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1. Einleitung

In einer Wiederaufarbeitungsanlage fiir bestrahlte Kernbrenn-
stoffe ist die mdglichst genaue Kenntnis der durchgesetzten
Uran/Plutonium-Mengen aus mehreren Griinden wichtig:

- Betriebssicherheit

Der Betreiber mufR jederzelt liber den Verbleib des Spaltstoffes
in der Anlage informlert sein, um die Ansammlung kritischer
Mengen in den einzelnen Tellen der Anlage vermelden zu k&nnen.

- Wirtschaftlichkeit

Die Kenntnis des Spaltstoffgehaltes in den ein- und austre-
tenden Strdmen ist fiir den Betreiber einmal zur Bilanzierung
einer Aufarbeitungskampagne und zum anderen zur optimalen

ProzeRsteuerung wichtig.

Um ein unerlaubtes Abzweigen des fiir die friedliche Nutzung
bestimmten Spaltstoffes feststellen zu kdnnen, was Aufgabe
elner internationalen Kontrollbeh&rde ist, muf der Spaltstoff-
flup mdglichst genau kontrolliert werden.

Die U/Pu-Bilanzierung einer Kampagne wird durch Inventarbe-
stimmungen im EingangsmeBbehilter (accountability tank) und

in den Waste- und Produktbehdltern durchgefiihrt. Der Eingangs-
melbehilter dient in Wiederaufarbeitungsanlagen zur Aufnahme
der Brennstoff-Ldsung aﬁs dem Aufldser, der normalerwelse dis-
kontinuierlich arbeitet. An dieser Stelle des Brennstoffzyklus
kann die Spaltstoffmenge zum ersten Mal nach Entnahme der
Brennelemente aus dem Reaktor durch eine direkte MeRBmethode

recht genau bestimmt werden.



Die bisher in allen technischen Aufarbeitungsanlagen Ublichen

Schritte zur Bestimmung der Spaltstoffmenge im Eingangsmefbe-

hdlter sind:

5
Durchmischen der Beh&lterfiillung
Entnahme mehrerer Proben in einem bestimmten zeitlichen Abstand

Dichtebestimmung
Die Dichte aliquoter Probemengen werden durch Widgung bestimmt
und so eine Aussage Uber ihre Reprédsentativitdt gewonnen.

Konzentrationsbestimmung
Wenn die Dichtedifferenz der Proben einen bestimmten Toleranz-
wert nicht lberschreitet, d.h. nach dem die Behdlterfiillung

ausreichend durchmischt wurde, wird mittels chemischer Analysen
die Konzentration an U-235 bzw. Pu-239 bestimmt.

Volumenbestimmung
Mittels Eintauchrohren wird der hydrostatische Druck p der

"Flissigkeit im Beh#lter (Blasendruckmethode) entweder lber ein

Prizisions- oder U-Rohrmanometer bestimmt.

Der Quotient aus diesem Druck und dem spez. Gewicht ergibt den
Beh&dlterfillstand h, mit welchem man aus der zuvor flr deh
Beh8lter aufgenommenen Kalibrierkurve das Flillvolumen V be-
stimmen kann.

Das Produkt aus Beh&lterfilillvolumen und Spaltstoffkonzentration
der L&sung liefert das Spaltstoffinventar des Beh3lters.

Um mit technisch vernﬁnftigem.Aufwand eine méglichst genaue
Spaltstoffinventarbestimmung durchfihren zu kdnnen, wurden

u.a. die Mischverndltnisse bel Herstellung reprisentativer
Proben, die Kalibrierung, die Volumenbestimmung mittels Blasen-
druckmethode und die Gewichtsmessung mittels elektrischer
KraftmeBdosen genauer untersucht.



2. Beschreibung des Versuchsbeh&lters

Die Untersuchungen wurden an einem 1:1-Modell des Eingangsmef-
behdlters der Wiederaufarbeitungsanlage Karlsruhe (WAK),

einem Ringbehdlter mit einem Flillvolumen von 800 1 durchge-
fihrt. Das Modell unterscheidet sich vom WAK-Beh&lter dadurch,
daB Behdlterboden und &uRere Ringwand aus Plexiglas gefertigt
wurden, um die Durchmischung visuell untersuchen zu kdnnen,
sowie durch das Fehlen der Beh8lterwandkiihlung.

2.1 Behilter-Konstruktion

Der Beh#lter ist flir Ldsungen von maximal 3 % U-235 geometrisch
sicher ausgelegt. Die Konstruktion mit allen wichtigen Ab=

messungen zeligt Figur 1 .

BehilterauBendurchmesser ‘ 1220 mm
Ringbreite 165 mm

Gesamthdhe 1600 mm

Die innere Beh#dlterringwand und der Behidlterdeckel wurden aus
sdurebestdndigem Stahl, die &duBere Wand und der Beh8lterboden,
der eine Neigung von ca. 3 % hat, aus Plexiglas gefertigt.

Ein parallel zum Behilterboden angeordnetes ringfrmiges Misch-
rohr mit am Umfang angebrachten radialen Bohrungen dient zum
Durchmischen der L&sung durch Einblasen von Luft. '

Alle Rohranschlisse zum Behdlter wie Zulaufstutzen, Dampfstrahl-
pumpe, Mischluft, MeBluft usw. sind am Deckel angebracht. Die
Lage, Abmessungen und Eintauchtiefen dieser inSgesamt 14 Rohre

.
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in Figur 2 dargestellt. Eine fo

Versuchsbehédlters zelgt Figur 3.

3. Kalibrierung des Ringbeh&lters

Die Kalibrierkurve, die den Behdlterfillstand dem entsprechenden
Fillvolumen zuordnet, muB so genau wie mdglich bestimmt werden,



da sie bel der Bestimmung der Genauigkeit der Volumenmessung
als Bezugskurve verwendet wird. Die Kallbrierung wurde in
zwel Bereiche aufgeteilt, den nicht linearen Tell im Bereich
des schridgen Beh&élterbodens und den groferen linearen Teil.

5.1 Nicht mefRbare Beh&lterfiillung

Da das Lufteinperlrohr zur Niveau~Messung aus funktionstechni-
schen Griinden einen endlichen Abstand vom Behdlterboden

haben muk, in unserem Falle 19,5 mm, wurde diese nicht meR-
bare Behdlterfillung GO gesondert bestimmt. Go ist die Full-
menge, bel der das Lufteinperlrohr gerade in die Flilissigkeit
eintaucht. Elne anschauliche Darstellung dieser Verhdltnisse
zeigt Figur 4. Fir G, ergaben sich 9,668 z 0,023 kg (siehe

Anhang Punkt 2).

3.2 Kalibrierkurve

Die Kalibrierung wurde mit déétlliieffém Wasser in Schritten
von je 20 kg durchgefiihrt. Dlese Menge wurde auf einer zuvor
geeichten Tischwaage (MeRbereich 30 kg, Skalenteilung 10 g)
abgewogen. Als EinwédgegefdB wurde eine Polydthylenflasche
verwendet. Durch die geringe Adhdsion der Poly&thylen-Ober-
fliche konnte die bei der Entleerung in der Flasche zuriick-
bleibende Wassermenge auf wenige Tropfen reduziert werden,
auBerdem wurde nach jeder Entlkerung (insgesamt 39) die Tara-
einstellung an der WAage Uberprift und ggf. korrigiert. Eine
Luftblasenblildung an den Innenwdnden des Tanks wurde durch
sorgfdltiges Einfilillen und Vibrieren vermieden.

Nach Einfilillung von jewells 20 kg Wasser wurden die zugehOrigen
Fiillhohen an einem am Ringtank angebrachten Glas-Steigrohr

mit 6 mm Innendurchmesser mittels eines geeichten HBhenreifers

mit einer Nonius-Feinablesung und einer daran befestigten

Lupe bestimmt (Siehe Fig. 5). Die Kapillarwirkung im Steigrohr

wurde durch Aufdampfen von Dimethyldichlorsilan vermieden.




Die Kalibrierung wurde bel einer konstanten Raumtemperatur
von 22°C durchgefihrt.

Die schrittweise Flillung des Ringbehdlters wurde, um grobe
zufdllige Ablesefehler zu vermeiden, von verschiedenen Mit-
arbeitern insgesamt finfmal wiederholt. Die aufgenommenen MeB-
werte sind in Tabelle 2 zusammengefaft. Aus -den einem best. G
zugeordneten finf Steighdhen h1 bis h5 wurde das arithmetische

Mittel E5 in Tabelle 3 errechnet.

Fir jeden Eichschritt wurde diese mittlere HOhe 5% lUber dem
zugehlrigen Fillgewicht aufgetragen. Die so gewonnene sehr
genaue Eichkurve setzt sich daher aus 39 Einzelkurven zusammen.
Eine solche Einzelkurve ist als"Beiépiélrih Fig. 6 aufgetragen.
Es wurde hier der 35-te Kalibrierschritt gewdhlt, da hiler die
Standardabweichung aus den MeBwerten h1 bis h5 am grdften
ist und nur deshalb eine ilbersichtliche zeichnerische Dar-

_ stellung mdglich ist. Bel der Gewichtsangabe wurde auf der

Abszlisse die nicht meBbare Behdlterfillung GO beriicksichtigt.
Eine Fiillstandszunahme von imm entspricht 0,52 kg. Da man
liber die Noniusteilung 1/10 mm ablesen kann, ist in diesem

Diagramm das Gewicht auf 52 g genau bestimmbar.

