
Bericht: Allgemeine analytische Methoden usw. 127" 

2--10VoI%iger SehwcfeI- oder Salzs~ure bet Zimmertemperatur. Sechswertiges~ 
Uran wird Unter denselben Bedingungen zu Uran(IV), zum geringen Tell such zu~ 
Uran(III) reduziert. Die Reduktionen verlaufen ohne Gasentwicklung. 

Fi l r  die Kalibrierung vonMikrobiiretten und)Iikroin]ektionspipetten ira Bereieh" 
yon 0,I--10 #1 geben J. B. :BucK, M. L. K~ISTER und M. R. ZELL~ 1 ein einfaehes' 
Verfahren an. Es beruht auf der Tatsache, dab die yon sehr kteinen Tropfen einer- 
Farbl6sung auf Ffltrierpapier hinterlassenen Flecke bet glelchbleibender Temperatur 
und Feuehtigkeit den entsprechenden Volumina exponentiell proportional sind. ~Ian 
kann auf diese Art Volum~nderungen bis zu 0,1 #t vm~folgen. A. KVRTE~ACKEI~. 

l~ber die )Iethode, Radiokohlenstoff ~4C quantitativ im Gasz~ihIrohr zu messen, 
berichtet eingehend M. L. EI])I~OFF ~. Diese Art der Messung besitzt den Vorzug, 
dal~ die Menge des in das Z~hlrohr eingebraehten 14C0~ leieht durch den Gasdruek: 
abzulesen ist und damit entgegen der iiblichen radiometrisehen Bestimmung als 
Bal~CO~-Niederschlag Arbeitsaufwand und Zeit gcspart wird. Das Z~hIrohr ist ein 
fib]iehes Gasz~h]robr mit CSe-CO2-Ffillung. 

Der technisehe Aufbau der gcsamtcn Apparatur wird eingehend besehriebem 
BatdC03 wird im gesehlossenen System mit HC10 a zersetzt nnd das entstandene~ 

ltC02 im gereinigten N2-Strom fiber mehrere Fallen und Mischgef~Be in das Z~hlrohr 
eingebraeht. Die spezifische Aktivit~t l~l~t sieh dureh Beimischen yon inaktivenn 
CO~ in weiten Grenzen regeln. Die ~[essungen wmrden mit einem modifizierten Z~hl- 
gers ( ~ - H A P ~ - S c h a l t u n g )  vorgenommen. Die Z~hlrohreinsa~,zspannungen- 
liegen sehr hoeh und verlangen bet hSheren Gasdrueken ein spezielles Hoch- 
spannungsger~t yon Spannnngen bis fiber 6000 Volt. 

Die Me~ergebnisse best~tigen direkte Proportionalit~tten zwischen der Teilchen-- 
zaM und eingebraehter laCO~-Menge in dem grol~en Ih'uckintervalI yon 2--175 cm 
Hg. Bet geringen Gasch'ucken liegt die mi~tlere Abweichung der Messungen yore 
Sotlwerte um 1,2%. Dieser Fetfler ~drd bet einem Gasdrnek um 50 em Hg-Saule 
noch welter his auf0,4% herabgedrfickt. 

An Hand zahlreicher Z~hlrohrcharakteristiken und Eichkurven zeigt der Ver- 
fasser die Leistungsfi~higkeit dieser Me~methode. Die einzelnen Mel~punkte ent- 
halten durchschnittlich 30000 Teilchen (gezghlt), der statistische Febler wird 
berectmet. 

Festgestellt wurde ferner, dal~ die Apparatur nach 5 rain ]angem AusspfiIen mit~ 
inaktivem CO~-~q~-Gemisch keine Restaktivit~t mehr zeigte und die an der Wandung 
adsorbierte ~CO~-AktivitSt in jedem Fall vernachli~ssigbar klein wird. 

AbschlieBend weist der Verfasser darauf hin, dai~ mit seiner Anordnung (ein 
28 ml-Z~hlrohr rai~ 2 Atmosph~ren CO~-Druek) noch eine spezifische Aktivitat yon_ 
4•  10 -~~ Curie per Gramm C mit etwa 10% Fehler zu z~hlen gestattet, will,rend die 
Grenze der ~dC-Bestimmung mit dem 2 mg/em~-Gloekenzghlrohr bet etwa 7,4 • 10 -s~ 
Curie/g Kohlenstoff ]iegt. W. HE~R. 

Um die Bestimmung yon Gefrier- und Schmelzpunkten nnter der Eigen- 
atmosphere der Analysensubstanz, d.h.  in Abwesenheit~ yon Luft oder anderen 
Fremdgasen durchfiihren zu kSnnen, gestalten A. R. G~As~ow, jr., N. C. K~OVSKOe 
und F. D. Ross~ia  ihren frfiher r besehriebenen Apparat dahingehend urn, dal~ im 
Vakuum gearbeitet werden kann, Ein Dewargefiil~ yon 30 mm liehter Weite des~ 
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