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Л. Н. БОГОЯВЛЕНСКИЙ

УСТАНОВЛЕНИЕ ОСНОВНОГО ЭТАЛОНА РАДИЯ СССР

В началеXX столетияна мировом рынке появилось много препара-

тов радия и, естественно,возник вопрос о необходимостиего точного

измерения, установления для него единицы и изготовления для него

эталона. Этот вопрос был поставленна Брюссельском международном

конгрессепо электричествув 1910 г., на котором было постановлено

принять за единицу радия миллиграмм эквивалент радия элемента,

определяемыйпо интенсивностиего гаммаизлучениянезависимоот ха-

рактераего химическогосоединения.

М. Кюри было поручено изготовлениеэталона радия. Для этой

целиМ. Кюри использовала препаратчистого радия, изготовленный

из иохимстальскойсмоляной руды, который служил ей для определе-

ния атомноговеса радия, т. е. 100-процентнаясоль безводного хлори-

стого радия, отвечающая формуле RaCl 2 , чистотакоторой проверя-

лась спектроскопически,причем линиибария в ней совершенноотсут-

ствовали. Из этого препаратабыла приготовленанавеска в 21,99 мг,

которая была запаянав ампулу из тюрингенского стекла с толщиной

стенок0,27 мм, диаметром1,45 мм и длиной 32 мм. Одновременно,

Генигшмидтом в Вене была приготовленадругая навеска безводного

хлористогорадия в 31,17 мг, отвечающая также формуле RaCl 2 . Эта

навескабыла запаяна в стеклянную ампулу с толщинойстенок0,27 мм,

диаметром3,2 мм, и длиной 30 мм. Значения обоих эталонов радия

были определенына основанииатомных весов для: Ag= 107,88, С1 =

= 35,457, Вг = 79,916 и Ra = 225,97. По произведеннымв Париже и

в Венесравнениямэтихдвух препаратовионизационнымметодомпо испу-
скаемым ими у-лучам— получилось полное совпадение,что указывало

на правильность их изготовления.

Международный конгресспо электричествув 1912 г.постановилсчи-

тать основным международнымэталономрадия приготовленнуюМ. Кюри

навеску в 21,99 мг RaCl 2 , которая должна храниться в Международ-

ном бюро мер и весов в Севре в тех же условиях, в которых хранятся

там все международные эталоны. Навеска, изготовленная венским хи-

миком Генигшмидтом, признанакопией международного эталона, ко-

торая должна храниться в Венской академиинаук [1].

Тем же Международнымконгрессомв 1912 г. была выделена спе-

циальная постояннаякомиссия, в задачи которой входило наблюдение

за первичныммеждународнымэталономрадия и его копией и снабже-

ние различных государств, так называемыми, вторичными международ-

ными эталонами.Эти вторичные эталоны должны изготовляться из ма-

терила, не содержащегоизотопарадия мезотория и такого же химиче-
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ского составаи концентрации,т. е. 100% RaCl 2 - Толщина стеноксте-
клянных ампул и сорт стекладолжны приближаться к тем же, из ко-

торых сделаны первичный эталони его копия, т. е. необходимобрать
трубки из тюрингенскогоили богемского стекла с толщиной стенки

0,27 мм. Вторичные эталоны подвергаются многократным сравнениям

по методу 7"излУчения с Парижскими Венским, получают свой номери

сертификатмеждународнойкомиссиипо эталонамрадия.

До 1927 г. включительно распределениевторичных международных

эталонов по государствамвидно из табл. 1.

Таблица 1

RaCl, мг

Страна „,?£™ Я » I Венские I Парижские
ния измерения измерения

Данные
сертификата

Франция . . .

Германия . .

Англия . . .

США ....
Швеция . . .

Япония . . .

Португалия .

Дания ....
Бельгия . . .