3.3 Gleichung und Genauigkeit der Kalibrierkurve

Fiir die praktische Anwendung der Kalibrierkurve ist es nicht
sinnvoll, den Tankinhalt aus 39 Einzeldiagrammen zu bestimmen.
Deshalb wurde aus den Werten Eﬁ und Gi in Tab. 3 nach der Methode
der kleinsten Fehlerquadrate die ausgleichende Kalibriergleichung
der Form:

h=a+*G+bD

errechnet.



Bei einem am Behdltersteigrohr abgelesenen Filllstand h ist:

_h-Db
a

Es bedeuten:

a = Geradensteigung der ausgleichenden Geraden
b = -a‘Go nach Voraussetzung in 3.1

Damit gilt allgemein:

H

ho o= Al
hSt a{G Go)

und

St
“st 7 L

[o»]
i

[ 45}
ot
W

Mit den Zahlenwerten aus Tabelle 1 und 3 ergeben sich folgende
Endformeln fir die Beh#lterkalibrierung mit Hilfe des Steigrohres.

ja g
[

g¢ = 1,911581:0,999(G-9,668) I (¢ 0,000960 + 0,05) III

G’ (kg H,0 bei 22°C}

hg, (mm WS)

h
&

St
st =<1,911581-o,999 ' 9"668>

i1+

(hg,+ 0,000263 + 0,076) IV

Die Ermittlung der Gleichungen III und IV ist im Anhang in Kapitel
4.1 und 4.2 ausfiihrlich beschrieben.
Die Kalibrierkurve h = £(G) ist in Fig. 7 dargestellt.



4. Tankinhaltsbestimmung mittels Lufteinperlrohren

Der Tankinhalt wird mit Hilfe der Lufteinperlmethode gemessen.
Die in einem Tauchrohr mit 8 mm Innendurchmesser (siehe Pos. 6
Fig. 2) stehende Flilissigkeit wird durch Prefluft verdringt,
wobei am unteren unter 90° abgeschnittenen Ende des Tauchrohres
Luftblasen austreten. Der sich einstellende Druck p wird an einem
U-Rohr-Manometer abgelesen. Die FillstandshOhe ist der Quotient
aus p und der Dichte der Manometerfliissigkeit. Die Flissigkeit
im Tank und Manometer standen unter Atmosphirendruck. Der Luft-
durchsatz wurde so gew&dhlt, dahl der durch das Abl8sen einer
Luftblase am Tauchrohr entstehende Druckabfall und die dadurch
entstehende oszillierende Bewegung der Manometerfliissigkeit

80 gering war, daB der Ablesefehler am U-Rohr-Manometer ver-

nachlédssigt werden konnte. Dieser optimale Tumiftdurchsatz QL
betrug 25 1/h.

Zur Umrechnung der am U-Rohr abgelesenen Gréfe h = p/¥ auf

“den Beh#lterinhalt wird die Kalibrierkurve h = £(G bzw. V)

beniitzt.

4,1 Kalibrierung der U-Rohr-Manometer

Bel der Kalibrierung der U-Rohre wurde in gleicher Weise verfahren
wie bei der in Kapitel 3 beschriebenen Kalibrierung mittels
Steigrohr. Zum Vergleich wurde die Kalibrierung je einmal fiir

ein U-Rohr mit destilliertem Wasser und mit Tetrabromithan als

ST e e £V PO B YR o e s aaaten o e 1

S e 1 Mo . Nos ot~ E - TT_ TRAly e P B T I T
NMCOSIAIULBSLEACLLY VOIUECIIOINNTCIl . WCL 40 LIl Ul U~NUIILITIl CLOoLELICIIUC

e
Druck p mm Fl.S. wurde mit dem geeichten HOhenreiRer gemessen.
Die schrittweise Flllung des Tankes wurde von verschiedenen
Mitarbeitern dreimal wiederholt. Aus den MeRwerten (Tabelle 4)
wurde das arithmetische Mittel 55 (Tabelle 5) gebildet.



4.2 Kalibrierkurven

Fir die Gleichungen der Kalibrierungen gilt wie unter Kapitel 3.3

h = a. (G - Go)

bzw.

Da das flir die Kalibrierung im Tank verwendete Tauchrohr (Pos. 6
in Fig. 2) nur einen Innendurchmesser von 8 mm hat, ist wegen
der Adhdsion des Wassers an der Tauchrohrinnenwand eine Kapillar-
steighdhe hK zu berilicksichtigen, d.h. es wird ein um hK héherer
Flilllstand gemessen.

Die allgemeine Gleichung der Kalibrierkurve lautet damit

h, = a, (G ~G ) + hy v
h h
- _u-"K
u
b,k [mm F1.S]
¢ [xg)

4,2.1 Kalibrierkurve fiir Wasser als Manometerflﬁssigkeit

Die Kapillarsteighbhe hK wurde experimentell ermittelt und be-
trdgt fir Wasser:



Die Endgleichungen wurden analog der Berechnung fir die Kali-
brierung mittels Steigrohr berechnet (siehe Anhang Kapitel
L.3 und 4.4)

h, = (1,912500-0,999(G-9,668) + 4} I (6.0,003737 + 0,13)  VII

(o]
h, (mm ws), G (kg H,0 bei 227C)

h - 4
- _u *
G, = <}’91§§00,0,999 + 9,668> = (h,+0,001023 + 0,133)  VIII

Die Kalibrierkurve h = f(G) ist zeichnerisch mit Fig. 7
identisch.

4.2.2 Kalibrierkurve fiir Tetrabrométhan (TBA)

Fir die Kapillarsteighdhe h, bel TBA gilt:

K
yHZO (22°c)
Ok TBK T PK Hy0 ° Fppg (2290) (mm TBA~Siule)
o, . 0,997 . e
hy ppx ° i —§f§3§5—— = 1,35 mm TBA~-S&ule
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Die Kalibriergleichungen lauten damit:

h, = (0,644803:0,999 (G-9,668) + 1,35) ¥ (G-0,001382 + 0,11) IX

h, (mm TBK), G (kg H,0 bel 22°C]

- hy - 1,35 N e
Gy = (0,64480}0,999' + 9,668) = (n,- 0,003326 + 0,338) X

Die Kalibrierkurve fur das TBA-U-Rohr iIst in Fig. 8 dargestellt.
Bel anderen Temperaturen muB fiir die Manometerfliissigkeit eine
Dichtekorrektur durchgefiihrt werden.

5. Gravimetrische Tankinhaltsmessung

Im Hinblick auf eine mOglichst genaue Messung der Fillmenge im
Rahmen einer Kontrolle des Spaltstoffflusses in der Wiederaufar-
beituhgsanlage wurde alternativ zur Einperlmethode eilne gravi-
metrische Inhaltsbestimmung des Eingangsmeftankes mit Hilfe einer
elektronischen Kraftmefanlage untersucht. Der technische Aufwand
und die Genauigkeit dieser Methode werden mit der Lufteinperlmethode
verglichen.

5.1 Beschrelbung der Kraftmehanlage

Das MeBprinzip beruht auf der Wlderstands&nderung eines_Dehnungs-
melstreifens unter Belastung. Das der Belastung proportionale
elektrische Signal wird elektronisch verstirkt und zur Anzeige
analog-digital umgewandelt. Fig. 9 zelgt das Blockschaltbild der
Kraftmehfanlage.
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Als Mefwertaufnehmer wurden drel KraftmeBdosen mit einer maxi-
malen Belastbarkeilt von je 500 kp verwendet. Die KraftmeBR-
dosen haben gegeniber einer normalen Waage den Vorteil, daR der
MeBweg bei Nennlast nur wenige 1/10 Millimeter betridgt. Dies
ist eine notwendige Bedingung bei der Gewichtsmessung des fest
in der Anlage verrohrten Eingangsmeftanks.

Der Beh8lter ist auf einem verdrehungssteifen dreieckigen
Stahlrahmen befestigt. Dieser Rahmen hdngt, durch je ein Kugel-
gelenk verbunden, an den drei Kraftmefdosen. Durch diese Auf-
héngung wird eine Verfédlschung der Messungen durch horizontale
Kraftkomponenten vermieden. Fig. 3 und 10 zeigen eine Aufnahme
des Versuchsstandes mit zugehSriger Elektronlk und die Auf-
hdngung einer KraftmeRdose.

