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Wetting does not happen suddenly. A better wetting begins at
very different temperatures. With our tests complete wetting was
obtained at 240 to 320 °C.

Boiling bubbles are indicated well ; bubbles of inert gas are
not detected.
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1. EINLEITUNG

Die Bedeutung der Flissigmetalle steigt stdndig. Alkalimetalle
unter Siedebedingungen sollen zur Wé&rmeiibertragung bei Kernreak-
toren, bei der Direktkonversion und zum Betrieb von Alkalimetall-
Dampfturbinen, insbesondere zur Deckung des Energiebedarfes von
Weltraumstationen eingesetzt werden. Diese Projekte rmmachen kleinere
und gréfere Versuche erforderlich und zur glatten Durchfiilhrung dieser
Versuche sind wiederum kleine Vorversuche zweckmé&ssig, wodurch
die Experimentier- und MeBmethoden klargestellt werden. Um solche
Vorversuche handelt es sich in diesem Bericht,

Die folgende Aufstellung nennt die Schmelz- und Siedepunkte der
Alkalimetalle unter normalem Atmosph&rendruck:

Li Na K Rb Cs
Tf 180 98 63 39 30 °c
T, 1327 883 760 688 690 °c

Versuche an Alkalimetallen unter Siedebedingungen erfordern
also Temperaturen, die ganz rund mit 1000° C angegeben werden
kénnen. Bei dieser Temperatur gibt es kein durchsichtiges oder durch-
scheinendes Material, das dem Angriff durch Alkalimetalle wieder-
stehen konnte, Damit ist es unmoglich, sich einfach optisch lber die
Vorgénge in den Apparaturen zu unterrichten. Es missen spezielle
MeBverfahren eingesetzt werden, um z.B. die FillhSohe zu bestimmen
oder iber die Existenz von Siedeblasen eine Aussage zu machen.

Soweit bei solchen Messungen der elektrische Kontakt zwischen
dem Fliissigmetall und einer metallischen Wand oder Sonde eine Rolle
spielt, sind die Benetzungseigenschaften vonr hoher Wichtigkeit.

Im Folgenden wird alsc von der Fillstandanzeige, der Benet-

zung und dem Blasennachweis die Rede sein.



2. MESSAPPARATUR

Der verwendeten MeBapparatur liegt der Gedanke zugrunde,
die zu messenden GréBen - Einfiillhdhe, Benetzung, Blasenbildung -
durch Registrieren ihres Einflusses auf den elektrischen Wideratand
des flissigen Alkalimetalles im Behdlter aus nichtrostendem Stahl zu
erfassen.

"An ein rohrférmiges Meflgefdl aus nichtrostendem Stahl, von
den in der Fig. 1 angegebenen Abmessungen, sind in gleicher H6he und
diametral gegeniiberliegend 2 Dr&hte aus nichtrostendem Stahl als
Stromzufithrungen angeschweiflt. Es ist klar, dafl ein Teil des Stromes
nun den Weg iiber die Rohrwandung nehmen wird; die elektrische Leit-
fihigkeit des einzufiillenden Fliissigmetalles ist aber grofl gegen die des
Rohrmaterials und der Querschnitt des Fliissigmetalls ebenfalls be -
deutend. Eine elektrisch isolierte Durchfithrung von MeRelektroden
durch das Rohr ist beim Arbeiten mit Flissigmetall schlecht moglich,
da die Isolierung zwischen 80 und 1000° C vakuumdicht sein soll und
dem Angriff durch Alkali-Flissigmetalle bei der Temperatur stand-
halten mufl. Zudem wiirde die Isolierung durch das gutleitende Flissig-
metall wieder tberbriickt,

Da der elektrische Widerstand des Mefligefédlles kleiner ist als
der der Zuleitungen, bendtigt man noch 2 Potentialdr&hte (P in Fig. 1).
Um Thermospannungen zu vermeiden, wurden alle zu verschweiflenden
Teile aus dem gleichen Material gefertigt, Die Priifung ergab nur ver-
nachldssigbare Thermokréfte. Das Potential P, das bei konstantem
Speisestrom I proportional dem Widerstand der Anordnung ist, wurde
durch einen selbstabgleichenden Linienschreiber (Linecomp der Fa,
Hartmann & Braun) registriert. Um einen leicht meflbaren Spannungs-
abfall zu bekommen, wire es zweckmiflig, etwa 10 A quer durch die
Anordnung zu schicken, Dieser Strom mufl aber kontinuierlich kons-
tanter Gleichstrom ohne einen ilberlagerten Wechselstromanteil sein,
der in dieser Stirke nur aus Batterien von 100 Ah Fassungsvermdogen
zur Verfliigung stand. Bei 10 A Stromstdrke sackten diese aber noch zu
schnell ab, sodal am giinstigten mit etwa 5 A Speisestrom I gearbeitet
wurde. Eine Anderung des Potentials P um 1 mV gab auf dem Linecomp
einen Ausschlag liber die volle Schreibweite von 230 mm. Dabei waren
3 bis 4 mV unterdriickt, je nach Gréfle des Widerstandes. Schreibaus-
schldge von # 0,5 mm sind eindeutig zu erkennen, das sind * 22 M Vi
bezogen auf 4 mV mittlere registrierte Spannung, wéren Abweichungen
von+ 0,055 % noch nachweisbar, Versuche iber die Ansprechempfind-
lichkeit des Linecomp ergaben aber, dall Spannungsénderungen unter-
halb ca 10 & V nicht mehr registriert wurden; bezogen auf 4 mV bedeu-
tet das 0,25 % Anderung als Grenze der Nachweisbarkeit.



Die Konstanz des Speisestromes von 5 A wurde zur Kontrolle
auf einem Polycomp (selbstabgleichender 12-Mef8stellen-Punktschrei-
ber) verfolgt, dem er als Spannungsabfall an einem 1 m J2 -Normal-
widerstand zugefihrt wurde. In der gewdhlten Betriebsart des Schrei-
bers (2,5 mV MefBbereich und 4 mV Unterdrickung) liegt seine Feh-
lergrenze bei 8,3 (e V, was 0,17 % der 5 A entspricht. Die Strom-
konstanz kann also mit ausreichender Genauigkeit verfolgt werden.