Чехословакия

4 X 1912

1 VII 1913

9 VIII 1915
4 I 1924

11 XI 1924

22,45
19,73
21,13
20,28
9,73
9,80
9,09

28,43
33,06

Приведенныйсписокэталонов [2] является приблизительными в нем

не выдержана их международная нумерация. Так, эталон США имеет

официальный международныйномер VI, в то время как в спискеон

помеченна четвертомместе.Кроме того, эталонДании был измерен

только в Вене и не измеренв Париже, что указывает на то, что изго-

товлениеего не соответствовалонормам.

Одним из необходимейшихусловийдля изготовленияэталонов радия

должна быть чистотапрепаратоврадия. Обычно, находящимися в пре-

паратахпримесямирадия являются соли бария, остающиеся после по-

следнегофракционирования хлоридов или бромидов, если последнее

не было доведено до получения 100-процентнойсоли радия, или при-

месиизотопарадия— мезотория. Примесьбария неоказывает никакого

влияния на постоянство излучения ампулы, но она увеличивает массу

препарата,производит разбавлениеего неактивнымвеществом и увели-

чиваетпоглощениеизлучения самоймассой.Гораздо серьезнеепримесь

изотопарадия мезотория, который испускает̂-лучи почти такиеже как

и радий, но он обладаетпериодомполураспада в 6, 7 лет [3], в то

время как у радия этотпериодравен!590 лет. [3] В результатеряда радио-
активных превращенийиз мезоторияобразуетсятакжеу-излучающийто-

рий С, вследствиечего у-излучениеампулы, заключающей мезоторий,

вначалепостепеннорастет,а затемначинаетпадатьс периодомполураспада

в 6,7 лет. Отсюда можно заключить, насколько непостояннымдолжно
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быть излучениеампулы, содержащей хотя бы незначительныепримеси

мезотория. Отделитьхимическимпутеммезоторийот радия невозможно,

почему гарантиейотсутствиямезотория в пренаратерадия может слу-

жить только происхождениеэтого препаратаи характеррудногоместо-

рождения, его тщательное изучениес геологической,геохимической и

минералогическойточек зрения. Материалом,из которого были полу-

чены первые препараты радия, была иохимстальскаясмоляная ура-

новая руда, практическисовершенноне содержащая тория. Мощность

этого месторожденияневелика и его можно считать практическиуже

выработанным, почему препаратоврадия, изготовленных из этого ма-

териала, в настощеевремя уже почти не встречается.Из вновь откры-

тых за последнеевремя месторожденийурановых руд наибольшеговни-

мания как по мощности, так и по чистотедобываемого из него радия,

заслуживаетместорождениеурановой смолки в БельгийскомКонго в Аф-
рике. Как и все урановые месторождения— это месторождениеимеет

весьма сложный минералогическийсостав, но торий содержащихмине-

ралов в нем найденоне было. Union miniere du Haut Katanga,экс-
плоатирующий это месторождение,поставляетв последниегоды препа-

раты радия также и для изготовления вторичных международныхэтало-

нов радия."
В середине1926 г. Главной палатоймер и весов были полученыот

Международнойкомиссии по эталонамрадия два вторичные междуна-

родные эталонарадия. Необходимыйдля этой цели радий/был доста-

влен КомиссииUnion minieredu HautKatanga26 марта1928 г. Глав-
ная палатамер и весов получила два международныхэталона№ X и

№ XI, снабженныесертификатамиМеждународной комиссииза подпи-

сями Резерфорда, М. Кюри и Ст. Мейера. Данные для этих эталонов,

заимствованныеиз сертификатов, приведены в табл. 2. Содержаниера-
дия в эталонахопределенос точностью в 0,2%.

