798

Intensitit bei (1070 £ 20)keV. Bei einer weiteren schwachen
Linie von (775 X 20)keV 1dBt sich eine Verunreinigung noch
nicht mit Sicherheit ausschlief3en.

Nach Mallmanns Messungen? sollten etwa 90°0 der
p-Zerfille des Te'®® zu einem niedrig liegenden Niveau des
J129 gehen, fiir das er als obere Grenze etwa 70 keV angibt.
Wir haben ebenfalls bis herunter zu etwa 150 keV keine
weitere Linie beobachtet. Die in der zitierten Arbeit? offen-
gelassene Alternative des f-Zerfalls zum Grundzustand des
J129 scheidet sicher aus, wenn man nicht die vom Schalen-
modell ? nahegelegte dj ,-Zuordnung zum 72-min-Zustand
des Tellur anzweifeln will. Der Ubergang von dj, zum

Die kurzlebigen Molybdan- und Technetium-
Isobare der Massenzahl 105

VonJ.Flegenheimer,G.B.Baré und A.Medina

Laboratorios de Radioquimica de la Comisién Nacional de la
Energia Atémica, Buenos Aires

(Z. Naturforschg. 10 a, 798—799 [1955] ; eingegangen am 12. Juli 1955)

Die Halbwertszeiten der Isobaren Tc-105 und Mo-105 wer-
den in der Isotopentabelle von Hollander, Perlman
und Seaborg! mit kurz bzw. ~ 5 Min. bezeichnet, in der
Zusammenstellung von Seelmann-Eggebert und
Strassmann? werden fiir sie die Halbwertszeiten ~ 5
und ~ 15 Min. angegeben, und ihr Vorhandensein wird erst-
maligvon Bornund Seelmann-Eggebert? erwdhnt.

Da ihre Halbwertszeiten wegen des sehr komplexen Ge-
misches der kurzlebigen Spalt-Molybdan- und Technetium-Iso-
tope und der relativ sehr starken Spaltausbeuteunterschiede
zwischen den Massenzahlen 100 und 105 nicht durch Kurven-
analyse der f-Aktivititen ermittelt werden konnen, werden sie
durch Abtrennung ihrer Tochtersubstanz (Ru-105) in bestimm-
ten Zeitabstdnden indirekt bestimmt.

Te-105

Zur Erzeugung der Spaltprodukte wurde Ammoniumdiuranat
15 Min. lang schnellen Neutronen ausgesetzt. Das bestrahlte
Uranat wurde in Salzsdure gelost, 10 mg Cu(2)-Ionen als Tri-
ger hinzugegeben und mit Schwefelwasserstoff gefdllt und vom
Uran und den anderen Spaltprodukten abfiltriert. Der Sulfid-
niederschlag wurde darauf in Salzsdure unter Bromzusatz ge-
16st, je 10 mg Molybdat-, Perrhenat- und Eisen(3)-Ionen hin-
zugegeben und das Eisen mit Ammoniak als Hydroxyd gefallt.
Das Filtrat wurde essigsauer gemacht und das Mo als Blei-
molybdat gefdllt und abfiltriert. Zu diesem Filtrat wurde eine
bekannte Aktivitdt des Ru-106 zugesetzt und die auch das Tc
enthaltende Losung in sieben gleiche Teile geteilt. Nun wurde
im Abstand von jeweils 10 Min. Phenylarsoniumchlorid zuge-
setzt und mit dem ausfallenden Re auch das Tc abgeschieden.
Die erste Tc-Féllung konnte 11 Min. nach Bestrahlungsende
vorgenommen werden. Die Tc enthaltenden Niederschlige
wurden sofort gemessen, um an Hand der stets vorhandenen

1J.M. Hollander, I. Perlman u. G. T. Sea-
borg, Rev. Mod. Phys. 25, 523 u. 525 [1953].

2W.Seelmann-Eggebertu. F. Strassmann,
Z. Naturforschg. 2a, 83 [1947].

NOTIZEN

g7/2-Grundzustand gehort zur Klasse A/=2 ohne Paritiits-
danderung und ist somit hoch verboten.

Weitere Untersuchungen zur Aufklirung des Zerfalls-
schemas des Te!?® und insbesondere zur Auffindung des er-
wihnten niedrigliegenden Niveaus sind im Gang.

Herrn Prof. Dr. E. Schopper danke ich fiir sein
Interesse an dieser Untersuchung, welche durch Mittel des
Schwerpunktsprogramms iiber die Deutsche For-
schungsgemeinschaft in dankenswerter Weise
unterstiitzt wird.

3 M. G. Mayer u. S. A. Moszkowski. Rev. Mod.
Phys. 23, 315 [1951].

Aktivitdt des Tc-101 festzustellen, ob jedesmal die gleiche
prozentuale Menge des in der Losung befindlichen Tc aus-
gefdllt wurde. Die auf diese Weise ermittelten Korrektionen
waren jedoch so klein, daf} sie nicht beriicksichtigt werden
mulfiten.

