E l e c t r o l e s s ”  N1-P Brazed Type 316 S t a i n l e s s  S t e e l  T J o i n t ,  Rs- 
razed. 1oox. 

0.02 - 

0 . 0 3  - 

0 . 0 4  - 

F i g .  7 . 4 .  “ E l e c t r o l e s s ”  Ni-P Brazed Type 316 S t a i n l e s s  S tee l  T Joint, T e s t e d  
in A i r  for 500 h r  a t  800’C. 1OOX.  
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- 

0 .02  - 

0.03 
_I 

0.04 - 

F i g .  7 . 5 .  Chromium-Coated “ E l e c t r o l e s s ”  N i - P  Brazed Type 316 S t a i n l e s s  
S t e e l  J o i n t  Tes ted  i n  Air for  500 h r  at 800°C. 1OOX.  

0.01 - 

0.02 - 

0.02 - 

0.04 - 
F i g .  7 . 6 .  “ E l e c t r o l e s s ”  N i - P  Brazed  T y p e  316 S t a i n l e s s  S t e e l  T J o i n t  

Tested i n  Sodium far 100 h r  a t  816OC. 1OOX. 
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F i g u r e  7 . 7 ,  w h i c h  s h o w s  a c h r o m i u m -  
p l a t e d  n i  c k e l  - p h o s p h o r u s  b r a z e d  j o i n t ,  
r e v e a l s  a few v o i d s  i n  t h e  f i l l e t  t o  
a d e p t h  o f  3 t o  4 m i l s .  I t  may b e  
c o n c l u d e d ,  t h e n ,  t h a t  t h e  n i c k e l -  
p h o s p h o r u s  b r a z e  d o e s  n o t  h a v e  s a t i s -  
f a c t o r y  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  t o  s o d i u m  
b u t  t h a t  t h e  a d d i t i o n  o f  c h r o m i u m  
i m p r o v e s  t h e  r e s i s t a n c e .  

T h e  r e s u l t s  o f  t h e  i n v e s t i g a t i o n ,  
t o  d a t e ,  i n d i c a t e  t h a t  t h e  n i c k e l -  
c h  r o m i u m - p h o  s p h o  r u s  s y s t e m  s h o w s  
p r o m i s e  b o t h  when a p p l i e d  c o n v e n t i o n a l l y  
a n d  w h e n  a p p l i e d  b y  “ e l e c t r o l e s s ”  
p l a t , e  m e t h o d s .  P r e l i m i n a r y  r e m e l t  
t , e s t s  i n d i c a t e  t h a t  r e m e l t  t e m p e r a -  
a t i i r e s  o f  1 2 5 0 O C  c a n  b e  a c h i e v e d  b y  
t r e a t m e n t  a t  10UO°C f o r  t i m e s  a s  s h o r t  
a t  1 0  m i n  b e c a u s e  o f  t h e  r e l a t i v e l y  
h i g h  d i f f u s i v i t y  o f  p h o s p h o r u s .  T h e  

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

Brazing o f  Radiator Assembl ies  w i t h  
N i c r o b r a z .  A s  h a s  h e e n  i n d i c a t e d  i n  
p r e v i o u s  r e p o r t s ,  e f f o r t s  t o  a p p l y  
N i  c r o b  r a  z e 1 e v a  t Pd - temp e r a  t u  r e  
b r a z i n g  a l l o y  f o r  f a b r i c a t i o n  o f  A N P  
s o d i u m - t o - a i r  h e a t  e x c h a n g e r s  h a v e  b e e n  
c o m p l i c a t e d  by a n u m b e r  o f  f a c t o r s .  
T h e  r e s u l t s  o f  i i u m e r o u s  e x p e r i m e n t s  
c o n d u c t e d  o n  l a h o  r a  t o r y - s c a  l e  t e s t  
s p e c i m e n s  a n d  o n  f u l l - s i z e  h e a t  e x -  
c h a n g e r  a s s e m b l i e s  h a v e  shown L h a t  t h e  
r a t e  o f  h e a t i n g  t o  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a -  
t u r e  i s  o f  g r e a t  i m p o r t a n c e .  A l t h o u g h  
e a r l y  e x p e r i m e n t s  i n d i c a t e d  t h a t  d i f f i -  
c u l t i e s  i n  b r a z i n g  d i d  n o t  a r i s e  f r o m  

a s an  

“ 

. . ,  

I. 

i 

- 

0.04 

0.02 - 

0.03 - 

0.01 - 
F i g .  7 . 7 .  Chromium-Coated “ E l e c t r o l e s s ”  N i - P  Brazed Type 316 S t a i n l e s a  

S t e e l  J o i n t  Tested i n  Sodium f o r  100 h r  at 816OC. loox. 
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d i f f u s i o n  o f  c o n s t i t u e n t s  f r o m  t h e  
b r a z i n g  a l l o y  d u r i n g  h e a t i n g ,  w h i c h  
w o u l d  h a v e  r e s u l t e d  i n  a l o s s  i n  
f l o w a b i l i t y  a t  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e ,  
l a t e r  t e s t s  g a v e  c o n t r a r y  i n d i c a t i o n s .  
I n  t e s t s  wi t ,h  N i c r o b r a z  i n  t h e  f o r m  
o f  f l a t  w a s h e r s  p r e p a r e d  b y  s t a m p i n g  
f r o m  s h e e t  r o l l e d  o r  e x t r u d e d  f r o m  
powder m i x t u r e s ,  i t  w a s  f o u n d  t h a t  
d u r i n g  s l o w  h e a t i n g  s u f f i c i e n t  b o r o n  
d i f f u s e d  f rom t h e  b r a z i n g  m a t e r i a l  t o  
a p p r e c i a b l y  i n c r e a s e  t h e  me1 t i n g  p o i n t  
o f  t h e  b r a z i n g  a l l o y  and  t h e r e b y  p r e -  
v e n t  t h e  f l o w  n e e d e d  t o  p r o d u c e  a 
s a t i  s f a c  t o  r y  j o i n  t. 

A r e m e d y  f o r  t h e  b r a z i n g  d i f f i -  
c u l t i e s  s e e m e d  t o  b e  f a s t  h e a t i n g  t o  
t h e  b r a z i n g  t e m p e r a t u r e  t o  m i n i m i z e  
d i f f u s i o n  a n d  t h e  s u b s e q u e n t  l a c k  o f  
f low.  (The  o t h e r  p o s s i b l e  a l t e r n a t i v e ,  
tha t ,  o f  i n c r e a s i n g  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a -  
t u r e ,  w a s  f o u n d  t o  b e  i n e f f e c t i v e  
b e c a u s e  d i l u t i o n  and  u n d e r c u t t i n g  a l s o  
i n c r e a s e d  m a t e r i a l l y w i t h  t e m p e r a t u r e .  ) 
R a p i d  h e a t i n g  t o  t h e  b r a z i n g  t e m p e r a -  
t u r e  was found t o  i n t r o d u c e  a s s o c i a t e d  
p r o b l e m s .  A s  would  b e  e x p e c t e d ,  u n -  
e q u a l  h e a t i n g  o c c u r r e d ,  a n d  t h e  t h i n  
f i n  m a t e r i a l  r e a c h e d  t h e  f u r n a c e  
t e m p e r a t u r e  b e f o r e  t h e  t u b e s  d i d .  I n  
a d d i t i o n  t o  a n  i n c r e a s e  i n  d i s t o r t i o n ,  
t h e  u n e q u a l  h e a t i n g  r e s u l t e d  i n  
" s t e a l i n g "  o f  p r e p l a c e d  b r a z i n g  a l l o y ,  
T h a t  i s ,  t h e  a l l o y  w o u l d  f l o w  on t h e  
f i n  s u r f a c e  a n d  w o u l d ,  c o n s e q u e n t l y ,  
b e  u n a v a i l a b l e  f o r  a d e q u a t e  w e t t i n g  
o f  t h e  tauhe w a l l  when t h e  t e m p e r a t u r e  
e q u a l i z e d .  S i n c e  t h e  remedy f o r  t h i s  
a l t e r n a t e  e f f e c t  w o u l d  b e  a p r e h e a t  
a n d  s i n c e  p r e h e a t i n g  w o u l d  p e r m i t  
d i f f u s i o n ,  t h e r e  a p p e a r e d  t,o b e  n o  
remedy f o r  t h e  s i t u a t i o n  u n l e s s  d i  f -  
f u s i o n  c o u l d  b e  d e c r e a s e d .  T h i s  w a s  
a c c o m p l i s h e d  b y  t h e  u s e  o f  e s p e c i a l l y  
e x t r u d e d  N i c r o b r a z  r i n g s .  E x p e r i m e n t s  
r e v e a l e d  t h a t  r i n g s  f o r m e d  o f  6 0 - m i l  
w i r e  a n d  p r e p l a c e d  w e r e  r e l a t i v e 1  y 
u n a f f e c t e d  b y  t h e  r a t e  o f  r i s e  t o  
t e m p e r a t u r e  b e c a u s e  o f  t h e  r e l a t i v e l y  
s m a l l  c o n t a c t  a r e a  a f f o r d e d  f o r  d i f -  
f u s i o n .  T h e  p r o d u c t i o n  o f  a l a r g e  

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

Brazing o f  Radiator  Assembl ie s  w i t h  
G - E  A l l o y  N O .  6 2 .  B r a z i n g  e v a l u a t i o n  
t e s t s  w e r e  a l s o  c o n d u c t e d  w i t h  t h e  G-E 
b r a z i n g  a l l o y  No.  62  ( 6 9 %  Ni-20% C r -  
11% S i ) .  E a c h  e x p e r i m e n t  r e v e a l e d  
t h a t  t h i s  a l l o y  was r e l a t i v e l y  f r e e  o f  
t,he c o m p l i c a t i n g  f a c t o r s  t h a t  i n f l u e n c e  
t h e  b e h a v i o r  o f  N i c r o b r a z .  The  d i l u -  
t i o n ,  d i f f u s i o n ,  a n d  h e a t i n g - r a t e  
s t u d i e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  b o r o n - f  r e e  
C - E  a l l o y  c o u l d  b e  p r e p l a c e d  i n  a n y  
c o n v e n i e n t  form and t h a t  p r e h e a t  c o u l d  
b e  a p p l i e d  w i t h o u t  i m p e d i n g  s u b s e q u e n t  
f l o w .  S e v e n  p o u n d s  o f  t h i s  a l l o y ,  
a s  -200 mesh p o w d e r ,  was  o b t a i n e d  and  
i s  b e i n g  u s e d  t o  s t u d y  i t s  s u i t a b i l i t y  
f o r  b r a z i n g  h e a t  e x c h a n g e r s .  

A 1 0 0 0 - j o i n t  t u b e - t o -  f i n  r a d i a t o r  
w a s  f a b r i c a t e d  w i t h  t h e  G - E  a l l o y  
p r e p l a c e d ,  a s  a s l u r r y ,  a n d  s u b j e c t e d  
t o  t h e  f o l l o w i n g  b r a z i n g  c y c l e :  
( 1 )  h e a t  t o  90OOC a t  a n  a v e r a g e  o f  
50°C p e r  m i n u t e ;  ( 2 )  h o l d  a t  900°C f o r  
30 min t o  e q u a l i z e  f i n  and  t u b e  t e m p e r a -  
t u r e s ;  ( 3 )  h e a t  t o  1 1 5 0 ° C  a t  a n  
a v e r a g e  r a t e  o f  3 0 ° C  p e r  m i n u t e ;  
( 4 )  b o l d  a t  I l S 0 " C  f o r  6 0  min ,  f u r n a c e  
c o o l  t o  b l a c k ,  a n d  a i r  c o o l  t o  room 
temp e r a  t u  r e .  

E x a m i n a t i o n  o f  t h i s  t e s t  r a d i a t o r  
i n d i c a t e d  t h a t  a d e q u a t e  f l o w  and w e t t i n g  
had  o c c u r r e d .  A f t e r  r e p e a t e d  t e m p e r a -  
t u r e  c y c l i n g ,  i n c l u d i n g  a s e v e r e  w a t e r  
q u e n c h  from lOOO"C, t h e  r a d i a t o r  was  
found t o  have  o n l y  o n e  s m a l l  l e a k ,  and  
t h a t  was s u b s e q u e n t l y  r e p a i r e d  b y  r e -  
b r a z i n g .  

N I GH CON DU CTIV I TY METAL S FO R 
RADIATOR FINS 

P. W. J o h n  son  E .  S. Bomar 
J. H .  Coobs H.  Tnouye 

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

A s  i n d i c a t e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
r e p o r t ,  a h i g h - c o n d u c t i v i t y  r a d i a t o r  

( ' ) E .  S .  B o m a r  e t  a l . ,  A N P  Q u a r .  Prog. R e p .  
June 1 0 ,  1 9 5 3 ,  O R N L - 1 5 5 6 ,  p .  81. 
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f i n ,  w i t h  o x i d a t i o n  r e s i s t a n c e  a t  
1 5 0 0 ” F ,  i s  e x p e c L e d  t o  b e  r e a l i z e d  by 
m e r e l y  p r o t e c t i n g  a 1 0 - m i l  c o p p e r  f i n  
h y  c l a d d i n g  i t  w i t h  o n e  o f  s e v e r a l  
m e t a l s  i n c l u d i n g ,  a m o n g  o t h e r s ,  
c h r o m i u m ,  I n c o n e l  , a n d  s t a i n l e s s  
s t e e l .  Good b o n d s  h a v e  been  o b t a i n e d  
w i t h  I n c o n e l  a n d  v a r i o u s  s t a i n l e s s  
s t e e l s  a s  c l a d d i n g s ,  b u t  o n l y  t h e  
t y p e s  3 1 0  a n d  4 4 6  s t a i n l e s s  s t e e l  
c l a d d i n g s  a l s o  g i v e  t h e  d e s i r e d  
o x i d a t i o n  p r o t e c t i o n  w i t h d u t  s e r i o u s  
i n t r a d i  f f u s i o n .  

Vapor P l a t e d  Chromium and N i c k e l  on 
C o p p e r .  S e v e r a l  s a m p l e s  o f  c o p p e r  
p l a t e d  by t h e  t h e r m a l  d e c o m p o s i  t i o n  
o f  t h e  c a r b o n y l s  o f  chromium and n i c k e l  
were s u p p l i e d  by t h e  Corntiionwealth E n g i -  
n e e r i n g  Company of O h i o .  T h e  p l a t e s  d e -  
p o s i t e d  were  b o t h  c o d e p o s i t e d  a n d  d e -  
p o s i t e d  a s  s e p a r a t e  l a y e r s  o f  chromium on 
n i c k e l  o n  c o p p e r .  B r i g h t  s m o o t h  
d e p o s i t s  were l i m i t e d  t o  s m a l l  a r e h s ,  
w h i c h  w e r e  b r i t t l e  a n d  f a i l e d  t o  
p r o t e c t  c o p p e r  f rom o x i d i z i n g  a t  1500°F. 
The p l a t e  t h i c k n e s s e s  w e r e  be tween 0.2 
a n d  1 . 6  m i l s .  No  f u r t h e r  w o r k  o n  
t h e s e  m a t e r i a . 1 ~  i s  c o n t e m p l a t e d .  

Chrom ium - P  latedl Copper .  Samp 1 e s  
o f  “ d u c t i l e ”  c h r o m i u m  h a v e  b e e n  r e -  
c e i v e d  from t h e  D u c t i l e  Chrome  P r o c e s s  
Company .  C r a c k i n g  o f  t h e  p l a t e  i s  
n o t  e v i d e n t  e x c e p t  by m e t a l l o g r a p h i c  
e x a m i n a t i o n  a n d  o x i d a t i o n  t e s t , s .  
A l t e r a t i o n  o f  t h e  c o p p e r  c o r e  d o e s  n o t  
seein t o  o c c u r  a s  a r e s u l t  o f  d i f f u s i o n .  

~ n e o n e P - @ l n d  Copper.  S e v e r a l  s q u a r e  
f e e t  o f  c l a d  m a t e r i a l  h a s  beeri r e q u e s t e d  
f r o m  c o m m e r c i a l  m a n u f a c t u r e r s  f o r  
a s s e m h l i n g  e x p e r i m e n t a l  h e a t  e x c h a n g e r s  
a n d  f o r  e v a l u a t i o n  s t u d i e s .  Thus  f a r ,  
a b o u t  3 f t 2  o f  c l a d  c o p p e r  ( 1 0  m i l s  o f  
c o p p e r  c l a d  o n  b o t h  s i d e s  w i t h  2 m i l s  
o f  I n c o n e l )  h a s  been r e c e i v e d .  

C l a d d i n g  t h i c k n e s s e s  v a r i e d  between 
0 . 7 5  a n d  3 m i l s ,  a n d  t h e r e  w e r e  
nuinex-ous p i n h o l e s .  O x i d a t , i o n  t e s t s  
f o r  1 0 0  a n d  500 h r  a t  1 5 0 0 ° C  r e s u l t e d  
i n  t h e  e r u p t i o n  o f  n u m e r o u s  c o p p e r  
o x i d e  m o d u l e 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  t h e  f o r m a t i o n  o f  v o i d s  

i n  t h e  c o p p e r  c o r e  near  t h e  i n t e r f a c e  
a n d  d i f f u s i o n  t h a t ,  a f f e c t e d  a z o n e  o f  
a b o u t  3 mils a t  t h e  e n d  o f  1 0 0  h o u r s .  
In 500  h r ,  t h e  v o i d s  b e c a m e  f e w e r  a n d  
l a r g e r ,  a n d  t h e y  w e r e  d i s t r i b u t e d  
t h r o u g h o u t  t h e  c o p p e r  c o r e .  D i f f u s i o n  
s e e m e d  t o  e x t e n d  a c r o s s  t h e  e n t i r e  
c r o s s  s e c t i o n  o f  t h e  s a m p l e  ( 1 4  m i l s ) .  
By s u i  t a b l e  1-01 l i n g  a n d  a n n e a  l i n g ,  
c l a d d i n g  v a r i a t i o n s  c a n  be m i n i m i z e d  
to  a b o u t  +0.5 m i l  and t h e  p i n h o l e s  c a n  
b e  r e d u c e d  t o  a n  i n c o n s e q u e n t i a l  
nnmbe r . 

T y p e  3 1 0  S t a i n i l e s s  S t e e l - C l a d  
C o p p e r .  T h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  i n  
p r e v i o u s  t e s t s  o f  t y p e  3 1 0  s t a i n l e s s  
s t e e l - c l a d  c o p p e r  h a v e  been  c h e c k e d  by 
r u n n i n g  a d d i t i o n a l  e x p e r i m e n t s .  A s  
was f o u n d i n  t h e  f i r s t ;  s e r i e s  o f  t e s t s ,  
d i f f u s i o n  a p p e a r s  t o  be l i m i t e d  t o  t h e  
f o r m a t i o n  o f  i s l a n d s  o f  a d a r k  p h a s e  
i n  t h e  c l a d d i n g  t o  a d e p t h  o f  0 . 5  m i l .  
An i n c r e a s e  i n  t h e  t e s t i . n g  t i m e  f r o m  
1 0 0  t o  500 h r  a t  1 5 0 0 ° F  i n c r e a s e d  t h e  
n u m b e r  o f  t h e s e  i s l a n d s  h u t  n o t  t h e  
d e p t h  o f  p e n e t r a t i o n .  S u r f a c e  f a i l u r e s  
w e r e  l i m i t e d  t o  a f e w  c o p p e r  o x i d e  
n o d u l e s .  

Type 446 Stainless S t e e l - C I a d  ~ o p p e r .  
T y p e  4 4 6  s t a i n l e s s  s t e e l  w a s  r o l l  
c l a d  o n t o  c o p p e r  b y  r e d u c i n g  50% a t  
1000°C i n  s e v e r a l  p a s s e s ;  n o  b o n d i n g  
was o b t a i n e d .  Good h o n d s  were  o b t a i n e d  
b y  m e l t i n g  t h e  c o p p e r  i n t o  a t y p e  
4 4 6  s t a i n l e s s  s t e e l  c a p s u l e  u n d e r  
h y d r o g e n .  The c l a d  c o m p o s i t e  w a s  c o l d  
r o l l e d  w i t h  i n t e r m i t t e n t  a n n e a l s  t o  
8 mils ,  o f  w h i c h  4 m i l s  w a s  c o p p e r  and  
2 m i l s  on e a c h  s i d e  was c l a d d i n g ,  

O x i d a t , i o n  t e s t s  f o r  100-  a n d  5 0 0 - h r  
p e r i o d s  r e s u l t e d  i n  t h e  f o r m a t i o n  o f  a 
f e w  n o d u l e s  o f  c o p p e r  o x i d e  o n  t h e  
s u r f a c e  a n d  s e v e r e  w a r p a g e  o f  t h e  t e s t  
p i e c e s .  E x a m i n a t i o n  o f  t h e  i n t e r f a c e  
s h o w e d  n o  a p p a r e n t  d i f f u s  i o n  (. I n  
5 0 0  h r ,  a d a r k  p r e c i p i t a t e ,  w h i c h  i s  
n o t  c o n t i n u o u s ,  forms  a t  t h e  i n t e r f a c e  
t o  a d e p t h  o f  a b o u t  0 . 1  m i l .  

C o p p e r  Clad w i t h  C o p p e r - A l u m i n u m  
A l l o y .  I n g o t s  o f  6% A1-94%Cu a n d  8% 
A1-92% Cu h a v e  b e e n  made a n d  r o l l e d  
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i n t o  a s h e e t .  A t t e m p t s  L O  r o l l  c l a d  
t h e  a l l o y s  o n t o  c o p p e r  r e s u l t e d  i n  
b a n d i n g  on o n l y  o n e  s i d e .  T h i s  may 
h a v e  b e e n  d u e  t o  t ,he  f o r m a t i o n  o f  
A l , 0 ,  d u r i n g  t h e  w e l d i n g .  

MECHANICAL PROPERTIES OF INCONEL 
R .  B. O l i v e r  K .  W .  R e b e r  
D ,  A.  D o u g l a s  J. M. Woods 

C .  Hi. Weaver  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

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 .  
A c o m p i l a t i o n  o f  c r e e p  a n d  s t r e s s -  
r u p t u r e  d a t a  f o r  b o t h  c o a r s e -  a n d  f i n e -  
g r a i n e d  Xnconel  t e s t e d  i n  NaF-ZrF4 -UF, 
( 4 6 - 5 0 - 4  m o l e  % )  a t  815°C h a s  b e e n  
c o m p l e t e d  f o r  t h e  r a n g e  o f  s t r e s s e s  
f r o m  2 5 0 0  t o  7 5 0 0  p s i .  A d d i t i o n a l  
s p e c i m e n s  h a v e  b e e n  i n  t e s t  f o r  1 0 0 0  
hr a t  s t r e s s e s  o f  1 5 0 0  a n d  2000 p s i .  
D a t a  f o r  f i n e - g r a i n e d  I n c o n e l  t e s t e d  
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i n  a r g o n  a t  815°C a r e  c o m p l e t e  f o r  t h e  
s t r e s s  r a n g e  of 3500 t o  7500 p s i ;  o t h e r  
s p e c i m e n s  h a v e  b e e n  i n  t e s t  a t  1 2 5 0  
p s i  f o r  a b o u t  1000 h o u r s .  F i g u r e  7 . 8  
s u m m a r i z e s  t h e  d a t a  o n  t h e  I n c o n e l  
h e a t  t h a t  i s  c u r r e n t l y  b e i n g  t e s t e d .  
T h i s  new h e a t  o f  l n c o n e l  s h e e t  e x h i b i t s  
r o u g h l y  t w i c e  t h e  r u p t u r e  l i f e  o b s e r v e d  
f o r  t h e  o r i g i n a l  h e a t  t e s t e d  i n  t h i s  
p rogram.  The i m p r o v e d  p r o p e r t i e s  a r e  
t h o u g h t  t o  r e s u l t  f r o m  t h e  l a r g e r  
amounts  o f  t h e  m i n o r  a l l o y i n g  e l emen t , s  
p r e s e n t :  i n  t h i s  h e a t  a s  compared  w i t h  
a n  e a r l i e r  o n e .  

A s e r i e s  o f  t e s t s  w i t h  f i n e - g r a i n e d  
I n c o n e l  s p e c i m e n s  h a v e  b e e n  s t a r t e d  
a t  704OC (1300'F) and  a t  899'C (1650°F).  
T e s t s  a r e  b e i n g  r u n  b o t h  i n  a r g o n  and 
i n  f u e l .  

T u b e - B u r s t  T e s t s .  A s e r i e s  o f  
I n c o n e l  t u b e - b u r s t  t e s t s  a t  815OC,  w i t h  - 

DWC Zq.113 

4.0 

, T I M E  TO RUPTURE FOR 
* F I N € - G R A I N  M A T E R I A L  

r -  

1 1 1 COARSE-GRAIN M A T E R I A L  / 1 

100 i.000 10,000 
TIME TO RUPTURE (hr )  

F i g .  7 . 8 .  Creep and Stress -Rupture  Data f a r  65-mil I n c o n e l  S h e e t  Tes ted  i n  
Argon and NaF-ZrF,-UF, a t  1500°F. 
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a r g o n  on b o t h  s i d e s  o f  t h e  t u b e ,  h a s  
been c o m p l e t e d  i n  t h e  r a n g e  o f  t a n g e n -  
t i a l  s t r e s s e s  f r o m  2 0 0 0  t o  4500 p s i ;  
t h e  r e s u l t s  a r e  n o t  c o n s i s t e n t  e n o u g h  
t o  a l l o w  i n t e r p r e t a t i o n .  A n o t h e r  
s e r i e s  o f  t e s t s  w i t h  f u e l  i n  t h e  t u b e  
arid a r g o n  on t h e  o u t s i d e  i s  i n  p r o g r e s s ;  
t h e  r u p t u r e  l i f e  a p p e a r s  t o  be r o u g h l y  
h a l f  t h a t  o b s e r v e d  when t h e  s u r f a c e s  
a r e  e x p o s e d  t o  a r g o n  o n l y .  

F r o m  t h e  t e s t s  t o  d a t e ,  i t  w a s  
o b s e r v e d  t h a t  n o t  o n l y  i s  t h e  r u p t u r e  
l i f e  l o n g e s t  i n  a i r ,  but, ,  a l s o ,  t h e  
g r e a t e s t  e l o n g a t i o n s  a r e  o b s e r v e d  when 
o x y g e n  i s  p r e s e n t  e i t h e r  i n  t h e  
g a s e o u s  a t m o s p h e r e  o r  a s  a n  o x i d e  
f i l m .  T h e  s h o r t e s t  r u p t u r e  l i f e  a n d  
t h e  l e a s t  d u c t i l i t y  a r e  o b s e r v e d  f o r  
t e s t s  i n  h y d r o g e n ,  w h i l e  i n t e r m e d i a t e  
v a l u e s  a r e  f o u n d  f o r  t e s t s  i n  o t h e r  
e n v i r o n m e n t s .  I t  was a l s o  o b s e r v e d  
t h a t  t h e  t o  t a  1 e l o n g a t i o n  a t  r u p t u r e  
for s p e c i m e n s  t e s t e d  i n  t h e  f u e l  i s  
m o r e  r e g u l a r  a n d  r e p r o d u c i b l e  t h a n  
t h a t  f o r  t e s t s  i n  t h e  o t h e r  e n v i r o n -  
m e n t s .  

ICATIBN OF PUMP S E A L S  

As d i s c u s s e d  i n  S e c t i o n  2 ,  “ E x p e r i -  
m e n t a l  R e a c t o r  E n g i n e e r i n g ,  ” a number  
o f  p a c k e d  s e a l  pumps h a v e  b e e n  o p e r a t e d  
w i t h  f l u o r i d e  m i x t u r e s  a t  130O0F. 
A l t h o u g h  o p e r a t i o n  w i t h  t h e s e  s e a l s  
h a s  b e e n  e n c o u r a g i n g ,  t h e  l e a k a g e  r a t e s  
a r e  h i g h e r  t h a n  d e s  i r e d .  A c c o r d i n g l y ,  
a number o f  u n i q u e  p a c k e d - s e a l  m a t e r i a l s  
h a v e  b e e n  f a b r i c a t e d ,  i n c l u d i n g  
v i t r e o u s  s e a l s  a n d  h o t - p r e s s e d  com- 
p a c t s  w i t h  s e l f - l u b r i c a t i n g  p r o p e r t i e s .  

H o t - P r e s s e d  Pump S e a l s  ( E .  S ,  
Bomar, J ,  H. C o o b s ,  H .  I n o u y e ,  M e t a l -  
l u r g y  D i v i s i o n ) .  F o u r  a d d i t i o n a l  
c y l i n d e r s  o f  t h e  92% Cu--8% MoS2 com- 
p o s i t i o n  were  f a b r i c a t e d  f o r  t e s t i n g  
a s  pump s e a l s .  T h e s e  c y l i n d e r s  were  
3 3 / 8  i n .  OD b y  2 1 / 8  i n .  I D  by 2 i n .  
l o n g ,  a n d  a s u f f i c i e n t  number o f  r i n g s  
c o u l d  be m a c h i n e d  f r o m  them L O  o b t a i n  
a p a c k i n g  g l a n d  t o  s e a l  a 2 1 / 2  i n . -  
d i a  pump s h a f t .  T h e  d e n s i t y  o f  t h e  
c y l i n d e r s  a v e r a g e d  96 .0% o f  t h e o r e t i -  
c a l .  

I n  a d d i t i o n ,  i t  w a s  d e c i d e d  t h a t  
t h e  s t a  i n l e s  s s t e  e 1 -MoS, compo s i  t i  on 
s h o u l d  b e  t e s t e d  b e c a u s e  Lhe Cu-MoSz 
c o m p o s i t i o n  may n o t  b e  s u f f i c i e n t l y  
r e s i s t a n t  t o  c h e m i c a l  a t t a c k  f o r  t h i s  
a p p l i c a t i o n .  A s  m e n t i o n e d  b e f o r e ,  t h e  
components  o f  t h e  s t a i n l e s s  s t e e l - M o S 2  
c o m p a c t s  r e a c t  t o  some e x t e n t  d u r i n g  
t h e  h o t - p r e s s i n g  c y c l e ;  t h e r e  i s  
s u b s e q u e n t  c o n v e r s i o n  o f  much o f  t h e  
a u s t e n i t e  t o  f e r r i t e ,  a n d  a s u l f i d e  
p h a s e  o f  unknown c o m p o s i t i o n  r e m a i n s .  

Two c y l i n d e r s ,  1 1 1 / 1 6  i n .  OD b y  
1 3 / 1 6  i n .  ID b y  2 i n .  l o n g ,  w e r e  
p r e p a r e d  b y  u s i n g  - 3 2 5  m e s h  t y p e  3 0 4  

T h e s e  s t a i n l e s s  s t e e l  w i t h  9% MoS 
were f a b r i c a t e d  b y  h o t  p r e s s i n g  i n  ;1 

g r a p h i t e  d i e  a t  1 2 2 5 ° C .  T h e  d e n s i t y  
o f  t h e  c y l i n d e r s  a v e r a g e d  9 3 . 5 %  o f  
t h e o r e t i c a l .  I t  i s  i n t e r e s t i n g  t o  n o t e  
t h a t ,  u n d e r  i d e n t i c a l  c o n d i t i o n s  o f  
t e m p e r a t u r e  a n d  p r e s s u r e ,  s t r a i g h t  
s t a i n l e s s  s t e e l  powder  i s  c o n s o l i d a t e d  
t o  o n l y  87% o f  t h e o r e t i c a l  d e n s i t y .  

