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Messung der Atomwirme von reinem und mit
Wasserstoff beladenem Palladium

Von W. Ercuenaver und L. Scuirer

Eduard-Zintl-Institut der Technischen Hochschule Darmstadt
(Z. Naturforschg. 11 a, 955—956 [1956] ; eingegangen am 24. Oktober 1956)

Nach dem von Euckex und Crusius entwickelten Ver-
fahren! wurden die Atomwéarmen von reinem Palladium
sowie von mit Wasserstoff (entsprechend einem Wasser-
stoffgehalt von 11,8 und 16,3 At.-%) beladenem Pal-
ladium zwischen 55 und 270° K bestimmt. Der 110,7 g
schwere MeBkorper, der uns freundlicherweise von der
Firma Heraeus, Hanau, als Leihgabe zur Verfiigung
gestellt wurde, hatte die Form eines unten geschlosse-
nen Hohlzylinders mit einer Wandstiarke von 0,2 cm.
Er wurde in der iiblichen Weise mit einem Heizdraht
aus Manganin und einer Widerstandsthermometer-
Wicklung aus Platindraht versehen. Die Temperatur-
eichung erfolgte mit einem Sauerstoff-Dampfdruck-
Thermometer. Unter Verwendung der Temperatur-
skalen von HenninG 2 sowie Crusius und Vauveren 3 wur-
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den die MeBwerte mit Hilfe der Nernstschen a-Regel
korrigiert.

Die Beladung des Palladiummetalls mit Wasserstoff
erfolgte auf elektrolytischem Wege bei Zimmertempe-
ratur. Die als Gefdl ausgebildete Palladiumprobe diente
hierbei als elektrolytischer Trog, dessen Innenwand die
Kathode bildete. Die Menge des im Metall gelosten
Wasserstoffs wurde aus dem Volumen des entwickelten
Gases und der gemessenen Elektrizitdtsmenge berech-
net. Zum Konzentrationsausgleich wurde jeweils zwi-
schen Beladung und Messung eine Wartezeit von meh-
reren Tagen eingeschoben. An Hand von Kontrollmes-
sungen konnte nachgewiesen werden, da8 wéhrend der
Untersuchungen keine merklichen Wasserstoffverluste
auftraten.

Die bei verschiedenen Temperaturen
Wirmekapazitidten

C=Cp(Pd+H)'Apd

(cp=spez. Wirme pro g Gemisch, A=Atomgewicht)
von 106,7 g Gemisch sind in Abb. 1 dargestellt. Gegen-
iiber den von Crusius und ScHACHINGER angegebenen
Werten fiir reines Palladium? liegt unsere Interpola-

ermittelten

Abb. 1. Die Atomwirme von rei-
nem Palladium (A) und die
Warmekapazitit von  einem
Grammatom wasserstoffhaltigem
Palladium (B: mit 11,8 Atom-%
Wasserstoff, C: mit 16,3 Atom-%
Wasserstoff) .
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tionskurve im Bereich von 80—120°K im Mittel um
knapp 1% hoher, wihrend oberhalb von 200° K eine
durchschnittliche Abweichung von rund 0,5% nach der
anderen Seite hin auftritt. In den Zwischengebieten ist
die Abweichung kleiner als 0,5%. Diese Unterschiede
sind vermutlich im wesentlichen auf die verschiedene
Vorgeschichte beider MeB3korper zuriickzufiihren. Nach
unserer Abschdtzung liegt der mittlere Fehler von C),
bei reinem Palladium knapp unter 1%, wihrend er sich
bei beladenem Metall auf maximal 1,5% erhoht.

Abb. 2 zeigt die aus den Interpolationskurven ermit-
telten Differenzbetrége
A=[{y Au+ (1—y) Apa} )

p(PAd+H) — (1—7) Aracy(Pd)] 5 -

(y =Molenbruch des Wasserstoffs) in Abhangigkeit
von der Temperatur. Die Abweichungen der beiden
Kurven voneinander liegen noch innerhalb der durch
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Abb. 2. Die Differenzbetrige 4B und AC in Abhingigkeit
von der Temperatur.

5 K. K. Kerry, J. Chem. Phys. 8, 316 [1940].
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T: Warre, W. E. WaLrace u. R. S. Craig, J. Chem. Phys.
24, 634 [1956].
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die Differenzbildung bedingten, relativ hohen Fehler-
grenze.

An Hand des Temperaturverlaufs von 4B und AC
laf3t sich aussagen, daBl im System Palladium — Wasser-
stoff in dem von uns untersuchten Bereich keine Phasen-
Umwandlung auftritt, wie sie etwa von KerLLy® beim
System Tantal — Wasserstoff gefunden und von Warre,
Warrace und Craic ® diskutiert wurde.