Nach dem Zerfall der Tc-Aktivititen wurde die in den Tc-
Préparaten nach ihrer Fallung gebildete Aktivitdt des Ru-105
gemessen.

Da das Phenylarsoniumperrhenat nicht véllig frei von Fremd-
aktivitdten ist, ist eine Ruthentrennung vorteilhaft. Allerdings
war die Destillation des Ru unter den gewihlten Bedingungen
nicht quantitativ, so da} die chemische Ausbeute durch Wi-
gung oder Verwendung eines Indikators (Ru-103) bestimmt
werden mufite.

Die Aktivitat des Ru-105 wurde auf die Zeit der Tc-Fallung
extrapoliert und so die Abnahme der Aktivitdt des Tc-105 be-
stimmt. Auf Grund mehrerer Versuchsreihen wurde fiir die
Halbwertszeit des Tc-105 ein Wert von 10 = 1 Min. ermittelt.

Nach dem Zerfall der Isobaren Ru-105 und Rh-105 wurden
die Prédparate erneut gemessen, wobei sich in keinem Préparat
eine wesentliche Aktivitat des Ru-106 feststellen lief3, was be-
deutet, da} praktisch keine Ru-Aktivitat mit dem Tc ausgefallt
worden war.

Zur Kontrolle wurde noch aus einem Teil des bestrahlten
Urans Ru direkt abdestilliert und gemessen. Weniger als 2%/
der Ru-105-Aktivitit, die sich durch Zerfall des Tec-105 in
der Losung nachgebildet hat, war durch die Fillung des
Phenylarsoniumperrhenats mit abgeschieden worden.

Mo-105

Durch mehrere Versuche wurde festgestellt, dafl das
Mo-105, im Gegensatz zu alteren Veroffentlichungen 2.3, eine
wesentlich kiirzere Halbwertszeit besitzt als ~ 5 Min.

Auf Grund unserer Versuche muf} seine Halbwertszeit kiir-
zer sein als 2 Min.

Mo- und Tec-107 und 108

In einer dhnlichen Versuchsreihe wurde festgestellt, dafl
Mo- und Tc-107 und 108 (die Muttersubstanzen der beiden
4-Min.-Ru-Isotope *) kurzlebiger sein miissen als 1 Minute.

3H.J.Born uuW.Seelmann-Eggebert, Natur-
wiss. 31, 420 [1943].

4G.B.Baré, P. Rey u. W. Seelmann-Egge-
bert, Z. Naturforschg. 10a, 81 [1955].
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NOTIZEN

Wir mochten Herrn W. Seelmann-Eggebert fir
die Anregung zu dieser Arbeit und seine Mithilfe danken, wie
auch den Herren Ing. E. Galloni und W. Scheuer
und ihren Mitarbeitern fiir die Durchfiihrung der Neutro-
nenbestrahlungen mit dem Zyklotron und dem Kaskaden-
generator.

Die Dichte von schwerem Wasser
zwischen 95° C und 160° C

Von U. Grossmann-Doerth
Max-Planck-Institut fiir Physik, Gottingen

(Z. Naturforschg. 10 a, 799—800 [1955] ; eingeg. am 5. September 1955)

Waihrend die Dichte von schwerem Wasser bis zum Siede-
punkt von Changund Tung! und von Schrader und
Wirtz? mit einer Genauigkeit von einigen Einheiten der
5. Dezimale gemessen worden ist, liegen keine veroffentlich-
ten Arbeiten vor, in denen die Dichte des fliissigen D,O
oberhalb des Siedepunktes mit entsprechender Genauigkeit
bestimmt wurde. Von Heiks und Mitarbeitern3 ist die
Dichte des Deuteriumoxyds zwischen 30° C und 250° C mit
einem Quarzschwimmer, von Hardy und Mitarbeitern?
zwischen 90° C und 125° C mit einem Dilatometer gemessen
worden ; beide Autorengruppen erreichten Genauigkeiten von
einigen Einheiten der 3. Dezimale.

In der vorliegenden Arbeit wurde das Dichteverhéltnis von
schwerem zu normalem Wasser derselben Temperatur mit
Pyknometern zwischen 95° C und 160° C gemessen, bei
einem Fehler von * 3-107°.

Die verwendeten (Uberlauf-) Pyknometer aus Quarz oder
Duranglas waren im wesentlichen die gleichen, die z.B.
Wirtz bei der genauen Bestimmung der Dichte von D,O
unterhalb des Siedepunktes benutzte und beschrieben hat?.
Das mit der Fliissigkeitsprobe bei Zimmertemperatur ganz
gefiillte Pyknometer wurde in ein Aluminiumdruckgefaf} ein-
geschlossen und im Thermostaten auf die gewiinschte Tem-
peratur gebracht. Nach etwa 40 min ist der Temperaturaus-
gleich zwischen der Thermostatenfliissigkeit (Paraffinél) und
dem Wasser im Pyknometer bis auf einige 0,001° C erreicht.
Die Fliissigkeitsprobe im Pyknometer dehnt sich wihrend
der Erwidrmung aus und tritt teilweise oben aus der engen
Kapillaréfinung heraus. Der nach dem Temperaturausgleich
auf dem Pyknometerschliff stehende Tropfen wurde von der
das Pyknometer bei dieser Temperatur vollstindig ausfiillen-
den Fliissigkeitsmenge durch einen Stift aus Gold oder Pla-
tin getrennt. Dieser von aufBlerhalb bewegte Stift wird von
oben in die durch einen 1 mm-Kugelschliff erweiterte Kapil-
larenoffnung eingeprefft und schlieft diese wasser- und luft-
dicht ab. Dann wurde das Druckgefil abgekiihlt, geoffnet
und das Pyknometer mit Inhalt gewogen. Dieses Verfahren
wurde mit normalem Wasser ebenso wie mit den Proben