2 :  

Vitreous S e a l s  ( L .  M. D o n e y ,  J .  A .  
G r i f f i n ,  J .  13. J o h n s o n ,  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n ) .  A l i m i t e d  e x p e r i m e n t  w i t h  
a NaReF3  m i x t u r e  i n  a pump s e a l i n g  
g l a n d ( ’ )  i n d i c a t e d  t h a t  s u c h  v i s c o u s  
f l u o r i d e s  m i g h t  b e  d e v e l o p e d  f o r  s e a 1  
m a t e r i a l s .  In t h e  i n i t i a l  t e s t s ,  a 
n u m b e r  o f  m e t a l  w a s h e r s  s e r v e d  t o  
i s o l a t e  r i n g s  o f  t h e  f l u o r i d e .  T h e  
r i n g  v o i d s  were f i l l e d  w i t h  t h e  powdered  
f l u o r i d e  mix. A s  a c o n s e q u e n c e  o f  t h e  
e n c o u r a g i n g  r e s u l t s  f r o m  t h e  u s e  o f  
t h i s  f l u o r i d e ,  a program w a s  i n i t i a t e d  
t o  d e v e l o p  more s u i t a b l e  h i g h - t e m p e r a -  
t u r e  v i s c o u s  s e a l  m a t e r i a l s .  T h e  n e e d  
i s  f o r  a g l a s s y  s u b s t a n c e  w i t h  a p -  
p r o p r i a t e  v i s c o s i t i e s  o v e r  t h e  t e m p e r -  
a t u r e  r a n g e  i n v o l v e d  a n d  a l s o  s t a b i l i t y  
a g a i n s t  d e v i t r i f i c a t i o n .  T o  p r o v i d e  
a f r e e l y  f l o w i n g  v i s c o u s  s e a l ,  i t  i s  
b e l i e v e d  t h a t  a v i s c o s i t y  g r a d i e n t  o f  
1 0 ’  p o i s e s  i n  t h e  h o t  e n d  t o  1 0 ”  
p o i s e s  o r  h i g h e r  i n  t h e  c o l d  e n d  
s h o u l d  Le e s t a b l i s h e d .  S o f t e n i n g  o f  

( 2 ) W .  B. M c D o n a l d  e t  a l . ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  
J u n e  10, 1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p .  19. 
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t h e  w h o l e  s e a l  s h o u l d  b e  c a r r i e d  o u t  
f i r s t  s o  t h a t  w e t t i n g  w i l l  t a k e  p l a c e  
o n  t h e  s h a f t ,  h o u s i n g ,  a n d  m e t a l  
s p a c e r s .  D e v i t r i f i c a t i o n ,  or c r y s t a l -  
l i z a t i o n  i n  t h e  g l a s s ,  w i l l  l e a d  t o  a 
f l u i d  c o n t a i n i n g  r e l a t i v e l y  h a r d  
c r y s t a l s  w h i c h  w i l l  a c t  a s  a n  a b r a s i v e  
on t h e  m e t a l  p a r t s .  

B e r y l l i u m  f l u o r i d e  i s  a g l a s s  f o r m e r  
t h a t  p r o d u c e s  a s t r u c t u r a l  n e t w o r k  o f  
r andomly  o r i e n t e d  BeF4" i o n  t e t r a h e d r a  
t h a t  i s  a n a l o g o u s  t o  t h e  s i l i c a - g l a s s  
n e t w o r k .  A l k a l i  a n d  a l k a l i n e  e a r t h  
i o n s  s e r v e  t h e  same f u n c t i o n s  i n  t h e  
f l u o r i d e  n e t w o r k  a s  t h e y  d o  i n  t h e  
o x i d e  s y s t e m s .  V e r y  f e w  d a t a  a r e  
a v a i l a b l e  on  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  
o f  t h e  f l u o r i d e  g l a s s e s ;  h o w e v e r ,  on 
t h e  b a s i s  o f  s i m i l a r i t y  t o  o x i d e  
g l a s s e s ,  i t  i s  p o s s i b l e  t o  p r e d i c t  
t h e i r  g e n e r a l  b e h a v i o r .  T h u s ,  f o r  
a g l a s s  w i t h  l i t t l e  t e n d e n c y  t o  d e -  
v i t r i f y  a n d  w i t h  r e a s o n a b l e  s t a b i l i t y  
a g a i n s t  a t m o s p h e r i c  a t t a c k ,  Mg or 
C a + +  and  A I + + +  i o n s  s h o u l d  be i n c  l u d e d .  
A g l a s s  w h i c h  s o f t e n s  t o  a v i s c o s i t y  
o f  t h e  o r d e r  o f  lo8 p o i s e s  a t  250°C i s  
d e s i r a b l e .  T h e  a d d i t i o n  o f  a l k a l i  
i o n s  s u c h  a s  Na' o r  K +  w i l l  p r o d u c e  
t h e  d e s i r e d  v i s c o s i t y .  The  g l a s s  com- 
p o s i t i o n  p r o p o s e d  i s  t h e  f o l l o w i n g :  

+ +  

COMPOSITION ( w t  %) MATER1 AL 

50 BeF2 

25 KF 

16 

9 

T h i s  g l a s s  was found t o  m e l t  s a t i s -  
f a c t o r i l y ,  and  i t  d i d  n o t  d e v i t r i f y  i n  
t h e  h a n d l i n g  o p e r a t i o n s .  T h e  g l a s s  
was  m e l t e d  i n  p l a t i n u m  a t  a b o u t  900°C 
and c a s t  i n t o  a g r a p h i t e  d i e  t o  fo rm 
t h e  d e s i r e d  r i n g  s h a p e .  I t  was n o t  
p o s s i b l e  t o  c o o l  t h e  r i n g s  i n  a i r  

e l i m i n a t e d  e n t i r e l y  by f u r n a c e  c o o l i n g  
and  a n n e a l i n g .  

TUBULAR FUEL ELEMENTS 
E .  S. Bomar J .  H. Coobs  

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

P r e p a r a t i o n  o f  t u b u l a r  f u e l  e l e m e n t s  
by d r a w i n g  h a s  been  i n i t i a t e d .  Twelve  
t u b e s  c o n t a i n i n g  c o r e s  o f  t y p e  3 0 2  
s t a i n l e s s  s t e e l ,  i r o n ,  and  n i c k e l  w i t h  
2 0  a n d  30% U@, a r e  b e i n g  r e d u c e d  a 
t o t a l o f 8 7 %  from 0 .750  i n .  i n  d i a m e t e r  
w i t h  a 0 , 0 4 2 - i n .  w a l l  t o  0 . 2 5 0  i n .  i n  
d i a m e t e r  w i t h  a 0 . 0 1 5 - i n .  w a l l .  H e -  
d u c t i o n  by p l u g  d r a w i n g  is  b e i n g  t r i e d  
i n  p r e f e r e n c e  t o  d r a w i n g  o n  a m a n d r e l  
b e c a u s e  t h e  l a t t e r  p r o c e s s  a p p l i e s  a 
s h e a r  s t r e s s  t o  t h e  c o r e .  T h e  s h e a r  
s t r e s s  may h a v e  c o n t r i b u t e d  t o  t h e  
f a i l u r e  d u r i n g  e a r l i e r  e x p e r i m e n t s ( 3 )  
o f  t h e  c o r e  m a t e r i a l  i n  many o f  t h e  
t u b e s  d r a w n  a t  t h e  S u p e r i o r  T u b e  
Company.  T h e  p l a n s  c a l l  f o r  t h e  r e -  
d u c t i o n  o f  s i x  t u b e s  on  e a c h  o f  two 
s c h e d u l e s  i n  s t e p s  o f  15 a n d  209% re -  
d u c t i o n  p e r  p a s s ,  r e s p e c t i v e l y .  

T h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  t,o d a t e  w i t h  
t h e  15% s c h e d u l e  h a v e  b e e n  q u i t e  e n -  
c o u r a g i n g .  S i x  t u h e s  h a v e  b e e n  
p r o c e s s e d  t h r o u g h  t h r e e  s t e p s  o f  t h e  
s c h e d u l e  w i t h o u t  d i f f i c u l t y ,  A l l  s i x  
t u b e s  have  e x c e l l e n t  i n s i d e  and  o u t s i d e  
f i n i s h e s ,  a n d  t h e y  s h o w  n o  s i g n s  o f  

r i p p l i n g "  o r  f o l d i n g  i n  t h e  c v r e  
r e g i o n .  H o w e v e r ,  t h e  ~ u b e s  b e i n g  
p r o c e s s e d  b y  t h e  2 0 %  s c h e d u l e  h a v e  
g i v e n  d i s c o u r a g i n g  r e s u l t s .  T h r e e  
t u b e s  h a v e  b e e n  p r o c e s s e d  f o r  t w o  
s t e p s ,  and  a l l  t h r e e  f a i l e d  i n  t e n s i o n  
d u r i n g  d r a w i n g ,  o n e  on  t h e  f i r s t  p a s s  
a n d  two on t h e  s e c o n d .  Tn a d d i t i o n ,  
s l i g h t  r i p p l i n g  w a s  e v i d e n t  a t  t h e  
l e a d i n g  end  o f  t h e  c o r e ,  a n d ,  i n  some 
c a s e s ,  d r a w i n g  w a s  a c c o m p a n i e d  b y  
c h a t t e r i n g  i n  t h e  d i e .  E v i d e n ~ l y ,  
t h i s  s c h e d u l e  i s  f a i r l y  s e v e r e  f o r  

a 8  

w i t h o u t  c r a c k i n g .  By s l o w  c o o l i n g  .- 

i n  a b l a n k e t  o f  g l a s s  w o o l ,  m o s t  ( 3 ) E .  S. Homer and J. H. Coobs .  M e t .  Q u a r .  Prog. 
c r a c k i n g  was  a v o i d e d ,  a n d  i t  c a n  be R E P .  J a n .  31 ,  1 9 5 2 ,  0 ~ ~ ~ - 1 2 6 7 ,  P. 93.  
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r e d u c t i o n  o f  l a m i n a t e d  t u b e s  by p l u g  
d r a w i n g ,  H o w e v e r ,  i t  i s  p l a n n e d  t o  
c o n t i n u e  d r a w i n g  t h e  r e m a i n i n g  t u b e s  
u n t i l  c o m p l e t e  f a i l u r e  o r  u n t i l  t h e  
d r a w i n g  i s  f i n i s h e d .  

G. P. S m i t h  M. E. S t e i d l i t z  
Mesa 1 l u r g y  D i v i s i o n  

The  new a p p a r a t u s  f o r  e x a m i n i n g  t h e  
c o m b u s t i o n  o f  s o d i u m  a n d  some o f  i t s  
a l l o y s  i n  v a r i o u s  a t m o s p h e r e s  has  been  
c o m p l e t e d .  The  e q u i p m e n t  c o n s i s t s  o f  
a s t e e l  b o x  c o n n e c t e d  t o  R vacuum 
pump, a f i l t e r  s y s t e m ,  and  a s o u r c e  o f  
d r y  a i r .  The sod ium c a p s u l e  i s  h e a t e d  
t o  a t e m p e r a t u r e  o f  'TOO t o  800°C i n  a 
f u r n a c e  l o c a t e d  on  t o p  o f  t h e  b o x .  
T h e  t i p  o f  t h e  c a p s u l e  i s  t h e n  b r o k e n  
o f f  t o  c a u s e  a j e t  o f  m o l t e n  m e t a l  t o  
s p r a y  i n t o  t h e  a t m o s p h e r e  i n  t h e  box.  
O b s e r v a t i o n s  o f  t h e  f l a m m a b i l i t y  a r e  
m ~ d c  v i s u a l l y .  

A t o t a l  o f  s i x  r u n s  h a s  b e e n  made 
w i t h  p u r e  s o d i u m  a t  800°C i n  t h e  new 
a p p a r a t u s .  Of t h e s e ,  two w e r e  i n  d r y  
a i r  and f o u r  were i n  room a i s ,  a l l  a t  
8 p r e s s u r e  o f  1 a t m o s p h e r e .  The  o n l y  
o b s e r v a b l e  d i f f e r e n c e  i n  t h e s e  t e s t s  
was  t h e  f o r m a t i o n  o f  a h e a v i e r  scum on 

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

A s e r i e s  o f  t e s t s  on s o d i u m - m e r c u r y  
m i x t u r e s  h a s  been  run a t  700'C. Cap-  
s u l e s  c o n t a i n i n g  5 0 ,  6 0 ,  6 2 ,  6 4 ,  6 6 ,  
6 8 ,  4 0 ,  a n d  9 0  m o l e  % m e r c u r y  w e r e  
b u r n e d  i n  room a i r .  The r e s u l t s  were 
a s  f o l l o w s :  w i t h  50  m o l e  % m e r c u r y ,  
t h e  c o m b u s t i o n  o f  t h e  j e t  i s  e s s e n t , i a l l y  
a s  v i g o r o u s  a s  w i t h  p u r e  sodium.  With  
6 0  mole  % m e r c u r y ,  t h e  c o m b u s t i o n  i s  
n o t i c e a b l y  l e s s  v i g o r o u s .  Wi th  6 0  t o  
7 8  m o l e  % m e r c u r y ,  t h e  r a t e  o f  com- 
b u s t i o n  d e c r e a s e s  r a p i d l y  u n t i l  w i t h  
7 0  m o l e  % a n d  g r e a t e r ,  n o  f i r e  i s  
o b s e r v e d  i n  t h e  j e t ,  a l t h o u g h  a s m a l l  
amount  o f  w h i t e  smoke i s  fo rmed .  

I t  i s  p o s s i b l e  t h a t  t h e  compound 
Nat'lg2, w h i c h  n c c u r s  .w i th  6 6 . 7  mole  % 
m e r c u r y ,  i s  i m p o r t a n t  i n  t h i s  r a t h e r  
s u d d e n  c h a n g e  i n  c o m b u s t i b i l i t y  w i t h  
c o m p o s i t i o n .  NaMg2 i s  t h e  most s t a b l e  
o f  t h e  s o d i u m - m e r c u r y  c o m p o u n d s .  I t  
h a s  a m e l t i n g  p o i n t  o f  3 6 0 ° C  a n d  a 
h e a t  o f  f o r m a t i o n  o f  a b o u t  1 8 . 3  
k c a l / m o l e .  
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8 .  HEAT TRANSFER AND PHYSICAL PROPERTIES 

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  

The  h e a t  c a p a c i t y  o f  t h e  L iC l -KC1 
e u t , e c t i c  h a s  b e e n  m e a s u r e d ;  i n  t h e  
s o l i d  s t a t ?  i t  w a s  f o u n d  t o  be  0 . 2 3  
c a l / g ° C ,  a n d  i n  t h e  l i q u i d  s t a t e ,  
o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  3 5 1  t o  
840"C, i t  w a s  found  t o  be 0.32 c a l / g * " C .  
The h e a t  o f  f u s i o n  f o r  t h i s  m a t e r i a l  
was a p p r o x i m a t e l y  64 c a l / g .  The h e a t  
c a p a c i t y  o f  N a F - K F - L i F  ( 1 2 . 5 - 4 2 - 4 6 . 5  
m o l e  % )  w a s  d e t e r m i n e d  t o  b e  0 . 4 1  
c a l / g a o C  i n  t h e  s o l i d  s t a t e  a n d  0 .45  
c a l / g S o C  i n  t h e  l i q u i d  s t a t e  o v e r  t h e  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  415  t o  875OC. The  
h e a t  o f  f u s i o n  f o r  t h i s  m a t e r i a l  was 
a b o u t  93 c a l / g .  

P r e l i m i n a r y  v i s c o s i t , ~  m e a s u r e m e n t s  
have been  o b t a i n e d  f o r  t w o  c o m p o s i t i o n s  
i n  t h e  NaF-ZrF4 -IJF, s y s  t e m ,  t h a t  i s ,  
53 -43-4  mole % a n d  53 .5 -40-6 .5  mole %. 
T h e s e  d a t a  w e r e  f o u n d  t o  b c  v e r y  
s i m i l a r  t o  t h o s e  p r e v i o u s l y  o b t a i n e d  
f o r  t h e  5 0 - 4 6 - 4  mole  % m i x t u r e ;  for 
e x a m p l e ,  t h e  v i s c o s i t y  o f  t h e  6 . 5  
m o l e  % UF, c o m p o s i t i o n  v a r i e d  f r o m  
a b o u t  1 6  c p  a t  5 8 0 ° C  t o  5 . 7  c p  a t  
950°C.  A p r e l i m i n a r y  s t u d y  o f  NaF-  
KF-UF, ( 4 6 . 5 - 2 6 - 2 7 . 5  mole %) i n d i c a t e d  
t h a t  t h e  v i s c o s i t y  v a r i e d  f r o m  a b o u t  
30 c p a t  600°C t o  a b o u t  12 cp  a t  800°C. 

The  d e n s i t y  o f  NaF-ZrF4-CF,  ( 5 3 . 5 -  
4 0 . 0 - 6 . 5  mole  X) h a s  b e e n  d e t e r m i n e d  
o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  6 0 0  t o  
800°C. The d e n s i t i e s  o f  t h e  pump s e a l  
m a t e r i a l s  E e F z ,  Na€?eF3 ,  a n d  N a Z r F ,  
hdve  b e e n  o b t a i n e d  o v e r  t h e  t e m p e r a -  
t u r e  r a n g e  -30 t o  130°C.  The  d e n s i t y  
o f  NaF-ZrF,-UF,  ( 5 0 - 4 6 - 4  m o l e  %) a t  
room t e m p e r a t u r e  was a l s o  d e t e r m i n e d .  

The  t h e r m a l  c o n d u c t a n c e  o f  a n  i n -  
s u l a t e d  s a f e t y - r o d  s l e e v e  a n d  t h e  
t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  t h e  d i a t o m a c e o u s  
e a r t h  i n s u l a t i o n  were  m e a s u r e d ;  t h e  
c o n d u c t a n c e  w a s  f o u n d  t o  b e  2 . 6  
R t , u / h r *  f t *  O F ,  a n d  t h e  t h e r m a l  c o n -  

d u c t , i v i t y  o f  t h e  i n s u l a t i o n  w i t , h  
a d e n s i t y  o f  2 9  l b / f t 3  w a s  0 . 0 5 7  
B t u / h r *  f t .  O F .  

Measurements  o f  t h e  v a p o r  p r e s s u r e s  
o f  t h r e e  c o m p o s i t i o n s  i n  t h e  NaF-ZrF, 
b i n a r y  s y s t e m  h a v e  b e e n  c o m p l e t e d .  
W h i l e  t h e  v a p o r  p r e s s u r e  r i s e s  q u i t e  
s t e e p l y  w i t h  t h e  ZrF, c o n c e n t r a t i o n ,  
t h e  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  v a l u e s  w e r e  
c o n s i d e r a b l y  h i g h .  A summary o f  t h e  
v a p o r  p r e s s u r e s  o f  s e v e r a l  Z r F , - b e a r i n g  
f u s e d  s a l t s  i s  p r e s e n t , e d .  

The a n a l y s i s  o f  a l l  t h e  h e a t  t r a n s -  
f e r  d a t a  o n  N a F - K F - L i F  e u t e c t i c  i n  
I n c o r i e l  h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  The  r e -  
s u l t s  a r e  i n  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  p r e -  
l i m i n a r y  i n f o r m a t i o n  p r e v i o u s l y  r e -  
p o r t e d ,  n a m e l y ,  t h a t  h e a t  t r a n s f e r  
d a t a  f a l l  5 0 %  l o w e r  t h a n  w o u l d  b e  
e x p e c t e d  f o r  t h e  s p e c i f i c  s y s t e m  
b e i n g  s t u d i e d .  T h i s  c o n d i t i o n  r e s u l t e d  
b e c a u s e  o f  t h e  p r e s e n c e  o f  n t h i n  
i n s o l u b l e  f i l m  c o m p o s e d  m o s t l y  o f  
K3CrE', a t  t h e  i n n e r  t u b e  w a l l .  

A s e r i e s  o f  w a l l  t o  m i x e d - m e a n -  
f l u i d  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e s  h a v e  
been  measu red  i n  a f o r c e d - f l o w  volume- 
h e a t - s o u r c e  e x p e r i m e n t  o v e r  a r a n g e  
o f  R e y n o l d s  arid P r a n d t l  m o d u l i  a n d  a 
r a n g e  o f  vo lume h e a t  s o u r c e s  o f  f rom 
0.13 t o  0 , 4 2  kw/cm3* The e x p e r i m e n t a l  
t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e s  o b t a i n e d  were 
f o u n d  t o  f a l l  w i t h i n  * 3 0 %  o f  t . h e  
t h e o r e t i c a l  v a l u e s .  

E N T H A L P Y  A N D  H E A T  C A P A C I T Y  OF H A L K D E S  

W. D. Powers  G.  C .  R 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 on 

The  e n t h a l p y  a n d  h e a t  c a p a c i t y  o f  
t h e  LiC1-KCl e u t e c t i c  ( 5 9  mole  % LiC1)  
have  been  i n v e s t i g a t e d  w i t h  t h e  Bunsen 
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i c e  c a l o r i m e t e r  w i t h  t h e  f o l l o w i n g  
r e s u l t s :  ( ' 1  

H,(solid) - Hoo,,(solid) = 4 + 0.23(6)T , 

Cp = 0.23(6) + 0.03 ,  

for 97 t o  351"C, 

HT( l iquid)  -- II ( s o l i d )  = 30 + 0 .32(5 )T  , 
o o c  

Cp = 0.32(5) 0.02 , 

for  351 t o  840"C, 
where  H i s  t h e  e n t h a l p y  i n  c a l / g ,  C 
i s  t h e  h e a t  c a p a c i t y  i n  c a l / g * O C ,  T 1: 

t h e  t e m p e r a t u r e  i n  OC. The LiC1-KC1 

. p  

( l ) W .  D. Powers  and G .  C .  B l a l o c k ,  E n t h a l p y  a n d  
B l e a t  C a p a c i t y  o f  L i t h i u m  C h l o r i d e ,  P o t a s s i u m  
C h l o r i d e  E u t e c t i c ,  ORNL C F - 5 3 - 8 - 3 0  (Aug. 5 ,  1 9 5 3 ) .  

e n t h a l p y  d a t a  a r e  shown i n  F i g .  8 . 1 .  
T h e  h e a t  o f  f u s i o n  f o r  t h i s  m a t e r i a l .  
i s  a b o u t  64 c a l / g .  

The e n t h a l p y  and t h e  h e a t  c a p a c i t y  
o f  NaF-KF-LiF ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  m o l e  !%) 
a r e ( ' )  
H T ( s o l i d )  ..- €looc(so l id)  = 0.4lT - 44 , 

C p  = 0.41 k 0.05 , 
for  300 t o  4S5"C, 

f f , ( l iquid)  - N ( s o l i d )  = 0.45T + 32 
ooc 

C -- 0.45 * 0.03 
P 

for  475 t o  875°C. 
__ 

("W. D. P o w e r s  and 6 .  C. B l a l o c k ,  H r a t  C a p a c i t y  
of F u e l  C o m p o s r t r o n  N o .  1 2 ,  ORhL C F - 5 3 - 7 - 2 0 0  ( J u l y  
3 1 ,  1 9 5 3 ) .  

c CAPSULE 12 
A CAPSULE 43 _. 

0 CAPSULE 44 

1 ._...... _Al- l I " 

UNCLASSIFIED 
DWG.2 11 I4 

0 100 200 300 4 00 500 600 700 800 900 
TEMPERATURE ( " C )  

Fig. 8 .  I .  Temperature -Entha lpy  R e l a t i o n s h i p  o f  t h e  LiCI-KGL E u t e c t i c .  
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T h r  h e a t  o f  f u s i o n  o f  t h i s  f l u o r i d e  
m i x t u r e  was found t o  be a b o u t  93 c a l / g .  

V I S C O S I T Y  OF F L U O R I D E S  

S. I.  Cohen T. N .  J o n e s  
R e a c t o r  Exper  imen t a  1 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  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  o b t a i n e d ( 3 )  o n  e i t h e r  t h e  
R r o o k f i e l d  or the e f f l u x  v i s ~ o m e t e r ; ~ )  

( 3 ) S .  I .  C o h e n  a n d  T. N .  J o n e s ,  P r e l i m i n a r y  
M ~ ~ ~ ~ r c m e n t s  o f  t h e  D e n s i t y  a n d  V i s c o s i t y  o f  
F l u o r i d e  M i x t u r e  N o .  40, ORWL CF-53-7-125 ( J u l y  

( 4 ) J .  M. C i s a r  e t  a l . ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  

23, 1953). 

f u n c  I O ,  1 9 5 2 ,  O R N I , - 1 2 9 4 ,  p .  116. 

20 

15 

40 
9 

8 
a 
2 7  

$ 6  
0 
0 

> 

- 
>- 

s 5  

4 

3 

2 

o r  on b o t h ,  f o r  two r e c e n t l y  e v o l v e d  
f l u o r i d e  m i x t u r e s ,  NaF-ZrF4 -UF4 { 5 3 - 4 3 - 4  
mole x i  and NaF-ZrF4-UF4 ( 5 3 . 5 - 4 0 - 6 . 5  
mole % ) .  T h e s e  d a t a  a r e  p l o t t e d  i n  
F i g .  8 . 2 ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  v i s c o s i t y  
o f  NaF-ZrF4  -UF4 ( 5 0 - 4 6 - 4  mole  % >  f o r  
c o m p a r i s o n .  T h e  v i s c o s i t i e s  o f  t h e  
t h r e e  m i x t u r e s  a r e  q u i t e  s i m i l a r ,  a s  
w o u l d  b e  e x p e c t e d  b e c a u s e  o f  t h e i r  
s i m i l a r  c h e m i c a l  c o m p o s i t i o n s .  I n  
p a r t i c u l a r ,  t h e  v i s c o s i t y  o f  t h p  
5 3 . 5 - 4 0 - 4 . 6  rriole % m i x t u r e ,  t h e  m o s t  
r e c e n t  AFE f u e l  c o m p o s i t i o n ,  r a n p e d  
from a b o u t  16 c p  a t  580°C. t o  5 . 7  c p  a t  
950°C. 
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FLUORIDE , COMPOSITION (mole %) 
MIXTURE UF4 ZrF4 NaF 
N 0 . 4 4  0 6.5 40 53.5 

N 0 . 4 0  El 4 43 53 

N 0 . 3 0  A 4 46 50 
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F i g .  8 . 2 .  V i s c o s i t y  o f  Severa l  Composit ions i n  the  NaF-ZrF, -UF4 Sys tems .  
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Some p r e l i m i n a r y  m e a s u r e m e n t s  o f  
NaF-KF-UF4 ( 4 6 . 5 - 2 6 . 0 - 2 7 . 5  m o l e  X )  
h a v e  a l s o  b e e n  made.  T h e  v i s c o s i t y  
r a n g e d  f r o m  a b o u t  30  c p  a t  6 0 0 ° C  t o  
a h o u t  1 2  c p  a t  800°C. 

DEN 6 I TY 0 F FLU 8 R I D  ES 

S.  I .  Cohen T. N .  J o n e s  
R e a c t o r  E x p e r i r n e n t a l  Engi n e r r i n g  

D i  v i s  i o n  

The  d c n s i t y  o f  NaF-ZrF,-UF, ( 5 3 . 5 -  
4 0 - 6 . 5  m o l e  %) h a s  b e e n  d e t c r l n i i i e d  by 
t h e  d i s p l a c e m e n t  m e t h o d  o v e r  t h e  
t e m p e r a t u r c  r a n g e  600 t o  8OO"C, and i s  
b e s t  r e p r e s e r i  t e d  by t h e  e q u a t i o n  

,O = 4 . 0 6  - 0 . 0 0 0 9 7 T  , 
where p i s  t h e  d e n s i t y  i n  g/cm3 a n d  T 
i s  t h e  t e m p e r a t u r e  i n  "C. 

D e t e r m i n a t i o n s  o f  t h e  s o l i d  d e n s i t i e s  
o f  E e F 2 ,  N a F e F 3 ,  a n d  N a Z r F 5 ,  a l l  o f  
w h i c h  h a v e  b e e n  u s e d  i n  pump s e a l  
s t u d i e s ,  h a v e  b e c n  m a d e . . ( ' )  F i g u r e  
8 . 3  p r e s e n t s  t h e  d e n s i t y - t e m p e r a t i i r e  
d a t a  o f  NaBeF3. 

The d e n s i t y  o f  NaF-ZrF,-UF, ( 5 0 - 4 6 - 4  
molc % )  a t  room t e m p e r a t u r e  (3OoC)  w a s  
found t o  h e  4 .09  g/cm3. 

( " S .  I. Cohen and T. N. Jones, M e a s u r e m e n t s  o f  
t h e  S o l t d  D c n s r t ~ e s  o f  F l u o r ~ d c  Y i i f u r e  P i 0 . 3 0 ,  
E e F Z o n d N a B e F 3 ,  ORNL CF-53-7-126 ( J u l y  23, 1953). 
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N .  D. G r e e n e  
R e a c t o r  Experiirien t a l  E n g i n e e r i n g  

D i v i s i on 

An e x p e r i m e n t a l  s t u d y  o f  t h e  e l e c -  
t r i c a l  c o n d u c t i v i t y  o f  m o l t e n  s a l t s  
h a s  been i n i t i a t e d .  A b e r y l l i u m  o x i d e  
c o n d u c t i v i t y  c e l l  h a s  been  f a b r i c a t e d  
a n d  u s e d  i n  soiile p r e l i m i n a r y  h i g h -  
t e m p e  r a t u  ri: e P ec  t r i  c a 1  coridu c t i v i  t y  
e x p e r i m e n t s  w i t h  m o l t e n  p o t a s s i i i m  
c h l o r i d e .  A l s o ,  t h e  c o n d u c t i v i t i e s  o f  
c o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  a c i d  s o l u t i o n s  
( 6 0  a n d  1 0 0 %  b y  w e i g h t )  h a v e  b e e n  
d e t e r m i n e d  a s  a f u n c t i o n  o f  t e m p e r a -  
t u r e .  T h e s e  s o l u t i o n s  may be u s e d  i n  
v o l u m e  - h e  a t -  s o u  r c e  t r a n s  f e r  
experirnen ts .  

h e a t ,  

'P'BERUAL C O N D U C T H V I T Y  

The t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  d e n s e l y  
p a c k e d  d i a t o m a c e o u s  e a r t h  i n s u l a t i o n  
h a s  been  d e t e r m i n e d  by m e a s u r i n g  t h e  
t h e r i r a l  r e s i s t a n c e  a c r o s s  a n  a n n u l u s  
c o n t a i n i n g  t h e  m a t e r i a l .  T h e s e  m e a s u r e -  
m e n t s  i n d i c a t e  a t h e r m a l  c o n d i i c t i v i  t y  
o f  0 . 0 5 7  U t u / h r ;  f t '  " F  when t h e  d i a -  
tomaceous  e a r t h  i s  p a c k e d  t o  a d e n s i t y  
o f  2 9  l b / f t 3 .  I n  a d d i t i o n ,  d e v e l o p m e n t  
o f  b o t h  t h e  l o n g i t u d i n a l  and t h e  f l a t -  
p l a t e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  d e v i c e s  f o r  
a c c u r a t e ,  h i g h -  t e m p e r a t u r e  m e a s u r e -  
m e n t s  h a s  c o n t i n u e d .  