Im iibrigen sind die bisher vorliegenden Ergebnisse
noch keineswegs ausreichend fiir eine ausfiihrliche Dis-
kussion. Die in dieser Untersuchung beniitzten Wasser-
stoffkonzentrationen, die von uns zu Gunsten groBer
Effekte und somit einer hoheren Melgenauigkeit ge-
wihlt worden waren, fallen vermutlich bei Zimmer-
temperatur bereits in das heterogene (a -+ f3)-Gebiet des
Systems Palladium — Wasserstoff 7. Infolgedessen ist die
gefundene Erhohung der Atomwirme nicht mehr allein
auf den Einbau von Wasserstoffatomen oder Protonen
auf Zwischengitterpldtze im Metall zuriickzufiihren.
Vielmehr ist zu erwarten, dafl die in der [-Phase auf-
tretende Aufweitung und Verzerrung® des Palladium-
gitters allein bereits eine Anderung der Atomwirme
zur Folge hat. Eine Abgrenzung dieser beiden Einfliisse
ist an Hand der vorliegenden Ergebnisse noch nicht
moglich. Eine Reihe weiterer, sich iiber einen gréferen
Temperaturbereich erstreckender Untersuchungen ist in
Vorbereitung.

Herrn Professor H. Wirte danken wir herzlichst fiir
die Anregung zu dieser Arbeit. Ebenso danken wir der
Deutschen Forschungsgemeinschaft fir
die Bereitstellung von Geriten.

7 F. Kricer u. G. Geny, Ann. Phys., Lpz. (5) 16, 184 [1933].
8 E. Niurine, Ann. Phys., Lpz. (5) 21, 312 [1934].

Die Kernmomente des radioaktiven TI204

Von H. G. Bexnewirz, W. Pavr und P. Toscuek

Physikalisches Institut der Universitit Bonn
(Z. Naturforschg. 11 a, 956 [1956] ; eingegangen am 10. November 1956)

Bei der Beschreibung einer Methode zur Bestimmung
von Kernmomenten mit fokussiertem Atomstrahl! wurde
vorgeschlagen, diese Methode zur Untersuchung radio-
aktiver Isotope zu benutzen. Sie erscheint besonders
geeignet fiir die Anwendung auf Isotope mit mittleren
Halbwertszeiten von einigen Tagen bis zu einigen Jah-
ren, da man einerseits die Intensitit des auf einer
Platte kondensierten Atomstrahls, zum anderen die
Schwirzung der Photoplatte bei einer Kontaktradio-
graphie iiber langere Zeit integrieren kann. Nach einer
Priifung mit Rb®, bei der Spin und magnetisches Mo-
ment dieses Kerns innerhalb 2% mit den Werten von
BeLLamy und Smita iibereinstimmten, wurde das Ver-
fahren mit dem f-aktiven TI1*** durchgefiihrt. Aus dem
rotationssymmetrischen Aufspaltungsbild des geschwin-
digkeitsselektierten Atomstrahls wurde mit Hilfe einer
Spaltblende ein 1 mm breiter Streifen herausgeblendet.
Die Geschwindigkeit der Atome wurde etwa der halben

1 H. G. Bexyewrtz u. W. Pauvr, Z. Phys. 139, 489 [1954].

wahrscheinlichsten Geschwindigkeit bei ca. 180 m/sec ge-
wiahlt. Um den magnetischen Feldgradienten fiir scharfe
Abbildung zu finden, wurde dieser in zwei Versuchen
und in Schritten von 40% bzw. 8% variiert, wobei je-
weils sieben Bilder auf einer Platte aufgenommen wur-
den. Insgesamt gelangten dabei ca. 3 g T12** mit einer
spez. Aktivitit von 7mC/g zur Verdampfung. Eine
durchschnittliche Aufdampfzeit von 1 h je Bild geniigte,
um bei einer Belichtung von 14 d im radiographischen
Verfahren starke Schwirzungen hervorzurufen. Die
Radiographie zeigte zwei gut getrennte Ringe, aus
denen sich der Kernspin /=2 und der Aufspaltungs-
faktor der magnetischen Hyperfeinstruktur zu
A=68-10"3+10% cm™1!

ergibt. Aus den bekannten Werten fiir TI*%® errechnet
sich damit das magnetische Kernmoment des TI12* zu
| 1| =0,062 £ 10% KM.

Der gemessene Spin laBt sich durch das Schalen-
modell mit der Annahme erklirten, dal das 81. Proton
im 3 Syj-Zustand, das 123. Neutron im 3 pge- oder
2 f52-Zustand ist und ihre Spins sich nach Norpuerus *
Regeln zu I koppeln. Das abnorm kleine magnetische
Moment scheint auf eine Mischung verschiedener Kon-
figurationen hinzudeuten.

2 1,. W. Norpuemv, Rev. Mod. Phys. 23, 322 [1951].