Die wesentlichen technischen Daten der Kraftmefanlage waren:

1) KraftmeBdose: Typ U 1/500 (Fa. HBM)
_MeBbereich 0-500 kp o

Genauigkeitsklasse 0,1

Empfindlichkeit 2 mV/V

MeBweg 0,1-0,25 mm beil Nennlast
Vollbriicke mit 4 DMS, Eigenwiderstand 120
MaRe 80 © x 115 mm

2) Verstidrker: Trigerfrequenzmelverstirker Typ KWS/3-5 (Fa. HBM)

3) Anzelger: Analog/Digital-Umsetzer Typ ADU-100 (Fa. HBM)
+

A 2 o ol o E000 Einhedl+
AllZeligebereicn - OUUuU Linnelicven

Linearitédtsabweichung 0,1 % vom Istwert oder 1 digit

4) Registrierung:Digital-Drucker Typ D 11G-7/US100 (Fa. Kienzle)
Druckerausgang: MeRBwert mit Datum, Uhrzeit und
Vorzeichen Max. Ziffernzahl 14

5) Schreiber: Punktdrucker Typ ARU 410 (Fa. H.u.B.)
Genauigkeitsklasse 0,5



be
— ¥

- 12 -

5.2 Durchfihrung der Messungen

Die Messungen, die mit der KraftmeRanlage durchgefiihrt werden,
beschrédnken sich auf den unverrohrten Tank, d.h. die notwendigen
Leitungen fir den L&sungszuiauf, Kihlung, Probenahme usw.,

waren nicht angeschlossen. Dies oedeutet eine Vereinfachung des
Problems. Bei einem fest verrohrten Tank wilirden durch die Rohr-
steifigkeit und Temperatureinflisse die Messungen zusitzlich
beeinflult werden. Um diese Einfliisse zu mindern, ist ein erheb-
licher konstruktiver Aufwand fir die Tankaufhdngung und Rohrzu-
fihrungen erforderlich. Fir den Genauigkeitsvergleich Luftein-
perlmethode - KraftmeBanlage, um den es hier im wesentlichen
geht, geniigt jedoch die Aussage, die anhand der MeBergebnisse
flir den unverrohrten Tank gemacht werden kann.

Die digitale Anzeige der Kraftmeﬁanlage war so ausgelegt, dah

i dem gesamten MeBbereich von 0 - 1500 kg eine Ablesung aufl
1 kg m8glich war. Bei diesem Mefbereich wurden 2 MeBreihen

zu je 16 Messungen durchgefiihrt, wobel zwischen Fiillen und Ent-
leeren des Tankes unterschieden wurde.

Die Ergebnisse aus diesen MeBreihen sind in Tabelle 7 zusammen-
gestellt.

6. Genauigkeitsvergleich Lufteinperlmethode - KraftmeRBanlage

Als Bezugsgrodbe fir beide Methoden wurde der Tankinhalt, der
sich rechnerisch aus Gleichung IV mit einer am Beh&ltersteig-
bgelesenen FlllhOhe h ergibt, gewdhlt. Beil diesem Fill-
stand wurde gleichzeitig dle Anzeige der KraftmefRBanlage und die
Anzeige an den U-Rohr-Manometern wie beschrieben abgelesen.

Die Mefiwerte sind in Tabelle 7 zusammengestellt.
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6.1 Abweichung des Tankinhaltes, bestimmt nach der Luftein-
perlmethode, vom Tankinhalt, bestimmt durch die Kalibrier-
gleichung der Steigrohrkalibrierung

Aus den Abweichungen AG = G-GH2O bzw. AG = G-GTBK in Tabelle 7
ist ersichtlich, daB diese nur ein negatives bzw. positives
Vorzeichen haben. Daraus ist zu schlieRen, daf die Kalibrierung,
bezogen auf die Kalibriergleichung der Steigrohrkalibrierung,
mit einem negativen bzw. positiven systematischen Fehler

bZW. behaftet sind.

fSHgO Tsoay
Gr&ke und Vorzeichen der systematischen Fehler sind von den
unterschiedlichen Werten der Geradensteigung, die fir die
Steligrohr- und U=Rohr-Kalibrierungen errechnet wurden, abhingig.
Es wurden fir fo folgende Werte errechnet:

+
1]

- - 0,000480 * G Tkgl XI
. ®HpO

0,001045 -« G kg XII

G
STBA

In Fig. 11 ist der Verlauf der systematischen Fehler anschaulich
dargestellt. Um einen Vergleich der Inhaltsbestimmung nach der
Steigrohr- und U-Rohr-Kalibrierung vornehmen zu kdnnen, miissen
die systematischen Fehler in den Gleichungen VIII und X beriick-
sichtigt werden.

Es gilt dann fir die U-Rohr-Kalibrierung mit Wasser:

h
G! = < u - 4 + 9,668) - 1,000480 I (h,-0,001023+0,133)

1,912500+0,999

G(kg), h (mm WS) XIII
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und fir TBA:

1 hu - 1’35 R 8 + 6 8
¢'vw *\o;51880370;999 ¢ 9,668 ) . 0,998955 = (h +0,003326+0,338)

b [mm TBA-SHule] XIv

Die Ermittlung der Gleichungen XI bis XIV ist im Anhang in
Kapitel 5 ausfiihrlich beschrieben.

Berechnet man nun den Tankinhalt nach Gleichung IV (mit der am
Steigrohr abgelesenen Flillh&he hSt) und nach Gleichung VIII undﬂ
X (mit den Manometeranzeigen h fir Wasser bzw. TBK), so erhilt
man die gleichen Zahlenwerte, Bei der Angabe der Endergebnisse
ergeben sich nur Differenzen durch die unterschiedlichen Maxi-
malfehler 4 Gmax

6.2 Abweichung des Tankinhaltes, gemeseen mit der KraftmeBan-
lage, vom Tankinhalt, errechnet durch die Kalibrierglei-
chung der Steigrohrkalibrierung

Die Abweichungen 4G = GSt - GKMA in Tabelle 7 zeigen, daB diese
beim Flillen des Tanks negativ und beim Entleeren positiv sind.
Die Mittelwerte AG aus den jewells 16 Messungen sind -1,04 und
+1,27 kg. Anhand der jeweils in einer MeBreihe gleichen Vor-
zeichen 18Rt sich erkennen, daB AG sich aus einem positiven
bzw. negativen systematischen Fehler und einer Streuung : Zu-
sammensetzt.

Durch Versuche wurde festgestellt, daB der systematische Fehler
der KraftmeRanlage beim Fiillen des Tankes -1 kg und beim Ent-
leeren +1 kg ist.

Der positive systematische Fehler kann durch die Umschaltspanne
des digitalen Anzeigegeridtes erkldrt werden. Die bel den Ver-
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suchen verwendete digitale Anzeige erlaubte eine Ablesung,

beil der die kleinste Einheit 1 kg betrug. Der Umschaltpunkt war
jeweils am oberen Grenzwert, d.h. z.B. erfolgte die Umschaltung
von Ziffer 1 und 2 bei dem Absolutwert von 1,999... . Dies be-
deutet, da® beim Entleeren des Tanks z.B. der Wert 551 kg an-
gezelgt wurde, die Tankflillung jedoch 551,999... kg betrug.

Die entstehende Abweichung beim Entleeren ist also stets

positiv.

Die negative systematische Abweichung -1 kg kann so nicht ein-
deutig erklirt werden, wurde jedoch durch mehrere MeRreihen
bestdtigt.

Beim Vergleich der Tankinhaltsbestimmung mittels Kraftmefan-
lage und Steigrohrkalibrierkurve'kann zwischen Filillen und
Entleeren d&s Tankes unterschieden werden, indem die digitale
Anzeige der KMA wie folgt korrigilert wird:

Flillen: GkMA z GKMA - 1 L kg
Entleeren: Gy, = Gpy, * 1 [ke]
GKMA = digital angezeigter Wert in kg

Da die kleinste Einheilt der digitalen Anzeige 1 kg betrug, 1ist
die Ableseunsicherheit z 1 kg.

Die Endformeln fir die gravimetrische Inhaltsmessung mittels

Kraftmefanlage lauten somit:

Filllen des Tanks: Gewa = (CGgua - 1) -1 (ke) XV

1-
Entleeren des Tanks: Ggy, = (Gpup * 1) =1 (ke) XVI
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Kann in der Praxils zwischen Flillen und Entleeren nicht ein-
deutig unterschieden werden, so mufl mi¢

- +
Gima = (Ggyp = 2) (ke) XVII

gerechnet werden.

Die systematischen Abweichungen fiir Fillen und Entleeren sind
in Fig, 12 dargestellt. Die um die Mittelwerte bei +1 bazw. —1'
streuenden MefBpunkte beschreiben die zusdtzlichen zufdlligen
Fehler, deren GrdRe durch dile Ableseunsicherheit der digitalen
Anzeige mit I kg erfaft wird. Die Genauigkeit (maximale Streu-
bereich) der beiden TankinhaltsmeBmethoden ist in Fig. 13/14
dargestellt. Danach ist der absolute Fehler AG bel der Tankin-
~ —haltsmessung nach der Lufteinperlmethode mittels Wasser-U-Rohr
+ 1,668 kg beil 800 1 Tankfilllung. Der absolute Fehler bei der
Tankinhaltsmessung nach der finanziell sehr aufwendigen gravi-
metrischen Methode mittels elektrischer DruckmeBdosen ist kon-
stant = 2 kg, wenn man nicht zwlschen Entleeren und Flillen

unterscheidet, was in der Praxis schwierig ist.