1T. L. Chang u. L. H. Tung, Nature, Lond. 163,
737 [1949].

2 R. Schrader u. K. Wirtz, Z. Naturforschg. 6a,
220 [1951].

3 J.R.Heiks, M. K. Barnett, L. v. Jones u. E.
Orban, J. Phys. Chem. 58, 488 [1954].
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Die Bestimmung der Halbwertszeit des Tc-105 wurde als
Dissertation von J. Flegenheimer der ,Facultad de
Ciencias Exactas y Naturales der Universidad Nacional de
Buenos Aires” vorgelegt. Die vollstindige Arbeit erscheint in
den ,,Publicaciones de la Comisién Nacional de la Energia
Atdémica de la Reptblica Argentina, Serie Quimica®.

schweren Wassers bei genau denselben Temperaturen mit
demselben Pyknometer durchgefiihrt. Division der so be-
stimmten Massen der das Pyknometervolumen bei der frag-
lichen Temperatur genau ausfiillenden Fliissigkeitsmengen
lieferte S77, das Verhiltnis der Dichte der Schwerwasser-
probe zu der von normalem Wasser derselben Temperatur.
Ein Satz entsprechend eingestellter Beckmann-Thermometer
gestattete zusammen mit dem (elektronisch regulierten) Ther-
mostaten die MeStemperaturen auf wenige 0,001° C genau zu
reproduzieren. Dabei geniigte es wegen der relativ geringen
Abhingigkeit des Dichteverhiltnisses von der Temperatur,
die letztere absolut nur auf etwa 0,1° C genau zu kennen.
Da das Druckgefdl mit dem Pyknometer bei Zimmertempe-
ratur unter normalem Luftdruck verschlossen wurde, standen
die Fliissigkeitsproben zusitzlich zu dem Sittigungsdampf-
druck unter etwa 1,4 Atm. Luftdruck. Die MeBresultate wur-
den jedoch auf den jeweiligen Sittigungsdampfdruck korri-
giert.

Die Bestimmung der Masse der das Pyknometervolumen
ausfiillenden Wassermenge wurde zunichst mehrmals bei
allen interessierenden Temperaturen (zwischen 95° C und
160° C in Abstinden von je 5° C) mit normalem Wasser
durchgefiihrt. An diese ,,Eichmessungen® schlossen sich die
MeBreihen mit den Schwerwasserproben an. Vier derartige
MeBreihen mit Proben, deren Konzentrationen 96,80, 99,54,
99,55 und 99.87 Molprozent betrugen, wurden durchgefiihrt
und die Ergebnisse auf 100 Molprozent extrapoliert. Das an-
gewendete Extrapolationsverfahren ist z. B. in der oben ge-
nannten Arbeit von Schrader und Wirtz? erklirt; es
beruht darauf, daB die GroBe p(T)=S77/S;*® (wobei Sp7
das Dichteverhiltnis einer Probe bei der Temperatur T, S;,%°
dieselbe GroBe bei 30° C genommen, bedeutet) bei den hier
verlangten Genauigkeiten unabhidngig von der Konzentration
der Probe ist, solange 99,0 Molprozent nicht unterschritten
werden. Eine demnach weiterhin notwendige, geringe Kor-
rektur fiir die Ergebnisse der MeBreihe mit der Probe von
96,8 Molprozent wurde ausgerechnet und angebracht.

Die erforderliche Messung bei 30° C ist in demselben
Pyknometer vor Beginn der eigentlichen MeRBreihe vorgenom-
men worden.

Dem Verfahren mufl der Dichtewert des reinen Deuterium-
oxyds bei 30° C zugrundegelegt werden. Dieser Bezugswert,
530°0=1,10804 (Dichteverhiltnis von reinem Deuteriumoxyd
zu normalem Wasser derselben Temperatur bei normaler
Zusammensetzung der O-Isotopen), wurde der Arbeit von
Isbergund Lundberg?® entnommen.

4 R.C.Hardy u. R. L. Cottington, J. Res. Nat.
Bur. Stand. 42, 573 [1949].

5 K. Wirtz, Phys. Z. 43, 465 [1942].

6§ P.Isbergu. L. Lundberg, Z. Naturforschg. 9a,
472 [1954].