Diatoniaceous Earth ( M .  h .  R o s e n t h a l ~  
J. L o n e s ,  R e a c t o r  E x p e r i m e n t  a1  E n g i  - 
n e e r i n g  D i v i s i o n ) .  4 n  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  t h e r m a l  
c o n d u c  t i  v i  t y  o f  d i  a t  oii iace o u  s e a r t h  
i n s a l a t i o n  c o n t a i n e d  i n  t h e  a n n u l u s  
b e L w e e n  t h e  c o n c e n t r i c  w a l l s  o f  a 
s a f e t y - r o d  s l e e v e .  ' ihe  d i a t o m a c e o u s  
e a r t h  h a d  b e e n  tamped i n t o   lie s l e e v e  
a n n u l u s  t o  i n c r e a s e  i t s  d e n s i t y  t o  
a p p r o x i m a t e l y  2 9  l b / f t 3 .  T h e  s l e e v e  
h a d  a n  i n s i d e  d i a m e t e r  of '  2 . 3 8  i n . ,  
an  o u t s i d e  d i a m e t e r  o f  3 . 0 0  i n . ,  and a 
l e n g t h  o f  a p p r o x i m a t e l y  5 f e e t .  The  
t h e r m a l  r e s i s t a n c e  o f  t h e  s l e e v e  was 
d e t e r m i n e d  by h e a t i n $  t h e  i n n e r  s u r f a c e  
w i t h  c o n d e n s i n g  s t e a m  and by r e m o v i n g  
h e a t  a t  t h e  o u t e r  s u r f a c e  w i t h  f l o w i n g  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

wat,er.  D e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  h e a t  f l o w  
r a t e  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  
a c r o s s  t h e  w a l l  p e r m i t t e d  c a l c u l . a t i o n  
o f  t h e  r e s i s t a n c e  a n d ,  f rom t h a t ,  t h e  
t -hermal  c o n d u c t i v i t y  o f  t h e  i n s u l a t i o n .  

T h e  t u b e  w a s  d i v i d e d  i n t o  t h r e e  
c h a m b e r s  by r u b b e r  s t o p p e r s ,  a n d  d r y  
s t e a m  a t  a t m 0 s p h e r i . c  p r e s s u r e  w a s  
s u p p l i e d  t o  e a c h  cha i i i be r .  M e a s u r e -  
merits were b a s e d  on h e a t  f l o w  from t h e  
c e n t e r  s e c t i o n ;  t h e  o t h e r  two chambers  
s e r v e d  a s  g u a r d  h e a t e r s  t o  e l i m j . n a t , e  
e n d  e f f e c t s .  V a r i o u s  1.eads i n t o  L h e  
s y s t e m  a n d  b e t w e e n  c h a m b e r s  p r o v i d e d  
f o r  s t e a m  f l o w ,  c o n d e n s a t e  r e m o v a l ,  
v e n t i n g  o f  n o n c o n d e n s i n g  g a s e s  , a n d  
t e m p e r a t u r e  m e a s u r e m e n t s .  T h e  t u b e  
was  c e n t e r e d  i n  a l e n g t h  o f  s t a n d a r d  
3 1 / 2 - i n .  p i p e ,  a n d  wat .e r  w a s  p a s s e d  
t h r o u g h  the  a n n u l u s  b e t w e e n  the  p i p e  
a n d  t h e  t u b e  a t  a v e l o c i t y  o f  a b o u t ,  

The r e s i s t a n c e s  o f  t h e  s t e a i n - s i d e ,  
t h e  w a t e r - s i d e ,  a n d  t l ie m e t a l  w a l l s  o.f 
t h e  t u b e  were n e g l i g i b l e  compared  w i t h  
t h e  r e s i s t a n c e  o f  t h e  i n s u l a t i o n .  
f i e r i c e ,  t h e  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  
be!;ween t.he c o n d e n s i n g  s t e a m  a n d  t h e  
w a t e r  was  e s s e n t i a l l y  e q u a l  t o  t h e  
t e m p e r a t u r e  d r o p  a c r o s s  t h e  i n s u l a t i o n .  
A1t ;hough t h e  s t e a m  t e m p e r a t u r e  w a s  
m e a s u r e d  t o  e n s u r e  t , h a t  i t  w a s  s u p e r -  
h e a t e d  ( a n d  h e n c e  c a r r y i n g  110 w i 3 t F : I '  

v a p o r ) ,  t h e  c o n d e n s a t i o n  t e m p e r a t u r e  
c o r r e s p o n d i n g  t o  a t m o s p h e r i c  p r e s s t i r e  
was u s e d  a s  t h e  s t e a m - s i d e  t e m p e r a t u r e .  

The c o n d u c t a n c e  o f  t h e  s l e e v e  p e r  
f o o t  o f  l e n g t h ,  q /LAt  ( w h e r e  q i s  h e a t  
f l o w  r a t e ,  L i s  l e n g t h ,  a n d  A t  i s  
t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e )  , was m e a s u r e d  
a t  t h e  mean t e m p e r a t u r e  o f  t h e  i n s u -  
l a t i o n ,  t h a t  i s ,  140°F .  T h e  v a l u e s  
o b t a i n e d  a r e  b a s e d  on t h e  m i d d l e  43 i n .  
o f  t h e  l e n g t h  o f  t,he t u b e .  From t h e  
measu red  c o n d u c t a n c e  ( 2 . 6  R t u / h r * f t *  OF), 
t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  t h e  d i a -  
t o m a c e o u s  e a r t h  i n s u l a t i o n  w a s  c a l c u -  
1aa;ed t o  be 0 . 0 5 7  R t u / h r . f t '  ( " F / f t ) .  

S o m e  d a t a  a n  t h e  t h e r r r i a l  c o n -  
d u c t i v i t y  o f  d i a t o m a c e o u s  e a r t , h  powder 
o f  v a r i o u s  d e n s i t i e s  were found i n  the 

1 f p s .  

l i t e r a t u r e ( 6 )  a n d  a r e  p l o t t e d ,  t o -  
g e t h e r  w i L h  t h e  v a l u e  o b t a i n e d  i n  t h i s  
i n v e s t i g a t i o n ,  i n  F i g .  8.4. N o t e  t h a t  
t h e  m r a s u r e d  v a l u ~  o f  t h e r m a l  c o n -  
d u c t i v i t y  f a l l s  a p p r o x i m a t e l y  0 1 1  a 
c u r v e  w h i c h  was e x t r a p o l a t e d  f rom t l i e  
1 i t e r a  t u r e  v a l u e s .  
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D E N S I T Y  ( l b / f t 3 )  

F i g .  8 . 4 .  Thermal C o n d u c t i v i t y  o f  
D i a t o m a c e o u s  E a r t h .  

Development of Thermal C o n d u c t i v i t y  
Measur ing  Devices  (M'. D. Powers ,  Ff. M. 
R u r n e t t ,  S .  J .  C l a i b o r n e ,  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 ) .  
The f l a t - p l a t e  c o n d u c t i v i t y  m e a s u r i n g  
d e v i c e s  h a v e  b e e n  u s e d  f o r  c h e c k i n g  
v a l u e s  p r e v i o u s l y  o b t a i n e d  by u s e  o f  
t h e  v a r i a b l e  g a p  o r  Deem a p p a r a t u s .  
Some d i f f i c u l t y  h a s  b e e n  e x p e r i e n c e d  
i n  c o m p l e t e l y  f i . I l i . n g  t h e  ce l l s  o f  t h e  
f l a t - p l a t e  c o n d u c t i v i t y  a p p a r a t u s .  An 
x - r a y  t e c h n i q u e  h a s  b e e n  d e v i s e d  f o r  
d e t e c t i n g  v 0 i . d  s p a c e s  i n  t h e  ( :on -  
d u c t i v i t y  c e l l s .  

A d d i t i o n a l  c h e c k s  h a v e  h e e n  made on 
t h e  l o n g i t u d i n a l  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  
a p p a r a t u s .  T h e  r e p o r t - e t l  v a l u e s  f o r  
t h e  t h e r m a l  c o n d u c t i v i t y  o f  t y p e  3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  h a v e  b e e n  c h e c k e d  t o  
w i t h i n  5% b e t w e e n  150  a n d  2 5 O o C .  I t  
was f o u n d  n e c e s s a r y  t,o r e d e s i g n  t h e  
g u a r d  h e a t e r s  s o  t h a t  c o n s i d e r a h l y  
h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  c o u l d  be o b t a i n e d .  

( 6 ) G .  R .  P i l k e s ,  H e o t  I n s u l a t i o n ,  p ,  1 6 6 ,  W i l e y ,  
N e w  York. 1950. 
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VAPOR PRESSURES OF F L U O R I D E S  

R. E. Moore R .  E. T r a b 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 e a s u r e m e n t  o f  v a p o r  p r e s s u r e  by 
t h e  m e t h o d  o f  R o d e b u s h  a n d  D i x o n ( ' )  
was c o m p l e t e d  f o r  t h r e e  c o m p o s i t i o n s  
i n  t h e  RaF-ZrF,  h i n a r y  s y s t e m  d u r i n g  
t h i s  q u a r t e r .  In a d d i t i o n ,  m e a s u r e -  
m e n t s  were  corrrple t e d  on NaF-ZrF,  -UY, 
( 6 5 - 1 5 - 2 0  m o l e  X). T h e  p r e l i m i n a r y  
v a l u e s  p r e v i o u s l y  r e p o r t e d ( 8 )  a p p e a r  
t o  be c o n s i d e r a b l y  t o o  h i g h .  

The vapor  p r e s s u r e  v a l u e s  f o r  t h e s e  
c o m p o s i t i o n s  a r e  c o l l e c t e d  i n  T a b l e  
8 . 1 ,  t o g e t h e r  w i t h  t h o s e  f o r  Z r F , ,  
U F , ,  a n d  t h e  o t h e r  Z r F 4 - h e a r i n g  
m i x t u r e s  e x a m i n e J  s o  f a r .  I n s p e c t i o n  
o f  t h e  c a l c u l a t e d  v a l u e s  f o r  v a p o r  
p r e s s u r e s  a t  9 0 0 ° C  i n d i c a t e s  a l o w  

~ 

( 7 ) W .  H .  R o d e b u s h  and  A .  L .  D i x o n ,  P h y s .  R e v .  

("R. E. Moore and R .  E .  T r a b e r ,  ANP Q u o r .  P r o g .  

26, 8 5 1  ( 1 9 2 5 ) .  

R e p .  J u n e  1 0 .  1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p .  8 9 .  

TABLE 8 . 1 .  VAPOR P R E S S U R E  D A T A  FOR ZPF,-BEARING FUSED S A L T S  

................... .................. ......... __ ......... 

SALT COMPOSITION (mole X) 

Na F 

6 6 . 7  

57 

50 

4 2 . 2  

6 5  

50 

53 

50 

46 

5 

a c t i v i t y  o f  ZrF, i n  t h e  m e l t  i n  a l l  
t h e  m i x t u r e s .  I n  t h e  b i n a r y  s y s t e m  
N a F - Z r F , ,  t h e  v a p o r  p r e s s u r e  r i s e s  
q u i t e  s t e e p l y  w i t h  i n c r e a s i n g  Z r F ,  
c o n c e n t r a t i o n .  

- C O N V E C T I O N  B E A T  T R A N S F E R  WITH 
N a F - K F  - I, i P E U TE CT I C 

H. W .  Hoffman J .  L o n e s  
R e a c t o r  E x p e r  imen t a l  Engi  n e e  r i n g  

D i   vi^ s i  on 

T h e  a n a l y s i s  o f  t h e  d a t a  f r o m  t h e  
h e a t  t r a r i s f e r  e x p e r i m e n t  i n  w h i c h  t h e  
NaF-KF-LiF  e u t e c t i c  ( 1 1 . 5 - 4 2 . 0 - 4 6 . 5  
mole %) was f l o w i n g  i n  an  I r i c o n e l  t u b e  
h a s  b e e n  c o m p l e t e d .  T h e  r e s u l t s  a r e  
p r e s e n t e d  i n  t e r m s  o f  t h e  C o l b u r n  
j - f u n c t i o n  i n  F i g .  8 . 5 .  T h e s e  d a t a  
c o r r o b o r a t e  t h e  p r e v i o u s  1 y  r e p o r t e d  
r e s u l t ( g *  l o )  t h a t ,  h e a t  t r a n s f e r  w i t h  
- ......... ....... 

( 9 ) H .  W. H o f f m a n  and  J .  L o n e s ,  A N P  Q u o r .  P r o g .  

('"H. W. H o f f m a n ,  P r e l i m i n a r y  R e s u l t s  o n  F l i n a k  

R e p .  J u n e  1 0 ,  1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p .  9 0 .  

H e a t  T r o n s f e r ,  ORNL CF-53-8-106 ( A u g .  1 8 ,  1 9 5 3 ) .  

K F 

51 

Zr F, 

100 

3 3 . 3  

43 

50 

57. a 
15  

25 

43  

46 

50 

42 

- ....... ~ 

"F4 

100 

20 

25 

4 

a 
4 

2 

A 

___. ......... 

VAPOR PRESSURE CCdVSTANTSI 

A 

9 , 1 7 1  

1 0 , 9 3 6  

5 , 4 2 1  

7 , 2 8 9  

7 , 2 1 3  

8 , 2 5 0  

6 , 9 4 4  

6 , 9 0 6  

7 , 1 0 5  

7 , 5 5 1  

7 I 779 

6 , 8 7 9  

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

B 

7 . 7 9 2  

1 2 . 1 1 3  

5 . 0 5 7  

7 . 3 4 0  

7 . 6 3 5  

9 . 0 0 0  

5 . 8 6  

6 . 8 4 4  

7 . 3 1  

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

7 . 8 8 8  

3 . 2 8 1  

6 . 7 4 3  
~ 

.____I ____ ..... ........ .__ 

VAPOR PRESSURE 
AT 9OO0C 
(mm Hg) 

0 . 9  

6 17 

2 . 8  

1 4  

32 

9 3  

0 . 9  

9 

2 1  

2 8  

46 
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t h e  NaF-KF-LiF e u t e c t i c  i n  an I n c o n e l  
s y s t e m  w a s  50% l o w e r  t h a n  t h a t  i n  a 
n i c k e l  s y s t e m .  I t  w a s  f o u n d  t h a t  
t h i s  d i f f e r e n c e  i n  h e a t  t r a n s f e r  was 
c a u s e d  by a t h i n ,  i n s o l u b l e  f i l m  t h a t  
f o r m e d  on t h e  i n s i d e  s u r f a c e  o f  t h e  
T n r o n e l  t u h e s .  T h i s  f i  1111 h a s  heen 
i d e n t i f l e d  a s  K 3 C r F 6  p l u s  some  i n -  
s o l u b l e  p h a s e s  o f  L i3CrF ,  t h a t  f o r m  
when KF- a n d  L i F - b e a r i n g  f l u o r i d e s  
conic i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  I n c o n e l .  A 
f i l m  h a v i n g  a t h r r m a l  r e s i s t a n c e  o f  
0.002 ( B t u / l i r * f t - " F ) - ' ,  f o r  e x a m p l e ,  
a f i l m  1 . 2 - m i l s  t h i c k  w i t h  a t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t y  o f  0.S R t u / h r * f t * " F ,  
c o u l d  a c c o u n t  for t h e  obsv rved  d i s p a r i t y .  

0.OlO 

00145 
$ 

f m . 
0.002 

0 001 
1500 LO00 5301  10,000 20,000 50,000 ~00,000 

Ri 

Fig. 8 . 5 .  Heat T r a n s f e r  w i t h  t h e  
NaF-KF-LiF E u t e c t i c  (11.5-42.0-46. 5 
mole %) i n  an Incone l  Tube .  

The e f f e c t  on t h e  f i l m  f o r m a t i o n  o f  
e l e c t , r i c a l  c u r r e n t  f l o w  t h r o u g h  t h e  
tu l l e  w a l l  w a s  i n v e s t i g a t e d ,  A p i e c e  
o f  I n c o n e l  t u b i n g  was s u s p e l l d e d  i n  a 
q i i i e s c e n t  p o t  o f  m o l t e n  e u t e c t i c  f o r  
2 4  h o n r s ,  On r e m o v a l  o f  t h e  t u h e ,  a 
f i l m  s i m i l a r  t o  t h e  f i l m s  p r e v i o u s l y  
n o t e d  w a s  o b s e r v e d .  A p i e c e  o f  n i c k e l .  
t u b i n g  t e s t e d  u n d e r  t h e  s a m e  c o n d i t i o n s  
showed n o  f i l m .  

T h e  e x p e r i m e n t a l  s y s t e m  f o r  o b -  
t a i n i n g  f u s e d - s a l t  h e a t  t r a n s f e r  coeP-  
f i c i e n t s  i s  now b e i n g  r e a s s e m b l . e d .  

f l o w  w i t h i n  a n i c k e l  t u b e ,  A d d i t i o n a l  
s m a l l - s c a l e  e x p e r i m e n t s  w i l l  be u n d e r -  
t a k e n  w i t h  t h i s  e u t e c t , i c  w i t h  s e v e r a l  
o t h e r  f l u o r i d e s  f l o w i n g  t h r o u g h  I n c o n e l  
t u b i n g  t o  c h e c k  t,he time and  t e m p e r a -  
t u r e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f a n y  f i 1 m s  
f o r m e d .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  t h e r m a l  
c o n d u c t i v i t y  o f  t h e  f i l m s  and  o f  p u r e  
K , C r F 6  w i l l  b e  d e t e r m i n e d  a n d  com- 
p a r e d .  

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

H .  F.  P o p p e n d i e k  G. M.  Winn 
R e a c t o r  Expcr  i m e n t a l  E n g i n e e r i n g  

D i  v i s  i o n  

A s e r i e s  o f  h e a t  t r a n s f e r  m e a s u r e -  
m e n 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  
f o r c e d -  f l o w  v o l i i m e - h e a t - s o u r c e  e x p e r i -  
men t  p r e v i o u s l y  d e s c r i b e d . (  1 1 )  T h i s  
s y s t e m  i s  shown i n  F i g .  8.6. The  h e a t  
g e n e r a t e d  e l e c t r i c a l l y  w i t h i n  t h e  
f l o w i n g  e l e c t r o l y t e  i n  t h e  t e s t  s e c t i o n  
i s  t r a n s f e r r e d  t o  an a n t i f r e p z e  c o o l a n t  
i n  t h e  h e a t  e x c h a n g e r .  M i x e d - m e a n  
f l u i d  t e m p e r a t u r e s ,  tube  w a l l  t empera -  
t u r e s ,  f l u i d  f l o w  r a t e s ,  and  e x t e r n a l  
h e a t  l o s s e s  were measured .  The p u r p o s e  
o f  t h i s  e x p e r i m e n t  was t o  m e a s u r e  t h e  
r a d i a l  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e s  f o r  a 
r a n g e  o f  H e y n o l d s  and  I ' r a n d t l  m o d u l i  
a n d  t o  c o m p a r e  t h e m  w i t h  t h e  c a l c u -  
l a t i o n s  made by u s i n g  t h e  t h e o r y  which  
was p r e v i o u s l y  d e v e l o p e d . ( " )  

P a r a m e t , e r s  w e r e  s t u d i e d  o v e r  t h e  
f o l l o w i n g  r a n g e s  : 

5 , 8 0 0  Re < 1 4 , 0 0 0  
4 . 6  < Pr  < 8 . 7  I 

0 . 1 3  < W < 0 . 4 2  kw/cc I 

k = 0 .30  R t u / h r * f t 2  ( " F / f t )  , 
d = 9 /32  i n .  

A t y p i c a l  s e t  o f  e x p e r i m e n t a l  t u b e -  
w a l l  and  mixed-mean-  f l u i d  t e m p e r a t u r e  

T h e  t e s t  s e c t i o n  a n d  m i x i n g - p o t  ('"H. F. Poypendiek, G. Winn, and N. D. Greene, 
assemloly h a s  m o d i f i e d  t o  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  J u n e  IO, 1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p. 
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m e a s u r e m e n t s ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  c o n -  
d i t i o n s  o f  t h e  e x p e r i m e n t ,  i s  show11 i n  
F i g .  8.7. A p l o t  o f  t h e  t h e o r e t i c a l ,  
d i m e n s i o n l e s s  d i f f e r e n c e s  b e t w e e n  t h e  
w a l l  and mixed-mean-  f l u i d  t e m p e r a t u r e s  
a s  a f u n c t i o n  o f  R e y n o l d s  a n d  P r a n d t l  
m o d u l i  f o r  t h e  c a s e  o f  a n  i n s u l a t e d  
p i p e  w a l l  i s  shown i n  F i g .  8.8. A l s o  
p l o t t e d  i n  F i g .  8 . 8  a r e  t h e  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e s  o b t a i n e d  f r o m  t h e  e x p e r i -  
m e n t  d e s c r i b e d .  T h e  e x p e r i m e n t a l  
t e m p e r a t u r e  d a t a  f e l l  w i t h i n  +30% o f  
t h e  p r e d i c t e d  v a l u e s .  

C u r r e n t l y ,  l a m i n a r  f l o w  e x p e r i m e n t s  
a r e  b e i n g  c o n d u c t e d .  C o m p a r i s o n s  
between t h e o r y  and  e x p e r i m e n t  f o r  t h i s  
Lype o f  f l o w  w i l l  a l s o  be made, 
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F i g .  8 . 8 .  T h e o r e t i c a l  and  E x p e r i -  
m e n t a l  Dimensionless D i f f e r e n c e s  B e -  
tween Wall a n d  Mixed-Mean T e m p e r a t u r e s  
w i t h  P i p e  Wall I n s u l a t e d .  

BIFLUID HEAT TRANSFER EXPERIMENTS 
D. F .  Salmon,  ANP D i v i s i o n  

The  h i f l u i d  l o o p  w i t h  a c o n c e n t r i c  
t u b e  h e a t  e x c h a n g e r  o p e r a t e d  f o r  
a p p r o x i m a t e l y  5 0 0  h o u r s .  H e a t  w a s  
t r a n s f e r r e d  from NaF-ZrF4 -UF, (50 -46-4  
m o l e  X) i n  t h e  c e n t e r  t u b e  t o  NaK i n  
t h e  a n n u l u s .  A l l  s t r u c t u r a l  m a t e r i a l  
i n  c o n t a c t  w i t h  t h e  f l u o r i d e  w a s  
I n c o n e l ,  e x c e p t  f o r  s e v e r a l  t y p e  316 
s t a i n l e s s  s t e e l  p a r t s  i n  t h e  s u m p .  
The c e n t e r  t u b e  was 0 . 1 3 5 i n .  I D  w i t h  a 
0 . 0 2 5 - i n .  w a l l  andLL/ld r a t i o  o f  587. The  
f l u o r i d e  R e y n o l d s  numbers  r a n g e d  f rom 
2 0 0 0  t o  3 5 0 0 .  T h e  i n l e t  f l u o r i d e  
t e m p e r a t u r e  was m a i n t a i n e d  a t  1 5 0 0 ” F ,  
t h e  a x i a l  t e m p e r a t u r e  d i f f e r e n c e  w a s  
300 t o  35OoF, and  t h e  r a d i a l  t e m p e r a -  
t u r e  d i f f e r e n c e  was 100  t o  125°F.  

T h e  f l u o r 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  was o b t a i n e d  f r o m  t h e  o v e r -  
a l l  c o e f f i c i e n t  by means  o f  a Wil.son 
P l o t ,  w h i c h  w a s  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 ( 1 3 )  f o r  
e x p e r i m e n t s  w i t h  a 1 - a r g e r  d i a m e t e r  
h e a t  e x c h a n g e r  t u b e .  F i g u r e  8 . 9  shows 
t h e  d a t , a  f o r  t h e  t u b e s  o f  b o t h  h e a t  
e x c h a n g e r s  compared  w i t h  d a t a  o b t a i n e d  
from t h e  H a u s e n  e q u a t i o n .  E x c e p t  f o r  
t h e  r u n  at, l o w e s t  f l . u o r i d e  f l o w s ,  good 
ag reemen t  i s  o b t a i n e d .  

V i s u a l  i n s p e c t i o n  o f  t h e  c e n t e r  
t u b e  o f  t h e  h e a t  e x c h a n g e r  s h o w e d  a 
m e t a l l i c  d e p o s i t  on t h e  w a l l  t h a t  w a s  
a p p r o x i r n a t , e l y  10  mils t h i c k  n e a r  t h e  
c o l d  end.  T h i s  d e p o s i t  was s i m i l a r  i n  
a p p e a r a n c e  t o  t h e  i r o n  l a y e r  f o u n d  i n  
t h e  f i r s t  h e a t  e x c h a n g e r ,  b u t  i t  was 
n o t  s o  t h i c k .  

T h e  e f f e c t  o f  t h e  o b s e r v e d  d e p o s i t ;  
was e - v i d e n t  i n  t h e  g r a d u a l  r e d u c t i o n  
o f  t h e  o v e r - a l l  h e a t  t i r a n s f e r  c o e f -  
f i c i e n t  d u r i n g  t h e  1 9  d a y s  t h a t  t h e  
l o o p  o p e r a t e d .  The t o t a l  r e d u c t i o n  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  was 16% 
o v e r  t h i s  p e r i o d .  I t  i s  i n t e r e s t i n g  
t o  n o t e  t h a t  a 1 0 - m i l  l a y e r  o f  p u r e  
i r o n  i n s i d e  t h e  c e n t e r  t,ube would have  
a t h e r m a l  r e s i s t a n c e  o n l y  o n e  t , e n t h  
t h a t  o f  t h e  I n c o n e l  w a l l  a n d  w o u l d  
make o n l y  ti 2% c h a n g e  i n  t h e  o v e r - a l l  
c o e f f i c i e n t .  T h i s  would i n d i c a t e  t h a t  
t h e  o b s e r v e d  d e p o s i t  h a d  a h i g h e r  
t h e r m a l  r e s i s t a n c e  t h a n  a 10 -mi  1. i r o n  
l a y e r .  

A m e t a l l u r g i c a l  e x a m i n 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  e x t , e n t  o f  
c o r r o s i o n  a n d  m a s s  t r a n s f e r .  T h e  
l a y e r  o b s e r v e d  i n  t ,he  h e a t  e x c h a n g e r  
t u b e  was  u n d o u b t e d l y  t r a n s f e r r e d  b y  
t h e  f l u o r i d e  f rom the  t y p e  3 1 6  s t a i n -  
l e s s  s t e e l  pump t o  t h e  n i c k e l  h e a t  
e x c h a n g e r  t u b e  ( c f .  , s e c .  6 ,  “ C o r -  
r o s i o n  R e s e a r c h ” ) .  An I n c o n e l  pump 
i s  b e i n g  f a b r i c a t e d  t o  o b t a i n  a mono- 
m e t a l l i c  s y s t e m  i n  wh ich  g a l v a n i c  mass 
t r a n s f e r  w i  1.1. n o t  be p o s s i b l e .  

( 1 3 ) ~ .  F. Salmon, ANP Quar. P r o g .  ~ e p .  June 10, 
1 9 5 3 ,  ORNL-1556. p .  9 2 .  
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9 .  RADIATION DAMAGE 
J .  B. T r i c e ,  S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

A, J .  Miller. ANP D i v i s i o n  

A d d i t i o n a l  s t u d i e s  w e r e  m a d e  o n  
f u e l  c a p s u l e s  i r r a d i a t e d  i n  t h e  1,Im 
a n d  i n  t h e  MTR. I m p r o v e d  r e m o t e -  
h a n d ]  i n g  t e c h n i q u e s  were d e v i s e d  f o r  
f u e l  s a m p l i n g  and  w e i g h i n g ,  a n d  s e v e r a l  
i n n o v a  t i o r i s  were made i n  t h e  m e t h o d s  
of  m a t e r i a l  a n a l y s e s .  No e v i d e n c e  o f  
g r o s s  s e g r e g a t i o n  o f  t h e  u r a n i u m  i n  
i r r a d i a t e d  f u e l  w a s  e v i d e n t  i n  t h i s  
r e c e n t  w o r k .  E x a m i n a t i o n s  o f  t h e  
I n c o n e l  c a p s u l e  w a l l s  s h o w e d  t h e  
p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  t e n d e n c y  t o w a r d  
i n t e r g r a n u l a r  c o r r o s i o n  w h i c h  d o e s  
not ,  o c c u r  i n  u n i r r a d i a t e d  s t a t i c  t e s t s ,  
b u t  i t  c a n n o t  b e  a s s u m e d  f r o m  t h e  
e v i d e n c e  o b t a i n e d  t o  d a t e  t h a t  t h i s  i s  
d u e  t o  r a d i a t i o n  damage p e r  se. D e s i g n  
and  c o n s t r u c t i o n  o f  i n - p i l e  c i r c u l a t i n g  
f u e l  l o o p s  a r e  p r o g r e s s i n g .  T h e  i n -  
p i l e  c r e e p  e x p e r i m e n t s  p e r f o r m e d  t o  
d a t e i n  t h e  show n o  s e r i o u s  e f f e c t  
o f  r a d i a t i o n  on  t h e  c r e e p  r a t e ,  a n d  
c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  e q u i p m e n t  f o r  
c r e e p  t e s t i n g  i n  t h e  rVlTH i s  n e a r i n g  
c o m p l e t i o n .  F u r t h e r  d e t a i l s  o f  t h e s e  
and  o t h e r  r a d i a t i o n  damage s t u d i e s  a r e  
r e p o r t e d  be low,  and  c o m p l e t e  d a t a  w i l l  
b e  a v a i l a b l e  i n  t h e  S o l i d  S t a t e  
D i v i s i o n  s e m i a n n u a  1 p r o g r e s s  r e p o r t  
f o r  t h e  p e r i o d  e n d i n g  S e p t e m b e r  1 0 ,  
1953, ORNl - 1606.  

f l u o r i d e  w a s  d i s t i l l e d  f rom t h e  f u e l  
i n t o  t h e  f r e e - s p a c e - p o r t i o n  o f  t h e  
c a p s u l e  and  t h a t  t h e  s a m p l i n g  p r o c e d u r e  
may have  been  i n a d e q u a t e .  

To a v o i d  s u c h  u n c e r t a i n t i e s ,  a new 
t y p e  o f  !!JTU t e s t  c a p s u l e  h a s  been  u s e d  
w h i c h  h a s  o n l y  a s m a l l ,  h i g h - t e m p e r a -  
t u r e ,  v a p o r  s p a c e  a b o v e  t h e  m o l t e n  
f u e l .  T h e  s a m p l i n g  f a c i l i t i e s  h a v e  
b e e n  i m p r o v e d  so.  t h a t  t h e  h e l i u m  
a t m o s p h e r e s  a r e  more  n e a r l y  p u r e  and  
t h e  r e m o t e  w e i g h i n g  i s  more a c c u r a t e .  
F a c i l i t i e s  w e r e  a l s o  p r o v i d e d  f o r  
e x a m i n a t i o n  o f  s p e c i f i c  c o r e  s e c t i o n s  
o f  t h e  s a l t  by  d r i l l i n g  s u c c e s s i v e l y  
l a r g e r  s e c t i o n s  o f  t h e  f u e l  c o l u m n  
from t h e  c a p s u l e .  

Analyses o f  Irradiated F u e l .  S i n c e  
t h e  new t e c h n i q u e s  w e r e  i n i t i a t e d ,  
f i v e  c a p s u l e s  c o n t a i n i n g  NaF-ZrF,  - U F ,  
w i t h  v a r i o u s  c o n c e n t r a t i o n s  o f  UF, h a v e  
b e e n  a n a l y z e d  f o r  s e g r e g a t i o n  d a t a .  
F o u r  o f  t h e s e  c a p s u l e s  w e y e  i r r a d i -  
a t e d  i n  t h e  RlTR a t  1 5 0 0 " F ,  a n d  o n e  
w a s  a s p e c i a l  c o n t r o l  t e s t  w i t h  a 
s i m i l a r  t h e r m a l  h i s t o r y .  T h e  s a m p l e s  
t a k e n  from t h e s e  c a p s u l e s  were a n a l y z e d  
by two me thods :  ( 1 )  c h e m i c a l  a n a l y s e s  
w i t h  boLh p o t e n t i o m e t r i c  and  p o l a r o -  

IRRADIATION OF FUSED MATERIALS g r a p h i c  t e c h n i q u e s  ( a n a l y s e s  made by  

G .  
J .  
N. 
C .  
J . 

w. 
G .  
E .  
C .  
C .  