Ein hinreichend konstanter Speisestrom wurde durch Verwen-
dung einer 6 V Bleibatterie von 100 Ah Kapazitdt und eines im Olbad
thermostatisierten Vorwiderstandes erzielt. Die Batterie wurde mit
einem wenig unter der Entnahmestromstéirke liegenden Strom dauernd
aufgeladen, der unter Vollweggleichrichtung und Umspannung aus ei-
nem stabilisierten Netzgerdt (*0,1 % bei * 15 %) entnommen wurde,
das seinerseits am Labor-Konstantspannungsnetz (¥1 %) angeschlossen
war,

Weil Untersuchungen bei verschiedenen Temperaturen geplant
waren, kennte das MeBgefda durch Elektrothermal-Heizband bis etwa
450° C aufgeheizt werden. Die Temperatur wurde an der Aulenwand
des Rohres in mittlerer Hohe der Fiillung gemessen. Wegen der guten
Wéarmeleitidhigkeit des Flissigmetalls reicht diese Anordnung fiir un-
sere Zwecke aus, zumal das MefBgefdfl dick in Quarzwolle eingepackt
war., Die Spanaung des Ni-CrNi-Thermoelementes gegen eine 0°-Lot-
stelle wurde auch mit dem Polycomp registriert.

Fig, 2 zeigt eine Foto der gesamten MeBanordnung. Auf der
rechten Seite des Bildes sieht man in den beiden Gestellen die Regi-
striergerdte. Weiter links schliefit sich die Vakuumanlage und die
Reinigung fiir das Argon als Schutzgas an. Die weille Wolke ist die
Quarzwolle-Isolierung, in der sich das geheizte Mefirohr befindet.
Fig, 3 zeigt dieses Kernstiick der Anordnung in Groflaufnahme und
zwar in einer geniiber Fig, 2 spdteren, endgiltigen Form. Aus der
thermischen Quarzwolle-Isclierung ragt oben ein durchsichtiger, elek-
trisch geheizter Ofen heraus, der eine weites Rohr aus Pyrexglas ent-
hé&lt, das mit dem Fiill- und Steigrohr der Fig. | verschmolzen ist.
Die Verbindung zwischen oberem Glas- und unterem Metallteil erfolgte
durch einen Normschliff NS 45, wobei die Hiilse zum Stahl- und der
Kern zum Glasteil der Apparatur gehdrte. Uber den Glaskern wurde
eine Sonde (s. Fig. 1) und ein Vakuum- bzw, Schutzgasanschlufl von
aullen zugeleitet., Die Sonde diente zur Kontrolle des Hohenstandes
wéhrend der Messungen. Sie endete mit einer Genauigkeit von*0, 5mm
in der Ebene der angeschweifiten Elekiroden. Wesentlich ist, daB sich
zentral im flissigem Na nur die Sonde befindet, und diese besteht auf
den letzten 20 mm Lénge nur aus einem diinnen Wo-Draht mit 0,25 mm
Durchmesser; das Steigrohr ist im Na-Raum zur Seite weggekropft.

In Verbindung mit dem relativ groflen Innendurchmesser des Stahlroh-
res werden so Stdrungen der Sondenanzeige infolge der hohen Ober-
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flichenspannung des Na vermieden. Fig. 4 zeigt schematisch den obe-
ren Glasteil mit den Vakuum- und Schutzgasanschlissen,

Simtliche Versuche wurden mit analysenreinem Na der Firma
Merck durchgefithrt, das unter reinstem Petroleum aufbewahrt war.
Zum Fiillen des MefgefiBes wurden die Na-Stangen unter Abtupfen des
Petroleums rasch in ein weites, senkrecht stehendes Glasrohr uiber-
fiihrt, in dem sie sich unter Schutzgas befanden. Dieser Rohr war
nach unten durch eine Glasfritte abgeschlossen und itber einen NS 29
auf die Apparatur der Fig. 4 aufgesetzt. Nach oben wurde das Glas-
rohr nach Einfiillen des Na durch den obersten Schliff der Fig. 4 ver-
schlossen. Das Na wurde nur wenig iiber seinen Schmelzpunkt er-
wérmt und durch Druckdifferenz in die MeBapparatur filtriert. Auf
dem Filter bleiben die Oxydhé&ute zuriick. Unter Spilung mit Schutz-
gas wird dann der Filterteil herausgenommen und der obereVerschlul3
entspr. Fig. 4 wiederhergestellt. Durch Manipulieren mit dem Schutz-
gasdruck bzw. Vakuum kann nun ein Fallen oder Steigen des Fliussig-
metallspiegels im MefBrohr erreicht werden. Am kalibrierten Glas-
rohr wird der Stand des Na beobachtet und unter Beriicksichtigen der
Rohrquerschnitte der Stand im Stahlrohr daraus berechnet. Sind die
Temperaturen in beiden Rohren gleich, so braucht eine Volumendnde-
rung nicht beriicksichtigt zu werden. Bei je 1 cm Hohenénderung des
flissigen Na im oberen Glasrohr wird auf jeden Schreiber eine Zeit-
marke gegeben. Dadurch kénnen die GréBen: Hohe des Flussigmetall-
standes, Potential, Stromstdrke, Temperatur und Kontaktzeitpunkt
der Sonde einander zugeordnet werden,

3. DIE MESSUNG DER FULLHOHE

3.1. Kontakt-Sonde

Da die Alkalimetalle gute Leiter der Elektrizitédt sind, wdére
es das Einfachste, die Fiillhéhe durch isoliert eingebaute Sonden zu
ermitteln, indem das Fliussigmetall beim Erreichen des betr. Fill-
standes Kontakt gibt, s. Teil a der Fig. 5. Bei mé&figen Tempera-
turen ist dieses Verfahren auch méglich. Aber bei 1000° C gibt es
drei Schwierigkeiten. Zundchst fehlt ein elektrisch isolierendes Mate-
rial, das sich fiir diese Temperatur vakuumdicht einbauen 1&6t und
der Korrosion durch die Alkalimetalldimpfe widersteht. Ferner neigt
das Flissigmetallkondensat dazu die Isolatoren elektrisch zu lUber-
briicken. Die Kondensation miifite also verhindert werden, indem die
Temperatur der Isolatoren hoher gemacht wird als die ihrer Umge-
bung, was, abgesehen von dem Aufwand, ihre Beanspruchung noch
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weiter steigert. Wenn weiterhin beim Uberschreiten der normalen
Siedetemperatur Uberdruck entsteht, sind die bendtigten isolierten
Durchfiihrungen dem auch nicht gewachsen, insbesondere wegen der
herrschenden Temperatur von 1000° C und der Korrosion,