7. Untersuchung der Dampfstrahlpumpe

Zur Fdrderung der hochaktiven L&sung vom MeRbehi#lter zum Ein-
speisbehédlter wird in der Regel eine Dampfstrahlpumpe (Prinzip
der de Laval-Diise) verwendet. Diese Pumpe saugt liber ein Rohr
mit einem Innendurchmesser von 27 mm die LOsung in der N&he der
tiefsten Stelle des Behdlters an (siehe Figur 15 und 16).

7.1 Betriebsdaten

Die untersuchte Dampfstrahlpumpe der Fa. Wiegand hatte folgende
Daten:
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Typ: Grége 2, Klasse A
MaRe: Einbauldnge 190 mm
Einbauhbhe 80 mm
Anschllilisse NW20
Material: Geh8use aus GuBeisen
Treibdiise aus Rotgub
Theoretische Firder-

leistung: 2 m3/h Wasser bel elner Saugh®he von
2 m WS

Dampfdruck: 10 ati

Dampfverbrauch: 190 kg/h

Max. Gegendruck: 50 m WS

7.2 Betriebsverhalten

Die Abhédngigkeit der Forderlelstung von der Temperatur der zu

fordernden Flissigkelt ist in Fig. 17 und die Abhédngigkeit vom
" 77 ~Gegendruck bel verschiedenem Treibdampfdruck in Figur 18 darge=

stellt.

Flir den Fall der FOrderung von Wasser mit einer Temperatur von

20°¢ zeigt Figur 19 die Abhingigkelt der Forderleistung vom

Treibdampfdruck bei freiem Ausfluf.

Der Dampfverbrauch wurde aus der Kondensatmenge unter der Annahme

einer vollstdndigen Kondensation bel der FOrderung bestimmt.

Figur 20 zeligt den gemessenen Dampfverbrauch bei FOrderung von

Vles oe ooy Il N P Daoawnadnihh Aoc
WaadTI \cVU V) 4l DEeredilil QES

bei freiem Auslauf.

Zur Bestimmung der Verdinnung, d.h. der Xondensatmenge in der ge-
férderten Fliissigkelt, wurden bei einem Treibdampfdruck von 1,85 atii
Je 3 Messungen und bei 4,5 ati je 5 Messungen durchgefiihrt. Der

Kondensatanteil in % der tatsdchlich gefdrderten Flissigkeit als
Funktion des Treibdampfdruckes ist in Figur 21 dargestellt.
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Die Temgeraturerhéhung der gefdrderten Fllssigkeit in Abhédngig-
keit vom Treibdampfdruck zeigt Filgur 22. Die Dampfstrahlpumpe
wurde bei allen untersuchten Dampfdrucken mit maximaler Férder-

leistung gefahren.

7.3 Nicht fé6rderbare Restmenge

Das Saugrohrende der Dampfstrahlpumpe hat einen Abstand von

10 mm vom Behdlterboden (siehe Figur 16). Sobald wihrend des
Leerpumpens der Flissigkeitsspiegel bis zum Saugrohrende ab-
gesunken 1ist, saugt die Pumpe Luft und die Fdrderung bricht
zusammen. Die nun im Beh&lter verbleibende Restfliissigkeits-
menge nach Abschalten der Dampfstrahlpumpe betrug 3,52 1 Wasser,
das sind ca. 0,44 %, bezogen auf 800 1 Gesamtfiillung. Bei einem
welteren Versuch mit einer 25 % Kochsalzldsung (9= 1,16 g/cmj)
betrug die nicht férderbare Restmenge 5,5 1, d.h. ca. 0,69 %
auf 800 1 bezogen. Die nicht fdrderbare Restmenge setzt sich
zusammen aus der Menge, die bei Zusammenbrechen der Firderung  — — —-
im Behdlter zurickbleibt und der Menge, die nach Abstellen der
Dampfstrahlpumpe aus dem Saugrohr in den Tank zurickfillt.
Letztere betrug im Falle von Wasser ca. 1 1.

8. Herstellung repridsentativer Proben

Zur Spaltstoff-Inventarbestimmung einer Ringtankfiillung muf
die Dichte der LOsung anhand einiger aus dem Tank gezogener
Proben mdglichst genau bestimmt werden. Damit diese Proben fiir
die gesamte Behdlterfilillung repréisentativ sind, wird der Tank-
inhalt zuvor durch Einblasen von Luft intensiv durchmischt.

8.1 Beschreibung der Mischvorrichtung

In den Rinbeh#lter taucht im Abstand von wenigen Millimetern
vom Behdlterboden ein ringférmiges Mischrohr mit einem Innen-
durchmesser von 17 mm, durch das Uber eine senkrechte Zuleitung
vom Behdlterdeckel aus Uber dlisenfdérmlige Bohrungen Mischluft
zugefiihrt wird (siehe Fig. 1).
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Das Mischrohr ist parallel zum Beh&lterboden angeordnet und
kann bel unserem Versuchsbehilter in seinem Abstand wvom Boden
variiert werden. Dieses Mischrohr hat spiralfdrmig am Umfang
jewells um 30 mm in Rohrachse und um 120° zueinander versetzt
radiale Bohrungen von 1,5 mm Durchmesser (siehe Einzelheit

"A" in Fig. 1). Die aus diesen Bohrungen austretenden Luft-
blasen reifen beim Hochsteigen Fliissigkelt mit und durchmischen
so die Tankfillung.

8.2 Untersuchung des Strémungsbildes

Durch Zugabe von Kunststoffgranulat in demwassergefiillten
Behdlter wurde der Verlauf der MischstrOmung sichtbar gemacht.

Das verwendete Granulat (Vestyron 719-60, K®rnung 3x3x3 mm,
chemische Werke Hills) war schwarz und hatte eine Dichte von
1,05 g/cm3. Da dieses Granulat anndhernd die gleiche Dichte
wie die zu durchmischende Fliussigkeit (Wasser) hatte, konnte
eine Verfédlschung des Strdmungsbildes durch Teilchensedimen-

tation praktisch vermieden werden.

pas Strdmungsbild in den verschiedenen Ringtanksektionen, die
durch eine cm-Skala von O bis 380 am Behdlterumfang gekennzeich-
net waren, wurde photografisch festgehalten und seine Abhidngig-
keit von verschiedenen Mischluftdurchsétzen bestimmt.

Das gesamte Strdmungsbild wurde durch zwel verschiedene Lagen
des Mischrohres grundsdtzlich beeinflult:

1) Mischrohr waagerecht in Bodenndhe angeordnet.
Die Fliissigkeit wird l&ngs des ganzen Behdlterumfanges an der
Behilterinnenwand senkrecht hochgerissen und f&llt an der
Aufenwand wieder herunter. Tote Mischzonen treten nicht auf.

2) Mischrohr schridg geneigt, d.h. parallel zum Behdlterboden.
Bei dieser Anordnung, wie sie auch fir den WAK-Ringbeh&lter

Vorgesehen ist, stellte sich der in Fig. 235 schematisch dar-
gestellte Strdmungsverlauf ein.
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Die Mischluft wird dem Mischrohr an der tiefsten Stelle zuge-
fihrt. An der gegeniiberliegenden hdchsten Stelle des Rohres

ist der hydrostatische Druck geringer, so daB hier die meisten
Luftblasen austreten, widhrend an def tiefsten Stelle praktisch
keine Blasen frel werden, sofern der Luftdurchsatz nilcht extrem
hoch ist. Die Flissigkelt wird daher an der hOchsten Stelle des
Mischrohres von den Luftblasen hochgerissen, fdl1lt auf der gegen-
iberliegenden Beh8lterseite wieder herunter und strdmt in der
N&he des Bodens zur Seite mit hochliegendem Mischrohr zuriick.
Figur 24 und 25 zeigen Aufnahmen von der h&chsten bzw. tiefsten
Stelle des Mischrohres bel konstanten Luftdurchsdtzen von 3300 1/h.
Von der tiefsten zur hbchsten Stelle nimmt die Zahl der auf-
steigenden Luftblasen stetig zu. Flgur 26 zeigt besonders deut-
lich an der tiefsten die durch die zum Beh#lterboden abwirts
gerichtete Strémung auf die linke und rechte Beh&dlterseite ab-

gelenkte Luftblasenstrdmung.

Bei dieser Durchmischung bildet sich nach wenigen Minuten eilne
- -—gleichméRige Strémungsverteilung aus, es bllden sich praktisch
keine toten Mischzonen.

— Auf den Behdlterboden abgesunkene Teilchen oder Schlamm werden

im Gegensatz zur unter 1) behandelten Strémung durch die Rilck-
strémung in N&he des Behdlterbodens aufgewirbelt und gut durch-
gemischt. Dieses Verhalten zeigten Versuche mit einem etwas
schwereren Granulat (Ultramid B3S, Kérnung 2,50x2,5 mm, BASF)

der Dichte 1,12 g/cmB. Um dieses Granulat, das bei Luftdurch-
sdtzen von 1500 1/h in Bodenndhe von der tiefsten zur hdchsten
Stelle umliuft (Figur 27) aufzuwirbeln und mdglichst gleich-
méBlig zu vertellen, ist jedoch ein Luftdurchsatz von ca. 12000 1/h

ndétig. Die Durchmischung an der héchsten Stelle bel einem Luft-

durchsatz von 12000 1/h zeigt Figur 28.