K e i l h o l  t z  
Morgan 
Robe r t s o n  
Webs t e r  
P i  gg 

S o l i d  S t a t e  

I?. R .  K l e i n  
M. T. Hob inson  
A .  R i c h t  
W .  R .  Willis 
M. J. Feldmari 

D i v i s i o n  

t h e  Ana l y t i c a  1 C h e r n i - s t r y  D i v i s i o n )  ~ 

a n d  ( 2 )  m a s s  s p e c t r o m e t r y  by  t h e  
i s o t o p e  d i l u t i o n  t e c h n i q u e  ( a n a l y z e d  
by t h e  S t a b l e  I s o t o p e  D i v i s i o n ) .  The  
d a t a  f rom these  t e s t s  a r e  p r e s e n t e d  i n  
T a b l e  9 . 1 .  I n  e x p e r i m e n t s  i n  w h i c h  
s e v e r a l  c o r e s  w e r e  t a k e n  f r o m  t h e  

I n  Lhe p a s t ,  c h e m i c a l  e x a m i n a t i o n  c a p s u l e ,  t h o s e  l a b e l l e d  A were f r o m  
o f  f u e l  i r r a d i a t e d  in I n c o n e l  c a p s u l e s  t h e  c e n t e r  o f  t h e  s a l t  c o l u m n ,  t,trose 
i n  t h e  1,TTR a n d  i n  t h e  MTR h a d  i n d i -  l a b e l e d  B were t h e  n e x t  s a m p l e  o u t  
c a t e d  t h a t  t h e  c o n c e n t , r a t i o n o f  u r a n i u m  f r o m  t h e  c e n t e r ,  e t c .  The d a t a  show 
w a s  n o t  u n i f o r m .  T h e r e  i s  e v i d e n c e  some s c a t t e r  b u t  no e v i d e n c e  o f  g r o s s  
t h a t  u n d e r  t h e  c o n d i t , i o n s  o f  t h e s e  s e g r e g a t i o n  of u r a n i u m i n  t h e  i r r a d i a t e d  
e a r l y  t e s t s  s o m e  z i r c o n i u m  t e t r a -  fuels. 
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( h r  1 

TABLE 9.1 .  ANALYSES OF IRRA 

SAMPLE 

7 5  A 
B 
C 
D 
E 
F 
G 

H 
2 1 9  4 

B 
C 

4 10 
50 1 
5 0 2  

0 . 0  
0 . 0  
0 . 0  
0 .0  
0 .0  
0 . 0  

0 . 0  
0 . 0  
2 .4  
2 . 4  
2 . 4  
2 . 4  
2 . 4  
2 . 4  

0. 0 0  

0 . 0  
0 . 0  
0.0 

0 . 0  

0 . 0  

0.0 

0 . 0  
2 3 0 0  
2 3 0 0  
2 3 0 0  
4400 
9 6 0 0  

9 6 0 0  

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

BY 
IRRADI ArIOh 
OR CCNTROI. 
'TEST ( h r )  \ l a s s  S p e c t r o m e t e r  

510 
510  
510  
510 
510  
5 1 0  
510 
510 
330 
3 3 o 
3 3 0  
419 
120 
2 7  3 

8.26 
8 . 6 7  

8 . 7 5  
8.37 
(1.90 
R.97 

8.31 
6.96 

7 . 4 9  

1 1 . 5 7  
2 4 . 2 8  
2 2 . 9 7  

BY 
Chemical A n a l v s i s  

8.46  
8 .85  
8 .69  
8 . 8 6  
8 . 7 1  
8.68 
8 . 4 2  
8.70  
6 .  50 
7 . 5 0  
8 . 2 0  

1 1 . 2 0  

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

I'HEORETICAL 
UR4NIUM COhTE 
AFTER BlJrWlJF 

( % I  

8 . 6 8  
8.68  
8 .68  
8.68 
8.68 
8.68 
8 .68  
8 .68  
7 . 5 5  
7 .  s5 
7 . 5 5  

1 1 . 1 2  
2 4 . 7  
2 3 . 4  

~ ... 

OR1 G INAL 
LR.4NIUM 
CONTENT 

(XI 

8.68  
8.68  
8.68 
8 .68  
8 . 6 8  
8.68 
A.68 
8 . 6 8  
8 .68  
8 . 6 8  
R.68  

1 3 . 3  
26.1 

2 6 . 1  

Examination o f  I r r a d i a t e d  F u e l  
Conta iners .  The I n c o n e l  c a p s u l e s  u s e d  
i n  t h e  M T R  were u n a v a i l a b l e  f o r  m e t a l -  
l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  w h i l e  t h e  f u e l -  
s a m p l i n g  w o r k  w a s  i n  p r o g r e s s ,  but,  
s e v e r a l  c a p s i i l e s  f r o m  LTTR i r r a d i a t i o n s  
a t  1 5 0 0 ° F  were  examined .  The  r e s u l t s  
a r e  shown i n  T a b l e  9.2.  

The  me thod  o f  r e p o r t i n g  c o r r o s i o n  
i n  terms o f  d e p t h  o f  c o r r o s j v e  p e n e -  

t r a t i o n  d o e s  n o t  l e n d  i t s e l f  t o  a n  
a c c u r a t e  e v a l u a t i o n  o f  t h e  amoun t  o f  
c o r r o s i o n  i n  t h i s  p a r t i c u l a r  c a s e .  
I n  g e n e r a l ,  t h e  c o r r o s i o n  i n  U D -  

i r r a d i a t , e d  t e s t s  h a s  been  o f  a g l o b u l a r  
o r  s p o t t y  i n t e r g r a n u l a r  t y p e ,  while 
t h e  c o r r o s i o n  n o t e d  on t h e  i r r a d i a t e d  
s a m p l e s  shows a s  a c o n t i n u o u s  n e t w o r k  
o f  i n t e r g r a n u l a r  a t t a c k .  A l s o ,  i t  
c a n n o t  b e  d e t e r m i n e d ,  a t  t h i s  t i m e ,  

53 
1 4 0  
270 
565 
68 5 
810 

1 0 t o  0 . 5  I 
1 
1 

2 t o  3 
3 t o  4 

1 

1 
0 . 5  

1 t o  2 
3 t o  4 

None 
1 

None 
1 

1 t o  2 
1 

100 
3 00 
52 0 
700 

None 
1 t o  2 

1 
1 

C o n t r o l  T e s t s  t o  w ; a t t s / c m 3 )  
......... 
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whe t h e  t h e  s i g n  - o f  i n c r e a s e d  c o r -  
r o s i o n  i n  t h e  i r r a d i a t e d  s p e c i m e n s  a r e  
d u e  t o  r a d i a t i o n  damage  p e r  s e  o r  t o  
s o m e  e x t r a n e o u s  e f f e c t ,  s u c h  a s  
t e m p e r a t u r e  c o n t r o l  o f  t h e  c o n v e c t i o n  
c u r r e n t s  i n  t h e  i n - p i l e  f u e l  c a p s u l e .  

IN-PILE C X R C U L A T I N C  LOOPS 
0. S i s m a n  M. T.  Morgan 
W .  E ,  B r u n d a g e  A .  S. O l s o n  

S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

F o r  t h e  p a s t  s e v e r a l  m o n t h s ,  a 
c o n s i d e r a b l e  a m o u n t  o f  d e s i g n  a n d  
c o n s t r u c t i o n  work h a s  been  d o n e  on  ari 
i n - p i l e  l o o p  f o r  c i r c u l a t i n g  f l u o r i d e  
f u r l .  I t  i s  p l a n n e d  t o  o p e r a t e  t h e  
l o o p ,  i n i t i a l l y ,  i n  t h e  L I T R  t o  

d e m o n s t r a t e  a p r o p e r l y  f u n c t i o n i n g  
s y s t e m  a n d  t o  o b t a i n  t e s t  d a t a  a t  low 
f l u x ;  t h e n ,  t h e  f i n a l  e x p e r i m e n t s  will 
h e  p e r f o r m e d  i n  t h e  MTR. 

The d e s i g n  o f  t h e  l o o p  i s  s u c h  t h a t  
l e s s  t h a n  1 f t  o f  1 / 4 - i n . - I D  I n c o n e l  
t u b i n g  i s  i n  t h e  h i g h e s t  f l u x  p o r t i o n  
o f  the  beam h o l e .  The pumping r a t e  i s  
on t h e  o r d e r  o f  10 f p s  s o  t h a t  t u r b u l e n t  
f l o w  i s  a c h i e v e d ,  b u t ,  a s  a r e s u l t ,  

AT i s  s m a l l .  A s  i t  l e a v e s  t h e  h i g h -  
f l u x  r e g i o n ,  t h e  f l u i d  w i l l  p a s s  
t h r o u g h  a l a r g e - c a p a c i t y  h e a t  e x c h a n g e r ,  
which c a n  lower t h e  t e m p e r a t u r e  s e v e r a l  
h u n d r e d  d e g r e e s  F a h r e n h e i t ,  and t h r o u g h  
t h e  pump a n d  a n  e l e c t r i c a l  h e a t i n g  
s y s t e m ,  w h i c h  c a n  b r i n g  t h e  f u e l  t o  
a l m o s t  1 5 0 0 ° F  b e f o r e  i t  i s  r e t u r n e d  
t o  t h e  h i g h - f l u x  r e g i o n .  O r i g i n a l  l y ,  
a s m a l l  i n - p i l e  p a c k e d - s e a l e d  c e n -  
t r i f u g a l  pump was t o  be u s e d  i n  t h e s e  
e x p e r i m e n t s ,  b u t  i t  now a p p e a r s  t h a t  
t h e  o n l y  p u m p  w h i c h  c a n  b e  m a d e  
a v a i l a b l e  i n  t h e  n e a r  f u t u r e  i s  a 
g a s - s e a l e d  c e n t r i f u g a l  pump which  must  
b e  p o s i t i o n e d  o u t s i d e  t h e  r e a c t o r  
s h i e l d .  T h i s  a r r a n g e m e n 1  r e q u i r e s  a 
l a r g e  v o l u m e  o f  f u e l  w i t h  n c o r r e s -  
p o n d i n g l y  h i g h  d i l u t i o n  E a o t o r ,  a 
1 a r g e  a m o u n t  o f  e x t e r n a  1 s h l e l d i n g ,  
and  t h e  h a n d l i n g  o f  a 1 5 - f t  r a d i o a c t i v e  
s e c t i o n  o f  t h e  l o o p .  

SQUIUM- B E R Y L L I U M  O X I D E  S T A B I L I T Y  TEST 
F. M. F l a c k s h e r  C. E l l i s  
W. E .  Brundage  M. T. Morgan 
€3. M. C a r r o l l  W ,  W .  P a r k i n s o n  

0. S '  i sman 
S o l i d  S t a t e  D i v i s i o n  

The  b e r y l l i u m  o x i d e  m o d e r a t o r  i n  
t h e  ARE w i l l  be  e x p o s e d  t o  c o n f i n e d  o r  
s l o w l y  f l o w i n g  s o d i u m .  To d e t e r m i n e  
t h e  s t a b i l i t y  o f  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  
w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  sod ium c o o l a n t  i n  
t h e  r a d i a t i o n  f i e l d  of  t h e  r e a c t o r ,  an 
e x p e r i m e n t  u n d e r  s t a t i c  c o n d i t i o n s  h a s  
been c a r r i e d  o u t  i n  t h e  LITR. 

t ' e r y l l i  i i m  o x i d e  s p e c i m e n  b l o c k s  
1 / 4  b y  3 / 1 6  by  1 i n ,  w e r e  c u t  f r o m  
v a r i o u s  r e g i o n s  o f  t h e  m o d e r a t o r  
b l o c k s  f o r  t h e  ARE t o  g i v e  s a m p l e s  o f  
r e p r e s e n t a t i v e  d e n s i t i e s ,  T h e s e  
s p e c i m e n s  were h e a t e d  t o  8 2 5 ° C  i n  a 
vacuum f u r n a c e  u n t i l  t h e  w e i g h t s  were  
c o n s t a n t , .  E a c h  s p e c i m e n  was  t h e n  
p l a c e d  i n  a s t a i n l e s s  s t e e l  c a p s u l e ,  
2 1 / 4  b y  9 / 1 6  i n . ,  a n d  a r e t a i n i n g  
s p r i n g  w a s  w e l d e d  i n  t h c  c a p s u l e  t o  
h o l d  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  b e n e a t h  t h e  
s u r f a c e  of  t h e  sodium. About  2 cm3 of  
sodium was c h a r g e d  i n t o  t h e  c a p s u l e  i n  
a h e l i u m - f i l l e d  d r y  box and t h e  c a p s u l e  
was welded  c l o s e d .  

E i g h t  f i l l e d  c a p s u l e s  were s e a l e d  
i n  a c a n  f i t t e d  w i t h  h e a t e r s ,  t h e r m o -  
c o u p l e  l e a d s ,  and i n e r t - g a s  t u b e s ,  a s  
s h o w n  i n  F i g .  9 . 1 ,  T h e  c a p s u l e  
a s s e m b l y  w a s  a t t a c h e d  t o  a p l u g  wh ich  
w a s  i n s e r t e d  i n  t h e  w a t e r - c o o l e d  
r e a c t o r  h o l e  l i n e r  and  p l a c e d  i n  h o l e  
HB-2 o f  t h e  LITR. The i r r a d i a t i o n  was 
c a r r i e d  o u t  f o r  328  h r  a t  1500"F ,  45 
h r  a t  1 3 0 0 " F ,  a n d  1 1 0  hr a t  7 5 0 ° F .  
B e c a u s e  o f  d i f f i c u l t i e s  w i t h  t h e  
t h e r m o c o u p l e s ,  t h e  t e m p e r a t u r e  v a l u e s  
a r e  o n l y  a p p r o x i m a t e .  The same h e a t -  
t r e a t i n g  s c h e d u l e  was d u p l i c a t e d  on 
e i g h t  u n i r r a d i a t e d  c a p s u l e s  p r e p a r e d  
i n  t h e  same manner a s  t h o s e  which  were 
i r  r a d i  a t  ed .  

T h e  c a p s u l e s  w e r e  o p e n e d  ( t h e  
i r r a d i a t e d  o n e s  i n  a h o t  c e l l ) ,  t,he 
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F i g .  9 . 1 .  Capsules folr N a - 8 ~ 0  I r r a d i a t i o n  Stability Test .  
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b e r y l l i . u m  o x i d e  s p e c i m e n s  w e r e  r e -  
m o v e d ,  a n d  t h e  s o d i u m  c h a r g e s  were 
d i s s a l v e d  i n  e t , h a n o  1 o r  e t h a n o  1 - w a t e r  
m i x t u r e s .  T h e  e m p t y  c a p s i i l e s  w e r e  
l e a c h e d  i n  15% NaOH f o r  48 t o  72 h r  t o  
d i s s o l v e  t h e  b e r y l l i u m  o x i d e  o n  t h e  
w a 1 . l ~ .  The s o l u t i o n s ,  b o t h  l e a c h  a n d  
sod ium f o r  e a c h  c a p s u l e ,  were  a n a l y z e d  
f o r  b e r y l l i u m  b y  t h e  A n a l y t i c a l  
C h e m i s t r y  D i v i s i o n .  

The  b e r y l l i u m  o x i d e  s p e c i m e n s  were 
p r o t e c t e d  f rom t h e  a t m o s p h e r e ,  d u r i n g  
a n d  a f t e r  r e m o v a l  f r o m  t h e  c a p s u l e s ,  
by i m m e r s i o n  u n d e r  o i . 1 .  T h e  s o d i u m  
arid o i l  w e r e  r emoved  f r o m  t h e  s p e c i -  
mens by h e a t i n g  them t o  000  t o  8 2 5 ° C  
f o r  a b o u t ; I h r  u n d e r  v a c u u m - a  c l e a n i n g  
t r e a t m e n t  s i m i l a r  t,o t h a t  u s e d  p r i o r  
t o  i n s e r t i o n  o f  t h e  s p e c i m e n s  i n  t h e  
c a p s u l e s .  

The  s p e c i m e n s  w e r e  w e i g h e d ,  a n d ,  
w i t h  one  e x c e p t i o n ,  (;hey were  f o u n d  t o  
have  s l i g h t l y  ( 0 . 2 % )  g a i n e d  i n  weight, .  
To remove  any  p o s s i b l e  s o d i u m  o r  N e 2 0  
w h i c h  m i g h t  n o t  h a v e  b e e n  r e m o v e d  
by t h e  vacuum h e a t i n g ,  t h e  s p e c i m e n s  
were  s o a k e d  i n  w a t e r  f o r  s e v e n  t o  t e n  
d a y s ,  h e a t e d  i r -  v a c u u m  a g a i n ,  a n d  
r e w e i g h e d .  An a v e r a g e  w e i g h t  l o s s  o f  
0 . 0 0 0 5  g w a s  f o u n d  f o r  b o t h  t h e  
i r r a d i a t e d  a n d  t h e  u n i r r a d i a t e d  
s p e c  i m e  n s  , d i f f e r e n  t i  a t i o n ,  
a n d  a l l  w e i g h t s  w e r e  w i t h i n  + 0 . 0 0 2  g 
(0 .1%)  of  t h e  o r i g i n a l  w e i g h t .  

The r e s u l t s  o f  t h e  c h e m i c a l  a n a l y s e s  
c o n f i r m  t h e  a b s e n c e  o f  c o r r o s i o n .  I n  
a l l  t h e  s o l u t i o n s ,  b o t h  t h o s e  o f  t h e  
s o d i u m  a n d  o f  t h e  c a p s u l e  l e a c h i n g s ,  
t h e  b e r y l l i u m  c o n t e n t  w a s  b e l o w  t ,he 
limit o f  s e n s i t i v i t y  o f  t h e  a n a l y t i c a l  
m e t h o d ,  0 . 0 0 0 1  t o t a l  b e r y l l i u m  p e r  
s a m p l e ,  or l e s s  t h a n  5 0  ppm i n  t h e  
sodium b a t h .  

V i s u a l .  i n s p e c t i o n  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  s h o w e d  n o  c h a n g e  
he tween  t h e  i r r a d i a t e d  and u n i r r a d i a t e d  
m a t e r i a l  a n d  n e i t h e r  s e e m e d  t o  h a v e  
s u f f e r e d  b y  t h e  h e a t  t , r e a t m e n t .  The  
s u r f a c e s  of a1  1 t h e  s p e c i m e n s  r e m a i n e d  
s m o o t h ,  a n d  t h e  c o r n e r s  w e r e  s h a r p .  
N o  e v i d e n c e  of c r a c k s  o r  p i t s  c o u l d  be 

w i t h o u  t 

f o u n d ,  The  a c c u m u l a t e d  e x p o s u r e  was 
a b o u t  2 x 10'' n v t  t h e r m a l  and g r e a t e r  
t h a n  l o ' *  f a s t ,  f l u x .  

CREEP UNDER IRRADIATION 

W .  W.  D a v i s  J. C .  W i l s o n  

S o l i d  S t a c e  D i v i s i o n  
J .  C. Z u k a s  

The work d u r i n g  t h i s  r e p o r t  p e r i o d  
h a s  been  c o n c e n t r a t e d  on t h e  d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  t h e  e f f e c t  o f  i n e r t  a t m o s -  
p h e r e s  on t h e  c r e e p  r a t e  o f  I n c o n e l  
and  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  
c r e e p  r a t e  d u r i n g  i r r a d i a t i o n .  One 
t e s t  h a s  b e e n  r u n  a t  t h e  s t r e s s  a n d  
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  A R E  p r e s s u r e  
v e s s e l .  T h e  r e s u l t s  r e p o r t e d  f r o m  
L I D 3  a n d  G r a p h i t e  R e a c t o r  c a n t i  l e v e r  
t e s t s  g i v e  no i n d i c a t i o n  Lhat  s e r i o u s  
e f f e c t s  o f  i r r a d i a t i o n  on t h e  c r e e p  
s t r e n g t h  o f  I n c o n e l  niay be e x p e c t e d ,  
a l L h o u g h  t e s t s  i n  t h e  h i g h e r  f l u x  o f  
t h e  MTR a n d  f u r t h e r  t e s t s  i n  i n e r t  
a t m o s p h e r e s  w i l l  h e  r e q u i r e d  t o  
g u a r a n t e e  t h e  s t r e n g t h  o f  a i r c r a f t  
r e a c t o r  s t r u c t u r e s .  

A c a n t i l e v e r  c r e e p  t e s t  o f  I n c o n e l  
was r u n  a t  1300°F a t  a s t r e s s  o f  6000 
p s i  i n   he G r a p h i t e  R e a c t o r  f o r  600 h r  
t o  a p p r o x i m a t r  t h e  c o n d i t i o n s  o f  t h e  
ARE p r e s s u r e  s h e l l .  The c o r r e s p o n d i n g  
b e n c h  t e s t  h a s  not y e t  been  r u n .  The  
c r e e p  s t r a i n  was l e s s  t h a n  0 .08% a t  
6 0 0  h r  a n d  t h e  s e c o n d a r y  c r e e p  r a t e  
was  a b o u t  O.OSX/lOOO h r .  F o r  com- 
p a r i s o n ,  I n t e r n a t i o n a l  N i c k e l  Company 
d a t a  f o r  h o ~ - r o l l e d  p l a t e  g i v e  6 2 0 0  
p s i  a s  t h e  s t r e s s  r e q u i r e d  t o  g i v e  a 
c r e e p  r a t e  o f  0.1%/1000 h r  a t  1300°F. 

The e f f e c t  on c r e e p  s t r e n g t h  o f  t h e  
d e c a r b u r i z e d  l a y e r  n o r m a l l y  e x i s t i n g  
on  I n c o n e l  s h e e t  i s  o f  c o n s i d e r a b l e  
i n t e r e s t ,  s i n c e  t h e  c a n t i l e v e r  t , e s t  
wou ld  be  p e c u l i a r l y  s e n s i t i v e  t o  a n y  
c h a n g e s  i n  s t r e n e t h  o f  s u r f a c e  l a y e r s  
r e l a t i v e  t o  t h e  b u l k  o f  t h e  m e t a l s .  A 
s e r i e s  o f  c a n t i l e v e r  beams ( s q u a r e  i n  
c r o s s  s e c t i o n )  wcs m a c h i n e d  f rom t h e  
I n c o n e l  p l a t e  f rom w h i c h  a l l  i n - p i l e  
t e s t  s p e c i m e n s  h a v e  been  made. I n  o n e  
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p a i r  o f  t e s t  b a r s ,  t h e  o r i c i n a l  s u r -  
f a c e s  o f  t h e  p l a t e  w e r e  u s e d  a s  t h e  
t e n s i o n  arid c o m p r e s s i o n  f a c e s  o f  t h e  
beam,  a n d  a n o t h e r  p a i r  was  o r i e n t e d  
w i t h  t h e  p l a t e  s u r f a c e  a t  t h e  s i d e s  o f  
t h e  beam; t h e  i n - p i l e  t e s t  s p e c i m e n s  
h a v e  b e e n  made i n  t h e  l a t t e r  m a n n e r .  
I n  bench  t e s t s  a t  3000 p s i  and  1 5 0 0 ° F ,  
n o  d i f f e r e n c e  ( 5 1 0 % )  B S  a r e s u l t  o f  
o r i e n t a t i o n  w a s  f o u n d  i n  t h e  c r e e p  
b e h a v i o r .  M e t a l l o g r a p h i c  d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  t h e  d e g r e e  o f  d e c a r b u r i z a t i o n  
i n  t h i s  p l a t e  h a s  n o t  y e t  b e e n  m a d e ,  
b u t  t h e  t e s t s  s h o w e d  t h a t  t h e  c r e e p  
b e h a v i o r  i s  n o t  i n f l u e n c e d  by o r i e n -  
t a t i o n  o f  t h e  s p e c i m e n  s u r f a c e s .  

T h e  e f f e c t s  o f  t e a i p e r a t u r e  d u r i n g  
t h e  f i r s t  few h u n d r e d  h o u r s  o f  o p e r a t i o n  
o n  t h e  c r e e p  r a t e  o f  I n c o n e l  a t  3 0 0 0  
p s i  a r e  shown i n  Fig. .  9 . 2 .  The u p p e r  
b a n d  r e p r e s e n t s  t h e  r a n g e  o f  v a l u e s  
f o r  t e s t s  c o n d u c t e d  i n  t h e  L I T R  i n  
h e l i u m ;  t h e  l o w e r  band  s u m m a r i z e s  t h e  
b e n c h  t e s t s  i n  a i r .  A l s o ,  two p o i n t s  
a r e  shown f o r  a h e l i u m  b e n c h  t e s t  a n d  
a n  LITR t e s t  i n  a i r .  D e s p i t e  a f a i r  
a m o u n t  o f  s c a t t e r  i n  t h e  r e s u l t s ,  i t  
i s  a p p a r e n t  t h a t  t h e  t e m p e r a t u r e  
d e p e n d e n c e  o f  t h e  c r e e p  r a t e  i s  n o t  
s e r i o u s l y  a f f e c t e d  by t h e  w i d e  v a r i e t y  
o f  t e s t  c o n d i t i o n s .  A r e f e r e n c e  s l o p e  
i s  shown t h a t  w a s  t a k e n  f r o m  I n t e r -  
n a t i o n a l  N i c k e l  Company d a t a  f o r  h o t -  
r o l l e d  I n c o n e l .  A n u m b e r  o f  o t h e r  
c r e e p  x a t e  d e t e r m i n a t i o n s  i n  a i r ,  b o t h  
on t h e  b e n c h  a n d  i n - p i l e ,  s h o w  t h a t  
t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  c r e e p  
r a t e  i s  n o t  s e n s i t i v e  t o  t e s t  c o n -  
d i t i o n s  o v e r  t h e  r a n g e  o f  v a r i a b l e s  
t e s t e d .  

Some p r e -  a n d  p o s t i r r a d i a t i o n  t e s t s  
o f  c o n s t a n t - s t r e n g t h ,  c a n t i  l e v e r - b e a m  
I n c o n e l  c r e e p  s p e c i m e n s  h a v e  b e e n  r u n .  
The  s p e c i m e n s  were i r r a d i a t e d  a t  room 
t e m p e r a t u r e  i n  t h e  LITR.  T h e  p u r p o s e  
o f  t h e  w o r k  was t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  
t h e r e  was a r e a l  c r e e p  r e d u c i n g  e f f e c t  
o f  i r r a d i a t i o n ,  t o  d e t e r m i n e  t h e  
k i n e t i c s  o f  a n n e a l i n g  t h e  i r r a d i a t e d  
s p e c i m e n s ,  a n d  t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  
a n n e a l i n g  d u r i n g  t e s t i n g  would  r e s u l t ,  
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P i g ,  9 . 2 .  Temperature D e p e n d e n c e  
o f  the Creep Rate a t  3000 p s i  o f  I n c o n e l  
I r r a d i a t e d  i n  t h e  L I T  

i n  t e m p o r a r y  i n c r e a s e s  i n  c r e e p  r a t e  , 
s u c h  a s  t h o s e  o b s e r v e d  w h e n  c o l d -  
w o r k e d  s p e c i m e n s  a r e  a n n e a l e d . ( ' )  
D a t a  o b t a i n e d  a t  1 5 0 0 ° F  a n d  3000 p s i  
were  p r e s e n t e d  p r e v i o u s l y , ( 2 )  a n d  i t  
w a s  n o t e d  t h a t  t h e  i r r a d i a t e d  s p e c i -  
mens had  a l o w e r  c r e e p  r a t e  d u r i n g  t h e  
e a r l y  p a r t  o f  t h e  e x t e n s i o n  t h a n  t h e y  
d i d  l a t e r .  A n o t h e r  t e s t  a t  1 8 0 0  p s i  
and  t h e  same t e m p e r a t u r e  gave  t h e  same 
r e s u l t s .  T e s t s  a t  t e m p e r a t u r e s  down 
t o  1300°F  a n d  a t  s t r e s s e s  d e s i g n e d  t o  
k e e p  t h e  c r e e p  r a t e  a p p r o x i m a t e l y  

( l ) J .  N .  G r e e n w o o d  a n d  H. K. W o r n e r ,  J .  I n s t .  
M e t a l s  64, 1 3 5  ( 1 9 3 9 ) .  

( ' ) J .  C. Wilson, J .  C .  Z u k a s .  and W. W .  D a v i s ,  
ANP Q u a r .  F r o g .  R e p .  J u n e  10, 1 9 5 3 ,  O R N L - 1 5 5 6 ,  
p .  9 6 .  
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c o n s t a n t  a t  e a c h  t e m p e r a t u r e  a r e  b e i n g  
r u n .  T h e  m e l , a l  u s e d  f o r  t h i s  w o r k  
h a s  a d e c a r b u r i z e d  s u r f a c e  l a y e r  a s  a 
r e s u  1 t o f  m i l  1 - a n n e a l i n g  p r a c t i c e .  
Some  m a t e r i a l  now a v a i l a b l e  i s  of 
s u f f i c i e n t  t h i c k n e s s  t o  p e r m i t  t h e  
d e c a r b u r i z e d  l a y e r  t o  be m a c h i n e d  o f f  
b e f o r e  t e s t i n g ,  

F i g u r e  9 . 3  shows t,he c r e e p  r a t e  VS. 
t e m p e r a t u r e  r e l a t i o n s h i p  for t y p e  347 
s ~ a i n l e s s  s t e e l  i n  b e n c h ,  L I T R ,  a n d  
G r a p h i t e  R e a c t o r  t e s t s  i n  a i r .  N o  
m a j o r  e f f e c t s  o f  i r r a d i a t i o n  a r e  
a p  p a r e n t . 

A t e n s i l e  t y p e  o f  c r e e p  a p p a r a t u s  
i s  b e i n g  f a b r i c a t e d  f o r  u s e  i n  t h e  
MTR, a n d  i t  i s  e x p e c t e d  t h a t ,  i t  w i l l  
be i n s e r t e d  i n  t h e  MTR i n  t h e  n e x t  
s e v e r a l  weeks .  

. . . . . . . . . . - 

CORRESPCNDING 
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0 1500 '400 1300 1200 
1-EMPERATURE ("F ON L- S C A L E )  

Tabs 

F i g .  9 . 3 .  Temperature  Dependence 
o f  t h e  Creep Rate o f  I r r a d i a t e d  Tyiie  
347 S t a i n l e s s  S t e e l .  
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10. ANALYTICAL STUDIES OF EACTOR MATER1 ALS 

C .  D. S u s a n o ,  A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  
J .  M. Warde ,  M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  

D e v e l o p m e n t a l  w o r k  h a s  b e e n  com- 
p l e t e d  on t h e  v o l u m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  
o f  z i r c o n i u m  i n  f l u o r i d e  s a l t  m i x -  
t u r e s . ( ' )  H o w e v e r ,  a more r a p i d  a n d  
e q u a l l y  p r e c i s e  m e t h o d  i s  now b e i n g  
i n v e s t i g a t e d  t h a t  i n v o l v e s  t h e  a p p l i -  
c a t i o n  o f  d i f f e r e n t i a l  s p e c t r o -  
p h o t o m e t r y  t o  t h e  z i r c o n i u m - a l i z a r i n  
r e d - S  complex. 