3.2, Widerstandssonde

Ein anderes, bekanntes Verfahren zur Bestimmung des Fill-
standes zeigt Fig. 5 b, Es wiirde sogar gestatten kontinuierlich zu
messen, indem der elektrische Widerstand des U-f6rmig hochgebo-
genen und am Ende mit den Innenleitern verschweifiten &uleren Rohr-
mantels der abgeschirmten Doppelleitung direkt vom Fillstand ab-
hdngt. Auch die Temperaturkompensation gelingt gut in der Bricken-
schaltung, wenn wenigstens der Mantel und ein Innenleiter aus dem
gleichen Werkstoff bestehen. Bei diesem System mufl die Durchfithrung
durch die Wand der Apparatur nicht elektrisch isoliert erfolgen, so
daB man sie sicher temperatur- und druckfest bekommen kann, Auf
der Sonde bleiben aber Fliissigmetallschichten zurilick und mit der
Zeit bildet sich eine leitende Schmiere. Eine eichbare Messung des
Flissigmetallstandes wird so vereitelt,

3.3. Ein neues Widerstandsverfahren.

In dem Bestreben die bei den Verfahren 3.1. und 3. 2. auftre-
tenden Schwierigkeiten zu umgehen, haben wir versucht, die Anderung
des elektrischen Widerstandes des Metallbehdlters, in den Fliissigme-
tall eingefiillt wird, durch das elektrisch gut leitende Flissigmetall
als Anzeige fiir die Hohe des Fliissigmetallstandes zu verwenden.

Die MefBlanordnung nach Fig, 1 bis 4 kann zun&chst den Leer-
widerstand feststellen, der bei gleichmé&fligem Einflillen des FliUssig-
metalles erst langsam, dann schneller abnehmen muf. Beim Durch-
gang des Flilssigrnetallspiegels im Mefgefd durch die Ebene der an-
geschweiflten elektrischen Anschliisse miisste die Widerstandsénde-
rung am stdrksten sein, um beim weiteren Einfiillen von flissigem
Metall wieder geringer zu werden. Es sind nun zwei verschiedene Ver-
fahren denkbar: eine Absolutmethode, d.h. Eichung der Fiillhdhe in
Ohm mit der Temperatur als Parameter; oder eine Relativmethode,
bei der nur die zeitliche Anderung des Widerstandes wdhrend des Full-
vorganges registriert zu werden braucht.
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Mit der Absolutmethode kénnte man theoretisch jede beliebige
Fiillhhe, auch unter - oder oberhalb der angeschweifiten elektrischen
Anschlisse, bestimmen; allerdings diirfte die Mef3genauigkeit nach
unten oder oben schnell abnehmen. Mit dem Relativverfahren kann von
vorneherein nur die Fiillh6he in unmittelbarer N&he der angeschweifi-
ten Elekiroden zu messen sein,

Wir haben zun&chst das Absolutverfahren geprift und bei ver-
schiedenen Temperaturen den Widerstand in Abhéngigkeit von der Ein-
fillhbhe des fliissigen Na registriert, Fir praktisch entleertes Mef3-
rohr, d.h. wenn das Na im Glasrohr 200 mm hoch stand, und fir' ge-
fiilltes MeBirohr, d.h. das Na stand im Glasrohr 200 mm tiefer auf
Marke 0, sind die ermittelten Widerstdnde in die Darstellung der
Fig. 6 eingetragen. Bei den ersten Messungen nach Einfillen des Na,
die bei etwa 180° C durchgefithrt wurden, trat zwischen gefiilltem und
entleertem MeBrohr kaum éin Widerstandsunterschied auf. Bei 315°C

~ dagegen betrug dieser Unterschied 21,9 %. (Punkte x und o in Fig, 6).

Eine Wiederholung bei 180° C brachte jetzt 22,2 % Unterschied zwi-

- schen leerem und gefillltem MeBrohr. Bei ca 160° C betrug er dann
22,4 %. Man muBl dieses Verhalten so deuten, dafl erst durch das
Hochheizen die richtige Benetzung zwischen dem frisch gebeizten Rohr
aus nichtrostendem Stahl und dem neu eingefiillten Na eingetreten ist.
Daher wurden anschlieflend die Untersuchungen Uber die Benetzung,
welche in Teil 4 zu finden sind, durchgefiihrt und einige weitere Mes-
sungen, von denen hier spidter die Rede sein wird. Danach sollten
noch Messungen des Widerstandes in Abh&ngigkeit von der EinfiillhShe
bei ca 245° C ausgefithrt werden, um eine Liicke in Fig. 6 zu schlies-
sen. Es zeigte sich aber, daf nun die Werte zu hoch lagen, s. Fig.6,
vor allem auch im leeren Zustande des Meflirohres. Eine Wiederholung
der Messungen bei 315° C ergab dies auch. Bei ldngerer Benutzungs-
dauer erhdht sich also der Widerstand der Anordnung, was vor allem
auf das hdufige Reinigen und Beizen des MefBrohres zuriickzufiihren
sein dirfte,

In den Eichkurven des MefigefdBes - Fig. 7 - d.h. Darstellung
der Abhéngigkeit von Einfiillhohe und elektrischem Widerstand mit der
Temperatur als Parameter mufiten die Messungen bei 245° C aus den
ebengenannten Griinden herausgelassen werden.

Wie die Eichkurven zeigen, tritt die grofite Widerstandsé&nde-
rung auf, wenn die freie Oberfldche des Flissigmetalls ca 8 mm un-
terhalb der angeschweifliten Elektroden steht. Dies mufl an der Benet-
zung in Verbindung mit der groflen Oberfldchenspannung des flissigen
Na liegen - Meniskusbildung. (In Fig. 7 sind nur Messungen nach Er-
reichen einer guten Benetzung verwendet).
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Zusammenfassend ist iiber die Absolutmethode fiir die Messung
der Einfiillhdhe festzustellen, dafl sie sich in der Praxis schlecht an-
wenden 148t; Der Widerstand hédngt sehr vomm Benetzungszustand ab,
sodafl erst eine bestimmte Temperatur tiberschritten sein muf§, um
ihn eichbar angeben zu kénnen. Ferner &ndert sich schon der Leer-
widerstand des Melgefdifles mit seiner Benutzung bzw, Reinigung.

