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In lucrare sunt descrise ingtadatiile si metodele de masurare a conductivitatii eectrice a
metalelor lichide in intervalul temperaturilor 300...2500 K. Se argumenteazi avantgjele metodei de
masurare prin contact, bazatd pe incilzirea inductivd a probelor. O atentie deosebitd se acorda
perfectionarii indtalatiel, metodelor de masurare si caculului erorii la determinarea conductivitatii
electrice

1. Consderatii generale asupra metodelor de masurat

Metodele existente de masurare a conductivitatii electrice se impart in doua
categorii mari: cu contact si fara contact. Cele mai raspindite si mai simple metode
s-au dovedit a fi cele cu contact. In aceste metode, aplicarea curentului electric la
proba si masurarea caderii de tensiune se face cu ajutorul unor electrozi aflati in
contact cu proba; forma geometrica a modelului poate in principiu fi arbitrara.

Metodele cu contact se aplica larg la determinarea conductivitatii electrice
atit a metalelor solide, cit si a celor lichide. Pentru masurarea conductivitatii
electrice a metalelor lichide, acestea se introduc intr-un capilar (tub) dielectric
(sticla, cuart, corund, magnezitd) sau conductor (otel inoxidabil, molibden,
wolfram, tantal, grafit). In ultimul caz, este necesari luarea in considerare a
conductivitatii peretilor.

In functie de tipul incalzirii, metodele cu contact pot fi cu incilzire directa si
indirecta. De regula, prima metoda se aplica la determinarea conductivitatii
electrice a probelor din sirma. incilzirea se face la trecerea curentului electric prin
proba [1,2] (aici si mai jos se fac referinte la lucrari efectuate in domeniul
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temperaturilor inalte). in cel de al doilea caz [3], la determinarea conductivititii
electrice a unor probe masive cilindrice (sau a fiolelor implute cu un metal lichid)
incilzirea se face cu 0 sursa de cildura exterioara, prin bombardarea cu electroni
sau prin intermediul curentilor de inductie de inalta frecventa [4,5]. Masurarea
conductivitatii electrice prin metoda de contact se poate face prin mai multe
procedee: cu ajutorul unei punti simple sau duble, ampermetru-voltmetru si
potentiometru. Ultima metoda este cea mai raspindita. Prin metoda potentiometrica
Se impune masurarea caderii de tensiune in proba si intr-o rezistenta standard unita
in serie cu proba. Pentru a exclude rezistenta conductoarelor si fenomenelor de
contact, se recurge la aplicarea metodel cu patru electrozi: doi electrozi servesc
pentru aducerea curentului, iar ceilalti doi se folosesc pentru masurarea caderii de
tensiune pe sectorul evidentiat al probei. Caderea de tensiune se masoara in regim
de compensare.  Pentru compensarea fortei electromotoare, masurarile se
efectueaza in sensul direct si invers a curentului. Eroarea acestei metode nu
depaseste 0,1...1 %. Dezavantajele metodelor de contact se manifesta mai cu seama
in domeniul temperaturi inalte. Una dintre inconvenientele principale este
contactul imperfect intre electrozi si proba (nu intotdeauna este posibila sudarea; in
unele cazuri contactul este asigurat de spirale). Alte dezavantaje ale metodelor de
contact constau in aparitia fortei electromotoare intre proba si electrozii de
potential, necesitatea luarii in considerare a interactiunii dintre substanta cercetata
si borne sau peretele capilarului.

Metodele fara contact sunt bazate pe interactiunea dintre electronii conductivi
ai probei metalice si cimpul magnetic variabil. De cele mai multe ori
conductivitatea electrica se determina in functie de unghiul de rasucire a unei cupe
umplute cu un metal lichid si suspendata de un fir elastic intr-un cimp magnetic
rotativ. Miscarea de rotatie a cimpului magnetic este creata de trei sau sase bobine.
Pentru prima oara aceasta metoda afost realizata in variantarelativa a lui Brounbek
[6], Grube si Speidel [7]. Pentru modelele de forma cilindrica de raza R si inaltime
h, Brounbek a obtinut urmatoarearelatie de calcul a momentului de torsiune:

M =" swhR*H?, (1)
4

in care: s reprezinta conductivitatea electrica a probei;
w- frecventa unghiulara de rotatie;
H - intensitatea cimpului magnetic.