- 21 -

3.3 Bestimmung der Mischeffektivitét

Da bei der Untersuchung des Strdmungsbildes keine guantitative
Ausaage lber den Grad der Durchmischung gemacht werden kann,

wurde die Mischeffektivitidt in Abhdngigkeit von Mischluftdurchsatz
und Mischzeit durch Leitfdhigkeits- bzw. Konzentrationsmessungen

bestimmt{.

Die Leitfdhigkeitsidnderung beli Zugabe einer bestimmten Kochsalz-
menge in den Beh#lter in Abhingigkelt von der Mischzelt wurde
mit Hilfe eines x,y~-Schreibers bestimmt.

An drei verschiedenen Stellen im Ringbeh&lter (siehe Figur 29)
wurde mittels einer mit feinmagchigem Drahtgewebe gegen die

Luftblasen abgeschirmten Leitféhigkeitselektrode die Leitfdhig-
keitsédnderung gemessen. Wihrend der Durchmischung wurden
schrittweise je 1,6 kg Kochsalz, was bei vollem Behdlter einer
Konzentrationszunahme von je 2 g/l entsprach, am Zulaufrohr
eingefillt. Von dem mit einem Leitfihigkeitsmesser (Fa. Radio-

meter, Typ CDM2d) gekoppelten x,y-Schreiber (Fa. Moseley, Auto-
graph 2D-2M) wurde bel einer konstanten Mischluftzugabe die
Leitfdhigkeitsidnderung als Funktion der Zeit geschrieben. Mit
einem Mischluftdurchsatz von 500 1/h beginnend wurden die Misch-
kurven (A¥= f(t)) bel schrittweise um 250 1/h erhdéhtem Durchsatz
bis zu 3300 1/h aufgenommen. Zweil dieser Mischkurven zeigen

die Piguren 30 und 31. Sie wurden an verschiedenen MeRstellen

(siehe Fig. 29) bei gleichem Mischluftdurchsatz aufgenommen.

Die Mischzeit bis zur Einstellung elner homogenen L&sung (A¥= O)
betrug ca. 5 Minuten. Die Mischzelt bel einem kleinen Luftdurch-
satz von 500 1/h zeigt Figur 32 . Die aus diesen Kurven érmit-
telten Mindest-Mischzeiten, die zur Einstellung einer homogenen
L6sung bendtigt wurden, wurden in Figur 33 als Funktion des je-
weiligen Mischluftdurchsatzes aufgetragen. Der eckige Kurvenzug
(dlinne Linie) ergab sich aus den Ubertragenen Mischzeiten. Der
bergang in den horizontalen Kurvenbereich in Fig. 23/24/25 war
nicht immer eindeutig zu bestimmen. Die dick ausgezogene Kurve
in Fig. 33 stellt die extrapolierten Mischzeiten dar.
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Um die Behdlterabluftfilter nicht unnétig mit radioaktiven
Aerosolen zu belasten, die sich widhrend des Durchmischens

bilden, ist es wichtig, filir das zu durchmischende L&sungsge-
misch diese Mischluftkurve zu kennen. ‘

Die bei einem am Rotameter eingestellten Luftdurchsatz zur
Homogenisierung einer Kochsalzl®sung bendtigte absolute Luftmenge
ist in Figur 34 aufgetragen.

Die extrapolierte Kurve in Fig. 33 wurde zusédtzlich wie folgt

auf ihre Genauigkeit gepriift:

Wihrend der Durchmischung wuirden 1,6 kg NaCl in den vollen Be-

hdlter eingefiillt. Die Werte fir Mischzeit und Rihrluft wurden

-entsprechend Fig. 33 eingestellt. Nach Beendigung des Mischvor-
ganges wurden dem Behdlter bei 9 verschiedenen Luftdurchsidtzen

je drei Proben an den in Fig. 29 markierten Stellen entnommen.

Danach wurden bel konstanter Temperatur je 10 ml (abgefillt

in einem Pyknometer) dieser Proben auf einer Analysenwaage ab-

gewogen.
Als MaB fiir die Homogenitdt der L6sung wird dle relative Standard-
abwelchung der Probengewichte angesehen. Die grdfte Standardab-

weichung aus 3 Proben wurde bel einem Luftdurchsatz QL = 2250 1/h
errechnet, sie betrug 0,035 %, bei der Eurochemic liegt dieser

Wert bel 0,2 %°)
wogenen Proben betrug sogar nur 0,015 %.

. Die relative Standardabweichung aller 27 ge-

9. Zusammenfassung

Zweck der durchgeflinrten Untersuchung war, die filir eine gegebene
Behdlterkonstruktion wichtigen Eich- und Betriebswerte zu er-
mitteln. Eine optimale Auslegung einzelner Beh&dlterkomponenten
wie beispielsweise der Mischvorrichtung war nicht vorgesehen.
Die Kalibrierung des Ringbeh#lters liefert eine sehr genaue
Kalibriergleichung, in der die Beh&dlterfiillung G,, bel der

die Messung mit den Einperlrohren beginnt, enthalten ist.
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G, = 9,668 = 0,023 kg (H,0). Bei der Kalibrierung mittels
Steigrohr kann auf 1/10 mm, d.h. auf 52 g HZO genau abgelesen
werden. Der gesamte Fehler der Kalibrierkurve betrégt

AG = 2 (hg, "0,000263 + 0,076) (kg} fur hgy in mn WS, d.n.

bei vollem Beh#lter (800 1 H20) ist 4G = - 0,42 kg. Der Wert
von Go liegt bel der Eurochemics) bei ca. 1,2 kg bei einer
Steligung des Behdlterbodens von 15 %, der WAK-Behdlter hat

3,3 %. Bel der Beh#lterinhaltsmessung mittels Einperlrohr

liber Differenzdruckmessung an einem mit Tetrabromidthan

(8~2,96 g/cmB) gefiillten U-Rohr tritt ein Fehler von

ag = X (hu-0,003326+0,338) {kg) auf, d.h. bei 800 1 Wasser-
flillung : 2,01 kg (0,25 %). Der entsprechende Fehler bei mit
Wasser geflilltem U-Rohr betrdgt - 1,67 kg bei vollem Tank.

Zum Vergleich betrégt der entsprechende Fehler beim Eurochemic-
EingangsmeﬁtankB) zwischen 0,7 bis 1 %.

Der Fehler bei der Gewichtsmessung mittels elektronischer Kraft-

-~

meRanlage liegt konstant bei AG = z 2 kg, wenn man zwischen

Fiillen und Entleeren nicht unterscheidet. Der Vergleichrzwiééﬁéhﬁ
der Volumenbestimmung nach der Lufteinperlmethode und der
gravimetrischen Methode zeigt, dal die Lufteinperlmethode bei
geringerem meBtechnischem Aufwand genau so gute (TBA) oder
bessere Werte (HZO-Manometer) als die erheblich aufwendigere
gravimetrische Methode liefert. Es muB auRerdem bericksichtigt
werden, daB sich die MeRgenauigkeit der gravimetrischen Methode
bei einem in der Praxis fest verrohrten Tank noch verschlechtern

PPy .

WiLl'U.

Die durch die Dampfstrahlpumpe nicht fdrderbare Restmenge im

Tank muf bei der Bilanzierung bericksichtigt werden. Sie wurde
e

bei einer 25 %-igen Kochsalzldsung (9= 1,16 g/cm”) zu ca. 5,5 1

béstimmt, d.h. 0,7 % der Gesamtmenge eines vollen Behidlters.
Die zur Homogenisierung der L3sung verwendete Ringrohrkonstruktion

erwies sich als sehr glinstig. Nach einer Mischzeit von ca. 5 Min.
bei einem mittleren Mischluftdurchsatz von 20001/h wurde eine
homogene Durchmischung erreicht. Um die Belastung der Behdlterab-
juftfilter mit radiocaktiven Aerosolen mdglichst gering 2zu halten,
wurden die Mindest-Mischluftmengen bestimmt.
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11. Abbildungen
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Figur 3
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Fig.4 Mellanordnung bei der Tankkalibrierung
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1490

Fillhohe Cmml

1000

500 A

250 -

100 -

- lankfiillung
10867 | 30867 | 50867 | 70967 | [kg H,0]

!