Besser geeignet ist die Relativinethode, weil keine Eichung er-
forderlich ist und sich die vom Fiillstand abhéngige Wiederstandsé&nde-
rung gut registrieren 1laB8t. Fig. 8 zeigt ein Beispiel einer solchen Re-
gistrierung., Die Schreibstreifen mehrerer Meflger&te sind dabei schon
kombiniert, Die Abszisse weist verschiedene MafBistdbe und Einheiten
auf, von links nach rechts zundchst die Temperatur im Mefirohr und
im oberen Glasrohr in 0C, dann die Stirke des Mef3stromes in A, den
Spannungsabfall am MeBrohr in mV (wegen der Konstanz des Mef-
stromes zeigt die Potentialregistrierung sofort den Verlauf des Wider-
standes) und das Arbeiten der Kontaktsonde. Die Ordinate ist die Zeit,
zunehmend von unten nach oben. Ganz am rechten Rande sind Zeit-
marken (ZM) angegeben. Bei ZM 0 beginnt die Messung; das fliissige
Na steht im oberen Glasrohr bei der Héhenmarke 0. Durch Steigern
des Schutzgasdruckes im unteren Stahlrohr stieg es nun mit gleich-
méBiger Geschwindigkeit in das Glasrohr hinein, wobei nach je 10 mm
Steighdhe eine Zeitmarke gegeben wurde. Das Abreilen des Kontaktes
an der Sonde registrierte den Zeitpunkt K des Durchganges des Flis-
sigkeits~Spiegels durch die Meflebene der angeschweillten Elektroden.
Nachdem das Na bei ZM 21 um 210 mm im Glasrohr angestiegen war,
wurde die Druckverteilung so umgeschaltet, dafl es wieder langsam
und gleichmé&Big absank, d.h, im Metallrohr anstieg. Den Durchgang
des Flissigkeitsspiegels durch die Elektrodenebene kennzeichnet der
wiedereinsetzende (K) Kontakt mit der Sonde. W&hrend der Messung
war die Temperatur im Stahlrohr fast konstant und hinreichend genau
gleich der im Glasrohr. Der Mefistrom war v6llig konstant geblieben,
sodafl die Potentialregistrierung ein Abbild des Widerstandsverlaufes
ist, Wie erwartet, beschreibt die Kurve bei den beiden Kontaktpunkten
einen Wendepunkt; aber man mufl auch feststellen, dal die Kontakt-
und Wendepunkte nicht zusammenfallen, was sich schon in Fig. 7 da-
durch andeutete, dafl der Bereich gréfter Empfindlichkeit nicht sym-
metrisch um* 0 herumlag, sondern nach negativem Fliissigkeitsstand
im Metallrohr verschoben war. Da beim Absinken des Na im Metall-
rohr der Wendepunkt nach dem Kontaktpunkt und beim Ansteigen der
Wendepunkt vor dem Kontakt liegt, mufl sich eine Benetzungsschicht
an der Innenwand des Stahlrohres hochziehen, welche diese Félschung
der Anzeige hervorruft. Aus dem Abstand von Kontakt- und Wende-
punkt, ausgedriickt in Zeitmarken, kann man die Anzeigeabweichung
ermitteln, Sie betr&gt in Fig. 8 beim Absinken des Flissigmetallsspie-
gels im Metallrohr 8, 6 mm und beim Ansteigen 6, 1 mm Fillhdhe.
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Bei insgesamt 11 Registrierungen nach Art der Fig. 8 ergaben
sich die in Tabelle 1 zusammengestellten Werte der Abweichung zwi-
schen Wendepunkt und Kontaktpunkt, ausgedrickt in mm EinfiillhShe.
Insbesondere bei ansteigendem Na-Spiegel ist die Streuung der Werte
ziemlich groB. Ab Messung 7 wird die Abweichung zwischen Wende-
und Kontaktpunkt bei im Stahlrohr anstzigendem Na-Spiegel auffdllig
kleiner als bei den Messungen 1 bis 6. Die Messungen 7 - 11 sind
1 Monat spidter als die Messungen 1 - 6 ausgefiihrt worden. Anschei-
nend hat sich inzwischen die Benetzung verschlechtert, was sich bei
steigendem Na-Spiegel zundchst mehr auswirkte als bei fallendem Na,

Die grofBe Streuung der Werte von Tabelle 1 rechtfertigt es,
keine Ausgleichsrechnung nach der Methode der kleinsten Quadrate
durchzufiilhren. Nach einfacher arithmetischer Mittelwertbildung kann
man aussagen, dafl bei ansteigendem Na der Wendepunkt ca 6 mm vor
der richtigen Einfiillhéhe und bei absinkendem . Na ca 8 mm nach dem
richtigen Fliissigkeitsstand registriert wird, Bertlicksichtigt man dies
bei der Anwendung des Verfahrens, so kann man den richtigen Fill-
stand ganz gut einhalten. Bei ansteigendem Na z.B. ist die Bertick-
sichtigung der Abweichung gar nicht schwer, denn beim Fillen eines
Geféles mit Na unter Beobachtung der Registrierung des Potentials
auf dem Schreiber, kann man den Wendepunkt ja erst einwandfrei er-
kennen, nachdem er schon iiberschritten ist, sodafl die Tatsache, daf}
er erscheint, wenn das Flissigmetall noch 6 mm unterhalb der rich-
tigen Einfiillhéhe steht, als sehr zweckmiéflig empfunden wird. Das
Ablassen des fliissigen Na bis auf die H6he der angeschweiflten Elek-
troden gelingt nach diesem Verfahren aber auch; jedoch ist dazu etwas
Gewdhnung an die Art und Weise erforderlich, wie die Registrierkurve
auf dem Schreiber erscheint. Hier sei darauf hingewiesen, dafl eine
beachtliche Steigerung der Genauigkeit erzielt werden kann, wenn ein
differenzierender Verstédrker fiir die Registrierung der Wendepunkte
eingesetzt wird. Der weniger markante Wendepunkt wird dadurch in
eine Spitze der registrierten Kurve verwandelt. Siehe den Anhang am
Ende dieses Berichtes.