In lucrarea [6] s-a apreciat corectia la cimpul magnetic suplimentar al
curentilor turbionari din proba. Intrucit relatia (1) incadreazi raza la puterea a patra,
devine evident ca corectia la destinderea termica este prea mare. Metoda cimpului
magnetic rabatut a fost dezvoltata de A. P. Reghel [8, 9]. Rezolvarea data de Hertz
a fost dusi de el pina la relatii finale de calcul, valabile pentru orice frecventa.
Totodata, A. P. Reghel a verificat experimental influenta devierelor posibile de la
conditiile ideale.

O metoda analoaga a fost examinata in lucrarea [9] pentru sfera. Forma
sferica a probel prezinta anumite inconveniente in executare, motiv din care nu a
obtinut aplicare larga.
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Conform estimarilor facute in [10], eroarea metodelor fara contact constituie
2...6 %. Precizia s-ar putea majora, daca aceasta metoda s-ar folosi ca una relativa.
De altfel, eroarea masurarilor s-ar reduce pina la1 % [3].

Prin metoda fara contact a fost determinatd conductivitatea electrica a
metalelor: Fe, Ni, Co, Mn, La, Ce, Nd, Pr, Cu, Pb, Al [10].

Dintre alte metode fara contact se poate mentiona metoda de determinare a
conductivitatii electrice, bazata pe masurarea fortei de respingere a modelului din
solenoidul alimentat cu curent alternativ.

In studiile moderne ale conductivitatii electrice a metalelor lichide nu s-a dat
preferinta nici uneia din metode, ambele aplicindu-se cu succes.

In lucrarea de fata s-a recurs la metoda de contact. Dupa cum s-a mentionat
anterior, studiul conductivitatii electrice este o parte integranta a studiului complex
al proprietatilor metalelor lichide la temperaturi inalte. Specificul metodelor care
permit determinarea proprietatilor termice este legat de folosirea cupelor metalice.
Evident, containere analoage au fost utilizate de autori si la masurarea
conductivitatii. Metoda de masurare realizata prin folosirea incalzirii inductive de
inalta frecventa a devenit destul de comoda, permitind efectuarea masurarilor pina
la temperaturi de 2500 K. Descrierea experientilor efectuate in aceasta lucrare este
subiectul paragrafului urmator.

2. Descrierea experimentului

In acest paragraf se descrie metoda de masurare prin contact a conductivititii
electrice a metalelor lichide, caracterizate prin aplicarea incalzirii inductive la
frecventa inalta a fiolelor metalice umplute cu metalul lichid cercetat. Folosirea
incalzirii inductive permite obtinerea in proba a unui cimp de temperatura relativ
omogen si convenabil prin inertia sa unica. Timpul necesar instalarii unel
temperaturi stabile constituie citeva secunde. Datorita acestui fapt masurarile pot fi
efectuate destul de rapid. Un alt avantg] important al experimentului consta in
posibilitatea variatiel lente a puterii aplicate la model si, implicit, a temperaturii
probei. Masurarile pot fi efectuate atit in vid, cit si intr-un mediu gazos inert.
Instalatia experimentala descria mai jos a fost folosita anterior de catre Macarenco
I. L. si Arutiunov A. V. [4, 5] la masurarea conductivitatii electrice a unor metale
greu fuzibile [11]. Aceasta instalatie a fost adaptata de autor la masurarea
conductivitatii electrice a metalelor lichide [12-14].

Schema instalatiel se ilustreaza in figura 1. Proba cercetata reprezinta o fiola
umpluta cu un metal lichid, care se aseaza pe axa inductorului unui generator
inductiv de frecventa inalta de tip I'JIII-15, sub o calota de vid. Fiola se
confectioneaza dintr-un semifabricat de tantal sau niobiu avind diametrul ~14 mm,
lungimea ~10 mm, si grosimea 6R=R,-R;=1,5-2 mm.

