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In einem isothermen System, das aus zweil verschiedenen festen me-
tallischen Phasen besteht, die mit einem Volumen fliissigen Natri-
ums in Kontakt stehen, kann ein Massetransport auftreten. Eine
derartige Uberfiilhrung von Material einer der festen Phasen zur an-
deren hat einen Gradienten der thermodynamischen Grenzfldchenpoten-
tiale zur Triebkraft und wird chemischer oder isothermer Massetrans-
port genannt. Die auftretenden Reaktionsschritte sind der Ubertritt
eines Bestandteils einer festen Phase in die flissige, Transport
des gelbsten Bestandteils infolge eines Konzentrationsgradienten
durch die Fliissigkeit und Abscheidung des geldsten Stoffes an der
Phasengrenze der zweiten festen Phase (1-4). Die Abscheidung kann
zu einer Aufnahme des abgeschiedenen Stoffes in die feste Phase un-
ter Verdnderung der Eigenschaften fiihren oder zur Entstehung einer

neuen, dritten festen Phase Anlafl geben.

Ein solches isothermes System bestehend aus zwel festen metallischen
Phasen und fliissigem Natrium wird durch eine Versuchsanordnung ver-
wirklicht, in der eine Blechprobe aus INCOLOY 800 in einer Kapsel
aus V4A-Stahl der Einwirkung von fliissigem Natrium von 600°C aus-
gesetzt wird. Die Zusammensetzung der eingesetzten Werkstoffe ist

aus der Tabelle zu entnehmen.

Zur Ausfiihrung des statischen Korrosionsversuchs wird Natrium in
geschmolzenem Zustand in eine Vorkammer der Stahlkapsel eingefiillt
und darin mit Zirkonsp&nen bei 750°C gegettert. Erst nach dieser
Feinreinigung wird es, ohne mit der Atmosphire in Berithrung zu kom-
men, in der Probenkammer mit den zu priifenden Metallen in Beriihrung
gebracht. In dem System ist keine Moglichkeit zur Messung des Ge-
halts an Na20 gegeben. Nach Versuchen an sauerstoffempfindlichen
Metallen betrdgt der NaEO—Gehalt etwa 5-10 ppm.

Bei der Priiftemperatur 600°C wird das System 1000 Stunden belassen.
Die Bedingungen sind fiir das Auftreten von chemischen Massetrans-
porterscheinungen giinstig, da relativ grofen Oberflachen von 20 cm2
an den Proben und etwa 120 cm2 an der Kapselwand ein kleines Natrium-
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volumen von 100 cm” und kurze Diffusionswege gegeniiberstehen.
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Die Korrosionsraten im statischen Versuch betragen nach der mikro-
gravimetrischen Bestimmung 4,0 + 0,1 mg/dm2 * Monat. Wie die mikro-
skopische Untersuchung der Probenoberfldche zeigt, ldBt sich die

Gewichtszunahme wdhrend des Korrosionsversuchs mindestens zum Teil

auf Abscheidungen infolge chemischen Massetransports auf die Proben-

oberflichen zuriickfithren. Auf dem Probeblech INCOLOY 800 sind Kri-
stdllchen von 3-5 u Durchmesser und offensichtlich kubischem Habi-
tus aufgewachsen, wie auf dem Mikrophoto der Abbildung 1a in 1000-
facher VergroBlerung zu erkennen ist. Die geringe Tiefenschdrfe des
Objektivs 18Bt keine gleichzeitige Beobachtung der XKristalle und

des Untergrundes zu, weshalb an der gleichen Stelle des Objekts
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einer anderen Schdrfenebene beobachtet werden muf (Abbildung 1b),
die Kristdllchen zu den KSrnern des Untergrundes orientiert sind.

man sieht, sind die Mikrokristalle iberwiegend auf den Korngren-

zen des INCOLOY 800 aufgewachsen.