Ubrigens eignet sich das Verfahren auch noch bei ungiinstige-
rem MeBquerschnitt. Bei dem hier verwendeten Rohr 75,5 x 69,5 mm
@ betrdgt die Widerstands&nderung durch das eingefiillte flissige Na
ca 0,2 mdd, die mit einem Schreiberausschlag von 100 mm Gréfle
registriert werden, bei einer Nullpunktsunterdriickung von 0,63 md2.
Die Registrierung enthédlt also groe Empfindlichkeitsreserven, sodaf
sie bei kleinem GefdB-Durchmesser und gréflererWandstédrke noch ar-
beitet. In Kapitel 5 dieses Berichtes wird auch ein Rohr 40 x 24 mm
Durchmesser mit Erfolg verwendet,

Die Untersuchungen iiber die Fiillstandanzeige wurden durch
eine Meflireihe abgeschlossen, mit welcher die Abweichungen bei
achtmaligem Fiillen nach unserem Relativverfahren ermittelt wurden,
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Im Gegensatz zu den bisherigen Messungen wurde aicht erst die ganze
Kurve geschrieben und dann die Abweichung zwischen Wendepunkt und
mitregistriertem Kontaktpunkt untersucht, sondern w&hrend das Fliis-
sigmetall im Mefirohr anstieg oder absank, wurde vom Beobachter des
Schreibers in dem Augenblick eine Zeitmarke gegeben, in dem er die
richiige Fillhthe fir erreicht hielt, Da zugleich der Kontaktpunkt -
also die wahre richtige Fillhdhe - auf einem anderen Schreiber regi-
striert wurde, konnte der Fiillfehler festgestellt werden. Bei dieser
MefBreihe betrug der Papiervorschub auch wieder 1600 mm/h. Aufeine
etwaige Korrektur zwischen der Aufzeichnung der Schreibfeder und
der Zeitmarkenfeder wurde besonders geachtet, Die Lage der Kontakt-
sonde im MefBrohr ist in ihrer Héhe auf ¥ 0,5 mm genau bekannt,

Die Ergebnisse der 8 Messungen sind in Tab. 2 zusammenge-
stellt. Bei Messung d und e wurde nur das Fiillen mit Na geprift, um
nicht durch die sonst schon geschriebene Kurve fiir das Ablassen des
Na beeinflult zu werden. Diese beiden sind etwas schlechter als das
arithmetische Mittel aus allen Messungen bei steigendem Na., Im Ubri-
gen sieht man, dafl stets zu hoch eingefiillt und zu tief abgelassen wird;
und zwar im arithmetischen Mittel 2,7 mm zu hoch eingefiillt und
4,5 mm zu tief abgelassen.

Man konnte die Genauigkeit des Verfahrens weiter steigern,

indem man die anzuschweilenden Elektroden von vorneherein um die
genannten Betrédge versetzt.

4. STUDIUM DER BENETZUNG.

4.1, Allgemeines.

Fir die Benetzungsversuche sollte eine wohldefinierte innere
Oberfldche des MeBgefdles vorliegen. Dieses Gefdfl ist aus einem
handelsiiblichen Rohr der Qualitit AN 11 (Mannesmann, Diisseldorf)
gebaut., Das ist ein mit Nb stabilisierter Chrom-Nickel-Stahl; Werk-
stoff-Nr, 4961, Es wurden mehrere Versuche gefahren, die sich
durch die Art der Beizung unterscheiden.

4,2, Oxydierende Beize,.

MeBgefd mit denaturiertem Aethylalkohol und anschlieend
mit destilliertem Wasser ausgespilt.
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10 Minuten geheizt mit frisch zubereiteter Beize der Zusam-
mensetzung

12,5 Vol. -Teile konz, Salpetersé&ure

2,5 " konz. Fluflssure
3 " konz. Schwefelséure
100 " dest. Wasser

3 mal mit dest. Wasser nachgewaschen, Um wasserfrei zu
machen, 3 mal mit Aethylalkohol abs. p. a. gespiilt.

Sofort in die Apparatur eingebaut und unter Argon-Gas gesetzt.

Aufgeheizt auf 100° C unter Vakuum.

Danach wurden ca 400 g Na, wie am Ende von Kap., 2 geschil-
dert, bei ca 100° C in das MeBgefdB hinein filtriert und 500 Torr Ar-
Schutzgasdruck gegeben. Die registrierende Mefleinrichtung war beim
Einlaufen des Na schon in Betrieb:

Potential am MeQBrohr mit Linecomp registriert,

MeRBbereich 2,50 mV
Unterdrickung 2,95 mV

Temperatur am Mefrohr mit Polycomp registriert,

MeRBstelle 2
MeBbereich 15 mV
Unterdriickung 4 mV

Strom durch das Mefirohr mit Polycomp registriert,

Mellstelle 1
Me@Bbereich 15 mV
Unterdrickung 0 mV

Papiervorschub: Bei beiden Schreibern 80 mm/h. Auf beide
Schreibstreifen konnten bei Bedarf synchrone Zeitmarken gegeben
werden.

Mit der genannten Beize wurden 3 Versuchsreihen gefahren,
dazwischen das Na aus dem Rohr entleert und unter Schutzgas gehal-
ten und das Rohr wie beschrieben gefeinigt. Die 3 Ergebnisse stim-
men einigermaflen iiberein und werden an Hand der Fig. 9 und 10
erldutert.

In Fig. 9 erkennt man bei der Zeitmarke 1, daf3 sich das Ein-
filllen von ca 400 g Na bei 108° C mit einer Anderung des elektrischen
Widerstandes zwischen den angeschweifiten Potentialdr&dhten von nur
1,3 % auswirkt,
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Bei ZM 1 wurde auch ein Programmregler eingeschaltet, der
bei einem Umlauf der Zeitplanscheibe innerhalb 8 Stunden die Appara-
tur von 50° C auf 350° C zeitlinear hinauf und wieder herunter fghrt,
sodaB also 300° C Temperaturédnderung in 4 Stunden durchlaufen wur-
den, Beim Aufheizen, das nach zundchst kleinen Schwingungen fast
zeitlinear erfolgte (s. Fig. 9), steigt der elektrische Widerstand nicht
einfach, sondern nach anfinglicher Zunahme bis ca 180° C bleibt er
konstant bis 225° C, fallt dann sogar bis ca 260° C, bleibt dann wieder
konstant auf dem kleinen Wert bis zur Temperatur von 290° C. Erst
nach Uberschreiten von 290° C nimmt der Widerstand dauernd mit der
Temperatur zu und zwar mit gleichbleibender Steigung. Dieses Ver-
halten mufl man doch so auslegen, dafl erst oberhalb 290° C die volle
Benetzung eingetreten ist, dodafl sich die positiven Temperaturkoeffi-
zienten des elektrischen Widerstandes von nichtrostendem Stahl und
von Na richtig auswirken. Zuvor hat bei steigender Temperatur die
Verbesserung der Benetzung, d.h. die Abnahme des Ubergangswider-
standes zwischen Rohr und fliissigem Na die Temperaturkoeffizienten
kompensiert ader sogar ibertroffen.