Cavitatea cilindrului s-a prelucrat cu un alezor, care a permis obtinerea destul
de exacta a geometriei fiolei. Netezimea prelucrarii suprafetei exterioare a
cilindrului a corespuns clasel a 8-a. Capacul fiolei s-aexecutat din acelasi material.
Pina a se umple cu metal, fiola era cilita timp de citeva ore, in vid, latemperaturaT
= 2200 K, dupa care se masurarezistenta electrica. Umplerea fiolei se faceala
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Fig.1 Schemade masurare a conductivitatii electrice [12].
1-proba, 2-inductor, 3-calota cu vid, 4-generator, 5-clapeta, 6-schema de masurat,
7-pirometru optic.

temperatura camerei. In acest scop, din materialul cercetat se strunjea un cilindru,
al carui diametru era egal cu diametrul interior al fiolei; lungimea lui se alegea
luindu-se in considerare dilatarea termica a materialului cercetat. Etansarealavid a
imbinarii intre fiola si capac s-a realizat prin sudura cu un fascicul de electroni.
Bornele executate din sirma de tantal cu diametrul 1 mm s-au presat in gaurile din
centrele capetelor fiolei. Electrozii de potential (sirma de tantal cu diametrul ~ 0,3
mm) au fost stemuiti in orificiile radiale amplasate pe generatoarea fiolei. Distanta
dintre electrozi a constituit 50...60 mm. Electrozii ieseau in exteriorul capetelor
fiolei cu ~20mm. Bornele si electrozii de potential au fost dispusi in plane care
traversau axa indicatorului, pentru areduce tintele de frecventa inalta. (Asamblarea

fiolel esteilustrata in fig. 2 si 3).
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Fig.2. Montarea probel pentru masurarea
conductivitatii  electrice prin  incalzire
indirectd: 1-proba; 2-tub de noibiu; 3-
orificiu cu diametru 0,8 mm pentru
masurarea temperaturii; 4-capacul tubului;
5-electrozi de potential; 6-borne.

ty

Fig.3 Montarea probel pentru masurarea
conductivitatii  electrices 1-electrozi de
potential; 2-borne; 3-disc de reazem; 4-ace de
wolfram; 5-indl  executat din pirdfilit;
6-betisoare ceramice.
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Camera de vid era compusa dintr-o baza de alama, echipata la rindul siu cu
sine racite cu apa, prin care se facea alimentarea cu curentul electric si o calota.
Pentru a evita prafuirea ferestrei de vizualizare, aceasta s-a indepartat la o distanta
semnificativa de la proba si s-a echipat cu o clapeta transparenta, a carei pozitie
putea fi schimbata cu gjutorul unui mecanism electromagnetic special. Etansarea la
vid intre caloti si bazi s-a realizat cu ajutorul unui slif racit cu apa. in timpul
masuraturilor, vidul din spatiul de lucru nu era mai jos de 10 mmHg. Cele doua
circuite, anodic si cu grila, aveau o legatura inductiv variabila, care permitea ca
puterea aplicata pe model si fie variata lent. Pentru a reduce pulsatiile de tensiune
ale anodului, in circuitul anodic a lampii de generator de tipul T'Y-10A a fost
introdus un filtru de atenuare (cu capacitatea de 8 pF). Puterea in inductor
constituia 7...8 kW, iar cea consumata din retea 15 kW. Pentru realizarea simetriei
cimpului electromagnetic, incilzirii uniforme a suprafetei laterale a probei si
obtinerea unui randament inalt al sistemului inductor-proba, in modelele cu
dimensiunile indicate mai sus au fost confectionati inductori cu o geometrie diferita
de cea obtinuta industrial; lungimea inductorului era egala cu ~16 cm, diametrul
interior cu ~ 4 cm, latimea spirel cu ~ 0,5 mm, interstitiul (joul) dintre spire ~
0,2...0,3 mm. Pentru o asemenea geometrie, la puterea aplicata pe model de 1,5
KW si temperatura modelului T =2500 K, randamentul sistemului inductor-proba
eraegalacu ~0,2.