M e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  c o n -  
c e n t r a t i o n s  o f  t h e  r e a c t a n t s  a n d  
p r o d u c t s  o f  t h e  r e a c t i o n  

CrF,  + UF, # Cro + UF, 

w e r e  i n v e s t i g a t e d ,  A s o l u t i o n  o f  d i -  
s o d i u m  d i h y d r o g e n  e t h y l e n e d i a m i n e -  
t e t r a a c e t i c  a c i d  ( E D T A )  b u f f e r e d  a t  
$1 4 . 0  w i t h  s o d i u m  a c e t a t e  a n d  a c e t i c  
a c i d  w a s  u s e d  t o  s e l e c t i v e l y  l e a c h  
C r F 3  f r o m  a med ium o f  N a Z r F , .  T h e  
r a t e  o f  c o m p l e x i n g  o f  C r ( 1 I I )  w i t h  
EDTA was s l o w ,  b u t  i t  was q u a n t i t a t , i v e  
a f t e r  s e v e r a l  h o u r s  o f  s t i r r i n g .  
Chromium meta l  and t h e  t r i v a l e n t  o x i d e  
C r 2 0 3  w e r e  i n s o l u b l e  i n  EDTA; t h e  
d i v a l e n t  f l u o r i d e  w a s  s o l u b l e  a n d  
f o r m e d  t h e  C r (  XI) -EDTA c o m p l e x  i n  a 
r e l a t i v e l y  s h o r t  t i m e .  Uranium t e t r a -  
f l u o r i d e  was shown t o  b e  v e r y  s o l u b l e  
i n  t h i s  medium;  u r a n i u m  t r i f l u o r i d e  
was o n l y  s l i g h t l y  s o l u b l e .  A s o l u t i o n  
o f  EDTA b u f f e r e d  a t  pH 6 . 8  showed l i t t l e  
s o l u b i l i t y  e f f e c t  on UF,;  no  c h a n g e  i n  
s o l u b i l i t y  w i t h  IJF, was o b s e r v e d .  I t  
i s  l i k e l y  t h a t  EDTA c a n  be u s e d  t o  
1 e a c  h t e t r a - 
v a l e n t  u r a n i u m  s e l e c t i v e l y  from NaZrFs.  

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

t r i v a 1 e n  t c h r 0111 i u  m a n  d 

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

P e t r o g r a p h i c  e x a a i i n a t i o n s  o f  a b o u t  
7 5 0  s a m p l e s  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  w e r e  
c o m p l e t e d .  O p t i c a l  d a t a  a r e  r e p o r t e d  
f o r  C s U F 5 ,  C s , Z r F , ,  L i , U F , ,  K U F , ,  

K,UF, , K,UF, , h'a ,ThF, , Na3UF,,  RbUF,, 
Rb3UF, , and Rb,ZrF6. 

'The a c t i v i t i e s  o f  t h e  A n a l y t i c a l  
S e r v i c e  L a b o r a t o r y  i n c l u d e d  t h e  d e -  
v e l o p m e n t  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  u r a n i u m  i n  t h e  ARE f u e l  con-  
c e ~ i ~ r a t e  and  a r e v i s i o n  o f  t h e  p r o c e d u r e  
f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  s o d i u m  i n  
f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e s .  D u r i n g  t h e  
q u a r t e r ,  9 3 0  s a m p l e s  w e r e  a n a l y z e d  
t h a t  i n v o l v e d  9 9 5 3  d e t e r m i n a t i o n s .  

A N A L Y T I C A L  CHEMISTRY OF REACTOR 
MATERIALS 

J .  C .  k h i t e  
A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  D i v i s i o n  

D e t c f r l i i n a t i o n  o f  Z i r c o n i u m  b y  
D i f f e re n k i a 1 Spr c B ropli o t  om e t r y  ( D  e L . 
M a n n i n g ,  A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  D i -  
v i s i o n ) .  T h e  r e a c t i o n  h p t w e e n  ~ i r -  
c o n i u m  a n d  s o d i u m  a l i z a r i n  si11 f o n a t e  
( a l i z a r i n  r e d - S )  i s  commonly u s e d  f o r  
t h e  s p e c t r o p h o t o m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  
o f  low c o n c e n t r a t i o n s  o f  z i r c o n i u m .  
T h e  p r e s e n t  w o r k  w a s  i n i t i a t e d  t o  
a d a p t  t h i s  r e a c t i o n ,  b y  m e a n s  o f  
d i  f f e r e n t i a l  s p e c t r o p h o t o m e t r y ,  ( ' )  t o  
t h c  d e t e r m i n a t i o n  o f  z i r c o n i u m  i n  ARE 
f u e l s  w h i c h  c o n t a i n  a p p r o x i m a t e l y  35% 
z i r c o n i u m .  The  method c u r r e n t l y  u s e d ,  
t h e  g r a v i m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  o f  
z i r c o n i u r n  by p r ~ c i p i t a t i o n  a s  z i r -  
c o n i u m  t e t r a m a n d e l a t e  apd  s u b s e q u e n t  
i g n i t i o n  t o  t h e  o x i d e ,  a l t h o u g h  
s a t i s f a c  ~ o r y  i n  m o s t  r e s p e c t s ,  r e q u i r e s  
c o n s i d e r a b l e  t i m e .  T h e  d i f f e r e n t i a l  
t e c h n i q u e ,  w h i c h  c o m b i n e s  t h e  s p e e d  o f  

(l)J. C, White, ANP Q u a r ,  P r o g .  R e p .  J u n e  1 0 .  
1 9 5 3 ,  ORNL-1556. p.  98. ( 2 ) C .  F. Hiskey, A n a l .  C h c n .  21, 1 4 4 0  (1949). 
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s p e c t r o p h o t o m e t r i c  p r o c e d u r e s  w i t h  t h e  
i n h e r e n t  p r e c i s i o n  o f  t h e  g r a v i m e t r i c  
m e t h o d ,  s h o u l d  g r e a t l y  r e d u c e  t h e  
a c t u a l  t ime o f  d e t , e r m i n a t i o n .  I n  t h e  
d i f f e r e n t i a l  m e t h o d ,  t h e  o p t i c a l -  
d e n s i t y  s c a l e  i s  s e t  a t  z e r o  a g a i n s t  
a b l a n k  o f  a r e f e r e n c e  s t a n d a r d ,  which 
i s  a h i g h l y  l i g h t - a b s o r b a n t  s o l u t i o n .  
G r e a t e r  c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  g i v e n  
conrponent a r e  t h e n  measu red  from t h i s  
z e r o  p o i n t .  In o r d e r  t o  o b t a i n  t h e  
amoun~, o f  l i g h t  r e q u i r e d  t o  a d j u s t  t h e  
z e r o  s c a l e  a g a i n s t  t h e  r e f e r e n c e  
s t a n d a r d ,  t h e  s p e c t r o p h o t o m e t e r  s l i t  
i s  s e t  a t  w i d e r  a p e r t u r e s  t h a n  t h o s e  
f o r  n o r m a l  u s e .  F o r  t h o s e  s y s t e m s  
w h i c h  c o n f o r m  t o  B e e r ' s  l a w  a t  w i d e  
s l i t  w i d t h s ,  t h e  r e s u l t a n t  o p t i c a l  
d e n s i t y  r e a d i n g s  a r e  d i r e c t l y  p r o -  
p o r t i o n a l  t o  t h e  d i f f e r e n c e  i n  c o n -  
c e n t r a t i o n  b e t w e e n  t h e  s t a n d a r d  a n d  
t h e  unknown s o l u t i o n s .  

A s t a n d a r d  c u r v e  was p r e p a r e d  by  
p l o t t i n g  t h e  o p t i c a l  d e n s i t y  o f  known 
z i r c o n i u m  c o n c e n t r a t i o n s  o v e r  t h e  
r a n g e  1.0 t o  1 . 5  mg p e r  2 5  m l  a g a i n s t  
t h e  i n c r e a s e  i n  c o n c e n t r a t i o n  o v e r  
t h a t  o f  t h e  r e f e r e n c e  s o l u t i o n ,  1 mg 
p e r  2 5  n i l .  T h i s  p l o t  i s  a s t r a i g h t -  
l i n e  r e l a t i o n s h i p  which  i n d i c a t e s  con-  
f o r m i t y  w i t h  B e e r ' s  l aw.  The method 
w a s  t e s t e d  by t a k i n g  a s o l u t i o n  o f  
known c o n c e n t r a t i o n  a n d  d e t e r m i n i n g  
i t s  c o n c e n t r a t i o n  o f  z i r c o n i u m  f r o m  
t h e  s t a n d a r d  work ing  c u r v e .  A p r a c t i -  
c a l  t e s t  was t h e n  c o n d u c t e d  by a d d i n g  
k n o w n  a m o u n t s  o f  z i r c o n i u m  t o  a 
s y n t h e t i c  ARE f u e l .  The d a t a  o b t a i n e d  
i n d i c a t e  t h a t  t h e  p r e c i s i o n  o f  t h i s  
m e t h o d  c o m p a r e s  f a v o r a b l y  w i t h  t h a t  
o f  t h e  m a n d e l i c  a c i d  g r a v i m e t r i c  
method. 

D e t e r m i n a t i o n  o f  C h r o m i u m  a n d  
Chromium Trifluoride (D. L ,  Manning ,  
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 ) .  The  
ANP R e a c t o r  C h e m i s t r y  Group h a s  u n d e r -  
t a k e n  t h e  s t u d y  o f  t h e  k i n e t i c s  o f  t h e  
r e a c t  ion  

(1) CrF, + UF, e Cr"  + UF, 
i n  a medium of  NaZrF5 a t  t e m p e r a t u r e s  
of  t h e  o r d e r  o f  800°C. The a n a l y t i c a l  

c h e m i s t r y  problem i s  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  r e a c t a n t s  
a n d  p r o d u c t s .  T h e  s e p a r a t i o n  a n d  
d e t e r m i n a t i o n  o f  UF, a n d  UF, a re  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  s a m p l e  m u s t  be  d i s s o l v e d  o r  
l e a c h e d  w i t h o u t  a l t e r i n g  t h e  o x i d a t i o n  
s t a t e s  o f  t h e  c o m p o n e n t s ;  t h u s  a 
l i m i t a t i o n  i s  i m p o s e d  o n  t h e  u s u a l  
methods  o f  d i s s o l v i n g  NaZrF5 ,  namely ,  
a c i d  a t t a c k  w i t h  n i t r i c ,  p e r c h l o r i c ,  
o r  s u l f u r i c  a c i d s  a n d  f u s i o n  w i t h  
a l k a l i  c a r b o n a t e s  o r  n i t r a t e s .  S o -  
l u t i o n s  t h a t  f o r m  s t a b l e  c o m p l e x e s  
w i t h  t h e  o x i d a t i o n  s t a t e s  i n v o l v e d  
were  i n v e s t i g a t e d  f o r  p o s s i b l e  a p p l i -  
c a t i o n .  P r i b i l  a n d  K l u b a l o v a ( 3 )  r e -  
p o r t e d  t h a t  d i s o d i u m  d i h y d r o g e n  
e thy  1 e n e  d i  amine t e t r a ac  e t i c a c i d  ( EDTA) 
f o r m s  a v e r y  s t a b l e  c o m p l e x  w i t h  
Cr(II1). P r e l i m i n a r y  t e s t s  r e v e a l e d  
tha t .  50 Ing o f  CrF, d i s s o l v e d  i n  50 m l  
o f  a n  a c e t a t e - b u f f e r e d  s o l u t i o n  
( p t i  4 . 0 )  o f  EDTA i n  a b o u t  2 t o  3 h o u r s .  
Chromium m e  t a l  and t h e  t r i v a l e n t  o x i d e  
Cr,O, were i n s o l u b l e  i n  t h i s  medium. 
F u r t h e r  t e s t s  were c o n d u c t e d  i n  wh ich  
C r F ,  was m i x e d  w i t h  N a Z r F 5  a n d  t h e  
m i x t u r e  was l e a c h e d  w i t h  EDTA s o l u t i o n .  
T h e  t r i v a l e n t  c h r o m i u m  was  q u a n t i -  
t a t i v e l y  l e a c h e d ,  w h i l e  t h e  NaZrF5 was 
n o t  d i s s o l v e d  t o  a n y  a p p r e c i a b l e  
e x t e n t .  

Chromium d i f l u o r i d e  d i s s o l v e s  much 
m o r e  r a p i d l y  i n  EDTA s o l u t i o n  t h a n  
d o e s  t h e  t r i f  l u o r i d e .  The d i s t i n c t i o n  
o f  CrF ,  from CrF, on t h i s  b a s i s  would 
be d i f f i c u l t .  From t h e  d a t a  o b t a i n e d  
t o  d a t e ,  i t  c a n  be c o n c l u d e d  t h a t  EDTA 
i n  a c e t a t e - b u f f e r e d  s o l u t i o n  c a n  
s e l e c t i v e l y  l e a c h  CrF, from t h e  NaZrFJ 
m a t r i x ,  a n d  t h u s  t h e  d i s t i n c t i o n  b e -  
tween CrF3 and  chromium m e t a l  or o x i d e  
can  h e  made. 

Determination of UF, and UF, (w.  J .  
R O S S ,  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 ) .  
I n  a d d i t i o n  t o  t h e  i n v e s t i g a t i o n  o f  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  chromium i n  t h e  
r e a c t i o n  r e p r e s e n t e d  by Eq. 1, a s t u d y  

( 3 ) R .  P r i b i l  and J .  K l u b a l o v a .  C o l l e c t i o n  
Czechoslou. Chem. Commun. 15, 4 2  ( 1 9 5 0 ) .  
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w a s  u n d e r t a k e n  t o  d e t e r m i n e  t h e  c o n -  
c e n t r a t i o n s  o f  t h e  u r a n i u m  c o m p o u n d s ,  
T h e  m e t h o d  d e v e l o p e d  b y  M a n n i n g ,  
M i l l e r ,  a n d  R o w a n ( 4 )  f o r  t h e  d e t e r m i -  
n a t i o n  o f  UF, i n  t h e  p r e s e i i c e  o f  UF, 
c a n n o t  b e  a p p l i e d  s u c c e s s f u l l y  f o r  
t h i s  d e t e r m i n a t i o n  b e c a u s e  o f  t h e  
p o s s i b l e  p r e s e n c e  o f  m a t e r i a l s ,  o t h e r  
t h a n  UF,, w h i c h  l i b e r a t e  h y d r o g e n  u p o n  
a c i d i f i c a t i o n .  T h e  e a s e  o f  o x i d a t i o n  
o f  U ( I I 1 )  t o  U ( I V ) ,  i n  a d d i t i o n  t o  t h e  
v e r y  s m a l l  c o n c e n t r a t i o n  ( 5 0 0  ppm) o f  
t h e  r e a c t i o n  c o m p o n e n t s  i n v o l v e d ,  h a s  
l e d  t o  t h e  i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  
s e l e c t i v e  d i s s o l u t i o n  o f  a c o m p o n e n t  
f rom t h e  s o l i d  s a m p l e  w i t h o u t  c h e m i c a l l y  
a l t e r i n g  t h e  o x i d a t i o n  s t a t e  o f  t h e  
u r a n  i il m . 

A l a r g e  number  o f  c o n i p l e x i n g  a g e n t s  
h a v e  b e e n  i n v e s t i g a t e d  a s  p o s s i b l e  
s e l e c t i v e  s o l v e n t s .  T h e s e  r e a g e n t s  
i n c l u d e  aitiitionium o x a  l a t p ,  a m m o n i u m  
c i t r a t , e ,  arniiiuniuni t a r t r a t , e ,  s a l i c y l i c  
a c i d ,  s o d i u m  a l i z a r i n  s u l f o n a t e ,  
h y d r o q u i n o n e ,  a , a l  d i p y r i d y l ,  q u i n a l i -  
z a r i n ,  c a t e c h o l ,  a n d  EDTA. I n  g e n e r a l ,  
t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  c a n  be s u m m a r i z e d  
a s  f o l l o w s :  N o n e  o f  t h e  r e a g e n t s  i n  
a q e u o u s  s o l u t i o n s  o f  v a r i o u s  d e g r e e s  
o f  a r i d j  t y  p r o v i d e  q u a n t i t a t i v e  
s e p a r a t i o n  o r  e x t r a c t i o n .  T h e  t e t r a -  
f l u o r i d e  i s  much more s o l u b l e  ~ h a n  t h e  
t r i f l u o r i d e ;  h o w e v e r ,  t h e  m i n i m u m  
s o l u b i l i t y  o f  UF, f o u n d  w a s  o f  t h e  
o r d e r  o f  3 t o  5 m g  p e r  1 0 0  m l  o f  
s o l v e n t ,  a s o l u b i l i t y  t o o  l a r g e  f o r  
q u a n t i t a t i v e  a p p l i c a t i o n .  A l s o ,  t h e  
s o l u b i l i t y  i n c r e a s e s  w i t h  i n c r e a s i n g  
t e n i p e r a t u r e .  Some i n t e r e s t i n g  d a t a  
were o b t a i n e d  o n  t h e  d i  s s o l  i i t i o n  o f  
UF, a n d  UF, i n  FUTA s o l u t i o n s .  A s  
much a s  50 mg o f  UF4 w i l l  d i s s o l v e  i n  
1 0  m l  o f  a 5% ( w / v )  s o l u t i o n  o f  EDTA 
b u f f e r e d  t o  pH 4.0 ( w i t h  s o d i u m  a c e t a t e  
a n d  a c e t i c  a c i d )  i n  3 0  m i n  a t  room 
t e m p e r a t u r e ;  i n  c o n t r a s t ,  l e s s  t h a n  1 
[ t i &  o f  UF, w i l l  d i s s o l v e  u n d e r  t h e  same 
c o n d i t i o n s .  T h e  s o l u b i l i t y  r a t i o  i n -  

c r e a s e s  f u r t h e r  a s  t h e  a c i d i t y  o f  t h e  
s o l v e n t  i s  d e c r e a s e d .  A l t h o u g h  t h e  
d a t a  a r e  n o t  s u f f i c i e n t l y  c o m p l e t e  t o  
p e r m i t  a n y  d e f i n i t e  c o n c l u s i o n s  
t o  b e  m a d e  a t  t h i s  t i m e ,  i t  w o u l d  
a p p e a r  t h a t  t h e  u s e  o f  EDTA s o l u t i o n s  
f o r  t h e  s e p a r a t i o n  o f  UF, a n d  UF, i s  
p o s s i b l e  i f  t h e  s o l u b i l i t y  o f  UF, c a n  
b e  r e d u c e d  s ~ i l l  f u r t h e r ,  o r  i f  a n  
e m p i r i c a l  r e l a t i o n s h i p  c a n  b e  d e -  
t e r m i n e d  o n  t h e  b a s i s  o f  t h e  s o l u -  
b i l i t y  o f  U F , .  

D e t e r m i n a t i o n  of Oxygen i n  Metallic 
Oxides(5) ( J .  E. Lee ,  J r . ,  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 ) .  The  m a j o r  p o r t i o n  
o f  t h e  c u r r e n t  e x p e r i m e n t a l  work  w i t h  
r e a r t i o n s  i n v o l v i n g  t h e  u s e  o f  b r o m i n e  
t r i f l u o r i d e  f o r  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 r r e t a l l i c  o x i d e s  h a s  b e e n  
c o n f i n e d  t o  a 1  t e r a t i o n s  o f  t h e  
a p p a r a t u s .  T h e  r e s i i l t s  o f  t e s t s  made  
t o  d a t e  o n  r e a c t i o n s  w i t h  o x i d e s  
i n d i c a t e  t h a t  c o n s i d e r a b l e  e x t e n s i o n  
i n  t h e  r a n g e  o f  s a n i p l e  s i z e  may b e  
a c c o m m o d a t e d  i f  a d e q u a t e  i n s t r u t i i e n -  
t a t i o n  c a n  b e  p r o v i d e d ,  R e c e n t  d i f f i -  
c u l t i e s  w i t h  t h e  v a c u u m  p h a s e s  o f  t h e  
p r o c e s s i n g  p r o c e d u r e  s h o w  t h a t  t h r  
v a l v e s  i n  t h e  n i c k e l  s e c t i o n  o f  t h e  
e q u i p m e n t  a r e  n o t  d e p e n d a b l e  o v e r  
r e a s o n a b l e  p e r i o d s  o f  t i m e .  I t  h a s  
a l s o  b e e n  d e t e r m i n e d  t h a t  t h e  com-  
p l e x i t y  o f  t h e  e n t i r e  a p p a r a t u s  c a n  b e  
g r e a t l y  r e d u c e d .  

PbTKOGRWPHIC E X A M I N A T I O N  OF FLU0 

G .  D. W h i t e  T. N.  McVay, C o n s u l t a n t  
Me t a l  l u r g y  D i v i s i o n  

P e t r o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n s  o f  a b o u t  
7 5 0  s a m p l e s  o f  f l u o r i d e  m i x t u r e s  were  
c a r r i e d  o u t .  T h e  o p t i c a l  d a t a  c o l -  
l e c t e d  f o r  v a r i o u s  new f l u o r i d e  com- 
p o u n d s  a r e  g i v e n  b e l o w .  

CsUF5 

Color: Z, sky b l u e ;  X, g r e e n i s h  blue 

C r y s t a l  form: m o n o c l i n i c  

. . . .. . . . . 
( 4 ) D .  L .  M a n n i n g ,  W .  K .  Miller, a n d  R. Rowan, 

J r . ,  M e t h o d s  o f  D e t e r m i n a t i o n  o f  U r a n i u m  Tri- 
fluoride, 0FRI.-1279 ( A p r .  25, 1952). 1 9 5 3 ,  ORNL-1556. p.  9 7 .  

(5)3. C. W h i t e ,  ANP Quar. P r o g .  Rep. J u n e  I D .  
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T n t e r f e r e n c e  f i g u r e ;  b i a x i a l  p o s i t i v e  w i t h  Na2ThF, 

C o l o r :  c o l o r l e s s  

I n t e r  f e r e n r e  f i g u r e  : un i a x i  a 1 po 5 i t i v e  

2V = 45 d e g ;  X is a t  
a n  a n g l e  t o  C o f  1 0  
d e g  

H e f r a c t i v e  i n d i c e s :  a = 
Y =  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1 . 4 6 8  
E = 1 . 4 9 2  

Has p o l y s y n t h e t i c  t w i n n i n g  Na ,UF, 

6 C s  ,ZrF 

Color :  c o l o r  less 

I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  u n i a x i a l  n e g a t i v e  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1.482 
E = 1.460 

Li,UF,  

Color :  2, d a r k  g r e e n ;  X, l i g h t  g r e e n  

T n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  b l a x i a l  p o s i t i v e  w i t h  
2V = 45 d e g  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  a = 1.468 
y = 1 . 4 7 6  

KUF’, 

Color :  g reen  

C r y s t a l  form: rhomhohedral 

I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  u n i a x i a l  n e g a t i v e  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1.510 
E = 1.504 

K ,IJF6 

Color :  l i g h t  o l i v e  d r a b  

C r y s  t a  1 f orm: hexa gona 1 

I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  u n i a x i a l  p o s i t i v e  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1.484 
E = 1.512 

K,IJF, 

C o l o r :  g r e e n i s h  b l u e  

C r y s t a l  form: t e t r a g o n a l  

I n  t e r  f e r e n c  e f i pure : un i a x i  a 1 n ega t i  ve 

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1.417 
E = 1 . 4 1 1  

RWF, 

C o l o r :  Z, b l u e ;  A’, green  

C r y s t a l  form: probably  m o n o c l i n i c  

I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  b i a x i a l  n e g a t i v e  w i t h  
2V = 75 deg;  Y i s  a t  

a t  a n g l e  t o  G of 20 d e g  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  a = 1.514 
y = 1.528 

Has  p o l y s y n t h e  t i c  twinning  

Rb, UF, 

C o l o r :  g r e e n  i s o t r o p i c  

C r y s t a l  form: c u b i c  

R e f r a c t i v e  index:  1.438 

R b Zr F, 
C o l o r :  c o l o r l e s s  

C r y s t a l  form: hexagonal  o r  t e t r a g o n a l  

I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  u n i a x l  a 1  n e g a t i v e  

R e f r a c t i v e  i n d i c e s :  0 = 1.438 
E = 1.432 

Color: Z ,  l i g h t  b l u e ;  X ,  c o l o r l e s s  

C r y s t a l  form: n o t  c u b i c  o r  t e t r a g o n a l ,  a s  
SUMMARY OF S E R V I C E  CHEMICAL A N A L Y S E S  

d e s c r i b e d  by Z a c h a r i a s e n ( ,  1 J. C. W h i t e  A .  F. Roemer,  J r .  
C. €3. W i l l i a m s  

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  I n t e r f e r e n c e  f i g u r e :  b i a x i a l  n e g a t i v e  w i t h  
2V = 70 d e g  

A p r o c e d u r e  was e s t a b l i s h e d  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  u r a n i u m  i n  t h e  ARE 
f u e  1 c onc e n  t r a  t e  , NaF-  ZrF, -UF, ( 6 5 - 15- 

I_ _i 2 0  m o l e  p e r c e n t ) .  The  p r o c e d u r e ,  
( 6 ) J .  J .  K a t z  and E. Rabinowitch, The C h e m i s t r y  w h i c h  w a s  f o r m u l a t e d  i n  c o o p e r a t i o n  

o f  L l r a n i u a ,  p .  3 7 9 ,  NNES V I I I - 5 ,  McCraw-Hill, N e w  
Y o r k ,  1951. w i t h  t h e  L a b o r a t o r y  D i v i s i o n  o f  Y-12  

R e f r a c t i v e  index:  1 . 4 1 4 ;  low b i r e f r i n g e n c e  

1 2 1  



(L .  A ,  S t e p h e n s ,  p r i v a t e  communica t ion  
t o  J .  C .  W h i t e ) ,  i s  b a s e d  o n  t h e  
inethod r e p o r t e d  by Voss  and G r e e n e . ( ' )  
A 5 - g  s a m p l e  w a s  d i s s o l v e d  i n  HC1- 
;MNO,; t h e  s m a l l  r e s i d u e  ( a b o u t  1 0 0  m g )  
w a s  d i s s o l v e d  by f u s i n g  w i t h  p o t a s s i u m  
p y r o s u l f a t e .  The  s o l u t i o n s  were  t h e n  
c o m b i n e d ,  c o n v e r t e d  t o  s u l f a t e  by 
fuming  w i t h  s u l f u r i c  a c i d ,  and p a s s e d  
t h r o u g h  a J o n e s  r e d u c t o r .  T r i v a l e n t  
u r a n i u m  w a s  o x i d i z e d  t o  t h e  q u a d r i -  
v a l e n t  s t a t e  by a i r .  The c o m p l e t e n e s s  
o f  o x i d a t i o n  was o b s e r v e d  by i n s e r t i n g  
a p l a t i n u r n - c a l o m e l  e l e c t r o d e  c o u p l e  i n  
t h e  s o l u t i o n  and n o t i n g  when a c o n s t a n t  
p o t e n t i a l  e x i s t e d .  A c a l c n l a t e d  
a m o u n t  o f  p o t a s s i u m  d i - c h r o m a t e  ( N R S  
s t a n d a r d )  w a s  a d d e d  i n  s l i g h t  e x c e s s  
of  t h a t  r e q u i r e d t o  o x i d i z e  t h e  u ran ium 
q u a n t i t a t i v e l y .  T h i s  e x c e s s  d i -  
ch romate  w a s  t h e n  r e d u c e d  w i t h  s t a n d a r d  
f e r r o u s  ammonium s u l f a t e  s o l u t i o n .  
The  end  p o i n t  w a s  d e t e c t e d  p o t e n t i o -  
m e t r i c a l l y  by  u s i n g  t h e  p l a t i n u r n -  
ca lomel  e l e c t r o d e  c o u p l e .  The s t a n d a r d  
d e v i a t i o n  was 0 .16%,  and  t h e  r e l a t i v e  
s t a n d a r d  e r r o r  a t  t h e  95% c o n f i d e n c e  
l e v e l  was 0.1%. 

C h a n g e s  i n  t h e  p r o c e d u r e  f o r  t h e  
d e t e r n i i n a t i o n  o f  sodium i n  t h e  f l u o r i d e  
~. ........ .._ 

( 7 ) F .  S .  V o s s  a n d  R .  E .  G r e e n e ,  A P r e c i s e  
P o t e n t i o m e t r i c  M e t h o d  o f  U r a n i u m  A n a l y s i s ,  p a p e r  
p r e s e n t e d  a t  A n a l y t i c a l  I n f o r m a t i o n  M e e t i n g .  Oak 
R i d g e  N a t i o n a l  L a b o r a t o r y ,  M a y  19-21, 1953. 

s a l t  m i x t u r e s  were  e f f e c t e d  t o  p e r m i t  
a l i q u o t s  f r o m  t h e  m a s t e r  s o l u t i o n  
( 5 - g  sample  i n  500 ml )  t o  be  t a k e n  f o r  
t h i s  d e t e r m i n a t i o n  s o  t h a t  i t  w o u l d  
n o t  be n e c e s s a r y  t o  d i s s o l v e  a s e p a r a t , e  
sample .  A c o n s i d e r a b l e  s a v i n g  o f  t ime  
was t h u s  r e a l i z e d ,  

D u r i n g  t h e  q u a r t e r ,  t h e  work o f  t h e  
S e r v i c e  L a b o r a t o r y ,  a s  b e f o r e ,  c o n -  
s i s t e d  c h i e f l y  o f  t h e  a n a l y s i s  o f  
f l u o r i d e  f u e l  m i x t u r e s  a n d  a l k a l i  
m e t a l  f l u o r i d e s .  T h e  A n a l y t i c a l  
C h e m i s t r y  L a b o r a t o r y  r e c e i v e d  8 7 8  
s a m p l e s  and r e p o r t e d  930 s a m p l e s  t h a t  
i n v o l v e d  a t o t a l  o f  9 9 5 3  d e t e r m i -  
n a t i o n s  ( T a b l e  1 0 . 1 ) .  The b a c k l o g  o f  
a n a l y s e s  was  r e d u c e d  t o  3 5  s a m p l e s .  
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INTRODUCTION AND SUMMARY 

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

The Bulk S h i e l d i n g  F a c i l i t y  ( s e c .  11) 
h a s  been  u s e d  p r i m a r i l y  f o r  c r i t i c a l  
e x p e r i m e n t s  o f  r e a c t o r  c o n f i g u r a t i o n s  
f o r  t h e  Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y .  The 
Bu lk  S h i e l d i n g  R e a c t o r  i s  w e l l  s u i t e d  
f o r  t h i s  work b e c a u s e  i t  i s  s i m i l a r  t o  
t h e  Tower S h i e l d i n g  R e a c t o r ;  a l s o  t h e  
l o a d i n g  f a c i  l i t i e s  f o r  t h e  t w o  r e a c t , o r s  
a r e  s i m i l a r .  T h e  c a l c u l a t e d  gamrna 
r a d i a t i o n  r e a c h i n g  t h e  c rew compar tment  
o f  t h e  d i v i d e d  s h i e l d  a p p e a r s  t o  be  
somewhat l o w e r  t h a n  t h a t  m e a s u r e d  i n  
t h e  Bulk  S h i e l d i n g  F a c i l i t y ,  p re sumab ly  
becJause o f  l i m i t a t i o n s  i n  t h e  e x p e r i -  
m e n t a l  s e t u p .  

The I d i d  Tank F a c i l i t y  i s  b e i n g  u s e d  
t o  measu re  r emova l  c r o s s  s e c t i o n s ,  a s  
w e l l  a s  t o  e x a m i n e  s p e c i f i c  s h i e l d  
d e s i g n s  ( s e c e  1 2 ) .  I n  a d d i t i o n  t o  t h e  
measurement  o f  t h e  s h i e l d i n g  e f f i c i e n c y  
o f  p a r t  o f  t h e  G-E  a i r - c y c l e  r e a c t o r ,  
a b o u t  80  c o n f i g u r a t i o n s  o f  n e a r - u n i  t 
s h i e l d s  f o r  t h e  c i r c u l a t i n g - f u e l  
r e f l e c t o r - m o d r r a t e d  r e a c t o r  h a v e  been  
examined .  S i n c e  t h F s e  l a t t e r  s h i e l d s  
a r e  n e i t h e r  a s y m m e t r i c  n o r  d e p e n d e n t  
u p o n  m u c h  s h i e l d i n g  a t  t h e  c r e w  
p o s i t i o n ,  t h e  L i d  Tank F a c i l i t y  d a t a  
c a n  b e  c o n s i d e r e d  q u i t ; e  r e l i a b l e .  
Improvements i n  t h e  r e f  l e c t o r - m o d e r a t e d -  
r e a c t o r  s h i e l d  w e i p h L s  o t h e r  t h a n  
t h o s e  a c c r u i n g  f r o m  r e p l a c e m e n t  o f  
w a t e r  by a b e t t e r  hydrogenous  m a t e r i a l  
w i l l  p r o b a b l y  be s m a l l .  The  r e m o v a l  
c r o s s  s e c t i o n s  o f  b e r y l  l i u m ,  f l u o r i n e ,  
a n d  l i t h i u m  w e r e  f o u n d  t o  be 1 - 1 3 ,  
1 , 3 6 ,  a n d  1 . 4 4 ,  r e s p e c t i v e l y .  T h e  
r emova l  c r o s s  s e c t i o n  o f  u r a n i u m  w a s  
m e a s u r e d  i n  c o n j u n c t i o n  w i t h  a s t u d y  
o f  t h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  u r a n i u m  a s  a 
s h i e l d  m a t e r i a l .  