20867 40967 60967 = 78967

h= 1,911581-0999 (G-9,668)* (G-0,000960+ 0,05) [mm Hzo]
i

G [kg H,0 bei 22° c_i

Fig.7 Kalibrierkurve fiir den 8001 - Ringtank,
ermittelt am Fillstands-Anzeiger
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Manometeranzeige
[mm TBA]

400 ~

300
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100 ¢

1 t T t : ! 1 =
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——=— Tankfiillung [kg H0 22°c]

L\’l

h = [6,644803-0999 us-%668}+»a3§}t s 2301382+ qﬁ] Ennwrséj
G [kg Hy0 bei 2200]

Fig.8 Kalibrierkurve fiir den 8001 Ringtank
ermittelt durch ein U-Rohr-Manometer,
gefillt mit Tetrabromdthan.
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—s= Tankinhalt [ kg]
100 200 30.0 4q0 SQO 690 7OP SCP

f [kg] ©
Verlauf der systematischen Fehler fg nach GLXT bzw XTI
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Fig.11 Verlauf der systematischen Fehler der U-Rohr-Kali -
brierungen , bezogen auf die Steigrohrkalibrierung
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Fig.16 Abmessungen und Lage des Saug-
rohres im Ringbehdlter [mm]
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_Luftzufuhr

rohres

hochster Punkt des
schrag liegenden

Fig.23 Stromungsbild im 8001 Ringbehalter
bei Schraglage des Mischrohres



Figur 24
Héchste,Stelle
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Figur 25

Tiefste Stelle

Luftdurchsatz 3300 1/h
Granulat ¢= 1,05

Figur 26
Tiefste Stelle

Luftdurchsatz 1500 1/h

Granulat Q= 1,05

Luftdurchsatz 3300 1l/h
Granulat ¢= 1,05

Figur 27

Hochste Stelle
Luftdurchsatz 1500 1/h
Granulat ¢= 1,05




‘Figur 28

H&6chste Stelle
Luftdurchsatz 12000 1/h
- Granulat = 1,12
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Fig.30 Bestimmung der Mindestmischzeit (I)

Mefstelle: 1

. N __Ruhrluftdurchsatz: 17501/h -
Salzzugabe: 1,6 kg

Fillvolumen: 8001

Leitfdhigkeitsdnderung [mS]

A c=2g NaCl/l
|

" S

-

0"\ 1 2 3 4 5
Salzzugabe | Mischzeit[min]
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g.31 Bestimmung der Mindestmischzeit (11}

Meflstelle: 2
~Ruhrluftdurchsatz: 17501/h
Salzzugabe: 1,6 kg

Fullvolumen: 8001

Leitfdhigkeitsdnderung [mS]

A c=2g NaCl/l

'] i § l - - T—

Salzzugabe

2 3 4 5
' Mischzeit[min]
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Fig.32 Bestimmung der Mindestmischzeit (I11)

|
Meflstelle: 2
Ruhriluftdurchsatz: 5001l/h
Salzzugabe: 1,6 kg

Fiullvolumen: 800l

Leitfdhigkeitsdnderung [ms]

A c=2g NaCl/l

—“ ' . ; b - -

0 1 2 3 A 5
~ “Salzzugabe | Mischzeit [min]



Mischzeit [min]

=

Mischluftdurchsatz [l/h]

" 500 1000 1500

Fig.33 Mischdauer zur Homogenisier
dest. H,0 im 800(-Ringbehdlter

2000 2500

3000 3500

ung einer NaCl- Losung (2g/l) in
in Abhangigkeit vom Ruhrluftdurchsatz

..‘,9._
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Fig.34 Absolut benodtigte Luftmenge zur Hc

in dest.H, O im 8001-Ringbehdlter in

ymogenisierung einer NaCl-Losung(2g/l)
Abhdngigkeit vom Riihrluftdurchsatz
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12. Tabellen
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n Gi [9] |G, - Gi |(G,-Gi)
7 9680 | -12 744
2 9675 - 7 49
3 96 75 - 7 4 9
4 9705 ;-37 7369

5 9650 78 324
6 | 9690 | -22 L8k |
7 9635 33 7089
8 9670 | - 2 4
9 9670 - 2 4

70 9630 38 1 444

5 Gi = 2 (6,-6,)*
96681 g 4960
n
G, ,‘71127 Goi
Tabelle ] Bestimmung der nicht meBbaren

Behd(z‘e/‘fa'//ung
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Tabelle 2 MefBwerte

der Ringbehdlter - Kalibrierung

G A1 ha hs hey hs
20 385 388 388 3839 387
40 770 76,8 7722 77 3 76,9
60 7753 778,17 7756 7755 775 4
80 7537 753 4 7537 753,9 753,8

700 792,2 797, 6 792,17 792,2 792,2

720 2303 229,39 2304 230,3 2304
140 2684 2684 2687 268 7 268,6

760 306,6 306,6 3070 30%0 306,39

780 3457 344,9 345,3 3453 345,2

200 3833 3833 383,8 3836 383, 4

220 4219 4217,8 422,3 421 9 421,9

240 460,2 460,71 4605 4602 460,17

260 498 4 L 982 4 98,6 498 4 4 98,6

280 - 536,5) 5363 5368 5368 | 536% )

300 5748 5744 5749 574,8 5747

320 6737 6728 61733 673,17 6730

340 6572 6508 6515 657, 3 6573

360 6 89,5 6892 689,6 6895 6895

380 728,0 7274 7278 727,39 7278

Laoo 766,2 7656 766,7 766,2 766,7

420 8044 8047 8045 804,5 804 4

L0 B42,6 8422 8427 842,9 842,7

460 8817.7 8809 8812 881,3 887,0

480 979 3 9790 979, 4 974,5 979 4

500 957 7 95%2 9575 958,0 9578

520 996,2 995 7 996,0 996, 4 996,17

540 70342 10342 7034,6 | 70345 | 70345

560 70724 | 70%2,6 | 10%3,0 | 70728 70728

580 7770,2 \ 7770, 7 | 17171,0 7770, 3 7770, 8

600 77484 77483 7748,8 77497 7748,8

620 7786,4 | 7786,9 | 17872 7786, 9 | 7786, 7

6 40 1224 4 | 7224 8| 72253 | 7225,0 | 72248

660 7262,2 | 72629 12632 | 7263 2 | 7263,0

680 7300,2 | 7130117 7307, 4 | 7307,7 7300, 8

700 7337,9 | 7339 0| 73393 | 73388 | 73385

720 7375,9 | 13767 73730 | 1376,8 | 7376, 4

740 74732 | 141571 74156 | 14150 14174, 7

760 74578 | 14#53.0| 74535 | 14#52,8 | 71452,7

780 7489 7 | 14970| 74973 | 14909 | 71490 ¢

75600

39

) Gi

i=1

G; [kg]
h; [mm]
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Tabelle 3 Rechenwerte Fur Fehlerbestimmung der Aalibrierung

hj:.%é{hj hj2 hj G G;?
38,7 14977 774 400
7717 59 444 3084 7600
115 & 173377%2 6924 3600
7537 236237 72296 6 400
7927 36902 4 79270 70000
2303 530387 27636 74400
268 6 727460 37604 179600
306,8 947262 49088 25600
3452 779763,0 621736 32400
383 5 T43072,3 76700 40000
4220 778084,0 92840 48400
460 2 21717840 770 448 57600
4 98, 4 2484026 7129 58 4 67600
536,66 2879396 150248 | 78400
574 7 330280 1 1724170 90000
673 17 3758916 796 7392 702 400
657 2 424067 4 2217408 775600
689 5 4754703 248220 729600
727 8 5296392 8 276564 7144 400
766 0 586 756,0 306 400 760 000
804 4 647059 4 337 848 776 400
842 6 709 3748 370744 793600
887 7 7763372 405306 27171600
979 3 8451712 5 447264 230400
9576 9763997 8 478800 250000
996 7 992 215,2 5177972 270400
7034 & 7069983, 4 558576 297600
7072, 7 7750685 3 600772 313600
7770, 7 72336545 644206 336400
7748, % 7131957171, 7% 689220 360000
7786. 8 1408 4 94,2 735876 384400
722 4,9 7500 380, 0 783936 409600
7262,9 1594976, 4 833574 435600
7300, 9 769234038 8846712 462 400
73387 1792 771%,% 937090 490000
7376,6 78950276 9917752 578400
7414,7 2007 376,1 7046878 547600
74528 2170627 8| 71704728 577600
7490 7 22221786,5| 7762746 608400
298675 30084132,3 (15724286 8216000