Masurarea conductivitatii electrice s-a efectuat cu agutorul schemel
potentiometrice, care includea un filtru in forma de IT pentru suprimarea tintelor de
inalta frecventa orientate asupra conductoarelor. Pentru a exclude influenta fortel
electromotoare, toate masurarile, fara exceptie, s-au efectuat de doua ori, pina si
dupa comutarea curentului, iar in calculele ulterioare s-a luat valoarea medie a
marimii masurate. Temperatura de stralucire (Tg,) a modelului s-a determinat prin
fereastra de vizualizare cu gjutorul pirometrului optic de tipul D0T1-51.

Curentul care trecea printr-o lama pirometrica s-a masurat cu gjutorul
potentiometrului de tip ITI1-63. Temperatura reala a probel s-a determinat reiesind

din dependenta fuctioala _;_r* =f(T«). Pentru stabilirea acestei dependente, s-a
str

recurs la urmatorul experiment. La mijlocul tubului de tantal, de dimensiunile
fiolei, s-a executat un orificiu cu diametrul 0,5...0,7 mm, obturat la ambele capete
cu dopuri. S-a masurat atit temperatura suprafetel tubului (de stralucire), cit si
temperatura in proba creat de corpul negru T, (reald). Repetarea experimentului
pentru tuburi de geometrie diferita, dar cu suprafete prelucrate identic, in aceleasi
conditii, a dus la acelessi rezultate.

Datele experimetale obtiute in asemenea mod au fost prelucrate in forma
Tr
T

str

considerat ca topitura si materialul fiolei sunt conectate in paralel.

=f(T«) (vezi fig. 4). La calculul conductivitatii electrice a metalului lichid s-a
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Conductivitatea electrica a material ului cercetat s-a calculat dupa formula
4 1

~pD*(Lran) (E' R, @

in care Ry, reprezinta rezistenta electrica a fiolei nesolicitate de lungimeal;
Rs - rezistenta fiolei solicitate de aceeasi lungime;
D - diametrul metalului lichid,;
a - valoarea medie a coeficientului de dilatare termica.

Corectia la dilatarea termica a fiolei s-a luat in considerare in corespundere
cu rezultatele lucrarii [10]:

at=D), =- 140 +6,6%0°t +7,4540 °t?, (3)
I Ta
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at= ('?—')Nb =-1X0"* +5,6%0 °t +1,930 °t? (4)

In tabelul 1 e prezentat extrasul masurarilor rezistentei pentru unele
temperaturi la masurarea conductivitatii electrice aindiului lichid.

Tabelul 1.
Date experimentale obtinute la masurarea conductivitatii electrice aindiului lichid
T K [ Te’)K [ U, mV Ur.mV Rs 10° W Rra 106 W r 10°Wm
2181 | 2023 6,7380 3,0830 0,4667 0,899 72,3
6,7450 3,2210
1955 | 1823 6,8170 3,0270 0,4275 0,813 65,4
6,8250 2,8065
1592 | 1500 6,9641 2,7340 0,3654 0,675 57,8
6,9631 2,3550
1482 | 1413 7,0160 2,6140 0,3484 0,634 56,3
6,9600 2,2560

Nota: Uy si Ur reprezinta ciderea de tensiune pe rezistenta etalon, respectiv pe lungimea | a
modelului. Resistenta etalonului afost egali cu 10°W,

3. Prelucrarea metodicii

In metodica descrisa anterior s-a ales materialul si geometria fiolei. La
alegerea materialului este important si se ia in considerare interactiunea chimica
intre metalul lichid si fiola. Experientele efectuate au aratat ca, la T ~ 1100 K si
mai mari, metale ca Fe, Ni si Co interactioneaza cu Ta. Metalele rare (La, Ce, Nd,
Pr) interactioneaza cu Ta, probabil, la temperaturi de aproximativ 2200 K, iar Ga,
TI, Pb, si Cu interactioneaza cu Nb, probabil, latemperaturi T > 1800 K.