Nachdem 354° C erreicht waren, fahrt der Zeitplanregler die
Apparatur praktisch linear wieder herunter auf 100° C. Der elektri-
sche Widerstand der Anordnung folgt ohne Unregelmé&fBigkeiten linear
und f&llt bei 1080 C - der urspriinglichen Einfiilltemperatur - auf
0,69 mJ2. Diesen Wert also hitte die Apparatur nach dem Einfiillen
des Na schon vor dem Temperaturzyklus haben miissen, anstatt der
gemessenen 0,77 mJS2zu Beginn, wenn keine Benetzungsschwierig-
keiten aufgetreten wéren.

Unmittelbar nach dem Herunterfahren auf 100° C fithrte der
Zeitplanregler den Temperaturzyklus noch einmal durch; s. Fig. 10.
Dabei stieg der Widerstand des Meflgefdes praktisch linear mit der
Temperatur an ohne die Unregelméfiigkeiten des erstmaligen Hoch-
fahrens, d.h. die gute Benetzung war unverdndert bestehen geblieben.

Eine der 3 Versuchsreihen wurde nicht in dem Rohr 75,5 x
69,5 mm @& gefahren, sondern in einem Gef&8 40 x 24 mm @, also bei
groBere Wandstdrke und geringerem Durchmesser. Dadurch ist der
durch das Rohr bedingte parallel liegende Widerstand kleiner, der in
Serie liegende groBer; andererseits ist auch die Na-Fillung geringer
und es war die Frage, ob die Benetzungsdnderung auch in diesem
Falle nach unserem Verfahren angegeben werden kann. Die Messung
ergab ein bei 195° C beginnendes und bei 244° C beendetes Ausknicken
der Registrierkurve um 10 mm Hbohe, also einen einwandfreien Nach-
weis der Benetzungsverbesserung. Dafl das Ende schon bei 244° C
erreicht wurde, kann daran liegen, dal es sich um ein anderes Me8-
gefdB handelt, das durch Herausdrehen aus dem vollen Material ent-
standen war,
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4,3, Nichtoxydierende Beize.

Die Art und Weise, wie bei der Messung 4. 2. die Benetzung
besser wurde, liefle die Deutung zu, dafl ein elektrisch ziemlich iso-
lierender diinner Oxydfilm die Innenwand des Rohres bedeckte, der
vom fliissigen Na erst beseitigt wird. Die Versuchsreihe 4.2. wurde
daher unter Verwendung einer Beize wiederholt, die keine Sauerstoff
abgebenden Bestandteile enthielt,

Nachdem das Rohr von Na entleert war, wurde es in der unter
4,2, beschriebenen Weise gereinigt, aber als Beize 5 % -ige Salz-
sdure benutzt, die 20 Minuten einwirkte. Alle iibrigen Daten, auch
der Registrierung, blieben unveréndert. Beim Hochfahren der Tempe-
ratur blieb der elektrische Widerstand zun&chst konstant, um dann
erst langsam, schliefllich normal stark anzusteigen, sodaf} bis dahin
der Eindruck bestand, die Benetzung sei ab 180° C voll eingetreten.
Ab 226° C lieB aber die Zunahme des elektrischen Widerstandes, trotz
weiterhin linear ansteigender Temperatur, wieder nach. Es kommt '
bis zur Widerstandsabnahme bei steigender Temperatur und erst bei
296° C wird die wahrscheinlich endgiiltige Benetzung erreicht, Bei
der Abkiihlung und bei erneutem Temperaturzyklus treten keine Un-
regelmiéBligkeiten mehr auf,

Die letzte Versuchsreihe wurde mit dem einzigen Unterschied
wiederholt, dafl als Beize nicht 5%-ige sondern 15% -ige Salzs&dure
verwendet wurde. Sofort beim Einsetzen der Temperaturzuhahme
sinkt der Widerstand der Anordnung, steigt dann wieder, sodafl man
bei 176° C den Eindruck hat, die Benetzung sei erreicht. Aber bei
212° C nimmt der Widerstand nicht weiter zu, trotz wachsen.der Tem-
peratur, f&llt sogar, und erst ab 290° C diirfte die volle Benetzung
eingetreten sein,

Auch eine Beize, die sauerstoffabgebende Bestandteile nicht
enthdlt, 146t die Benetzungsschwierigkeiten nicht vermeiden, die im
zweiten Temperaturzyklus nicht mehr auftreten,

Die beiden Mefireihen unter Beizen mit 5 bzw, 15% -igerSalz-
sdure haben einen gut libereinstimmenden Verlauf gezeigt. Die Mes-
sungen nach Verwendung einer Beize, die auch Sauerstoff abgebende
Bestandteile enthielt, gleichen sich nicht so in ihrem Verlauf. Die
Temperatur, bei der die volle Benetzung erreicht ist, iibereinstimmt
bei einer von 3 Mefireihen aber gut mit den Werten von der HCl-Bei-
zung, wie man aus Tab., 3 ersieht. (Dort sind fir die 5 ausgefiihrten
Mefreihen die Temperaturen zusammengestellt, bei denen die voll-
stdndige Benetzung erreicht wurde). Die beiden anderen Mefreihen
zeigen nach oben und unten groflere Streuung. Das Einsetzen der
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Benetzungsverbesserung mit steigender Temperatur erfolgt sehr un-
terschiedlich, teils sofort, teils erst bei hdherer Temperatur. Wieder-
holungen von Messungen, nachdem die Apparatur in benetztem Zustand
einen Monat lang unter Schutzgas bei ca 20° C (also mit erstarrtem Na)
geruht hatte, ergaben beim Wiederaufheizen zundchst andere Wider-
standswerte, die wieder etwas schlechtere Benetzung anzeigten.