39

2 Z G,‘ 2
(56G): 756002 = 243360000 v




-B} -

Tab. b MePuerte der Tankkalibrierung mitels U-Ronr -Manometer
Wasser Tetrabromathan
G 'gl'\ '2"2. ’8"_’, 'g‘q ’ﬁz 'Q"&
20 43,2 43,0 k2,7 14,8 Ak, 2 145
4o 82,3 815 g1.1 2% 2432 212
60 120,1 119, 6 19 4 4o 4 40,2 4ok
8o 15%,8 1515 158,0 53,1 53,4 53,2
100 196.6 196, F 196, 4 60,1 66,0 66,0
120 2341 234, 4 234 7 78,8 F9,0 79,1
140 2%3,1 2726 2%#29 92,5 91,8 91,9
160 210,6 10,9 31,1 104,77 104,9 104,9
180 249, 4 3495 349,06 1%,9 17,6 41,0
200 388,2 2882 388,2 130, 4 130,4% 130, 6
220 4252 4257 k26 1 L3 142,5 435
260 | Lok | kol | Lély 156,6 | 4564 | - 1566
260 502,3 502,3 5022 1695 169, 4 169,5
280 540,3 541,2 541,2 183 1 182,5 182, 1t
300 539,% 5789 578, % 1953 195 2. 195,%
320 616,3 616,6 616,32 208, 4 208,2 2084
340 6557 658 .5 655,06 224, 2 224,2 224,2
360 6934 693,6 69,6 2344 2241 23k2
380 7325 344 722,2 2411 24069 24%4
boo . #%0,8 730,% #10, & 260,1 2600 2601
420 808,8 B0g 4 8pg, 0 2%3,2 2%#2,8 2129
440 8465 846,0 g6, 6 285,9 2806,0 285,
460 284, 8 284, ¥ 885,0 298,6 298,% 298,8
480 923,3 923 4 923 4 11,8 311, ¢ 31,5
500 9622 9620 962,0 3250 3248 2249
520 41004,1 1000, ¥ 10008 3347,9 33%6 2377
540 1028,9 410329, 1 1039,0 250,5 150,5 350,6
LYY, 1016 9 A01# 2 101%, 2 363, ¥ 3636 3636
580 M4, | 4115, 1 M5 b 276,6 3105 376,06
600 153,56 1153,5 153, % 389,5 289 3896
620 130,5 1190, & 1190, 3 402,1 k02,5 ho22
6ho 1229,2 1229,5 1228, 415, 2 k15 4 k15,5
660 1267,7 126%,% 12692 4281 k280 4280
680 1305,6 1204+, 3 1305, 5 439,2 29,6 k297
700 13436 1543, 3 1343, 6 452, 4 4525 452, F
720 1382,0 12%1,8 1301,8 4654 bo5,% 4655
F&0 1419, 6 1419, 2 1420,0 38,2 k30,1 418,00
160 1458,0 1458,4 159, F 4905 4909 491,0
780 1495 I 1494, 8 4495, F 5033 503,8 503 6
G, =
,,25 oo | (£6)% = 15600% = 243 360 000
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Tab. 5 TRechenwerte {lr die Fehlerbestimmung der U-Rohr Kalibrierung

H,0
— 4 2 - 2 — 2
hj =3 Jz='4 ¢ hj b 6 S,
42,96 1845, 56 859,20 ko0
81,83 bbb2 4b 2265,20 1600
419, 30 14 229, 09 +182,20 3600
157,76 24 888, 22 12 620,20 b 4oo
196,56 28 625,83 19 650,00 10 000
234,40 54943, 36 28 129,00 A4 4oo
232,806 4 #S2, 58 32 800, %0 19 400
310, 86 96 @331 9(% [{-g ?‘37160 Zg 600
349,50 122 150, 25 62 910, 00 22 hoo
389,20 150 699, 24 +* 640,00 4.0 000
425 6b 181 186, k¢ 932 645,20 kg oo
ho426 216 527,35 | 414 422,40 | 52600
502,26 262 265,11 120 58%,60 6¥ 600
540,90 292 572,81 151 452,00 38 400
533810 235 356, 81 1?3 130,00 g0 000
616,40 3% 948,96 1971 248,00 102 400
655,60 429 1, 36 292 904,00 115 600
693,53 k8o 9832, 86 249 610, 80 129 600
732,36 536 251,17 2¥8 290,80 1Ll 600
70,63 592 830,60 %08 252,00 160 000
808,60 6532 823,95 229 612,00 1%+b 400
846,36 116 225,25 332 398,40 1932 600
884 83 82 924, 13 o1 021,80 211 600
923,206 852 593,69 4432 212,80 230 400
942,10 925 626,41 L1 050,00 250000
41000, 80 4001 F20, 4 520 44%,20 2730 400
1039,00 1039 524,00 561 060,00 291 000
10¥3,10 14 00 14, 41 602 1#6,00 213 0O
115, 30 1 243 894,09 646 B#4,00 233 400
1153, 40 1303 469,9% 692 076,00 360 000
1190, 46 4 41F 195,01 28 08s,20 Bbg4 400
1229, 46 4 511 531,89 86 854,40 409 boo
1267 86 1603 468,98 836 78%,60 435 boo
1305 ,33 1 303 866 ;41 88% 62, Lo 462 boo
1343, 50 4 804 992, 25 940 50,00 490 000
1381, 86 1909 52% 06 994 939,20 518 400
1418, 60 2015 264,16 1 050 5ok, 00 54% 600
1458 ,2¢C 2126 522 ,23% 1108 233,60 5#% 600
14 95, 30 2 235 922,09 4166 334,00 bos 400
Z = 3003% 73 |Z=2022 54833 | Z=15 9% 192,60

S =8 216 000
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Tab. 6 Rechenwerte fir die Tehlerbestimming der U-Rohv Kalibrierung

N TeA
14, 50 210,25 290, 0o 4oo
2% 30 5,29 1092, 00 4600
ko,23 426,51 2419,80 25600
532,23 283343 758, 4o 6400
60,03 4259, 96 b6603%,00 A0 000
18,96 6234,68 9435, 20 14 400
92,06 8 435,04 12 888, %0 19600

A04,832 10 989,33 1b ¥#2, 80 25600
113, 80 13 816, B¢ 21 204, 00 32400
130, 46 1% 019, 81 26 092,00 4o 000
13,46 20 580, #7 31 561, 20 Leg 400
156,53 2h 501, 64 . 3% 56%,20 53600
169 46 28 #16,69 bl 059, (0 67 600
182,66 33 264, 68 51 144, 8o 18 koo
195,26 28 120, 3 58 518,00 90 000
208,332 43 401,29 b6 665 bo 102 ko0
224,16 bg 911,35 +5 494, bp 415 GO0
234,22 54 863,69 g4 222, 8o 129 600
243,03 61 023,82 932 8#1, 40 ALy 400
260,06 67 631,20 4 000 24,00 160 000
232,906 24 50%F,1b A1 643, 20 436 000
285,90 g1 138,81 126 %96, 00 192 b00
298, 1o 89 224,69 137 402,00 241 600
311,56 9% 069, 63 149 548, 80 230 400
324,90 105 556,01 162 450, 00 250 00O

337,13 114 061,55 175 619, 60 230 000
350,53 122 871,28 189 286,20 291 600
263,63 132 226, 78 202 632,80 313 600
2376, 56 141 797, 43 218 404, 80 226 600
389,50 151 #10, 25 2232 700,20 360 000
02,26 164 815,14 249 401,20 284 400
415 40 1¥2 552,16 2b5 856,00 k09 600
428,03 18% 209,68 22 499,80 425 600
439,50 19% 160,25 298 %60,00 4p2 600
k52,53 204 183, 40 316 F++9,00 490 000
Lo5 4o 216 597, 16 335 088,00 518 400
439,10 229 ,579,64 353 794,00 5t 600
490,80 240 B84 Gh 233 008,00 53% 600
503,56 253 512, o7 392 %%6,80 608 oo
S=1o 434’23 Z=5 452 4—75/ 51 12=5 22 6221 80 |Z = 8246 000




Tab.#  Genauigkeitsvergleich Lifteinperlmethode — Kraftmepanlage
Steigrohr U-Rohr H,0 U-Rohr TRA K'f'afmeﬁanlage,
-
6 nach N | GrachViL | AG Grach X AG Fallen N9 | Entleeren AG
63,92 6l 07 - 045 63, 49 +0,43 6k ~0,08 62 +.4,92
M3, 08 113,37 - 0,32 M2, 15 + 0,30 5 1,95 A1 t 205
162,90 162,94 -0,04 162,59 +0,22 164 ﬂ 4,10 162 + 0,90
%4236 21328 | -0,%2 212 11 + 0,19 21k 1,04 212 +096
2623 | 202,90 | -09 262,50 | +0,24 263 20,29 261 Y
312 78 342,91 -0, 13 312,03 +0,75 Sk 14,22 214 + 1,78
264, 79 262,15 -0,36 301, 5% +0,25 6% + 1,21 161 +0,39"
ka1, 91 412,09 ~0,18 bad, 6% +0,27 443 ~4,09 41 +0,91
k2, 45 bo2 49 -0, >0 Lgt, ol +0,29 X %O: g%t ho1 1413
512, 09 512,38 ~0,29 51,78 + 0,31 513 ~0,91 51 +4,09
561 63 562,00 ~0, %% 561,29 + 0, Dk 563 <1,3% 560 +1,63
611, 22 61140 -0,18 610,79 +0, 51 613 - 1,18 610 4,22
| 662,33 662,37 <00k 661, 49 +0,84 o ;4,4;? 661 +1,33
1,45 96 | -~pst | 0,59 | 4026 713 - 4,55 240 145
762,09 76245 | 006 361,21 | to s 763 0,91 761 1,00
801,48 go1 80 | -0,%2 800 k2 +406 302 - 052 B0 +4,4g