Таблица2

Ампула
Вес соли

мг

Содержа-
ние мг

RaCl 2

Содержа-

№ толщина
стенок мм

диаметр
мм

длина мм
ние мг

Ra

X
XI

0,27
0,27

3,5
3,2

29
28

44
22

39,07
19,98

29,74 і

14,45 ,

Ампулы сделаныиз богемского стекла со впаянными концами пла-

тиновой проволоки. Эталоны закрыты 4 июля 1927 г. Сертифакаты
подписанычленамикомиссии 13 октября 1927 г. Как видно из цифр
для веса соли и для содержанияRaCl 2 , определенногопо интенсивности

его ^-излучения, соль хлористогорадия содержитоколо 10% хлористого

бария. На сертификатахимеетсяпримечаниепредседателякомиссииРе-
зерфорда, в котором он отмечаетэтот факт, но считаетего не имею-

щим существенногозначения, так как поглощение,вызываемое примесью

10% хлористого бария, лежит за пределамиточностиметрологического

измерения.
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В марте1928 г. при Главной палатемер и весов был организован

Комитетэталонов радия в составе президентаГлавной палаты мер и

весов и двух членов академиковВ. И. Вернадского и А. Ф. Иоффе.

В первом своем заседании5 июня 1928 г. Комитетпостановилсчитать
оба препаратарадия официальными эталонамирадия СССР, которые

должны быть хранимы в надлежащихусловиях.

Для выработки надлежащейинструкциипо хранению и пользованию

эталонамибыла организованакомиссия из сотрудников Главной палаты

мер и весов, Государственногорадиевого институтаи Физико-техниче-

ского института.В заседанииэтой комиссииразбиралисьтриравноцен-

ных пути для установленияОсновного эталонарадия СССР.
1. Оба образцарадия признаютсяосновнымиэталонамирадия СССР.

В этом случае берутся цифры сертификатовдля эталонов№ X и № XI
и их среднеезначение.ОбасертификатаМеждународнойкомиссииимеют

официальную силу и оба образцаучаствуют в текущей работе и в оди-

наковой степениподверженывсемслучайностямизмерений.Этот путь мо-
жет быть рекомендованв том случае, еслиуверенность в устойчивости

образцов радия меньше, чемуверенностьв надежностиметодовизмерений.
2. Один из образцов радия (например№ XI) признаетсяосновным

эталономрадия СССР, другой— его эталоном-свидетелем.

В этом случаеустанавливаетсятолько значениеобразца № XI со-
гласно сертификатадля него Международнойкомиссии.Другой образец
№ X служит только для контроля значенияобразца№ XI путемсравнения
обоих образцов, причемдля образца№ X принимаетсязначение,указанное

в его сертификате.Оба сертификатаимеют официальную силу. В теку-

щей работеучаствует только образец№ XI, его рабочим значением

■служит установленноезначениеи он подвержен всем случайностям из-

меренийв большей степени,чем образец№ X.

Этот путь по преимуществуможет быть рекомендованв томслучае,

еслиуверенностьв устойчивостиобразцов радия больше, чемуверенность
в точностии надежностиметодов измерения.Результаты измеренийпо-

лучаются в этом случаеболее сравнимымимежду собой.
3. Один из образцов радия (например№ XI) признаетсяосновным

эталономрадия СССР, другой— его основной копией.

В этом случаеустанавливаетсятакже только значениеобразца№ XI
согласносертификата для него, который и будет иметь официальную
силу. Значениеобразца№ X определяетсякаждый раз путемсравнения

его с образцом№ XI. Сертификат для образца№ X официальной силы

не имеет.Образец№ XI применяетсятолько для сравнения с ним об-
разца№ X.

Этот путь можно рекомендоватьв том случае, если естьодинаковая

уверенность в устойчивостиобразцов и в точностии надежностиме-

тодов измерений. Комиссия постановилапринять третийварианти вы-

брать в качествеосновногоэталонапрепарат№ XI, содержащий14,45 мг

радия элемента,как более близко подходящий к основному междуна-

родному эталону, а препарат№ X принять в качествеосновнойкопии.

Ежегодная поправка на распад в 0,4°/ 00 должна производиться, считая

с моментазаключения соли в стеклянную трубку, т. е. с 4 июля 1927 г.
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30 июня 1928 г. оба эталона были помещены в свинцовый ящик

с толщиной стенок6 см, опломбированныйи установленныйв брони-
рованной кладовой эталоннойэлектрическойлаборатории.