Um die Benetzung genau zu studieren, miiiten zahlreiche Ver-
suchsreihen gefahren werden unter Verdnderung von Rohrmaterial,
mechanischer Rauhigkeit, chemischer Behandlung, Aufheizgeschwin-
digkeit, Versuchsdauer und bei verschiedenen Fliissigmetallen und
Spureneinfliissen. Das fiihrt iber den Rahmen des hier zun&dchst Beab-
sichtigten hinaus. Fiir uns ist wichtig, dafl die von uns verwendeten
Rohre bei der tiblichen Reinigungsweise und bei einer Aufheizgeschwin-
digkeit von 75° C/h erst bei Uberschreiten einer Temperatur von ca
240 bis 320° C volle Benetzung mit fliissigem Na zeigten, daB die Be-
netzung nicht plétzlich einsetzt und dafl sie sich bei aufler Betrieb be-
findlichen Anlagen langsam wieder verschlechtert.

5. BLASENNACHWEIS.

5.1. Allgemeines.

Ein Blasennachweis ist wichtig bei Siedevorgéngen und im
Falle von Zweiphasenstrémung mit eigenem Dampf oder auch mit-
gerissenem Schutzgas z.B, Da der Dampf oder Gase eine wesentlich
schlechtere elektrische Leitfdhigkeit haben als das flissige Metall,
miilte unsere Methode der Messung des elektrischen Querwiderstandes
zum Blasennachweis geeignet sein.

Die Apparatur nach Fig, 1 - 3 wurde um eine Temperaturme3-
stelle mit Thermoelement erweitert, die am stdhlernen Mefirohr ca
3 ¢m oberhalb der Heizung safl und durch Anzeigen der Temperatur-
erhshung infolge von Kondensationswdrme einen Beweis fir das Sieden
erbrachte. Registriert wurde also: Die Temperatur am geheizten Teil
des MeBrohres und am Kondensationsteil, der Potentialabfall und der
MeBstrom; die Kontaktspitze blieb auch eingeschaltet.

5.2, Siedeblasen,

In der schon weiter oben beschriebenen Weise mit Na gefiillt,
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wurde die Apparatur unter méBigem Schutzgasdruck (100 - 150 mbar)
auf eine bestimmte Temperatur eingefahren und dann der Druck ernie-
drigt, sodaB Sieden einsetzte. Wie nach der Dampfdruckkurve zu er-
warten, trat bei einem Druck von 10'3 Torr das Sieden erst oberhalb
440° C ein. Fig. 1l zeigt eine Registrierung des Vorganges. Die Tem-
peratur unten im MeBrohr ist zundchst auf ca 450° C eingefahren, wo-
bei das Rohr oben 186° C angenommen hat, Bei ZM 2 wurde der Druck
auf 1073 mm Hg herabgesetzt, Sofort sinkt die Temperatur im unteren
Teil des MeBrohres unter 441° C, wdhrend ein wenig spiter im Kon-
densationsraum die Temperatur von 186° C auf 255° C ansteigt. Das
ist ein sicheres Zeichen fiir das Freiwerden von Kondensationswdrme,
und das Absinken der Temperatur unten im Rohr ist durch Verbrauch
von Verdampfungswdrme gut zu erkldren, Das Na im Rohr siedet also.
Die Aufzeichnung des vorher konstanten Potentials ist bei v6llig unver-
d&ndertem MefBstrom mit dem Einsetzen des Siedens etwas gesunken
und vor allem schwankend geworden., Diese Schwankungen zeigt die
Registrierung der Kontaktelektrode besonders schén. (Ihre Empfind-
lichkeit ist eben grofler, weil die, elektrisch gesehen, parallel liegen-
de Rohrwandung fehlt.. Man kann die hohe Empfindlichkeit einer Mittel-
elektrode dann ausnutzen, wenn eine isolierte Elektrode in der Appa-
ratur technisch méglich ist). Bei ZM 3 wurde der Schutzgasdruck
wieder auf ca 130 mbar erhodht, Sofort horen die Schwankungen bei der
Registrierung der Kontaktelektrode und des Querwiderstandes auf,

Im Kondensationsraum sinkt die Temperatur wieder. Unten im Rohr
steigt sie, f&dllt dann aber auch kurzzeitig, wohl weil nun kédlteres Na
von oben herabtropft., Schliefllich nehmen alle Gréfen die urspriing-
lichen Werte wieder an., Der Versuch wurde mehrmals mit praktisch
gleichem Ergebnis ausgefiihrt,

Bei der Widerstandsregistrierung wére infolge der Siedeblasen
eine Zunahme und ein Unregelméfligwerden zu erwarten gewesen. Die
UnregelmdéBigkeiten sind aufgetreten; aber eine Widerstandsabnahme.
Offensichtlich iiberwiegt der Temperatureinfluf den Querschnittsein-
flufl,

Man sieht: Empfindlicher als der Widerstand reagiert die Tem~
peratur auf das Sieden infolge der Auswirkung von Verdampfungs- und
Kondensationswdrme, Die Temperaturregistrierung l6st aber die
Struktur des Vorganges nicht so stark auf wie die Widerstansregistrie-
rung.

Als Nadchstes interessierte, ob man mit unserem Verfahren
auch feststellen kann, wenn sich unten im Siedegefdll gebildete Dampf-
blasen wéhrend des Aufsteigens in der Flissigkeit wieder auflésen,
Dazu wurde eine zweite Gruppe diametraler Elektroden 40 mm ober-
halb der ersten an das Meflrohr angeschweifit und eine getrennte Spei -
sung mit konstantem Strom sowie ein weiterer Linecomp zur Registrie-
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rung des Potentials angeschlossen., Ferner wurde mit einer schnell
folgenden Transduktorregelung die Temperatur im MefBrohr konstant
gehalten. Die Regelung wirkte auf den Heizstrom, der auch registriert
wurde. In Fig. 12 sieht man unterhalb der ZM 10 das temperaturmés-
sige Hochfahren der Anordnung. Zwischen ZM 10 und 12 erreicht die
Regelung die konstante Temperatur 476° C. Bei ZM 14 wurde der Druck
herabgesetzt, Sofort werden die vorher konstanten Potentiale unruhig -
unten sehr, oben weniger - und ebenso die Temperatur unten am Mef3-
gefdf; die aber infolge der Regelung jetzt nicht weglduft, Das starke
Einsetzen der Regelung erkennt man am Heizstrom. Kurz vor ZM 15
wurde der Druck wieder vergroflert und alle Werte nehmen den ur-
springlichen Zustand wieder an.