-09_
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13. Anhang

1. Berechnung der Geradensteigung a

1.1 Berechnung des mittleren Fehlers von a

2. Bestimmung der Konstanten b

3. Berilicksichtigung des systematischen Fehlers der Kalibrier-
waage

L, Ermittlung der maximalen Gesamtfehler der Kalibriergleichung

4.1 Gleichung III

4,2 Gleichung IV

4.3  _Gleichung VII/IX

4.4  Gleichung VIII/X

5. Berechnung der systematischen Fehler fs und [

Hp STBA
der U-Rohr-Kalibrierung, bezogen auf die Steigrohr-

kalibrierung
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1. Bestimmung der Geradensteigung a

Es gilt allgemeinl):

mm

a = 1,911581 [kg H,0 bel 22°C

- -y - ow .
2T EE L2

]

1.1 Bestimmung des mittleren Fehlers von a

Es 1ist

Mit den Werten aus Tab. 3 ist:

Aa = I 0,000961

[kg H,0 bei 22°C

]




2. Bestimmung der Konstanten b

Nach 3.1 ist b = -a*G,  (mm)

G, wurde aus 10 Messungen (Werte Tab. 1) errechnet:

1 10 A
G = —= G + G
o 10 i=1 oi

¢ = (9,668%0,023) (kg

e . S v oz o e Gn s . w w Se M W A e
T T T R L L T L I LT T

Mit der Geradensteigung a 1st:

b= -(1,911581 % 0,000961)+(9,668 = 0,023) {mm) -

. . - S e A U S G e e G M Wb b WE de e BB MO WA R G Me MR e MR Sy WL MK S S e S R W G Gk Oh o @ GD S €D
e R e e N E e e e o oo o 4 &0 G @ o o aw o O e En T G SR Gh G dn SR TR e G b sa AR e me

3. Berilicksichtigung des systematischen Fehlers der Kalibrierwaage

Der systematische Fehler der zur Kalibriergewichtsmessung ver-
wendeten Waage wurde vom Eichamt Karlsruhe mit

Pl ol o o el el R R
PR L R T

bel einer Belastung von 20 kg, den Kalibrierschritten entsprechend,

bestimmt.

In den Gleichungen I und II wird fS durch

G' = kG = (1-£g)G = 0,999 - @

berilicksichtigt.
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4., Ermittlung der maximalen Gesamtfehler der Kalibrierung

Die Gréfen zur Bestimmung von h bzw. G sind alle mit einém be-
stimmten Einzelfehler s behaftet.
Es sind dies 1m einzelnen:

Ah = $0,1 (mm) Ablesegenauigkeit des HBhenmeRBgerites
AG = 0,01 (kg) Ablesegenauigkeit der Kalibrierwaage

ra = :0,000961 [ L S
kg H,0 bei 22°C

steigung

AG = *0,023 (kg) Mittlerer Fehler von G

Die Verkniipfung dieser Einzelfehler-ist durch-das Fehler-
for{pflanzungsgesetz fiir wahre Fehler

= I L AX + _.a.L AX

9y
1[ X 2] LI S5 Ax

K

5 ax k!

Mittlerer Fehler der Geraden-

gegeben,

4.1 Gleichung III

Wird das Fehlerfortpflanzungsgesetz auf Gleichung I angewendet,

so gilt fiir den absoluten Maximalfehler von h:

oh ah
8ho oo ]——--~ aa | + | —g ACG | +] 'a_G; G, |

Gleichung I lautet mit der Berlicksichtigung des systematischen
Fehlers der Kalibrierwaage:

h=a-+°%k-+ (G- GO) I
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b =t [ke(G-G Jaa| + |a-k-aG| + |a~k-AG°[

Mit den Zahlenwerten fiilr a, k und Go ergibt sich

G Me o e A W R G MM DGR AN G R M Em G M MR e ey e e Y T M D e A e A
R R R T T 2 T T T

Die Gleichung fir h lautet damit:

h = a-k (G-G_ )% (G+0,000960 + 0,05) (mm)

und mit den Zahlenwerten fir a, k und Go

h = 1,911581~0,999-(G-9,668):(G'0,000960+0,05) III

h (mm) , G (kg Hy0 beil 22°C)

4,2 Gleichung IV

Unter Berilicksichtigung des systematischen Fehlers fs der Kali-
brierwaage ist:

+ G (ke) ' II

Analog zu 4.1 ist

- 3G 20 3G
88pax =t lgpoh| * l3z0af + lgaéAGo,




- 66 -

- Ah -h
Bpae = ¢ Ighgel ¥ IS eal ¢ gy (i)
mit den Zahlenwerten
AG = +(h°0,000263 + 0,076) (kg)

max

und

G = (ETE + Go) + (h+0,000263 + 0,076) {kg)

Mit den eingesetzten Zahlenwerten fiir a, k und Go

i} h + (h+0,000263 + 0,076) IV
G '(1,911581-'0,999 * 9’668> -

4.3 Gleichung VII/IX

Der maximale Gesamtfehler Ahmax errechnet sich, wobei noch

die Kapillarsteighohe hK als zusétzliche fehlerbehaftete Gréfe
hinzukommt (AhK =+0,1 mm) aus

Ahpayx =t I—ggeal + |—5gEee] ¢ 1353 aG, |+ IEEE ahy |
shp oy = 1(G-G ) -ke-na| + |a-k-aG| + |a-keaG | + |ahy]




Mit den Zahlenwerten flir a (errechnet wie im Anhang Kap. 1)
und GO gilt fir die U~«Rohr-Kalibrierung mit Wasser:

ah_. . = +(G+0,003737 + 0,13) (mm)
h = (1,912500'0,999(G-9,668)+u) 2 (6-0,003737+0,13) VII
h (mm} G(ke H,0 bei 22°C)
Fur die U-Rohr-Kalibrlerung mit TBA gllt analog:
s = t(G+0,001382+0,11) (mm)

h = (O,644803'0,999(G—9,668)+1.35) I (G+0,001382+0,11) IX

G(kg H,0 bei 22°C)

4.4 @Gleichung VIII/X

Analog zu Kap. 4.1 im Anhang ist:

N 3G 3G 3G 2G
AGmax = ¢ oh sn| + Iaa sal + IaGO AGoI + IahKAhKl
h+h Ah
- . Ah K K
8Gpax © * a°k|+la2-k Aa\+iAGo‘+‘a~k\

Die Zahlenwerte eingesetzt ergibt filir Wasser:

+
4G ., = = (h*0,001023+0,133) (kg)

. h -4
G = <},912500-o,999 ¥ 9’668> % (h+0,001023 + 0,133) VIII
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Die Zahlenwertgleichungen fiir TBAX lauten entsprechend:

*
AG .. =2 (n0,003326 + 0,338) ke
und |
- h - 1,35 + .
¢ '(0,6%‘803-0,999 ¥ 9’558> - (h+0,001023+0,133) X

5. Berechnung der systematischen Fehler fS und fSTBK der
U Rohr—Kalibrierung, bezogen auf die Ste%grohrkallbrierung,

AuBer dem systematischen Fehler hK’ der in Gl. V und VI bereilts
beriicksichtigt wurde, sind die Gleichungen fir die U-Rohr-
Kalibrierung noch zusétzlich mit einem systematischen Fehler
behaftet (Siehe Vorzeichen der Abweichungen in Tabelle 7).

Die Erklirung hierfiir-ist folgende: - —-

Theoretisch miissen die Geradensteigungen a fiir Steigrohr- und
U-Rohr-Kalibrierung gleich sein.

- Durch Storeinfliisse (Luftreibung; Ablé-sen der Luftblasen am
Tauchrohr; evtl. unregelmifige Querschnitte der U-Rohre) bei
der U-Rohr-Kalibrierung differieren jedoch die Zahlenwerte
fir a.

Experimentell ermittelt wurden:

Steigrohr: a = 1,911581
U-Rohr (H,0) a = 1,912500
U-Rohr (TBX) a = 1,909584 (Dieser wert wurde mit dem

Dichtefaktor 2,9615 auf Wasser
umgerechnet)

Flir den systematischen Fehler gilt:
a

fo = G(1 - =2 )
S aSt
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Die Zahlenwerte der Steigungenau (fir HZO-U—Rohr) und agy
(fir Steigrohr) eingesetzt liefert Gleichung XI und XII

; 1,912500 - A,
fSHzO = G(1 - —pg758g7 ) = - G-0,000480 XI

- 1,909584 - .
foopy = 01 = —P5regr—) = G-0,001045 XII

Die auf die Steigrohrkalibrierung bezogenen Bestimmungs-
gleichungen fir G der U-Rohr-Kalibrierung lauten dann:

.G'

= G - fS (G nach VIII bzw. X)
a
G' = G - G(1 - au )
a St
G':GO—L
23t

Fliir Wasser als U-Rohr-Flilissigkeit ist:

)

1,912500

a5, © T1.011%81 ° 1,000480
Damit wird XIII
(_n-u . .
G = (0-995-7,972500 + 9,668> 1,000480 2 (h+0,001023 + 0,133)
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Flir TBA ist:

u . 1,909584 _
o = ~T357158T ° 0,998955

nd XIv

2

ar (g 5935356414863 + 9,668) *0,998955 =(h-0,003326+0,338)