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  i s  
t a k i n g  s h a p e ;  however ,  c o n s t r u c t i o n  i s  
a p p r o x i m a t e l y  one month beh ind  s c h e d u l e  
( s e c .  1 3 ) .  Most c o n c r e t e  work h a s  been 
c o m p l e t e d  a n d  t h e  t o w e r s  a r e  b e i n g  
e r e  c- t e d . F a b r  i c a t  i o n  and/  0 r p r o c u r e  - 
nient o f  c o n t r o l s  and  i n s t r u m e n t a t i o n  
h a v e  b e e n  i n i t i a t e d  a n d  s h o u l d  b e  
e f f e c t e d  by t h e  e n d  o f  O c t o b e r .  The 
S a f e g u a r d s  C o m m i t t e e  r e v i e w e d  t h e  
f a c i l i t y  and  r e q u e s t e d  on ly  one change ;  
a p p r o v a l  i s  e x p e c t , e d  s u b s e q u e n t  t,o 
a Commit tee  i n s p e c t , j o n .  

Al though s e v e r a l  s h i e l d i n g  s t u d i e s ,  
i n c l u d i n g  t h e  s t u d y  o f  t h e  s p e c t r u m  o f  
n e u t r o n s  a t t e n u a t e d  hy w a t e r  a n d  by 
n e u t r o n  s t r e a m i n g  i n  i r o n ,  h a v e  
a d v a n c e d  t h e  s h i e l d i n g  a r t ,  t h e  m o s t  
i m p o r t a n t  c o n t r i b u t i o n  d u r i n g  t h i s  
q u a r t e r  a c c r u e d  f r o m  t h e  S u m m e r  
S h i P l d i n f r  S e s s i o n  ( s e c .  1 4 ) .  T h i s  
f o u r - w e e k  s t u d y  s e s s i o n ,  w h i c h  was  
a t t e n d e d  by 18 r e p r e s e n t a t i v e s  f rom 
i n t e r e s t e d  g r o u p s ,  was f o r  t h e  p u r p o s e  
o f  s t a n d a r d i z i n g  s h i e l d i n g  d e s i g n  
m e t h o d s .  I n  a d d i t i o n  t o  a c h i e v i n g  
t h i s  e n d ,  h e t t e r  m e t h o d s  f o r  t h e  
i n t e r p r e t a t i o n  o f  b u l k  s h i e l d i n g  d a t a ,  
a s  w e l l  a s  t h e  c a l c u l a t i o n  o f  s e l f -  
a b s o r p t i o n  i n  t h e  c o r e ,  were o b t a i n e d .  
P e r h a p s  t h e  s i n g l e  m o s t  i m p o r t a n t  
c o n c l u s i o n  o f  t h e  s e s s i o n  was t h a t  t h e  
l a r g e - s c a l e  t e s t s  p l a n n e d  f o r  t h e  
Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y  a r e  u r g e n t l y  
n e e d e d  f o r  o b t a i n i n g  r e a l l y  r e l i a b l e  
s h i e l d  w e i g h t  e s t i m a t e s .  The s h i e l d i n g  
p r o g r a m  a t  t h e  L a b o r a t o r y  i s  b e i n g  
r e a l i g n e d  so t h a t  a s  many a s  p o s s i b l e  
o f  t h e  s h i e l d i n g  u n c e r t a i n t i e s  c a n  be 
s t u d i e d  w i t h  t h e  f a c i l i t i e s  now 
a v a i l a b l e .  
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QUARTERLY P R O G R E S S  REPORT 

S h i e l d i n g  Board 
( r e f .  2 )  

11. BULK S N I E L Q I N G  FACILITY 

3.5 I '  

13. G. Cochra r i  
F. C .  M a i e n s c h e i n  

J. D. F l y n n  H .  E .  H u n g e r f o r d  
M. P. Haydon E .  E .  J o h n s o n  

G, M. McCammon 
K .  M. H e n r y  T. A.  L o v e  

P h y s i c s  

T e s t i n g  o f  a s e r i e s  o f  c r i t i c a l  
l o a d i n g s  f o r  t h e  r e a c t o r  f o r  t h e  
new Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y  h a s  b e e n  
i n i t i a 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 .  One r e c e n t 1 . y  t e s t e d  l o a d i n g  
w a s  f o r  a w a t e r - r e f l e c t e d  r e a c t o r ,  
w h i c h  w a s  t h e  f i r s t  coi i lplete1.y w a t e r -  
r e f l e c t e d  r e a c t o r  u s e d  a t  t h e  BSF. 
O w i n g  t o  i t s  s i m p l i c i t y ,  i t  w a s  c o n -  
s i d e r e d  d e s i r a b l e  t o  u s e  t h e  s a m e  
l o a d i n g  i n  a s e r i e s  o f  f u n d a m e n t a l  
r e a c t o r  e x p e r i m e n t s  w h i c h  i n c l u d e d  
t e s t s  on t h e  t e m p e r a t u r e  c o e f f i c i e n t ,  
x e n o n  p o i s o n i n g ,  a n d  t e m p e r a t u r e  
s t a b i l i t y .  T h e s e  t e s t s  w i l l  b e  r e -  
p o r t e d  i n  t h e  P h y s i c s  D i v i s i o n  Semi- 
a n n u a l  P r o g r e s s  R e p o r t . (  ' )  

C a l c u l a t i o n s  o f  t h e  gamma r a d i a t i o n  
r e a c h i n g  t h e  c rew s h i e l d  d e s i g n e d  by 
t h e  S h i e l d i n g  B o a r d  h a v e  b e e n  r e -  
p o r t e d , ( 2 )  a n d  t h e  r e s u l t s  h a v e  b e e n  
c o m p a r e d  w i t h  new e x p e r i m e n t a l  d a t a  
o b t a i n e d  a t  t h e  BSF. 

TOWER S H I E L D I N G  REACTOR C R I T I C A L  
EXP ER H MEN T 

T h e  f i v e -  b y  s i x - e l e m e n t  c o n -  
f i g u r a t i o n  shown i n  F i g .  11.1 w a s  t h e  
f i r s t  r e a c t o r  a r r a n g e m e n t  t e s t e d  f o r  
t h e  T o w e r  S h i e l d i n g  R e a c t o r .  T h e  
r e a c t o r  w a s  c o m p l e t e l y  w a t e r - r e f l e c t e d ,  
a n d  t h e  f i r s t  l o a d i n g  r e q u i r e d  3550 g 
o f  u r a n i u m  f o r  a c r i t i c a l  m a s s .  T h e  
f i n a l  l o a d i n g  c o n t a i n e d  3 8 2 9  g o f  
e n r i c h e d  f u e l ,  a n  amount  s u f f i c i e n t  t o  

("Phys. S e m i a n n u a l  P r o g .  R e p .  S e p t .  10, 1953 

(''Report o f  t h e  ANP S h i e l d i n g  B o a r d  f o r  t h e  
A i r c r a f t  N u c l e a r  P r o p u l s i o n  P r o g r a m .  A N P - 5 3  
( O c t .  1 6 ,  1 9 5 0 ) .  

( t o  b e  p u b l i s h e d )  ( c l a s s i f i e d ) .  

D i v  i s  i o n  

o v e r r i d e  t h e  x e n o n  p o i s o n  f o r  e x t e n d e d  
o p e r a t i o n s  a t  1 0 0  kw. 

GANMA-KAY A I  - S C A T T E R I N G  C A L C U L A T I O N S  

C a l c u l a t i o n s  o f  t h e  gamma r a d i a t i o n  
r e a c h i n g  t h e  o u t e r  s i d e  o f  t h e  c r e w  
c o m p a r t m e n t  i n  t h e  s t a n d a r d  d i v i d e d -  
s h i  e 1 d d e s  i gn ( ) h a v e  b e e n  r e p o  r t e d  
r e c e n t l y . ( j )  A r e p e a t  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 ,  p l u s  a d d i t i o n a l  
e x p e r i m e n t s ( 4 )  o f  a more b a s i c  n a t u r e ,  
h a s  l e d  t o  a r e - e v a l u a t i o n  o f  t h e  
e x p e r i m e n t a l  d a t a  on t h e  gamma 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 .  
B o t h  t h e  c a l c u l a t e d  a n d  e x p e r i m e n t a l  
d o s e s  a r e  c o m p a r e d  i n  T a b l e  11.1 w i t h  
t h e  d o s e  p r e d i c t e d  b y  t h e  S h i e l d i n g  

^_... 
( 3 ) F .  B l y  a n d  F. C .  M a i e n s c h e i n ,  A C a l c u l a t i o n  

o f  t h e  Comma R a d i a t i o n  R e a c h i n g  t h e  ANP-53 C r e m  
S h i e l d ,  OHNL C F - 5 3 - 5 - 1 1 7  ( t o  b e  p u b l i s h e d ) .  

( 4 ) H .  E .  H u n g e r f o r d ,  T h e  S k y s h i n e  E r p e r  i i c n t s  
a t  B u l k  S h i e l d i n g  F o c i l i t y ,  O R N L - 1 6 1 1  ( t o b e  
p u b l i s h e d ) .  

'TABLE 1 1 . 1 .  GAMMA D O S E  A T  THE O U T E R  
S I D E  OF THE CREW SHIELfl  DUE T O  THE 

R A D I A L  S C A T T E R E D  REAM 
-. .._...- T Y  

SCATTERED RFAM RATIO METHOD 
( r / h r / w a t t  X 

.-- ( r e f .  

Ex p e r  imen t a 1 
( r e f .  4 )  1 5  I 4*3 

12 6 
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F i g .  11.1. Loading 22  f u r  Tower S h i e l d i n g  Reactor Critical Experiment. 

H o a r d .  T h i s  t a b l e  s u p e r s e d e s  'Tab le  
13.2 i n  t h e  p r e v i o u s  r e p o r t . ( ' )  

The d i s c r e p a n c y  bet .ween t h e  c a l c u -  
l a t i o n  r e p o r t e d  b y  t h e  S h i e l d i n g  
B o a r d ( * )  a n d  t h e  p r e s e n t  c a l c u l a t i o n ,  
w h i c h  i s  b a s e d  o n  e x p e r i m e n t a l l y  
d e t e r m i n e d  l e a k a g e  s p e c t r a  a n d  t h e  
a i .  r - s c a t t; t3 r i n 8 t t i  f: 
Hu1.k S h i d d i n g  F a c i l i t y ,  i s  n o t ,  
i.nc omp re  h e n  s i 11 1 e .  The S h i e 1 d i n  g Eo a r (1 
c a l c u l a t i . o n  w a s  made  at a t ime when 

e x p  e r i me 11 t at, 

( " 5 .  L .  Meern e t  u l . ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  
J u n e  IF ,  2 9 5 3 ,  ORNL-1556, p .  117. 

v e r y  l i t t l e  exper i .menta1  d a t a  e x i s t e d ,  
and  i t  c o u l d  r i o t  be e x p e c t e d  t o  a p p r o a c h  
t h e  a c c u r a c y  of  t h e  c a l c u l a t i o n s  based  
o n  s u b s e q u e n t  e x p e r i m e n t s .  The d i s -  
c r e p  a n  c y  a i  r - s c a t t e r i ri g 
e x p e r i m e n t  d a t a  and t h e  p r e s e n t  c a l c u -  
l a t i o n  c a n  p r o b a b 1 . y  t ie e x p l a i n e d  on 
t h e b a  s i s t h a t  t ti e a i  r - s c a t t. e r i n  g 
e x p e r i m e n t ;  was n o t  a t .rue  m o c k u p  o f  
t h e  s i t u a t , i o n  w h i c h  w a s  c a l c u l a t e d .  
I t  i s  n o t  h a r d  t o  u n d e r s t a n d  t h a t  t he  
s u r f a c e  o f  t h e  w a t e r  i n  t h e  p o o l  j.s a 
p o o r  a p p r o x i m a t . i . o n  t o  a r o u n d  l iy -  
d r o g e n u u s  r e a c t o r  s h i e l d  s u c h  a s  w a s  
assumed i n  t h e  c a l c u l a t i o n s .  

b c: t w e e n  t h e  
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1 2 .  L I D  TANK FACILITY 
C, I , .  S t o r r s ,  GE-AMP 

G .  T. Chapman J .  M. M i l l e r  
J. D. F l y n n  F.  N .  Watson  

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

T h e  s e r i e s  o f  s h i e l d  m o c k u p s  f o r  
t h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  r e a c t o r  h a s  
b e e n  c o m p l e t e d ;  s t u d i e s  o f  8 2  c o n -  
f i g u r a t i o n s  w e r e  m a d e .  T h e s e  e x -  
p e r i r n e n t s  h a v e  been  u s e d  f o r  e x p l o r i n g  
s o m e  o f  t h e  m a n y  p o s s i b l e  s h i e l d  
c o m b i n a t i o n s  a n d  h a v e  a l s o  p u t  t h e  
s h i e l d - w e i g h t  c a l c u l a t i o n s  on a s o u n d e r  
b a s i s .  C a l c u l a t e d  s h i e l d  w e i g h t s ,  
b a s e d  on t h e s e  d a t a ,  a r e  g i v e n  i n  t h e  
s e c t i o n  o n  “ A i r c r a f t  R e a c t o r  D e s i g n  
S t u d i e s ”  ( s e c .  3 ). 

The  L i d  Tank  F a c i l i t y  h a s  a l s o  b e e n  
u s e d  t h i s  q u a r t e r  t o  i n v e s t i g a t e  t h e  
s h i e l d i n g  e f f i c i e n c y  o f  t h e  t r a n s i t i o n  
s e c t i o n  o f  a d i r e c t - c y c l e  r e a c t o r  
s h i e l d  mockup which  i s  t o  be  t e s t e d  on  
t h e  Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y .  

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

REFLECTOR- MODERATED - R E A C T O R  
S H I E L D  TESTS 

T h e  p r o g r a m  o f  L i d  T a n k  F a c i l i t y  
t e s t s  f o r  t h e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  s h i e l d “ )  h a s  b e e n  c o m p l e t e d  
w i t h  m e a s u r e m e n t s  made b e h i n d  82 c o n -  
f i g u r a t i o n s .  I n t e r p r e t a t i o n  o f  t h e  
d a t a  a n d  f u r t h e r  d e s i g n  s t u d i e s  a r e  i n  
p r o g r e s s ,  a n d  a c o m p l e t e  r e p o r t ( * )  o f  
 lie m e a s u r e m e n t s  i s  b e i n g  p r e p a r e d .  
T h e  c o n f i g u r a t i o n  t e s t s  a r e  d e s c r i b e d  
i n  T a b l e  1 2 . 1 .  I n  a d d i t i o n ,  a n  e x -  
p l o r a t o r y  i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  opt imum 
p l a c e m e n t  o f  l e a d  i n  water  w a s  m a d e ;  
i t  w a s  c o n c l u d e d  t h a t  n o  i m p o r t a n t  

( l ) A .  P .  F r a a s  and J .  B .  Trice, ANP Q u a r .  P r o g .  

( 2 ) F .  N .  W a t s o n ,  A .  P .  F r a a s ,  W .  E. L a v e r n e .  
a n d  F .  H .  A b e r n a t h y ,  L i d  T a n k  S h i e l d i n g  T e s t s  of 
t h e  R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r ,  ORNL-1616 ( t o  b e  
published). 

R E P .  Mar .  10, 1 9 9 3 ,  ORNL-1515, p .  71. 

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

D u r i n g  t h i s  q u a r t e r ,  two s i g n i f i -  
c a n t  i m p r o v e m e n t s  w e r e  m a d e  i n  t h e  
m a t e r i a l s  a n d  e q u i p m e n t  u s e d  i n  t h e  
L i d  ’ r a n k  t e s t s .  ( 1 )  T h e  b e r y l l i u m  
p e l l e t  t a n k  a n d  b e r y l l i u m  s l a b s ( 3 )  
w e r e  r e p l a c e d  w i t h  a t a n k  t h a t  c o n -  
t a i n e d  1 1 . 5  i n .  o f  s o l i d  b e r y l l i u m  i n  
t h e  f o r m  o f  s m a l l  b l o c k s .  R e f l e c t o r  
c o o l  a n t  t u b e s  were s i m u l a t e d ,  t o  some 
e x t e n t ,  by t h e  a luminum w a l l s  o f  t h i s  
t a n k  a n d  by some a d d i t i o n a l  s t a i n l e s s  
s t e e l  a n d  a l u i n i n u m .  ( 2 )  T h e  two d r y  
t a n k s  u s e d  t o  c o n t a i n  t h e  v a r i o u s  com- 
p o n e n t s  i n  t h e  f i r s t  54  c o n f i g u r a t i o n s  
t e s t e d  were r e p l a c e d  by o n e  l a r g e  t a n k  
p a r ~ i t i o n e d  t o  h o l d  a l l  t h e  d r y  com- 
p o n e n t s ,  i n c l u d i n g  t h e  new b e r y l l i u m  
t a n k ,  i n  o n e  s e c t i o n  a n d  t h e  b o r a t e d  
water  i n  a s e c o n d  s e c t i o n .  T h i s  a r -  
r a n g e m e n t  e l i m i n a t e d  t h e  s p u r i o u s  water 
1 a y e r s  b e t w e e n  t h e  t a n k s .  

A f t e r  t h e s e  i m p r o v e m e n t s  were m a d e ,  
m e a s u r e m e n t s  b e h i n d  many o f  t h e  e a r l i -  
e r  c o n f i g u r a t i o n s  were r e p e a t e d .  T h e  
gamma d o s e s  were f o u n d  t o  b e  somewha t  
h i g h e r ,  p r o b a b l y  b e c a u s e  o f  c a p t u r e  
gammas f o r m e d i n  t h e  i r o n  p a r t i t i o n  b e -  
t w e e n  t h e  d r y  and  wet s e c t i o n s  o f  t h e  
t a n k  ( F i g .  1 2 . 1 )  and b e c a u s e  o f  an i n -  
c r e a s e  o f  h a r d  c a p t u r e  gammas i n  t h e  
l e a d  r e g i o n  a s  a r e s u l t  o f  t h e  e l i m i -  
n a t i o n  o f  t h e  w a t e r  l a y e r s .  T h e  i n -  
s e r t i o n  of  b o r o n - i m p r e g n a t e d  P l e x i g l a s  
( “ p l e x i b o r ” )  b e t w e e n  t h e  l c a d  l a y e r s  
r e d u c e d  t h e  gamma d o s e  t o  t h e  l e v e l s  
o b s e r v e d  b e h i n d  t h e  o r i g i n a l  c o n -  
f i g u r a t i o n s  a n d  c o n f i r m e d  t h e  c a p t u r e  
gaiiirn a - r a y  h y p o t h e  s i  s . 

( 3 ) J .  D .  F l y n n  e t  a l . ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  
J u n e  10, 1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p .  1 1 9 .  

1 2 8  
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TABLE 12.1 ( c o n t i n u e d )  

C O N  F I G U  - 
RATION 
N U M B E R  

2 0 b  

2 oc 

20d 

20e 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

2 7  

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34  

35 

3 6  

37 

R E F L E C T O R  

Be p e l l e t  t a n k ,  1/4 i n .  of b o r a ] ,  
3 1/4 i n .  of  H,O, 1/4  i n .  of  b o r a ] ,  
9 . 2  c m  of  s o l i d  Be 

n 

n 

It 

11 

II 

n 

Be p e l l e t  t a n k ,  3 i n .  o f  H,O, 9 . 2  c m  
of s o l i d  Be 

Be p e l l e t  t a n k ,  1/4 i n .  of bora] ,  
9/10 i n .  of H,O, 
9 . 2  crn of  s o l i d  Be 

1/4  i n .  of b o r a ] ,  

Be p e l l e t  t a n k ,  1/4 i n .  of b o r a ] ,  
3 1/4 i n .  of H,O, 1/4 i n .  of b o r a l ,  
9 . 2  c m  of s o l i d  Be 

I1 

1 1/2 i n .  of P b ,  Be p e l l e t  t a n k ,  9 . 2  
c m  of s o l i d  Be 

Be p e l l e t  t a n k ,  9 . 2  crn of s o l i d  Be 
n 

n 

n 

n 

II 

N E U T R O N  
C U R T A I N  

B,C t a n k  

11 

II 

n 

I1 

n 

I1 

n 

II 

11 

I1 

II 

N 

n 

I1 

n 

n 

n 

I1 

n 

n 

H E A T  
E X C H A R G E R  

NaF t a n k s  
1, 2, 3 ,  4 

11 

11 

11 

n 

I1 

11 

I1 

n 

II 

A 

I1 

II 

11 

n 

n 

n 

II 

II 

It 

II 

N E U T R O N  
C U R T A I N  

None 

I1 

11 

I1 

I1 

I1 

11 

II 

11 

11 

11 

n 

I! 

I1 

11 

If 

I1 

19 

11 

11 

11 

P R E S S U R E  S H E L L  

1 3/4 i n .  of Fe 

I1 

It 

I 

II 

n 

I1 

2 i n .  of N i  

2 i n .  of  Cu 

2 i n .  of Cu ,  
2 i n .  of N i  

1 3/4 i n .  of Fe 

11 

N o n e  

2 i n .  o f  I n c o n e l  

1 3/4 i n .  of Fe 

n 

n 

11 

I1 

!I 

11 

GAMMA S H I E L D  

4 1 / 2  i n .  o f  Pb (w) 

6 i n .  of Pb ( W )  

7 1/2 i n .  of Pb (W) 

7 1/2 i n .  of Pb (w), 1/8 i n .  of 
b o r a ]  (W) 

6 i n .  of Pb (W) 

None 

n 

1/4 i n .  of b o r a l  (W), WC t a n k ( g )  ( W )  

WC t a n k  (W), 1/4 i n .  of b o r a l  ( W )  

WC t a n k  ( W )  

WC t a n k  (W), 1 1/2 i n .  of Pb ( w t  
WC t a n k  ( W ) ,  3 i n .  of Pb (W) 

L I Q U I D  N E U T R O N  
S H I E L D  

10 1/2 i n .  o f  b o r a t e d  
H,O ( 2 . 3 %  3) 

9 i n .  of  b o r a t e d  H,O 
( 2 . 3 %  m) 

7 1/2 i n .  of b o r a t e d  
H,O 12.3% B) 

H,O ( 2 . 3 %  B)  
7 3/8 i n .  of b o r a t e d  

9 i n .  of b o r a t e d  H,O 
( 2 . 3 %  B ) ,  15 i n .  o f  
o i l  

P l a i n  H,O 
II 

n 

n 

O T H E R  I N F O R M A T I O N  

3 O i l  ( p  = , 0 . 8 8  g/cm ) p l a c e d  i n  
1 5 - i n .  t a n k  b e h i n d  b o r a t e d  
H,O t a n k  

Fe p r e s s u r e  s h e l l  i n  p l a i n  H,O 
j u s t  o u t s i d e  d r y  t a n k , l e a v i n g  
5-cm a i r  v o i d  i n  t a n k  

N i  p r e s s u r e  s h e l l  i n  p l a i n  H,O 
j u s t  o u t s i d e  d r y  t a n k  

Cu p r e s s u r e  s h e l l  i h  p l a i n  H,O 
j u s t  o u t s i d e  d r y  t a n k  

Cu and N i  p r e s s u r e  s h e l l  i n  
p l a i n  H,O j u s t  o u t s i d e  d r y  
t a n k  

I n c o n e l  p r e s s u r e  s h e l l  i n  
p l a i n  H,O j u s t  o u t s i d e  d r y  
t a n k  
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TABLE 12.1 ( c o n t i n u e d )  

C O N F I G U -  
R A T I O N  
N U M B E R  

56 

57 

58 

59 

60 

6 1  

6 2  

63  

6 4  

6 5  

6 6  

6 7  

6 8  

69 

70 

R E F L E C T O R  

Be t a n k  

Be t a n  , 9 . 2  c m  of s o l i d  Be 

N E U T R O N  
C U R T A I N  

B,C t a n k  

n 

It 

II 

II 

11 

N 

I1 

It 

N 

It 

I1 

I1 

It 

n 

H E A T  
E X C H A N G E  A 

NaF t a n k s  
1, 2 ,  3 ,  4 

N 

11 

NaF tarrks 
1, 2 ,  4 

N 

I1 

NaF t a n k s  
1, 4 

11 

It 

11 

NaF t a n k s  
1, 2 ,  3 ,  4 

NaF t a n k s  
1, 2 ,  4 

N E U T R O N  
C U R T A I N  

3 /16  i n .  o f  
p l e x i b o r  

11 

B,C t a n k  

I1 

I1 

N 

I1 

I1 

II 

11 

11 

I1 

II 

I1 

P R E S S U R E  S H E L L  

of Fe 

GAMMA S H I E L D  

3 i n .  o f  P b  ( D ) ,  3 /16 i n .  of p l e x i -  
b o r  ( D ) ,  1 1 / 2  i n .  o f  P b  ( D j ,  3 /16 
i n .  of p l e x i b o r  ( D ) ,  1 1/2 i n .  of 
Pb (W) 

4 1/2 i n .  of Pb (D), 3 /16  i n .  of 
p l e x i b o r  ( D ) ,  1 1 /2  i n .  o f  P b  ( D ) ,  
3/16 i n .  of p l e x i b o r  ( D )  

F o u r  1 1 / 2 - i n .  Pb s l a b s  ( D ) ,  e a c h  
p r e c e d e d  by 3 /16  i n .  of  p l e x i b o r ;  
3 /16  i n .  of p l e x i b o r  b e h i n d  f o u r t h  
s l a b  

6 i n .  of  P b  ( D ) ,  3/16  i n .  of p l e x i -  
b o r  ( D )  

6 i n .  o f  Pb (D), 3/16 i n .  o f  p l e x i -  
b o r  ( D ) ,  1 1 / 2  i n .  of P b  ( W )  

N 

6 i n .  o f  Pb ( D ) ,  3 /16  i n .  of p l e x i -  
bor ( D )  

Four  1 1 / 2 - i n .  P b  s l a b s  (D), e a c h  
p r e c e d e d  by 3/16 i n .  o f  p l e x i b o r ;  
3/16 i n .  of p l e x i b o r  b e h i n d  f o u r t h  
s l a b  

Four  1 l / Z - i n .  Pb s l a b s  (D), e a c h  
p r e c e d e d  by 3/16 i n .  of  p l e x i b o r ;  
3/16 i n .  of p l e x i b o r  b e h i n d  f o u r t h  
s l a b  

T h r e e  1 1 / 2 - i n .  Pb s l a b s  (D), e a c h  
p r e c e d e d  by 3/16 i n .  o f  p l e x i b o r ;  
3/16 i n .  of  p l e x i b o r  b e h i n d  t h i r d  
s l a b  

T h r e e  1 1 / 2 - i n .  Pb s l a b s  ( D ) ,  3/16 
i n .  o f  p l e x i b o r  b e h i n d  e a c h  s l a b ;  
1 1 / 2  i n .  of Pb (W) 

T h r e e  1 1 / 2 - i n .  Pb s l a b s  ( D ) ,  3/16  
i n .  of p l e x i b o r  b e h i n d  e a c h  s l a b ;  
3 i n .  of Pb ( W )  

T h r e e  1 1 / 2 - i n .  P b  s l a b s  (D), 3/16 
i n .  o f  p l e x i b o r  b e h i n d  e a c h  s l a b  

1 1 /2  i n .  o l  Pb ( D ) ,  3 /16  i n .  o f  
p l e x i b o r  ( D )  , 4 1/2 i n .  o f  P b  (W) 

3 /16  i n .  o f  p l e x i b o r  (I)), 3 i n .  o f  
U ( D ) ,  3 /16 i n .  o f  p l e x i b o r  ( D )  

L I Q U I D  N E U T R O N  
S H I E L D  

2 2  1 /2  i n .  o f  b o r a t e d  
H,O (1% B) 

24 i n .  of b o r a t e d  H20 
(1% B) 

N 

It 

2 2  1 /2  i n .  of b o r a t e d  
II,O ( 1 %  B) 

N 

2 4  i n .  of b o r a t e d  H,O 
( 1 %  B) 

N 

It 

22  1/2 i n .  o f  b o r a t e d  
H,O ( 1 %  B) 

2 1  i n .  of  b o r a t e d  H,O 
(1% B )  

2 4  i n .  o f  b o r a t e d  H,O 
(1% B) 

1 9  1 / 2  i n .  o f  b o r a t e d  
H 2 0  ( 1 %  B) 

(1% B) 
2 4  i n .  of b o r a t e d  B,O 

O T H E R  I N F O R M A T I O N  
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TABLE 1 2 . 1  ( c o n t i n u e d )  

CONFIGU- 
RATION 
NUMBER 

7 1  

7 2  

73  

74 

7 5  

76 

7 7  

REFLECTOR 

Be t a n k ,  9 . 2  e m  of s o l i d  Be 

n 

Be t a n k  

n 

NEUTRON 
CURTAIN 

B,C t a n k  

I t  

It 

I1 

II 

11 

I1 

HEAT 
EXCHANGER 

NaF t a n k s  
1, 2 ,  4 

11 

NaF t a n k s  
1, 2 ,  3 ,  4 

It 

II 

NaF t a n k s  
1, 4 

1, 2 
L i  t a n k s ' " )  

NEUTRON 
C IJRT A 1 N 

B,C t a n k  

I1 

I1 

I1 

n 

I1 

I1 

PRESSURE SHELL 

1 3 / 4  i n .  of Fe 

n 

GAMMA SHlELD 

3/16 i n .  o f  p l e x i b o r  ( D ) ,  3 i n .  of U 
( D ) ,  3 /16 i n .  o f  p l e x i b o r  ( D ) ,  
1 1 /2  i n .  of Pb ( W )  

3/16 i n .  o f  p l e x i b o r  ( D ) ,  3 i n .  of U 
( D )  p l u s  Pb b r i c k  y o k e , ' " '  3 / 1 6  i n .  
of p l e x i b o r  ID) 

3 i n .  of Pb ( U ) ,  3 /16  i n .  o f  p l e x i -  
bo r  (D) ,  1 1 / 2  i n .  of  P b  ( D ) ,  3/16 
i n .  of p l e x i b o r  ( D )  

11 

I1 

6 i n .  of Pb ( D ) ,  3 /16  i n .  of p l e x i -  
b o r  ( D )  

Four  1 1 / 2 - i n .  Pb s l a b s  ( D ) ,  e a c h  
p r e c e d e d  by 3/16 i n .  of p l e x i b o r ;  
3/16 i n .  o f ,  p l e x i b o r  b e h i n d  f w r t h  
s l a b  

LI  QUI D N EUTRON 
SHIELD 

22 1 / 2  i n .  o f  b o r a t e d  
H,Oi (1% B) 

24 i n .  o f  b o r a t e d  H,O 
(1% B) 

11 

24  i n .  of b o r a t e d  f12C 
( 0 . 5 %  B) 

2 4  i n .  of p l a i n  H 2 0  

2 4  i n .  of  b o r a t e d  H,O 
(1% B) 

I1 

OTHER IN FORMAT I O N  

3-ern a i r  v o i d  i n  gamma s h i e l d  

( " 'Lead  t h i c k n e s s e s  i n  t h e  gamma s h i e l d  w e r e  made up o f  1 -  a n d  1 1 / 2 - i n .  s l a b s .  Where p o s s i b l e ,  
t h e s e  s l a b s  were g r o u p e d  w i t h  t h e  d r y  c o m p o n e n t s  o f  t h e  s h i e l d ,  b u t  i n  many c a s e s  i t  was  n e c e s s a r y  t o  
p l a c e  some o f  t h e  s l a b s  i n  t h e  l i q u i d  n e u t r o n  s h i e l d  c o n t a i n e r .  ( D )  i n d i c a t e s  d r y  s l a b s ;  ( W )  i n d i -  
c a t e s  we t  s l a b s ,  b o t h  f o r  t h e  p l a i n  and  f o r  t h e  b o r a t e d  w a t e r .  

