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“Magnetische Verfahren zur Messung der Maximaltemperatur in Bestrahlungsproben

Magnetic methods for measuring the maximum temperature of irradiated samples
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1. Einleitung

Bei Bestrahlung von Materialien in Kernreaktoren ist die
Kenntnis der sich einstellenden Temperaturen oft unerléf3-
lich. Das gilt fir einfache Probenbestrahlungen wie auch
fur Rig- und Loopexperimente. Die im Versuch erreichte
Maximaltemperatur geht entscheidend in die Beurteilung
der sicherheitstechnischen Auslegung und der gewonnenen
Ergebnisse ein. Meistens wird die Temperatur in bestrahlten
Materiaiien rechnerisch abgeschéfzt. Das ist hdufig nur sehr
grob méglich, weil wesentliche Faktoren wie Wiérmeiber-
gangs- und Strahlungsgréfen nur ungenau bekannt sind.
Hinzu kommt, daf3 bei vielen Probenbestrahlungen Probe,
Umhollung und Kapsel gegeneinander verschiebbar sind,
so daf} sich Probenlage und Wéarmekontakte schon im Laufe
der Lademanipulationen unkontrollierbar veréindern kénnen.

In vereinzelten Féllen wird in der Praxis die Temperatur durch Thermo-
elemente bestimmt. Der benétigte MeBraum ist sehr klein; die Messung
ist kontinuierlich und nahezv trégheitslos méglich. Schwierigkeiten bereitet
allerdings der Umstand, daB3 der MeBwert Gber lédngere elektrische Leitun-
gen aus dem Strahlungsfeld des Reaktors gefihrt werden mu. Dazu sind
auf engem Raum temperatur-, druck-, korrosions- und strahlungsbestdndige
Leitungsfihrungen notwendig, die kompliziertere und zeitraubende In-
stallationen erfordern. Fehlmessungen oder Ausfédlle treten unter diesen
unginstigen Bedingungen erfahrungsgemé&B héufig auf. Das sind auch die
Grinde, weshalb z.B. bei kurzfristig durchzufihrenden Probenbestrahlungen
fast immer auf eine Temperaturmessung verzichtet wird. Fir Bestrahlungen
in Kapseln, die Gber Rohrpostleitungen in den Recktor eingeschleust
werden (eine Technik, die heute vielfach an Forschungsreaktoren verwendet
wird), ist die Temperaturmessung Gber Thermoelemente undurchfihrbar.

Im folgenden wird ein einfaches magnetisches Temperatur-
meBverfahren beschrieben. Hiermit ist allerdings keine kon-
tinuierliche Uberwachung méglich. Die magnetische Methode
ist deshalb auf die Félle beschrdnkt, in denen die Kenntnis
der wdhrend der Bestrahlung erreichten Maximaltemperatur
genigt. Das ist bei den meisten Probenbestrahlungen der
Fall.

2. Grundlagen der magnetischen Temperaturmessung

Die magnetische Temperaturmessung beruht auf der Tem-
peraturabhéngigkeit der Magnetisierung ferromagnetischer
Stoffe. Dieses Verhalten kann in zwei Weisen zur Messung
der Maximaltemperatur bei Reaktorbestrahlung herangezo-
gen werden.

2.1 Curiepunktmethode

Diese Methode ergibt sich aus der Taisache, dafl ferro-
magnetische Materialien beim Uberschreiten des Curiepunk-
tes ihren Ferromagnetismus verlieren. Magnetisierte Metall-
stiickchen (Indikatoren) mit verschiedenen Curiepunkten
werden zu der Probe gegeben. Je nachdem, ob die Proben-
temperatur wéhrend der Bestrahlung unterhalb oder ober-
halb der jeweiligen Curietemperatur eines Indikators lag,
wird er nach der Bestrahlung noch merklich ferromagnetisch
sein oder nicht.

Fir die Herstellong von Ferromoagneten mit wdahlbarem
Curiepunkt eignen sich vor allem Legierungen. Fig.1 zeigt
den Verlauf der Curietemperatur fir einige binére Systeme.
Die Legierungen Cu-Ni, Pd-Ni und Cr-Fe sind fir Indikato-
ren unterhalb von 300°C brauchbar; fir hdhere Tempera-
turen eignen sich die Legierungen Fe-Ni, Si-Fe, Pd-Fe und
Cr-Fe [1-3].