Drept material pentru fabricarea fiolel s—a ales tantalul cind s-a recurs la
masurarea conductivitatii electrice La, Ce, Pb, Su, Ge, Sb, Bi, Tl si niobiul cind s-a
recurs la masurarea conductivitatii electrice a Pr, La, Nd. Pentru controlul rolului
posibil al interactiunii (dizolvarii) fiolei, masurarile s-au efectuat in sensul cresterii
si descresterii temperaturii: dupa experientele la temperaturi inalte au urmat, in
mod obligator, masurari la temperaturi mai mici, cele mai joase avind ca scop
compararea rezultatelor obtinute pina si dupa masurarile la temperaturi inalte.
Rezultatele experimentului s-au considerat valide numai daca a existat o buna
reproducere a lor, fapt care denota lipsa influentei interactiunii chimice intre
metalul lichid si materialul fiolei asupra conductivitatii electrice. O reproducere rea
arezultatelor afost semnalata la masurarea rezistentel La in fiola de niobiu. Aceste
masurari au fost repetate in fiola de tantal in care reproducerea rezultatelor a fost
destul de buna. (Se poate vorbi despre interactiune doar atunci cind nu are loc
reproducerea rezultatelor dupa incalzirea fiolelor pina la temperaturi maxime de
lucru sau cind are loc dizolvarea evidenta a fiolelor sub actiunea topiturii, ca, de
exemplu, in cazurile observate de noi a fiolelor de tantal umplute cu cobalt [a T =
1500 K si afiolelor de niobiu umplute cu taliu laT ~ 1600 K).
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In experientele noastre, geometria fiolei s-a ales reiesind din conditia ca
R., < R;, de aceeasi lungime. (In aceste conditii, conductivitatea electrici a

peretelui este doar o corectie).

Pe de alta parte, grosmea peretilor fiolei trebuie sa fie mai mare decit
grosimea stratului-skin pentru ca cimpul electromagnetic patruns in metalul lichid
Si nu poata provoca aparitia tensiunilor mecanice in stratul de metal lichid. in caz
contrar, pot aparea suspiciuni in privinta desprinderii metalului de la pereti.
Grosmea stratului sckin s-a determinat prin expresia

1
n= — ©)

in care: p este prenetranta magnetica;
o — conductivitatea electrica;
f —frecventa de lucru.

Daca frecventa de lucru a generatorului constituie 450 kHz, atunci grosimea
stratului skin, pentru tantal, nu depaseste valoarea 1mm.

Pentru a ne convinge de lipsa efectului posibil a penetratiei cimpului
electromagnetic in metalul lichid, intr-o singura experienta, la masurarea
conductivitatii electrice adisproziului s-arecurs la folosirea incalzirii indirecte, pe
Iinga cea obisnuita. Volumul mediului cercetat s-a introdus in interiorul unui tub
confectionat din niobiu, al carui diametru eracu 6 mm mai mare decit cel al probel,
iar lungimea tubului cu 20 mm mai mare. Sondele de potential si bornele au fost
lasate si treaca prin capetele tubului care s-au obturat cu dopuri din molibden.
Incilzirea tubului s-a efectuat cu curenti de inalta frecventa. La mijlocul tubului s—
aexecutat o gaura pentru masurarea temperaturii reale a probei. Asamblarea probei
din aceasti experienti este reprezentati in fig.3. In afara de scopul mentionat mai
sus, acest experiment a permis verificarea corectitudinii determinarii temperaturii
raportate.
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Fig.5. Rezistenta el ectrica specifica adisproziului.
» - rezultatel e obtinute prin folosireaincalzirii indirecte,
° - prin metoda potenti ometri ca.
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In fig.5 s-au notat, in mod diferit, rezultatele masuririi conductivitatii
electrice a disproziului. Concordanta buna a acestor rezultate confirma pe deplin
justetea afirmatiilor facute. In toate masurarile conductivitatii electrice a metalelor

lichide, lungimea probei constituia aproximativ % din lungimea inductorului, iar

proba se amplasa la mijlocul acestuia, unde exista un cimp electromagnetic
omogen. Pentru verificarea suplimentara a corectitudenii determinarii geometriei
fiolei (topiturii) s-a recurs la compararea rezultatelor masurarii conductivitatii
electrice a semifabricatului din care s-a exectuat fiolasi afiolei propriu-zise.

Rezultatele unor asemenea masurari a fiolei din tantal se prezinta, in functie
de temperatura, in tabelul 2.