' b ) T h e  b o r a t e d  w a t e r  u s e d  i n  c o n f i g u r a t i o n s  1 t o  5 4  was c o n t a i n e d  i n  a s e p a r a t e  t a n k .  I n  c o n f i g u -  
r a t i o n s  5 5  t o  77, t h e  s o l u t i o n  was c o n t a i n e d  i n  t h e  w e t  s e c t i m  o f  a s i n g l e  l a r g e  t a n k .  

( " B e r y l l i u m  p e l l e t s  ( p  = 1 . 2 3 3  g / c m  ) e n c a s e d  i n  i r o n ;  d i m e n s i o n s  w e r e  0 . 3  cm of  F e ,  20.5 cm o f  
Be,  0 .3  cm o f  F e ,  t o t a l i n g  2 9 . 1  cm. 

( d ) B o r o n  c a r b i d e  ( p  = 1 . 9  g / c m 3 )  e n c a s e d  i n  a luminum;  d i m e n s i o n s  w e r e  0 .  16 cm o f  A l ,  2 . 7 0  cm o f B 4 C ,  
0 .16  cm o f  A l ,  t o t a l i n g  3 . 0 2  cm. 

("Sodium f l u o r i d e  ( p  = 0 . 9 6  g / cm ) e n c a s e d  i n  i r o n ;  d i m e n s i o n s  f o r  t a n k s  1 a n d  2 w e r e  0.413 cm o f  
F e ,  2 . 5 4  cm o f  KaF, 0 . 4 8  em o f  F e ,  t o t a l i n g  3 . 5 0  cm; d i m e n s i o n s  f o r  t a n k s  3 and  4 w e r e  0 . 4 6  cm o f  F e ,  
4 . 4 4  cm o f  NsF, 0 . 4 8  cm o f  F e ,  t o t a l i n g  5 .40  cm. 

3 

3 

( f ) A i r  i n  w a f e r  w i t h  0.16-cm a luminum w a l l s .  
3 

( g ' T u n g s t e n  c a r b i d e  p e b b l e s  ( p  = 8 . 0 5  g/cm ) e n c a s e d  i n  i r o n ;  d i m e n s i o n s  w e r e  0 .635  cm of F e ,  5 .08 
c m  of WC, 0 . 6 3 5  cm o f  F e ,  t o t a l i n g  5 .35  cm. 

3 ( h ) S o l i d  b e r y l l i u m  ( p  = 1 . 4 8  g / c m  ) b l o c k s  i n  a l u m i n u m  t a n k .  A d d i t i o n a l  a l u m i n u m  a n d  s t a i n l e s s  
s t e e l  w i t h i n  t a n k  s i m u l a t e d  r e f l e c t o r  c o o l a n t  t u b e s .  D i m e n s i o n s  f o r  t h e  t a n k  w e r e  6 - 6 4  c m  o f  A l ,  7.30 
cm of B e ,  0 .16  cm o f  A l ,  0 . 0 3  cm o f  s t a i n l e s s  s t e e l ,  7 . 3 0  cm o f  B e ,  0 . 1 6  cm o f  Al, 0 . 0 2  cm o f  s t a i n -  
l e s s  s t e e l ,  1 4 . 6 1  cm o f  Be,  0 . 1 5  em o f  b l o t t e r  p a p e r ,  0 . 6 4  cm o f  A l ,  t o t a l i n g  3 1 . 0 3  cm. 

( i ) B o r o n  i s o t o p e  10; d i m e n s i o n s  w e r e  0 . 0 5  cm o f  s t a i n l e s s  s t e e l ,  1 . 5 3  o f  B l o  p o w d e r ,  1 .52  cm o f  A l ,  

' j ) T h e  3!4 i n .  o f  w a t e r  was c o n t a i n e d  i n  a t h i n - w a l l e d  a luminum t a n k .  
( k ) T y g o n  i m p r e g n a t e d  w i t h  b o r o n .  
( " P l e x i g l a s  i m p r e g n a t e d  w i t h  b o r o n .  
( " ' l ' r an ium s l a b  was 3 i n .  

t o t a l i n g  3 . 1  cm. 

t h i c k  b y  3 f t  by  3 f t .  S i n c e  t h e  r a d i a t i o n  c o n e  f r o m  t h e  s o u r c e  a t  t h e  
a 4 - i n . - t h i c k  y o k e  o f  l e a d  b r i c k s  was b u i l t  

( " ' L i t h i u m  ( p  = 0 . 5 3 4  g/cm 1 e n c a s e d  i n  i r o n ;  d i m e n s i o n s  f o r  t a n k  1 w e r e  0 . 6 4  cm o f  F e ,  2 . 5 4  cm o f  
3 .65  cm of L i ,  0 . 4 8  cm 

u r a n i u m  s l a b  p o s i t i o n  t a d  a g r e a t e r  d i a m e t e r  t h a n  3 i t ,  
a r o u n d  t h e  t o p  and s i d e s  o f  t h e  s l a b  t o  r e d u c e  s t r e a m i n g .  

L i ,  0.64 cm o f  F e ,  
o f  Fe ,  t o t a l i n g  4 . 6 1  cm. 

3 

t o t a l i n g  3 . 8 2  em; d i m e n s i o n s  f o r  t a n k  2 w e r e  0 . 4 8  c m  of F e ,  
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F i g .  1 2 . 1 .  T y p i c a l  R e f l e c t o r - m o d e r a t e d  R e a c t o r  S h i e l d  C o n f i g u r a t i o n  i n  t h e  
L i d  Tank Showing S i n g l e  C o n t a i n i n g  Tank. 

Gamma-Ray A t t e n u a t i o n  D a t a .  T h e  
gamma - r a y  a t t e n u a  ti o n  m e a s u r e m e n t  s f o r  
c o n f i g u r a t i o n s  1 6 ,  1 7 ,  and  18 show t h e  
e f f e c t  o f  i n c r e a s i n g  t h e  t h i c k n e s s  o f  
t h e  l e a d  l a y e r  ( F i g .  1 2 . 2 ) .  T h e  
m e a s u r e m e n t s  on c o n f i g u r a t i o n  3 3  show 
t h e  e f f e c t  o f  s u b s t i t u t i n g  t u n g s t e n  
c a r b i d e  f o r  l e a d  i n  t h e  gamma s h i e l d .  
On t h e  b a s i s  o f  e q u i v a l e n t  d e n s i t y ,  
2 i n .  o f  t u n g s t e n  c a r b i d e  p e l l e t s  a n d  
1 / 2  i n .  o f  s t e e l  ( c o n t a i n e r  w a l l s )  
s h o u l d  h a v e  h a d  t h e  same ganinta a t t e n u -  
a t i o n  a s  1 .8  i n .  o f  l e a d .  A c t u a l l y ,  
t h e  a t t e n u a t i o n  w a s  o n l y  a s  e f f e c t i v e  
a s  1 .1  i n .  o f  l e a d .  T h i s  i n d i c a t e s  
t h a t  t h e  h i g h  r a t e  o f  c a p t u r e  o r  i n -  
e l a s t i c  s c a t t e r i n g  gamma p r o d u c t i o n  i n  
t u n g s t e r i  r e d u c e s  i t s  v a l u e  as a s h i e l d -  

i n g  m a t e r i a l  when i t  m u s t  be  u s e d  i n  a 
h i g h  n e u t r o n  f l u x ,  

E x c e p t  f o r  t h e  t w o  i m p r o v e m e n t s  
d e s c r i b e d  a b o v e  a n d  t h e  a d d i t i o n  o f  a 
3 / 1 6 - i n .  p l e x i b o r  s l a b  b e h i n d  t h e  l e a d  
s l a b s  i n  t h e  d r y  s e c t i o n  o f  t h e  t a n k ,  
c o n f i g u r a t i o n  59 w a s  t h e  same  a s  c o n -  
f i g u r a t i o n  17 .  ( F i g u r e  1 2 . 1  is  a s k e t c h  
o f  c o n f i g u r a t i o n  59;  c o n f i g u r a t i o n  1 7  
i s  s i m i l a r  t o  t h e  c o n f i g u r a t i o n  shown 
i n  F i g .  1 4  ) ) The l o n g e r  
r e l a x a t i o n  l e n g t h  i n  w a t e r  f o l l o w i n g  
c o n f i g u r a t i o n  59  ( F i g .  1 2 . 2 )  i n d i c a t e d  
an i n c r e a s e  i n  t h e  p e n e t r a t i n g  c a p t u r e  
gammas f rom l e a d  a n d  i r o n  a n d  a re1 a-  
t i v e  d e c r e a s e  i n  t h e  s o f t e r  w a t e r  

1 o f QRNL,- 1 5 5 6 .  ( 

~ 

( 4 ) I b i d . ,  F i g .  1 4 .  1 .  
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Fig. 1 2 . 2 .  Gamma Dose Behind T y p i c a l  R e f l e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r  S h i e l d  
Mockups ( C o n f i g u r a t i o n s  16. 17,  18,  33, 59, 63). 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1953 

c a p t u r e  gammas. D a t a  t a k e n  beh ind  c o n -  
f i g u r a t i o n  6 3  showed t h e  e f f e c t  o f  i n -  
s e r t i n g  f o u r  p l e x i b o r  s l a b s  i n t o  
c o n f i g u r a t i o n  5 9 ,  o n e  s l a b  p r e c e d i n g  
e a c h  1 . 5  i n .  o f  l e a d  s l a b  i n  t h e  gamma 
s h i e l d .  One h e a t  e x c h a n g e r  t a n k  was  
removed t o  a l l o w  room f o r  t h e  p l e x i b o r  
s l a b s .  The gamma d o s e  was r e d u c e d ,  b u t  
t h e  l o n g  r e l a x a t i o n  l e n g t h  i n  t h e  w a t e r  
i n d i c a t e d  t h a t  s o f t  gammas f r o m  t h e  
s o u r c e  or c a p t u r e s  i n  t h e  wat,er d i d  n o t  
c o n t r i b u t e  i m p o r t a n t l y  t o  t h e  t o t a l  
d o s e  i n  e i t h e r  c o n f i g u r a t i o n  59  o r  6 3 .  

C o n f i g u r a t i o n  6 4  ( d a t a  n o t  p r e s e n t e d  
h e r e )  was t h e  same as c o n f i g u r a t i o n  6 3  

d o s e  o f  l o r a t i n g  t h e  w a t e r  i n  t h e  
n e u t r o n  s h i e l d .  T h e  a d d i t , i o n  o f  1 . 2 X  
b o r o n  t o  t h e  wat,er e l i m i n a t e d  a l a r g e  
p o r t Z i o n  o f  t h e  m e d i u m - h a r d  c a p t u r e  
gammas i n  t h e  w a t e r  ( F i g .  1 2 . 4 )  a n d  
t h e r e b y  r e d u c e d  t h e  gamma d o s e  by a 
f a c t o r  o f  2 . 7 .  T h i s  e l i m i n a t i o n  o f  
w a t e r  c a p t u r e  gammas l e a v e s  a h a r d e r  
gamma s p e c t r u m  ( p r e s u m a b l y  from m e t a l  
c a p t u r e s ) ,  and c o n s e q u e n t l y  t h e  a t t e n u -  
a t i o n  c u r v e  e x h i b i t s  a l o n g e r  r e l a x -  
a t i o n  l e n g t h .  Note  a l s o  t h a t  t h e  r e a r  
w a l l  o f  t h e  b o r a t e d  w a t e r  t a n k  a c t s  a s  
an  i n c r e a s i n g  s o u r c e  o f  c a p t u r e  gammas 
w i t h  a d e c r e a s e  i n  bo ron  c o n t e n t .  

e x c e p t  t h a t  t h e  n u m b e r  o f  h e a t  e x -  
c h a n g e r  t a n k s  was r e d u c e d  f rom t h r e e  
t o  two. The r e s u l t  was an i n c r e a s e  i n  
gamma d o s e  o f  a b o u t  10% o v e r  t h a t  o b -  
s e r v e d  beh ind  c o n f i g u r a t i o n  63. 

T h e  gamma m e a s u r e m e n t s  f o r  c o n -  
f i g u r a t i o n  6 6  ( F i g .  1 2 . 3 )  s h o w  t h e  
e f f e c t  o f  a d d i n g  9 . 2  c m  o f  b e r y l l i u m  
t o  t h e  r e f l e c t o r  t h i c k n e s s .  I t  w a s  

I n  c o n f i g u r a t i o n  7 7  ( d a t a  n o t  p r e -  
s e n t e d  h e r e  1, t w o  l i  t h i u m - f i l l e d  i r o n  
t a n k s  were s u b s t i t u t e d  f o r  t h e  two 
s o d i  urn t a n k  s , 
w h i c h  were u s e d  t o  s i m u l a t e  t h e  h e a t  
e x c h a n g e r  in c o n f i g u r a t i o n  6 4 .  T h i s  
s u b s t i t u t i o n  p r o d u c e d  n o  m e a s u r a b l e  
change  i n  t h e  gamma d o s e .  

f l u  o r i d e  - f i 1 1 e d  i r on  

i m p o s s i b l e  i n  a s s e m b l i n g  t h i s  c o n -  
f i g u r a t i o n  t o  p l a c e  t h e  f o u r t h  l e a d  
s l a b  w i t h  t h e  o t h e r  t h r e e  i n  t h e  f i r s t  
d r y  t a n k  c o m p a r t m e n t .  P l a c i n g  i t  i n  
t h e  b o r a t e d  w a t e r  t a n k  i n c r e a s e d  t h e  
e f f e c t i v e n e s s  o f  t h e  l e a d  a n d  t e n d e d  
t o  mask t h e  e f f e c t s  o f  t h e  i n c r e a s e d  
r e f l e c t o r  t h i c k n e s s ;  s o  c o n f i g u r a t i o n s  
6 5 a n d  68 w e r e  t e s t e d  w i t h o u t  s l a b  f o u r  
i n  t h e  s h i e l d ,  l e a v i n g  o n l y  4 1 / 2  i n .  
o f  l e a d .  C o n f i g u r a t i o n  6 5  had 1 1 . 5  i n .  
o f  b e r y l l i u m  i n  t h e  r e f l e c t o r ,  a n d  
c o n f i g u r a t i o n  6 8  h a d  1 5 . 1  i n .  o f  
b e r y l  l i um.  

Me a s u r  emen t s beh i n d  c o n f  i g u r  a t i  on 
7 2  ( F i g .  1 2 . 3 )  show t h e  e f f e c t  o f  u s i n g  
3 i n .  o f  n a t u r a l  u r a n i u m  c l a d  on  e a c h  
s i d e  w i t h  3 /16  i n .  o f  p l e x i b o r  a s  t h e  
gamma s h i e l d .  By l o g a r i t h m i c  i n t e r p o -  
1 a t i o n ,  t h e  n a t u r a l  u r a n i u m  was f o u n d  
t o  be a s  e f f e c t i v e  f o r  a t t e n u a t i o n  a s  
4 . 7  i n .  of  l e a d ;  however ,  on a d e n s i t y  
b a s i s ,  3 i n .  o f  u r a n i u m  would  b e  ex- 
p e c t e d  t o  be e q u i v a l e n t  t o  5 . 1 5  i n .  of  
l e a d .  

The  d a t a  f o r  c o n f i g u r a t i o n  7 3 ,  7 4 ,  
and  7 5  show t h e  e f f e c t  on t h e  gamma 

Neutron Attenuation Data. S e v e r a l  
n e u t r o n  a t t e n u a t i o n  c u r v e s  a r e  shown 
i n  F i g .  12.5.  S i n c e  c h a n g e s  i n  e i t h e r  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r  o r  t h e  l e a d  r e g i o n  
had  l i t t l e  e f f e c t  on  t h e  n e u t r o n  a t -  
t e n u a t i o n ,  i t  a p p e a r s  f rom c o m p a r i s o n  
o f  t h e  m e a s u r e m e n t s  b e h i n d  c o n f i g u -  
r a t i o n s  17 a n d  55  t h a t  t h e  b e r y l l i u m  
r e f l e c t o r  a c c o u n t s  f o r  t h e  g r e a t e r  
i n i t i a l  a t t e n u a t i o n  o f  f a s t  n e u t r o n s .  

S u b s t i t u t i o n  o f  u ran ium f o r  l e a d  i n  
t h e  gamma s h i e l d  c a u s e d  a n o t i c e a b l e  
d e c r e a s e  i n  t h e  n e u t r o n  f l u x  ( F i g .  1 2 . 5 ,  
c o n f i g u r a t i o n  7 2 ) .  A more s y s t e m a t i c  
s t u d y  o f  t h e  s h i e l d i n g  p r o p e r t i e s  o f  
u r a n i u m  i s  d i s c u s s e d  i n  a f o l l o w i n g  
s e c t i o n ,  " J n v e s t i g a t i o n  o f  S h i e l d i n g  
P r o p e r t i e s  o f  Uranium. " 

T h e  e f f e c t  o f  v a r y i n g  d e g r e e s  o f  
w a t e r  b o r a t i o n  on t h e  n e u t r o n  f l u x  i s  
shown  i n  F i g .  1 2 . 6 .  From t h e  d a t a  
t a k e n  o u t s i d e  t h e  b o r a t e d  w a t e r  t a n k ,  
i t  i s  e v i d e n t  t h a t  t h e  b o r o n  c o n t e n t  
a f f e c t s  o n l y  t h e  t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x ,  
s i n c e  i t s  e f f e c t  i s  q u i t e  w e l l  l o c a l i z e d  
i n  t h e  b o r a t e d  r e g i o n .  
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F i g .  12.3. Gamma Dose B e h i n d  Typical R e f l e c t o r - M o  e r a t e d  Reactor S h i e l d  
Morc%~pps (Configurations 17, 65, 6 6 ,  6 8 ,  7 2 ) .  
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F i g .  12 .4 .  Gamma Dose Beh ind  Typical Ref L e c t o r - M o d e r a t e d  R e a c t o r  S h i e l d  
c k u p s  (Conf igurat ions  7 3 ,  74 ,  7 5 ) .  
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F i g .  1 2 . 5 .  Thermal-Neutron F l u x  e b i n d  T y p i c a l  Ref lector-  oderatted Reacta 
S h i e l d  l o c k u p s  ( C o n f i g u r a t i o n s  1 7 ,  5 5 , 7 2 )  e 
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F i g .  12.6. Thermal-Neutron Flux B e h i n d  T y p i c a l  Reflector-Moderated Reactor 
Shield Mockups (Configurations 55, 74, 75). 
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SillIELU INVESTIGATION FOR GE-ANP 

A b r i e f  e x p e r i m e n t  was c a r r i e d  o u t  
t o  d e t e r m i n e  t h e  s h i e l d i n g  e f f i c i e n c y  
o f  t h e  " t r a n s i t i o n  s e c t i o n "  i n  t h e  
a i r - c o o l e d  R - 1  r e a c t o r  d e s i g n e d  b y  
GE-ANP. T h i s  s e c t i o n  i s  b e t w e e n  t h e  
r e a c t o r  a n d  t h e  a n n u l a r  a i r  d u c t s  a n d  
c o n s i s t s  o f  a 1  t e r n a t e  s l o t s  p e r p e n -  
d i c u l a r  t o  t h e  r e a c t o r  s u r f a c e  f o r  
c o o l i n g  a i r  a n d  m o d e r a t o T  w a t e r .  A 
mockup  o f  t h e  i n l e t  a n n u l a r  d u c t  a n d  
t h e  t r a n s i t i o n  s e c t i o n  w a s  p l a c 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  r a d i a t i o n  
m e a s u r e m e n t s  were made a l o n g  t h e  s o u r c e  
a x i s  a n d  o u t s i d e  t h e  d u c t  ( F i g .  1 2 . 7 ) .  
T h e  m e a s u r e m e n t s  were t h e n  r e p e a t e d  
w i t h  t h e  t r a n s i t i o n  s e c t i o n  r e p l a c e d  
by a r e c t a n g u l a r  box d e s i g n e d  t o  p r o -  
v i d e  t h e  same a m o u n t s  o f  a i r ,  w a t e r ,  
and a1 umj num. 

The r e s u l t s ,  g i v e n  i n  F i g s .  12 .8  a n d  
1 2 . 9 ,  s h o w  t h a t  t h e  r e c t a n g u l a r  b o x  
p r o v i d e d  b e t t e r  s h i e l d i n g ,  i n  a l l  
c a s e s ,  by a f a c t o r  b e t w e e n  1 , s  and  2 .  

TRANS1 riON SECTION -~~ - 

I 

P i g .  12.7. Mockup o f  A i r  Duct  f o r  
GE-ANP R - 1  Reactor. 

I t  w a s  t h e r e f o r e  c o n c l u d e d  t h a t  t h e  
mockup of  t h e  c o m p l e t e  R-l s h i e l d ,  now 
u n d e r  c o n s t r u c t i o n  f o r  t e s t i n g  i n  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 ,  c o u l d  b e  
made w i t h  t h e  much s i i i i p l e r  r e c t a n g u l a r  
d e s i g n ,  a n d  a p p r o p r i a t e  c o r r e c t i o n s  
c o u l d  be made t o  t h e  r e s u l t i n g  d a t a .  

INVESTIGATION OF SHIELDING 
PROPERTIES OF URANIUM 

Some  i n f o r m a t i o n  o n  t h e  u s e  o f  
n a t u r a l  u r a n i u m  a s  a s h i e l d i n g  r n a t c r i a l  
h a s  been  o b t a i n e d  f r o m  m e a s u r e m e n t s  i n  
t h e  L i d  Tank  F a c i l i t y .  A 3 - i n .  u r a n i u m  
s l a b  w a s  p l a c e d  a t ,  v a r i o u s  d i s t a n c e s  
f rom t h e  s o u r c e .  I n  some o f  t h e  m e a s u r e -  
m e n t s ,  a t h e r m a l  n e u t r o n  s h i e l d  o f  
b o r u n  was p l a c e d  e i t h e r  on t h e  s o u r c e  
s i d e  o r  o n  b o t h  s i d e s  o f  t h e  u r a n i u m  
s l a b .  T h e  t h e r m a l - n e u t r o n  f l u x e s  
m e a s u r e d  1 3 0  cm f r o m  t h e  s o u r c e  f o r  
t h e  v a r i o u s  c o n f i g u r a t i o n s  a r e  r e c o r d e d  
i n  ' f a b l e  1 2 . 2 .  N o t e  t h e  e f f e c t  o f  t h e  
boron  s h i e l d  ( 3 / 1 6 - i n .  s l a b o f  p l e x i b o r )  
o n  t h e  p r o d u c t i o n  o f  f i s s i o n  n r u t r o n s  
i n  t h e  u r a n i u m .  G a m m a  m e a s u r e m e n t s  
made when t h e  u r a n i u m  w a s  n o t  n e a r  t h e  
s o u r c e  a re  o f  l i m i t e d  i n t e r e s t  b e c a u s e  
o f  t h e  s t r e a m i n g  o f  r a d i a t i o n  a r o u n d  
t h e  s l a b .  I n  t h e  d a t a  p r e s e n t e d  i n  
T a b l e  1 2 . 3 ,  h o w e v e r ,  t h i s  d i f f i c u l t y  
w a s  a v o i d e d  b y  h a v i n g  t h e  d e t e c t o r  
c l o s e  b e h i n d  t h e  u r a n i u m .  

A d d i t i o n a l  m e a s u r e m e n t s  on u r a n i u m  
were made when i t  w a s  s u b s t i t u t e d  f o r  
l e a d  i n  t h e  gamma s h i e l d  r e g i o n  o f  t h e  
m o c k u p s  f o r  t h e  r e f l e c  t o r - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  s h i e l d  ( c f . ,  ' R e f l e c t o r -  
M o d e r a t e d - R e a c t o r  S h i e l d  ' T e s t s ,  ,' 
a b o v e ) .  T h e  d e c r e a s e  i n  t h e  n e u t r o n  
f l u x  i n d i c a t e d  t h a t  u r a n i u m  h a s  a 
h i g h e r  f a s t - n e u t r o n  r e m o v a l  c r o s s  
s e c t i o n  t h a n  e i t h e r  wa te r  or l e a d .  A s  
i s  t h e  c a s e  w i t h  a l l  h e a v y  e l e m e n t s ,  
u r a n i u m  i s  n o t  c o m p e t i t i v e  w i t h  w a t e r  
a s  a n e u t r o n  s h i e l d  b e c a u s e  o f  i t s  
much g r e a t e r  a t o m i c  w e i g h t .  H o w e v e r ,  
i f  t h e  c a p t u r e  and  f i s s i o n  gamma p r o -  
d u c t i o n  o f  u r a n i u m  c o u l d  be h e l d  down 
s o  t h a t  i t  w o u l d  b e  a s a t i s f a c t o r y  
gamma s h i e l d ,  i t s  n e u t r o n  a t t e n u a t i o n  
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URANIUM DISTANCE T H E R M A L  NEUTRON F L U X  ( n / c m a . s e c )  
FROM SOURCE 

( c m )  
P l e x i b o r  on P l e x i b o r  on N o  P l e x i b o r  W a t e r  O n l y  R e a c t o r  S i d e  B o t h  S i d e s  

0 
10 
30 
40 

I I 

1 .036  x 10' 7 . 7 1 3  x 10'' 
9 .542 x 10" '  5 .340 x 10" 
5.278 x i o - '  5 . 0 0 1  x i o - '  
5.808 x i o - *  4 .808 x i o - 1  

TABLE 12.3. GAMMA DOSE 60 cm FROM SOURCE WITH URANIUM 
ATVARIOUS INTERMEDIATE POSITIONS 

5.636 x 10" '  
4 .672 x 10'' 
4 . 6 6 1  x 10'' 
4.607 x 18-l  

URANIUM DISTANCE 
FROM SOURCE, 
MEASUREMENTS 
TO FRONT FACE 

( c m )  

8 .00  x 10' '  

0 

10 

30 

40 

1 .552  l o 3  

7 .032  x l o 2  

7.457 x 10 '  

3 .732  x 10'  

GAMMA DO 

1.105 1 0 3  

2.562 x l o 2  

4 .675  x l o *  

2.435 x 10 '  

P l e x i b o r  on  
R e a c t o r  S i d e  

No P l e x i b o r  

6.152 x 10' 

1 .578  x l o 2  

2 .989  x 1 0 '  

1 .864  x 10 '  

2 .3  x i o 3  

c h a r a c t e r i s t i c s  c o u l d  b e  u s e d  a d v a n -  
t a g e o u s l y .  I t  s h o u l d  b e  n o t e d ,  how- 
e v e r ,  t h a t  t h e s e  r e f l e c t o r - m o d e r a t e d  
r e a c t o r  measurements  d i d  n o t  c o n s t i t u t e  
a f a i r  t e s t  o f  t h e  e f f e c t i v e n e s s  o f  
uran ium a s  a s h i e l d .  The s l a b  was o n l y  
3 by 3 f t ,  an a r e a  which  was n o t  l a r g e  
enough  t o  i n t e r c e p t  a l l  t h e  e m e r g i n g  
r a d i a t i o n ,  a n d  t h e r e  w a s  c o n s i d e r a b l e  
s t r e a m i n g  o f  gamma r a y s  a r o u n d  t h e  
s l a b .  I n  o n e  t e s r ,  a y o k e  o f  l e a d  
b r i c k s  w a s  b u i l t  a r o u n d  t h e  t o p  a n d  
s i d e s  o f  t h e  s l a b  t o  somewhat  r e d u c e  
t h i s  s t r e a m i n g .  

REMOVAL CROSS SECTIONS 

The p r e v i o u s l y  r e p o r t e d  e f f e c t i v e  
r emova l  c r o s s  s e c t i o n  o f  
h a s  been c o n f i r m e d  by r e c e n t  m e a s u r e -  
m e n t s  i n  t h e  L i d  Tank  F a c i l i t y  ( F i g .  

1 2 . 1 0 ) .  

P l e x i b o r  o n  
B o t h  S i d e s  

W a t e r  O n l y  

b e h i n d  a s o l i d  s l a b  o f  h e r y l l i u m  9 .43  
c m  t h i c k  w i t h  a d e n s i t y  of  1.84 g/cm3,  
a n d  t h e y  i n d i c a t e  a r e m o v a l  c r o s s  
s e c t i o n  o f  1 , 1 3  b a r n s .  T h i s  m a y  be  
c o u p a r e d  w i t h  t h e  e a r l i e r  v a l u e  o f  
1 . 1 2  b a r n s  f o r  b e r y l l i u m  i n  t h e  f o r m  
o f  p e l l e t s  w i t h  an a v e r a g e  d e n s i t y  of  
1 .23  g/cm3. 

The e f f e c t i v e  removal  c r o s s  s e c t i o n  
o f  u r a n i u m  w a s  c a l c u l a t e d  f r o m  d a t a  
t a k e n  i n  c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  ' S h i e l d i n g  
E f f e c t i v e n e s s  of Uranium" s t u d y  d i s -  
c u s s e d  a b o v e .  R e s u l t s  a r e  t a b u l a t e d  
i n  T a b l e  12 .4 .  

'5)J. D. F l y n n ,  G. T. C h a p m a n ,  J. N .  Miller, 
a n d  F. N .  W a t s o n ,  ANP Q u a r .  P r o g .  R e p .  M a r .  IO. 
1 9 5 3 ,  ORNL-1515. p .  8 9 .  

1.45 



QUARTERLY PROGRESS REPOR'lf 

lo6 

5 '  

2 

lo4 
5 

z 5  
0 n 
I- 
3 

z 
w 2  

2 

10 

5 

2 

1 

5 

2 

io-' 

D'JVG. 21132 

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 
z, DISTANCE FROM SOURCE (cm)  

F i g .  12,10 .  Thermal-Neutron F l u x  Beyond 9 . 4 3  ern o f  S o l i d  Beryl l ium, 

146 



PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

U R A N I U M  
m ( b a r n s / a  tom)  

P1 e x i b o r  on 
B o t h  S i d e s  

"OM I N o  P l e x i b o r  
SOURCE 

0 3.15 
40 1 3 . 4 2  lgS3 I 3 . 7 1  

The  f l u o r i n e  c r o s s  s e c t i o n  was d e -  
t e r m i n e d  f r o m  m e a s u r e m e n t s  b e h i n d  a 
l a r g e  q u a n t i t y  of C , F , ,  ( F i g .  1 2 . 1 1 ) .  
By u s i n g  a v a l u e  o f  0.84 b a r n  f o  r t h e  
c a r b o n  r e m o v a l  c r o s s  s e c t i o n ( 6 )  a n d  

(6)J. D. Flynn e t  a l . ,  A N P  Q u a r .  P r o g .  R e p .  
June  1 0 ,  1 9 5 3 ,  ORNL-1556, p. 122.  

t h e  c u r r e n t  d a t a ,  a v a l u e  of  1 . 3 6  b a r n s  
i s  o b t a i n e d  for  f l u o r i n e ,  Measurements  
w i t h  a c o n s i d e r a b l y  s m a l l e r  s a m p l e  o f  
t h e  c o m p o u n d  C F C 1  h a v e  n o t  b e e n  
c o m p l e t e l y  r e c o n c l l e d  w i t h  t h i s  f i g u r e ,  
a s  y e t .  T h e s e  l a t t e r  m e a s u r e m e n t s  
i n d i c a t e  a c h l o r i n e  c r o s s  s e c t i o n  o f  
o n l y  1 b a r n ,  b u t  i t  s h o u l d  b e  n o t e d  
t h a t  t h e  c h l o r i n e  h a s  o n l y  a s m a l l  
e f f e c t  on  t h e  t o t a l  m o l e c u l a r  C T O S S  

s e c t i o n  o f  t h i s  compound. 
By u s i n g  1.36 b a r n s  f o r  t h e  f l u o r i n e  

removal c r o s s  s e c t i o n  and t h e  p r e v i o u s  
meakurements  on L i F ,  t;he removal  cross 
s e c t i o n  f o r  l i t h i u m  was c a l c u l a t e d  t o  
b e  1 . 4 4  b a r n s .  T h i s  s h o u l d  b e  c o n -  
s i d e r e d  a s  a t e n t a t i v e  v a l u e  u n t i l  a 
d i r e c t  m e a s u r e m e n t  o n  l i t h i u m  i s  
a v a i l a b l e ,  s i n c e  i t  i s  h a r d  t o  r e c o n -  
c i l e  t h e  1.44 b a r n s  w i t h  t h e  Van de 
G r a a f f  m e a s u r e m e n t s  on  t h e  b a s i s  o f  
p r e s e n t l y  a c c e p t e d  t h e o r e t i c a l  con- 
s i d e r a t i o n s .  