Der Vorteil der Curiepunkimethode ist, daf3 die Messung
auf eine Ja-Nein-Entscheidung reduziert ist, also eine ge-
naue Absolutbestimmung der magnetischen Feldstérke der
Indikatoren unnétig ist. Hinderlich ist, dof3 i. allg. eine gré-
Bere Anzahl*von Indikatoren notwendig ist, was bei be-
engten Platzverhéltnissen Schwierigkeiten bereitet. Weiter-
hin ist es nachteilig fir die MeBeindeutigkeit, daf3 die
Magnetisierung schon  einige zehn Grad unterhalb der
Curietemperatur steil abfallt.
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Fig. 1: Abhdngigkeit der Curietemperatur verschiedener ferromagnetischer
Legierungen von ihrer Zusammensetzung. Nach [1-3] '

Fig. 1: The Curie temperature of different ferromagnetic alloys as function
of the composition. After [1-3]

2.2 Remanenzmethode

Diese Methode griindet sich auf die vorhin erwdhnte Tem-
peraturabhéngigkeit der Restmagnetisierung eines bei fie-
ferer Temperatur magnetisierten Ferromagneten. Es wird
eine geeignete Legierung ausgewdhli, die einen gut mef3-
baren Abfall der Magnetisierung in dem Bereich der ver-
muteten maximalen Probentemperatur hat. Der Indikator
wird bis zur Sdttigung magnetisiert, zu der Probe gegeben
und an dér gewinschten Reakiorposition exponiert. Die rest-
liche Magnetisierung nach Ende der Bestrahlung ist ein
MafB fir die maximale Probentemperatur. Die Eichung wird
man bereits vorher (in einem Thermostaten) vornehmen, so
daBB man nach der Bestrahlung nur noch einen Feldstédrke-
wert zy bestimmen hat. Die wéhrend der Bestrahlung er-
reichte Maximaltemperatur kann dann aus dem Eichdia-
gramm entnommen werden. Im Unterschied zur Curiepunki-
methode bedarf es hier nur eines Indikators.

Die Magnetisierung der Indikatoren sinkt nicht ab, wenn
zwischen Bestrahlung und Messung einige Tage (z. B. zum
Abklingen der Radioaktivitdt) vergehen. Hierzu wurden
an Indikatoren aus Cu mit 80% Ni Messungen gemacht. Bei
einwdchiger Wartezeit war kein Abfall der Magnetisierung
zu verzeichnen. Dies gilt sowohl fir den Fall, daf3 der In-
dikator auf Raumtemperatur, als auch dafir, dafl er (im
Thermostat) 20 grd unterhalb seiner wéhrend der Bestrah-
lung erreichten Maximaltemperatur gehalten wurde.

Es ist entscheidend fir die Anwendbarkeit des Verfahrens,
daf} die Reaktorstrahlung auf die magnetischen Eigenschaf-
ten nur geringen Einfluf3 hat. Bei einer Fluenz schneller Neu-
tronen von 2,7-10¥ cm™2 wurde bei Nickelferriten eine
Anderung von —1,7% der Magnetisierung gefunden [4—6];
der groBite EinfluB von Reaktorbestrahlung wurde fir eine
Motlybdénlegierung gemessen (—3,2%) [3]. In den vorlie-

genden Versuchen lag die Neutronenfluenz nur bei maxi-
mal 3-10" em~2. Uber den Einflul der Bestrahlung auf den
Temperaturgang der Magnetisierung liegen noch keine de-
taillierten Messungen vor; er ist in den hier verwendeten
Cu-Ni-Legierungen jedoch gering.

3. Versuche

Zur Prifung der Methode der magnetischen Temperatur-
messung in Bestrahlungsproben wurden Versuche an Rohr-
postproben durchgefihrt. Wir beschrénken die Versuchs-
beschreibung auf die ausfihrlicher untersuchte Remanenz-
methode; dieses Verfahren bendtigt nur einen Indikator
und beansprucht deshalb das gréBte Interesse fiir die prak-
tische Anwendung.

3.1 Herstellung, Magnetisierung und Eichung der Indikatoren

Die am ha&ufigsten vorkommenden Probentemperaturen
liegen im Bereich zwischen 50 und 150°C. Als Ferromagne-
tikum eignet sich hier eine Legierung aus 80%0 Ni und 209,
Cu, deren Magnetisierung in diesem Temperaturbereich
einen starken Temperaturgang besitzt (Fig.2). lhr Curie-
punkt liegt bei ungeféhr 160°C (Fig. 1).
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Fig. 2: Verlauf der restlichen Magnetisierung von drei Indikatoren aus
80% Ni und 20% Cu (I, Il und tlI}). Die eingeiragenen Punkte mit den
Fehlerintervallen beziehen sich auf die Messungen der Tabelle

Fig. 2: Behaviour of the magnetic remanence of three indicators of 18% Ni
and 20% Cu (I, 11, and 111). The experimenial points with indicated errors
correspond to the values in the table

Die Indikatoren waren quadratische Prismen von 2 mm X 2 mm mit einer
Ldnge von 8 mm. Sie waren moéglichst klein, damit durch ihre Eigen-
absorption das Temperaturprofil in den zu untersuchenden Proben nicht
merklich verfdlscht wird. Sie wurden in einer Feldspule mit dem Sirom
von Kondensatorentladungen bis zur S&ttigung magnefisiert. Die Magne-
tisierung wurde mit einem GauBmeter gemessen. Mit der Feldsonde wird
in Polndhe die Stelle der héchsten Feldstiirke aufgesucht; der gefundene
Feldstdrkebetrag ist die verwendete MeBgréfe.