Второе заседаниеКомитетасостоялось в ноябре 1929 г. На нем и

на последующих было утвержденоположениео Комитетеи инструкция

для пользования эталонами.Хранениеих должно быть обставленотаким
образом, чтобы была наибольшая гарантияотсутствияслучайностей,ко-

торые могли бы привестиих к порче. Эталоны были помещены в осо-

бый опломбированныйящик с двойными латуннымистенками,простран-

ство между которыми залито свинцом, вследствие чего ^-излучение их

проходило через 6 см свинца и поглощалось на 94°/ 0 от своей перво-

начальнойвеличины.

Условия храненияи сравнения эталонов были установлены той же

Комиссией,для чего была выработанаспециальнаяинструкция.
Работа по установлению основного эталонарадия СССР состояла

в сравненииэталонов № XI и № X и в сравнениис эталоном № XI
рабочих эталонов радия Главной палатымер и весов и рабочих этало-

нов Государственногорадиевого института.

Для этой цели были использованы два рабочие эталонаВНИИМ № 1
и № 2 и эталоны Государственногорадиевого институтаГРИ № 2466,
ГРИ № 2464 и ГРИ № 20-к.

Рабочие эталоны ВНИИМ были изготовлены из ампулы с радием,

приобретеннойв 1918 г. в Ленинграде.Ампула с серебряной оболоч-

кой и с содержаниемрадия элементаоколо 25 мг. Из документов при-

лагаемых к ампуле, а также принимая во вниманиеее историю и пе-

риод времени, когда она была приобретена,можно было предположить,

что материаломдля ееизготовленияслужил иохимстальскийрадий.В на-

чале 1923 г. после предварительнойперепискиГлавная палатамер и

весов переправилаампулув Париж фирме Materiel radiologique, при-
надлежащейбратьям Данн (Danne), для расфасовки и изготовления из

неедвух ампул, предназначенныхбыть рабочимиэталонамиГлавной па-
латы мер и весов, причембыло обусловлено, что габариты ампул и со-

став стекладолжны по возможностиприближаться к тем, которые при-

меняются для изготовления вторичных международных эталонов радия.

В 1924 г. эти ампулы были переданы в лабораторию Кюри, где они

были сравнены с рабочим эталономэтой лаборатории.Данные для эгих

ампул, взятые из сертификатов№4230 и № 4231 от 7 января 1924 г.,

приведены в табл. 3.

Таблица3

А м п у л а Содержание

№ •длина диаметр вес толщина стенки
Ra мг

1
2

29,7 мм
30,1 „

3.4 мм
3.5 ,

0,481 г
0,489 „

0,27 мм
0,27 .

19,46±0,19
5,755+0,057
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Ампулы— из тюрингенскогостекласо впаянными концамиплатино.

вой проволоки. Эталоны закрыты в ноябре 1923 г.

В 1929 г. эталон № 1 был в Вашингтоне сравнен со вторичным

международным эталоном№ VI, хранящимся в Bureau of Standarts»

Таблица4 Измерения производились

в феврале и марте 1929 г.

Результаты этих сравнений,

для которых даетсяточность

в 0,2*/ 0 , видны из табл. 4. *

Значениеэталона№ 1
Главной палаты: 19,42=г:
=+=0,0075 мг.

Как видно из табл. 4,

американскиеданные очень

близко подходят к дан-

ным М. Кюри.
Подвергавшиеся сравне-

нию эталоны ГРИ изготов-

лены из тюямуюнского ра-

дия, ампулы— из неизвест-

ного стекла, с неизвестной

толщиной стенок. Опреде-
лениеих габаритовзатруд-

нительно в виду того, что

они во избежаниенесчаст-
ных случаевзапаяны во вто-

рые предохранительныеам-

пулы. Содержаниев нихра-

дия определялось раньше

в Германии,но с точностью,

не превышающей 1,5%. Со-

держаниерадия в ампулах,

по сведениям, сообщенным
из ГРИ: для ГРИ 2466—1,473 мг, для ГРИ 2464—28,6 мг и для

ГРИ 20-к— 28,0 мг радия элемента.