Weitergehende Aufschlisse iliber das Wachstum dieser neuen metalli-
schen Phase gibt die Untersuchung mit dem Sekund&relektronenemis-
sionsmikroskop‘) nach §:_§§}}gg§§g§§ und H., Diker. In diesem Ger&t
werden aus dem in der Objektkammer befindlichen Prdparat durch
schridg einfallende beschleunigte Gasionen Sekund&drelektronen aus
der Metalloberfliche ausgeldst, die elektronenoptisch vergroBert
auf einer Fluoreszenzplatte oder einer fotographischen Platte ein
differenziertes Bild ungewdhnlich grofler Tiefenschdrfe ergeben.
Zur Untersuchung wird die Oberfldche der Probe nicht pra@pariert
oder irgendwie veridndert, wodurch die Methode zu einem absolutem

Beobachtungsverfahren wird.

Die sekunddrelektronenmikroskopische Aufnahme der Abbildung 2
zeigt die Oberfldche von INCOLOY 800 mit den Massetransportabla-
gerungen in einer 1650-fachen Vergrdferung. Man sieht weif her-
ausgehoben die Korngrenzen, die in der Nahe der wegen ihrer HGhe

nicht scharfen Krist&dllchen unsichtbar sind. Die Kristalle werfen

x
)”Metioskop KE" der Firma Triib, Tauber & Co., Zirich, jetzt

Balzers AG, Abt. Korpuskularstrahl-Gerdte, Hombrechtikon/Schweiz
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infolge des schrédgen Einfalls der ITonenstrahlen lange schwarze
Schatten. Sie sind weiter ringsum von einem schwicheren Schatten
umgeben, der anzeigt, das ihre engste Nachbarschaft auf der Me-
tallfldche vertieft ist. Diese Vertiefung um die Kristalle ver-
lduft nach auBlen in gebiischelten radialstrahligen Rillen. Die
eigenartige Form der Probenoberfldche um die neuentstandene Phase
herum 1dRt sich so deuten, daB bei deren Wachstum Material aus
der ndchsten Umgebung der Kristalle aus der Oberflidche mit einge-
baut worden ist, wobei die fliissige Phase auch diesen Transport

in der Phasengrenzzone begilinstigt haben diirfte.

Weitere Untersuchungen befassen sich mit der chemischen Zusammen-
setzung und der Struktur der neuentstandenen Phase, deren Wachstums-
geschwindigkeit nach Beobachtungen an anderen Werkstoffpaaren in
Kontakt mit Natrium mit zunehmender Dauer der Einwirkung abnimmt

und zum Stillstand kommt.

Die Firma Trib, TZuber & Co., Ziirich, ermdglichte dankenswerter-

weise die Untersuchungen mit dem Metioskop.
Frau Dr. H. Schneider danke ich fiir die Ausfihrung der analytischen

Arbeiten, Herrn DI. Frees fir Unterstiitzung bei den Versuchen mit

geschmolzenem Natrium.
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Tabelle: Werkstoffanalysen

Bestandteile: C Si S P Mn Cr Ni
ppm  ppm  ppm ppm % % %

Werkstoffe:

INCOLOY 800 k4o 4700 0 60 0,70 20,5 31,3

Stahl 4571 430 3100 80 200 1,5% 17,2 10,35

Bestandteile: Mo Co Cu Ti

Werkstoffe:

INCOLOY 800 - 0,06 0,05 0,97

Stahl 4571 0,25 0,09 0,10 0,7

Literatur:

(1) W. D. Manly, Corrosion (Houston) 12, 336 (1956)
(2) R. Darras, Energie Nucleaire 3, 97 (1961)

(3) B.R.T. Frost, J.Nucl.Mat. 7, 109 (1962)

() J. Motz, Z.Metallkde. 55, 489 (1964)



Abbildung 1:

Massetransportabscheidungen auf INCOLOY 800 nach 1000 h in
Natrium von 600°C auflichtmikroskopisch aufgenommen.

1a: Schirfeebene an den Kanten der Mikrokristdllchen;

1b: Schdrfeebene an der Werkstoffoberfldche., VergréBerung
etwa 1000-fach (einschlieBlich fotographischer VergrdBerung).
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Abbildung 2:
Massetransportabscheidungen auf INCOILOY 800 mit dem Sekundir-

elektronenemissionsmikroskop (Hetioskop KE) aufgenommen. Lange
Schatten an einer Seite der Mikrokristalle infolge des schri-

gen Einfalls der Ionenstrahlung, Schatten um die Kristalle und
radialstrahlige Rillen. VergroBerung elektronisch 550-fach,

fotographisch 3-fach. Ar-Ionen, 40 kV Beschleunigungsspannung.