AnschlieBend wurde die Temperaturabhédngigkeit untersucht. Hierzu wurde
der [ndikator in einen Thermostaten (Temperaturbereich 20 ... 100 ©C)
bzw. einen geregelten Ofen (100...300°C) gebracht und schrittweise
aufgeheizt. In 10-Grad-Stufen erfolgte eine Messung der verbliebenen
Magnetisierung mit dem GauBmeter. Auf diese Weise ergaben sich fir
drei Indikatoren die Kurven der Fig. 2. Die Temperzeit bei den einzelnen
Temperaturen spielte keine Rolle.



3.2 Temperaturmessungen an einigen Rohrpostproben

Zur praktischen Erprobung der Methode wéhrend des Reak-
torbetriebes wurden die Temperaturen in einigen Rohrpost-
bestrahlungen gemessen. Die Rohrpost wurde ausgewdhlt,
weil damit die Mehrzohl der Bestrahlungen am Reaktor
FR2 in Karlsruhe durchgefihrt wird und eine Temperatur-
messung mit den Ublichen Methoden gréBite Schwierigkeiten

Nutzlichkeit beweisen.

Als Probensubstanzen wurden nichispaltbare Materialien
(Polyathylen) und Brennstoffe (natirliches UO,) ausgewdhlt.
Im ersten Falle war die Kapsel nahezu vollsténdig mit Poly-
athylen ausgefillt, in dem der Indikator eingebetiet lag.
For die Spalistoffbestrahlung wurde eine Mischung von UO,
mit Graphit verwendet. Das Mischungsverhélinis wurde vari-
iert. Als Umhillung diente Quarzglas, das in der Kapsel von
einem Polyé&thylensteg gehaltert war.

Bestrahlf wurde je 30 Minuten in der Position mit der hdchsten FluBdichte
bei einer thermischen Reaktorleistung von 12 MW. Nach einer Abkling-
zeit des dann radioaktiven Indikators von zwei Tagen bei Zimmertempe-
ratur wurde, wie oben beschrieben, die verbliebene. Magnetfeldstdrke
gemessen. Die MeBwerte sind in der Tabelle zusammengefaft.

Tabelle: Ergebnisse der Temperaturmessungen in Rohrpostkapseln
Reaktorleistung 12 MW, Mitte der Spalizone

Nummer Nummer Beladung Temperatur
der des der der Probe
Probe Indikators Kapsel °C
la 1 Polydthylen 66+ 4
b 0] Polydthylen 68+ 4
2a | 100 mg UQ, + Graphitpulver 114 +5
2b ] 100 mg UQ, + Graphitpulver 116x5
3 1 130 mg UO, + Graphitpulver 1B £5
4 I 200 mg UO, + Graphitpulver == 165

Man erkennt, daB die Temperaturwerte an wiederholten Bestrahlungen
(Proben 1a, 1.b bzw. 2a, 2b), gut beieinanderliegen, obwohl verschiedene
Indikatoren verwendet wurden. Der Temperaturwert der Probe Nr.4 ist
nicht verlaBlich, weil hier die restliche Feldstdrke des Indikators nur noch
einen kieinen, schwer meBbaren Wert besaf3.

4. Folgerungen

Die Versuche lassen den SchluB} zu, daf3 das Verfahren der

“magnetischen Temperafurmessung for Bestrahlungen in

Kernreaktoren gut geeignet ist. Die Vorteile der Methodik
sind ihre Einfachheit und Billigkeit. Nachteilig mag sich in
einigen Féllen auswirken, doBB keine kontinuierliche Mes-
sung méglich ist und ausschliellich die. maximale Tempe-
ratur ermittelt werden kann.

Die Fehlerbreite der MefBwerte der magnetischen Induktion
betréigt + 5%o; sie wurde aus wiederholten Ablesungen am
GauBmeter ermittelt. Die Hauptursache der Ungenavigkeit
ist die Unsicherheit, mit der die Feldsonde an die Stelie
héchster Feldstdrke am Indikator placiert werden konnte.
Fir die Legierung aus 80%6 Ni und 20%e Cu =+ 5% Unsicher-
heit in der Magnetisierungsmessung einer Temperaturun-

richtung 1681 sich dieser Fehler herabsetzen.

~Herrn V. Merges danken wir for die Durchfohrung orientierender Vor-

versuche, Herrn Dr. G. Sissmann fir die kritische Durchsicht des
Manuskripts. :
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