Tabelul 2.
Rezistenta fiolelor de tantal
TK 1000 1400 1800 2000 2500
r 10 454 58,6 728 79,0 95,6
(ampula)
r 10°Wm 45,1 583 72.1 785 953
(cilindru)

In limitele erorii experimentului, aceste rezultate se afla in buna concordant
cu cele existente in literatura de specialitate.

4. Eroarealadeterminarea conductivitatii electrice

Sursele principale de erori sistematice de masurare pot fi:
eroarea la determinarea geometriei fiolei si metalului lichid nu depasesc 0,6%. De
altfel, eroarea determinarii distantei dintre sonde constituie ~0,2 %, iar eroarea la
determinarea sectiunii topiturii ~0,3 % (pentru dimensiuni obignuite <50 mm, D=7
mm, ?zo,z %, dED ~0,15 %);
eroarea sistematica se compune din eroarea de citire a temperaturii dupa curba de
gradare a lampii pirometrice care, pentru pirometrul de tipul 011 — 51, congtituie
0,3 % si eroarea conditionata de variatia posibila a gradului de absorbanta a
suprafetei fiolei in comparatie cu experimentul de calibrare. Cauza unei asemenea
variatii poate fi modificarea gradului de absorbanta a suprafetei fiolel datorita
oxidarii. Influenta radiatiei reflectate de inductor nu poate fi substantiala, deoarece
experienta de calibrare s-a efectuat in aceleasi conditii.

Daca se considera ca marimea ¢ este stabila cu o precizie de 10 %, eroarea

. T . . . .
suplimentara d?se contine in intervalul 0,4....1 % (pentru temperaturi cuprinse

intre 1000 si 2300 K). Drept urmare, d?T poate variade la 0,9 pina la 1,5 %.
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Eroarea la determinarea conductivitatii electrice datorita temperaturii
raportate se calculeaza cu formula:
o _fr dr_fr gr.r (6)
r a7 qaT T r
1 mwW:cm

in intervalul de temperaturi 1000...2500 K, pentru ﬁrzGXlO'2 <

r . . .
(pentru 1 n), d—are valori uzuale cuprinse intre 1 si 2% ;
r

§ eroarea sistematica, datorita impreciziei luarii in considerare a rezistentei R a
peretelui, constituie fractiuni de procent (la determinarea e marimea ce se masoara
este caderea de tensiune masuratd cu un potentiometru avind clasa de precizie
0,05);

§ eroarea Sistematica, datorita neomogenitatii cimpului de temperatura, dupa
estimarile facute in lucrarea[10], constituie 0,3 %;

§ erorile de masurare a caderii de tensiune pe model si a rezistentei etalon sunt
determinate de clasa de precizie a potentiometrului de tipul (P 306), cu ajutorul
caruia s-au masurat aceste tensiuni si care constituie fractiuni de procent.

Avind in vedere cele relatate, se poate constata ci eroarea sistematica
maxima (acumulatd) pentru conditiile tipice ale experimentului, in intervalul
indicat al temperaturilor, are valori uzuale cuprinse intre 0,5 si 2,5 %.

Din erorile aleatorii de masurare fac parte eroarea la determinarea rezistentel

fiolei umplute % erorile asociate de determinarea temperaturii raportate

temperaturilor in model si rezistenta etalon, precum si eroarea asociata de
excluderea fortel termoelectromotoare. Reiesind din caracterul de deviere a
punctelor experimentale, se poate spune ca eroarea medie patratica de masurare
congtituie =~ 0,8%. O informatia mai detaliata cu privire larezultatele experimentale
obtinute va fi prezentata de autori in urmatorul numar al revistei.
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THE EXPERIMENTAL STUDY OF THE LIQUID METALS
ELECTRIC CONDUCTIVITY

Simion Bancila, Adela Ciobanu
(State University ,,Alecu Russo”, Republic of Moldova)

This article describes the equipment and measurement methods of liquid metals electrical
conductivity, for temperatures between 300 and 2500 K. The advantages of the measurement
by contact method, based on inductive sample hegting, are discussed. The authors pay specia
attention to equipment improvement, measurement methods and error calculation in
determining electrical conductivity.
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