2~ 3 

1 4 7  

. . . . . . . . . . 
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I, DISTANCE FROM SOURCE ( c m )  

P i g .  1 2 . 1 1 .  Thermal -Neutron  Flux Beyond 6 8 . 6  cm of C , F , ,  and 15.2 cm of C , F , C 1 .  
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1953  

1 3  TOWER SHIELDING FACILITY 
C. E. C l i f f o r d  

T. V. B l o s s e r  L. B. Hol land  
P h y s i c s  D i v i s i o n  

J. y. E s t a b r o o k ,  ANP D i v i s i o n  

T h e  c o n s t r u c 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  i s  a p p r o x i m a t e l y  
one  month b e h i n d  s c h e d u l e  b e c a u s e  o f  
a g e n e r a l  s t r i k e  d u r i n g  t h e  i n i t i a l  
c o n s t r u c t i o n  p h a s e  and a l a t e r  s t r i k e  
w h i c h  t e m p o r a r i l y  h a l t e d  t h e  s t e e l  
f a b r i c a t i o n .  However ,  t h e  t o w e r  l e g  
f o u n d a t i o n s  and guy a n c h o r s  were com- 
p l e t e d  i n  m i d - J u l y ,  a n d  e r e c t i o n  o f  
t h e  t o w e r  s t e e l  was s t a r t e d  by  t h e  
c o n t r a c t o r  on August 8.  The s t e e l  i s  
b e i n g  s h o p - w e l d e d  i n  4 5 - f t  s e c t i o n s  
b e f o r e  d e l i v e r y  t o  t h e  s i t e ,  where t h e  
s e c t i o n s  a r e  b o l t e d  i n  p l a c e  a t  a r a t e  
o f  a p p r o x i m a t e l y  o n e  p e r  d a y .  The  
s t a t u s  o f  t h e  c o n s t r u c t i o n  o f  t h e  
f a c i l i t y  a s  o f  A u g u s t  1 0 ,  1 9 5 3  i s  
shown i n  F i g .  13 .1 .  

The r e a c t o r  p o o l ,  t h e  h o i s t  founda-  
t i o n  p a d s , t h e 3 0 0 0 - f t  r a d i u s  e x c l u s i o n  
f e n c e ,  and  t h e  a c c e s s  r o a d  h a v e  a l l  
been c o m p l e t e d .  The w a t e r  l i n e ,  t h e  
c o n t r o l  b u i l d i n g ,  and t h e  h o i s t ,  h o u s e  
a r e  8 0 ,  3 0 ,  a n d  1 0 %  c o m p l e t e ,  r e -  
s p e c t i v e l y .  Work h a s  n o t  y e t  b e e n  
s t a r t e d  on t h e  6 0 0 - f t  r a d i u s  f e n c e  o r  
on t h e  power t r a n s m i s s i o n  l i n e s .  

The m e c h a n i c a l  c o m p o n e n t s  o f  t h e  
r e a c t o r  a r e  b e i n g  c o n s t r u c t e d  i n  t h e  
ORNL R e s e a r c h  S h o p s  a n d  a r e  n e a r l y  
r eady  f o r  a s sembly .  Both t h e  g e n e r a l  
c i r c u i t  d i a g r a m  f o r  t h e  r e a c t o r  c o n -  
t r o l s a n d  a s s o c i a t e d  i n t e r l o c k s  and t h e  
m o d i f i c a t i o n  o f  t h e  s e r v o  s y s t e m  f o r  

t h e  r e g u l a t i n g  rod  a r e  soon t o  be com- 
p l e t e d  by t h e  Reac to r  C o n t r o l s  D e p a r t -  
m e n t .  P r e l i m i n a r y  d e s i g n  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  i s  com- 
p l e t e d ,  and f a b r i c a t i o n  or procurement  
o f t h e n e c e s s a r y  components i s  expec ted  
t o  b e  a c c o m p l i s h e d  by t h e  e n d  o f  
October .  

The d e s i g n  o f  t h e  crew compartment 
t a n k  i s  c o m p l e t e  a n d  t h e  t a n k  i s  
e x p e c t e d t o b e  c o n s t r u c t e d  by September 
30.  Items f o r t h e  i n s t r u m e n t  p o s i t i o n e r  
i n  t h e  c r e w  c o m p a r t m e n t  a r e  b e i n g  
f a b r i c a t e d  i n  t h e  R e s e a r c h  Shops and  
a r e  a p p r o x i m a t e l y  65% complete .  F i n a l  
assembly of  t h e  p o s i t i o n e r  i s  e x p e c t e d  
by September 15. 

The r e p o r t ( ’ )  to t h e  R e a c t o r  S a f e -  
g u a r d  Committee on t h e  s a f e t y  a s p e c t s  
o f  t h e  Tower S h i e l d i n g  F a c i l i t y  w a s  
c o m p l e t e d .  The f o r m a l  p r e s e n t a t i o n  
was made t o  t h e  S a f e g u a r d  Committee i n  
J u l y ,  and t h e  L a b o r a t o r y  h a s  s u b s e -  
q u e n t l y  been a d v i s e d  t h a t  t h e  f a c i l i t y  
w i l l  b e  approved f o r  o p e r a t i o n  s u b j e c t  
t o  o n e  m i n o r  a l t e r a t i o n .  F i n a l  a p -  
p r o v a l  w i l l  n o t  b e  g i v e n  u n t i l  t h e  
f a c i l i t y  h a s  been b u i l t  and h a s  been 
i n s p e c t e d  by a member o f  t he  S a f e g u a r d  
Comrni t t e e .  

(l)C. E. C l i f f o r d  a n d  L .  S. A b b o t t ,  The T o w e r  
S h i e l d i n g  F a c i l i t y  S a f e g u a r d  R e p o r t ,  ORNL-1550 
(June 9 ,  1953). 
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PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1 9 5 3  

1 4  SHIELDING THEORY 
E. P. R l i z a r d  M. K. I l u l l i n g s  
J .  E. F a u l k n e r  F. H ,  Murray 

P h y s i c s  D i v i s i o n  
H. E .  S t e r n ,  C o n s o l i d a t e d  V u l t e e  A i r c r a f t  C o r p o r a t i o n  

N E U T R O N  S P E C T R A  
The s p e c t r u m  o f  n e u t r o n s  a t t e n u a t e d  

by w a t e r  h a s  been  c a l c u l a t e d  by C e r t a i n e  
a n d  o t h e r s  a t  NDA, w i t h  t h e  u s e  o f  t h e  
NYU computer .  The s h a p e o f  t h e  s p e c t r u m  
t h e y  c a l c u l a t e d  d i f f e r s  from t h e  s h a p e s  
o f  t h e  s p e c t r a  o b t a i n e d  f rom m e a s u r e -  
m e n t s  made  a t  ORNL w i t h  t h e  u s e  o f  
b o t h  a r e c o i l - p r o t o n  s p e c t r o m e t e r (  
a n d  a n u c l e a r  p l a t e  c a m e r a . ( 2 )  A 
maximum i n  t h e  d i s t r i b u t i o n  f u n c t i o n  
a t  a b o u t  P Wev a p p e a r s  i n  b o t h  s e t s  o f  
e x p e r i m e n t a l  d a t a ,  b u t  i t  w a s  n o t  
e v i d e n t  i n  t h e  NEA c a l c u l a t i o n s .  T h i s  
d i s c r e p a n c y  may w e l l  b e  a t t r i b u t a b l e  
t o  t h e  c a l c u l a t i o n s  b e i n g  f o r  n e u t r o n  
f l u x ,  w h e r e a s  t h e  e x p e r i m e n t s  m e a s u r e  
o n l y  t h e  o u t w a r d l y  d i r e c t e d  n e u t r o n s .  
S i n c e  t h i s  d i f f e r e n c e  was e v i d e n t  f o r  
w a t e r  s l a b s  a s  t h i n  a s  5 c m ,  t h e  
p r o b l e m  a p p e a r s  t o  be a m e n a b l e  t o  t h e  
P’orite C a r l o  t y p e  o f  c a l c u l a t i o n s .  
A c c o r d i n g l y ,  a s m a l l  c a l c u l a t i o n  o f  
t h i s  s o r t  h a s  b e e n  u n d e r t a k e n  by o n e  
o p e r a t o r  w i t h  t h e  u s e  o f  a d e s k  t y p e  
o f  computer .  A l though  o n l y  2 5  h i s t o r i e s  
h a v e  been  f o l l o w e d  t h u s  f a r ,  o n e  c o n -  
c l u s i o n  a p p e a r s  e v i d e n t  a l r e a d y .  The  
n e u t r o n s  p e n e t r a t e  5 c m  o f  w a t e r  
( o x y g e n  w a s  i g n o r e d )  w i t h  l e s s  t h a n  
one  c o l l i s i o n ,  o n  t h e  a v e r a g e ,  t h e r e  
b e i n g  r e l a t i v e l y  f e w  m u c h - c o l l i d e d  
neii t r o n s . ‘r he m e  a s u r erne n t ma y t h e  r e  - 
f o r e  be e x p e c t e d  t o  g i v e  r e s u l t s  which 
a r e  t y p i c a l  o f  u n c o l l i d e d  f l u x ;  t h e  
s p e c t r a  o b t a i n e d  f r o m  t h e  measu remen t s  
were c o n s i s t e n t  w i t h  t h i s  h y p o t h e s i s .  

.-___I 

‘I’ll. G. Cochron a n d  K. hi. Henry,  F a s t  N e u t r o n  
S p e c t r u t n  o f  t h e  B S R ,  ORNE CF-53-5-105 ( t o  b e  
p u b l i s h e d  ). 

“)+I. P. Haydon, E.  B .  Johnson, and J .  L .  Meem. 
M e a s u r e m e n t  o f  t h e  F a s t  N e u t r o n  S p e c t r u m  of t h e  
B u l k  S h i e l d i n g  R e a c t o r  U s z n g  N u c l e a r  P l a t e s ,  
ORNL CF-53-8-146 ( t o  b e  p u b l i s h e d ) .  

N E U T R O N  S T R E A M I N G  I N  I R O N  
The u n u s u a l l y  l a r g e  t r a n s p a r e n c y  o f  

i r o n  f o r  n e u t r o n s  o f  i n t e r m e d i a t e  
e n e r g y  h a s  b e e n  a s c r i b e d  a 1  t e r n a t e l y  
t o  a minimum i n  i t s  c r o s s  s e c t i o n  a t  
2 4  k v  a n d  t o  a l a c k  o f  i n e l a s t i c  
s c a t t e r i n g  i n  t h e  l o w  i n t e r m e d i a t e  
e n e r g y  r e g i o n .  T h e  “ w i n d o w ”  i n  t h e  
c r o s s  s e c t i o n  would  a l l o w  a l a r g e  un- 
c o l l i d e d  c u r r e n t  t o  g i v e  r i s e  t o  c o l -  
l i m a t e d  s t r e a m i n g  a l o n g  t h i n  i r o n  
p i e c e s .  T o  o b s e r v e  t h i s  “ w i n d o w ”  
e f f e c t ,  a l a r g e  s l a b  o f  i r o n  was u s e d  
a s  a c o l l i m a t o r  a n d  t h e  c o l l i m a t i o n  
was  m e a s u r e d  i n  a i r  b e h i n d  t h e  i r o n .  
C a l c u l a t i o n s  o f  t h e  e x p e c t e d  f l u x  
d i s t r i b u t i o n  beyond t h e  a i r  g a p  t h a t  
were b a s e d  on t h e  a n g u l a r  d i s t r i b u t i o n s  
t h a t  w o u l d  e x i s t  i f  d i f f u s i o n  i s  
r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  low i r o n  a t t e n u a -  
t i o n  have  f a i l e d  t o  e x p l a i n  t h e  l a r g e  
c o l l i m a t i o n ,  T h e  l o w  a t t e n u a t , i o n  i s  
t h e r e  f o r e  a s c r i b e d  t o  t h e  minimum i n  
t h e  i r o n  c r o s s  s e c t i o n .  T h i s  c o n -  
c l u s i o n  h a s  b e e n  c o n f i r m e d  b y  r e c e n t  
work a t  Rrookhaven N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  
a n d  by t h e  e a r l y  work o f  Langsdor f  and 
his c o l l a b o r a t o r s  a t  ANL. ( 3 )  

THE 1953 S U M M E R  SHIELDING SESSION 
A f o u r - w e e k  s t u d y  s e s s i o n  f o r  t h e  

p u r p o s e  o f  s t a n d a r d i z i n g  s h i e l d i n g  
d e s i g n m e t h o d s  and g u i d i n g t h e  s h i e l d i n g  
p r o g r a m s  i n t o  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  
a v e n u e s  was  h e l d  a t  t h e  L a b o r a t o r y  
d u r i n g  t h e  m o n t h  o f  J u n e  a n d  w a s  
a t t e n d e d  by  t h e  f o l l o w i n g  p e o p l e :  

Nuclear Development Associates, Inc. 
R. Aronson 
H .  Goldstein 
R. Mela 

( 3 ) A .  S .  L a n g s d o r f ,  J r . ,  S.  P .  H a r r i s ,  a n d  G. 
T h o m a s ,  R e p o r t  f o r  J a n u a r y ,  F e b r u a r y  a n d  C l a r c h ,  
E x p e r i m e n t a l  N u c l e a r  P h y s i c s  D t v i s i o n  a n d  T h e o -  
r e t s c a l  N u c l e a r  P h y s i c s  D i v i s i o n .  A N L - 4 1 2 9 ,  p .  7 .  
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1.0 c kh e ed A i  r c r a f t Co rpo r a t i on 
J u l i u s  J o n a s  
M o r r i s  N e u a t a d f  

B o e i n g  A i r p l a n e  Coinpany 
R .  O l a s o n  

P r a t t  and Whitney  A i r c r a f t  D i v i s i o n  
C.  F .  deGanahl 
John LaMarsh 

C u r t  i ss-  Wri gh t Corpo  r a t  i on 
R i c h a r d  G r e e n e  
H .  Reese 

C o n s o l i d a t e d  V u l t e e  A i r c r a f t  C o r p o r a t i o n  
D .  C .  H a m i l t o n  
B .  P .  Leonard 
H .  E.  S t e r n  

G e n e r a l  E l e c t r i c  Company - ANPP 
T. R .  M i t c h e l l  
C. 1,. S t n r r s  

Oak R i d g e  N a t i o n a l  L a b o r a t o r y  
F. €1. A b e r n a t h y ,  Ah!? D i v i s i o n  
E .  P .  B l i z a r d  Ph s i c s  D i v i s i o n  
A ,  P .  F r a a s ,  k i p  h i v i s i o n  
R .  8 .  H i t c h i e ,  H e a l t h  P h y s i c s  D i v i s i o n  
A .  Simon, P h y s i c s  D i v i s i o n  
T .  A .  W e l t o n ,  P h y s i c s  D i v i s i o n  
H .  P. Y o c k e y ,  H e a l t h  P h y s i c s  D i v i s i o n  

4 summary r e p o r t ( 4 )  o f  t h e  s e s s i o n  
will be i s s u e d .  The  n u c l e a r - p o w e r e d  
a i r p l a n e  and i t s  s h i e l d s  will h e  d i s -  
c u s s  e d s c h ema t i c a1 1 y , \ v i  t h i n d  i v i  du a 1 
t r e a t m e n t  g i v e n  t o  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 ,  
t h e  s u p  e r c r i t i  c a 1 - w a t e r r e  a c t o  r , arid 
t h e  d i r e c t - c y c l e  r e a c t o r ,  t o i l l u s t r a t e  
t h e  most  i m p o r t a n t  and t h e  most  d i f f i -  
c u l t  p a r t s  o f  t h e  s h i e l d  d e s i g n .  T h i s  
m a t e r i a l  was p r e s e n t e d  on t h e  o p e n i n g  
d a y  o f  t h e  s e s s i o n  t o  a s s i s t  t h e  
a s s e m b l e d  members  i n  a p p l y i n g  them-  
s e l v e s  t o  t h e  most  i m p o r t a n t  p r o b l e m s .  

One o f  t h e  members worked on c o r r e -  
l a t i n g  t h e  many r e c o m m e n d a t i o n s  a n d  
r e p o r t s  c o n c e r n i n g  t h e  r a d i a t i o n  d o s e s  
w h i c h  a n  o p e r a t i n g  c r e w  s h o u l d  b e  
g i v e n .  S i n c e  t h e  i n f o r m a t i o n  o n  t h i s  
s u b j e c t  i s  n o t  i n  any  s e n s e  c o m p l e t e ,  
t h e  p r i m a r y  a c c o m p l i s h m e n t  w a s  a 

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

C o n s i d e r a b l e  a t t e n t i o n  was p a i d  t o  
i n t e r p r e t i n g  h u l k  s h i e l d i n g  m e a s u r e -  
m e n t s  and  t .0  d r a w i n g  f r o m  them c o n -  
c l u s i o n s  a s  t o  t h e  d o s e s  t o  be  e x p e c t e d  
i n  an a i r c r a f t  w i t h  a r e a c t o r .  I n  t h i s  
c o n n e c t i o n ,  t h e r e  were  two s i g n i f i c a n t  
d e v e l o p m e n t s :  o n e  w a s  t h e  c l a r i f i  - 
c a t i o n  o f  e a r l i e r  r e a c t o r  l e a k a g e  
c a 1 c 11 1 a t  i o n s a rid s hap e t T an s f o r m a  t i  o n s  
t h a t  a l s o  g a v e  f i r s t  c o r r e c t i o n  te rms  
which  h a d  n o t  h i t h e r t o  been  p u b l i s h e d ;  
t h e  o t h e r  w a s  a n  e x t e n s i o n  o f  a n o t h e r  
m e t h o d  w h i c h  w a s  p r e s e n t e d  i n  t h e  
r e p o r t  o f  t h e  T e c h n i c a l  A d v i s o r y  Board  
o f  1 9 5 0 . ( 5 )  T h i s  me thod  a n d  i t s  e x -  
t e n s i o n ,  b e i n g  e n t i r e l y  i n d e p e n d e n t  o f  
t h e  t r a n s f o r m a t i o n  method,  p r o v i d e s  a 
c h e c k  o n  t h a t  m e t h o d .  Of t h e  two  
m e t h o d s ,  i t  w a s  d e t e r m i n e d  t h a t  t h e  
t r a n s f o r m a t i o n  m e t h o d ,  w h i c h  i s  t h e  
more  s i m p l e  t o  u s e ,  i s  s a t i s f a c t o r y  
f o r  a l m o s t  a l l  c a s e s  o f  i n t e r e s t .  

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

I n  t h e  p rob lem o f  n e u t r o n  p e n e t r a -  
t i o n  o f  a hydrogenous  c r e w - s h i e l d  si .de 
s e c t i o n ,  t h e r e  a p p e a r s  t o  b e  r a t h e r  
a w ide  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  t h e o r y  and 
e x p e r i m e n t .  T h e  o n l y  a p p l i c a b l e  
e x p e r i m e n t  w a s  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 L  a t  t h e  B u l k  S h i e l d i n g  
F a c i l i t y ,  and  t h i s  g a v e  a r e l a x a t i o n  
l e n g t h  o f  4,.4 cm, w h e r e a s  t h e o r e t i c a l  
e s t i m a t e s  i n d i c a t e  a b o u t  8 cm. Tempo- 
r a r i l y ,  5 cm w a s  a d o p t e d ,  a n d  s t r o n g  
r ecommenda t ions  were made f o r  f u r t h e r  
e x p e r i m e n t a l  work.  

.......... ___ ( " R e p o r t  of  t h e  T e c h n i c a l  A d v i s o r y  B o a r d  t o  t h e  
T e c h n i c a l  C o m m i t t e e  o f  t h e  A i r c r a f t  N u c l e a r  Pro- 
p u l s i o n  P r o g r a m ,  A N P - 5 2  ( A u g .  4 ,  1 9 5 0 ) .  a p p .  15, ( " R e p o r t  of t h e  1 9 5 3  S u m m e r  S h i e l d i n g  S e s s i o n .  

O R N L - 1 5 7 5  ( t o  b e  p u b l i s h e d ) .  p .  1 9 6 .  
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I n  t h e  a c t i v a t i o n  o f  c o o l a n t s  i n  p rob lems ,  t h e  c h o i c e  o f  c y c l e ,  and t h e  
t h e  h e a t  e x c h a n g e r ,  new c a l c u l a t i o n s  d e g r e e  o f  d i v i d e d n e s s  o f  t h e  s h i e l d .  
w e r e  c a r r i e d  o u t  w h i c h  a r e  p r o b a b l y  I n  t h e  m a t t e r  o f  g r o u n d  and  s t r u c t u r e  
t h e  b e s t  w h i c h  h a v e  b e e n  d e v i s e d  t o  s c a t t e r i n g  a n d  t h e  e f f e c t  o f  d u c t s  on  
d a t e .  T h e r e  was  some d i s c u s s i o n  o f  s h i e l d s ,  t h e  s u m m a r y  r e p o r t  w i l l  
t h e  i n t e r d e p e n d e n c e  o f  g r o u n d - h a n d l i n g  e s s e n t i a l l y  r e s t a t e  e a r l i e r  work. 
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1 5 .  LIST OF REPORTS ISSUED DURING T H E  QUARTER 

REPORT NO. TITLE OF REPORT AIJTHOR( 6 ) DATE ISSUED 

I.  A i r c r a f t  Reactor Experiment 

CF 53-8-2 

W 53-8-167 

ARF: Fuel Requirements 

ARE Operations Manual 

J. L. Meem 

E. S. Beettis 
J. L. Meem 

B. Lubarsky (NACAj 
B. L. GreenstreeL 

8-3-53 

t o  be 
issued 

8-10-53 O W L -  1535 Thermod namic and Ileat Transfer  Analyses of t h e  A i r -  
c r a f t  Ke ac t or  Experiment 

11. Ileactor Physics  

CF 53-7-137 

CF 53-7-190 

Current  S t a t u s  of the Theory of Reactor Dynamics 

I n t e r  r e t a t i o n  of Fiss ion Dis t r ibu t ion  i n  m, C r i t i -  

The (n,g) Cross Sect ion f o r  NaZ3 a t  500-600 Kev 

ca l  Experiment 

W. K .  Ergen 

J o e l  Hengston 

7-20-53 

7- 20 - 53 

CF 53-8-22 F .  If. Abernathy 8-  4- 53 

111. Shie ld ing  

Sverdrup and Parcel  Shield 

Fast  Neutron Spectrum of the ESF Reactor 

E. P.  Blizard  

R. G. Cochram 
K. M. Henry 

CF 53-5-98 

CF 53-5-105 

5-12-53 

t o  be 
i ssed  

t O  be 
issued 

t o  be 
issued 

6- 22- 53 

W 53-5-117 A Calcula t ion  of the Gamma Radiat ion P.eaching the 
ANP-53 Crew Shield 

Threshold Measurements i n  the ESF 

F'. l'ily 
F'. C. Rileienschein 

CF 53-5-139 J .  t(. Trice 

CF 53-6-1 After-Shutdown Gama Measurements a t  M. K .  I luI l ings 
T. V. Rlosser 

J. B. Tr ice  Summary of Resul t s  from Recent F i reba l l  Shielding 

The Effec t  of I ron &hind I?e i n  the UfWL h p e r i m e n t  

S tudies  

3-A Lid Tank 

Streaming of Thermal Neutrons Through Iron i n  the 

A Comparison of t h e  Shielding P r o p e r t i e s  of Common 

Action of Design Review Comnittee Report on the TSF 

P l a s t i c  Experiments i n  the Lid Tank 

F a s t  Neutron Leakage from t h e  W L  Lid Tank 

Reactor Leakage f o r  Shielding Calculat ions 

Measurement of  t h e  Fast  Neutron +ectrum of the Bulk 

cim\rr, Lid Tank Experiment 3 

I ron  and S t a i n l e s s  S t e e l  i n  ORVL Lid Tank 

Shie ld ing  Reactor Using Nuclear P l a t e s  

6-11-53 C,F 53-6-165 

CF 53-6-185 FI ynn Chapman t o  be 
issued 

t o  be 
issued 

t o  be 
issued 

7-2-53 

7-7- 53 

7-10-53 

7-24-53 

t o  be 
issued 

CY 53-6-186 Flynn Chapman 

Flynn Chapman CF 53-6-18? 

CF 53-7-15 

CF 53-7-67 

CF 53-7-83 

CF 53-7-170 

CF 53-8-146 

C .  E. C l i f f o r d  

11. E. Stone 

H. E. Stone 

E. P. Bl izard  

M. P.  Haydon 
D. B. Johnson 
J. L. M e e m  

E. P. Blizard  

G .  S. Pawlicki 

CE' 53-8-164 

WiJ.,- 1526 

An Improved Unit Shield 

A Neutron Line of  F l igh t  Spectrometer 

8-27-53 

4-9-53 
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AUTBOR( s ) DATE ISSIJED 

CRNL- 1575 ReporL of t he  1953 Summer S h i e l d i n g  Session E. P. f l l i za rd  

m1,- I61 1 The Skyshine E r p e r i m n t s  a t  Bulk S h i e l d i n g  F a c i l i t y  H. E. Rungerford 

C.!VL- 16 16 Lid Tank S h i e l d i n g  T e s t s  of the Reflector-Moderated b. N .  Watson 
Rear t o r  A. P. F raas  

b1. E. Laverne 
F. Abcrnathy 

I V .  Metal lurgy 

CF 53-5-95 

CF 53-7-176 

CF 53-7-199 

?&I- 106 

bnl- 107 

h@l- 116 

MI- P 19 

P&l- 113 

NP- 4576 

I G  800-S-8 

CKi,-  156 5 

I JA- PR- 12 

CF 53-7-125 

Development of a k 'abr icat ion P rocess  

Proposal f o r  P r e p a r a t i o n  of Volybdenum and Molybden- 
nue-Base Al loys  f o r  Welding S t u d i e s  

Examination of Hi-Fluid Loop No. 

P rogres s  Fepor t ;  'The Flash h e l d i n g  of Molybdenum. 
P a r t  I - Temperature D i s t r i b u t i o n  During the  
F la sh ing  Cycle 

1 

Progres s  Report  No. 3 on Gas P l a t e d  Coat ings on 
Metals  and Alloys 

P rogres s  Report  No. 4 on Gas P l a t e d  Coat ings on 
Metals  and Alloys 

Gas P l a t e d  Coat ings on Metals  and Alloys 

t o  be 
i s sued  

t o  be 
i s s u e d  

t o  be 
i s s u e d  

J. R. Johnson 5- 13- 53 

B a t t e l l e  Memorial 7-24-53 
I n s t i t u t e  

G. hl. Adamson 7- 29- 53 

Renssel  ae r  Poly- 4- 30- 53 
t e c h n i c  I n s t i t u t e  

The Cornonwen1 t h  
Engineer ing Co. 
of Ohio 

5- 11- 53 

The Corrmonweal t h  6- 10- 53 
Engineer ing Co. 
of  Ohio 

?-he Commonweal t h  7-6-53 
Engineer ing Co. 
of Ohio 

Q ~ a r t e r l y  P rogres s  Report  on Product ion of Sound 
D u c t i l e  J o i n t s  i n  Prlolybdenum I n s t i t u t e  

Research and Develo ment of Molybdenum Welding. 
F ina l  Report  f o r  tge Pe r iod  Apri l  30, 1951 t o  
October 23 ,  1952 Technology 

B a t t e l l e  Memorial 

Massachuset ts  
I n s t i t u t e  of 

Eighth Bimonthly P rogres s  Report  L)evelopment of a Cornel I 
High Temperature S t r a i n  Cage Aeronaut ic  a 1 

Laboratory,  Inc.  

S c a l i n g  of Colurnbium i n  Air 11.  Inouye 

V. Chemistry 

White k m n i n g  The Determinat ion o f  HF i n  I n e r t  Gases 

Progress Ne o r t  f o r  t h e  P e r i o d ,  October 1, 1952 t o  Un ive r s i ty  of 

P rogres s  Report  for the Pe r iod  January 1, 1953 U n i v e r s i t y  of 

Oecember 3P, 1952 Arkansas 

through March 31, 1953 Arkansas 

VI. Heat 'Transfer and Phys ica l  P r o p e r t i e s  

P re l imina ry  MeasiirernPnts of t h e  Densi ty  and V i s c o s i t y  S. I .  Cohen 
of F luo r ide  Mixture No. 40 T. N .  Jones 

4- 30- 53 

no d a t e  

6- 1-53 

9-1-53 

4- 28- 53 

1- 22- 53 

4- 20 - 53 

7- 23- 5 3  
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CF-53-7-126 

CF 53-7-200 

CF 53-7-209 

CF 53-8-30 

CF 53-8-106 

Otw1,- 91 5 

CF 53-6-6 

CF 53-8-152 

OWL-1530 

W 53-8-49 

PERIOD ENDING SEPTEMBER 1 0 ,  1953 

TITLE OF REPORT AUTHOR ( s ) DATE I S S U E D  

VI. Heat Transfer  and Physical  Proper t ies  (continued) 

Measuremnts of the  Sol id  Dens i t ies  of Fluoride S. I. Cohen 7-23-53 
Mixture No. 30, BeF,, and NaBeF, T. N. Jones 

Heat Capacity of  Fuel Composition No. 12 W. TI. Powers 7-31-53 
G. C. Blalock 

Thermal Conductivity of Insu la t ion  i n  Safety-Rod M. Rosenthal 7-29-53 
Sleeve J. Lones 

Enthalpy end Heat Capacity of LiCl-KCI Eutec t ic  W. D. Powers 
G. C. Blalock 

8-5-53 

Prel iminary Resul t s  on Fl inak Eeat  Transfer  W .  W. Hoffman 8- 18-53 

Forced Convection Heat Transfer  i n  Thermal Entrance W. R .  Harrison 8-6- 53 
Regions, P a r t  111 

VII. rvZiscellaneous 

Nuclear R o c k e t  S tudies  R. W .  Hussard 

ANP Information Meeting of A u g u s t  19, 1953 W. B. C o t t r e l l  

'he S t a b i l i t y  of Several Fused S a l t  Systems Under W. J. Sturm 
Proton Bombardment R. J. Jones 

M. J .  Feldman 

Sodium Plumbing W. R. C o t t r e l l  
L. A. Mann 

7-3-53 

8-26-53 

6- 19-53 

8- 14- 53 
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