Die schirfste Reaktion auf das Einsetzen des Siedens zeigt der
geregelte Heizstrom; er weist aber keinerlei Feinstruktur auf, die
nihere Auskunft iiber den Siedevorgang geben kénnte. Das untere Po-
tential macht grobe Schwankungen und steigt als Ganzes etwas. Man
kann das als Auswirkung grofler Siedeblasen auffassen. Das obere Po-
tential macht feine Schwankungen und sinkt etwas., Das Letztere ist
durch Abkithlung an der Oberfldche infolge des Siedens verstédndlich;
die Regelung geht von der bulk-Temperatur aus. Die nur kleinen
Schwankungen kdénnten auf nur kleinere Blasen hinweisen,

5.3. Schutzgasblasen,

Um den Blasennachweis zu priifen, wurden durch einen schwa-
chen und dann durch einen starken Schutzgasstrom unten im Flissig-
metall Blasen erzeugt, die dann aufsteigen mufiten., Ergebnis: Keiner-
lei Registrierung, Bei ndherer Uberlegung ist dieses Ergebnis aber
nicht erstaunlich. Eine mitten in der Flissigkeit erzeugte und vor-
handene Schutzgasblase beeinflult den Widerstand der MefBanordnung
gar nicht, Die Stromfiden weichen in der gutleitenden Flissigkeit
einfach etwas aus und Temperaturdnderungen werden durch Blasen
von gleicher Temperatur, wie die Flissigkeit sie aufweist, auch nicht
hervorgerufen., Bildet sich die Blase dagegen als Siedeblase an der
Wand, so wird der wirksame Querschnitt des Leiters durch das Auf-
sitzen der Blase auf der Wand tatsdchlich verringert und beim Ab-
l6sen und Aufsteigen der Blase werden Temperaturdnderun-
gen in der Flissigkeit hervorgerufen.

Insgesamt kann man iber den Blasennachweis sagen, dafi nach
unserem Verfahren Siedeblasen gut nachgewiesen werden konnen, daf
man wohl auch groBe und kleine Siedeblasen unterscheiden kann, daf
aber im bulk befindliche Schutzgasblasen oder dergleichen nicht er-
falt werden.
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Tabelle 1: Hoéhenunterschied zwischen Wende- und Kontaktpunkt bei
der Fillstandanzeige.

Bewegung Wendepunkt
Messung des Na mm Vvor mm nach
im Stahlrohr Kontaktpunkt
! { 7,6
, * 6,3
A 8, 6
9,2
X Y
4 7,2
¢ 9,3
4
* 8,5
¢ 8,6
5
) 6,1
. y 8,0
4 1,5
\ 4,7
' 4
5,8
V 6,8
8
A 31
V 8,0
9
* 4,1
+ 6,7
10
4 2,6
11 { 9,0
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Tabelle 2: Ablafi- und Einfiillfehler bei der Fiillstandanzeige.

Richtung zu zZu
Messung in mm tief /hoch tief / hoch
Metallrohr abgelassen eingefillt
* 7,4 zu tief
a
* 1,2 zu hoch
41 4,0 zu tief
b
’ 2,1 zu hoch
* 2,3 zu tief
c.
* 3,4 zu hoch
d + 3,1 zu hoch
e 4 3,9 zu hoch
* 9,4 zu tief
f
+ 2,4 zu hoch
\‘4 0,8 zu tief
g
* 1,9 zu hoch
‘y 2,8 zu tief
h
4 3,5 zu hoch




Tabelle 3: Benetzung zwischen flissigem Na und nichtrostendem
Stahl.
I
Rohr volle
Mefireihe mm @ Bearbeitung Beize Benetzung
bei
Vorversuch | 40 x 24 ausgedreht 244° C
siehe o
Vorversuch | 75,5 x 69,5 320" C
S. 12
4.2 75,5 x 69,5 290° C
} handels-
4.3 75,5 x 69,5 iblich 5% HCI 296° C
4.3 75,5 x 69,5 15% HCI 290° C
/
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ANHANG

8. Verbesserung der Fiillstandanzeige durch
Verwendung eines Differenziergliedes.

Bei unserer Bestimmung der richtigen Einfiillhthe von Flissig-
metallen wurden die Wendepunkte einer Registrierkurve entspr. Fig.8
benutzt, Im Kap. 3.3 ist schon erwé&hnt, dafl ein Differenzieren der
Registrierkurve eine wesentliche Verbesserung bedeutet, da der etwas
schwierig festzustellende Wendepunkt der Kurve dadurch in eine leicht
zu erkennende Kurvenspitze verwandelt wird. Dementsprechend wurde
zwischen die Potentialklemmmen des Mefirohres und den Schreiber eine
differenzierende Anordnung mit den zugehdrigen Verstdrkern und Fil-
tern eingeschaltet. Fig, 13 zeigt dies im schematischen Bild. Als Vor-
verstdrker diente ein Leeds & Northrup-Gleichspannungsverstdrker
(verwendeter Verstirkungsbereich: 1 mV-s 1 V), Das darauf folgende
Siebglied nimmt héher frequente Stérkomponenten fort, die das Diffe-
renzierglied sonst unerwiinscht in Funktion setzen, Die Zeitkonstante
des Siebgliedes soll so klein sein, wie es bei ausreichender Siebwir-
kung moglich ist, damit die Aufzeichnung der Maxima nicht verspdtet
erfolgt. Das Differenzierglied wurde unter Verwendung eines Opera-
tionsverstdrkers Type 0 der Firma Tektronix aufgebaut, Dahinter war
eine Anpassung an den Linienschreiber erforderlich.

Um die Wirkung des Differenziergliedes zu demonstrieren,
wurde der Potentialverlauf am MeBrohr direkt und zugleich hinter der
Differenzieranordnung mit je einem Linecomp registriert. In Fig. 14
sind die erhaltenen Kurven gegeniibergestellt. Die beachtliche Verbes-
serung der Genauigkeit, mit der das MefBigefd8 bis zur gewiischten Hohe
entleert oder gefiilllt werden kann, ist deutlich zu erkennen, da eben
die nach rechts oder links gerichteten scharfen Maxima der rechten
Kurve in Fig. 14 wesentlich besser zu verwenden sind als die zugeho -
rigen Wendepunkte der linken Kurve, Natiirlich lassen sich derartig
ausgeprégte Maxima auch zur automatischen Beté&dtigung von Ventilen
benutzen.
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