* *
*

Для сравненияэталонов применялась компенсационнаяустановкапо

методуТаунзендта,схемакоторой приведенана рис. 1.

^-излучениерадия, прошедшее через известную толщину металла,

гарантирующую полное поглощение|3-лучей, попадаетв ионизационную

камеруК, представляющую собой конденсатор,одна обкладкакоторого
присоединенак одному из полюсов батареи аккумуляторов на 600 V,
Б, другой полюс которой присоединенк земле. Вследствиеобразования

в камереионов происходитпереносзарядов к другой обкладке конден-

сатора, присоединеннойк одной паре квадрантов электрометраДолеза-

№
по пор.

Наблюда-
тель Дата Значение

Февраль
1 Т 19 19,48
2 т 19 19,46
3 т 20 19,41
4 т 20 19,38
5 с 20 19,38
& с 20 19,38
7 S 20 19,31
8 S 20 19,41
9 м 20 19,33

10 м 20 19,47
11 т 21 19,38
12 т 21 19,48
13 с 21 19,48
14 с 21 19,37
15 S 28 19,50
16 S 28

Март
19,39

17 м 19,47
18 м 19,43
19 с 19,40
20 с 19,41
21 т 19,47
22 т 19,38

Среднее 19,42

1 Сертификатот 12 марта1929 г., выданный Bureau of Standarts за№ 56893.
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лекаК. Другая пара квадрантов электрометров заземлена. Вследствие

образования разностипотенциаловбисквит получаетотклонение,кото-
рое компенсируетсязарядом обратногознака. Этот компенсирующийза-

ряд определяетсяпеременнымконденсаторомК±
устанавливаемымна емкость С, на одну об-
кладку которого накладываетсянапряжениеU
от небольшой батареиаккумуляторов Б х , зам-

кнутой на потенциометрП. Заряд, образовав-
шийся на паре квадрантовэлектрометра,может

сниматьсяпри помощи заземлителя3.

I ЛП I а*г

г
Ж2іГ

ЗГ

Рис. 1. Рис. 2.

Измеренияпроизводились по методуТаунзендта.
В качествеионизационнойкамеры при сравненииэталонов приме-

нялся плоский -^-конденсаторКюри фирмы Materiel radiologiqueв^Па-
риже и шаровой у-конденсатор,•

разработанный радиологиче-

ской лабораториейВНИИМ и

построенныйназаводе Эталон.

Плоский у - конденсатор

Кюри представляетсобой ка-

меру, в которой ионизацион-

ные процессывозникают только

от f -лучей, для чего излуче-

ние ампулы с радием должно

отфильтроваться черезтолщину

металла, достаточную для по-

глощения всех (3-лучей. Для

свинца эта толщина должна

быть не менее 0,5 см. На
рис. 2 схематическиизображен
этотконденсаторсистемыКюри.
Ионизационнаякамерапредста-

вляет собой Цилиндрическую

коробку А из листового алю-

миния, высотой 55 мм и диаметром480 ми, изолированную на эбо-
нитовых пробках Б, на которую подаетсявысокое напряжениепорядка

нескольких сот вольт.

Внутри камеры помещаетсяалюминиевыйдиск В диаметром430 мм,
изолированныйна янтарнойпробке Г. При помощи вывода Д этотдиск

Рис. 3.
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присоединяетсяк пареквадрантов электрометра. Коробка А помещена

в предохраняющий кожух Е, который заземлен.Сверху этот кожух по-

крыт свинцовым фильтром }К толщиной 5 мм.

Измеряемая ампула с радием помещаетсяв центре на поверхности

■свинцового фильтра и, во избежаниеэффекта вторичных излучений,

возбуждаемых ^-лучами от окружающих предметов, закрывается сверху

свинцовой чашкой с толщиной стенококоло 2 см. у-лучи, проходя че-

рез свинцовый фильтр Ж, попадают в камеруА, в которойприподан-

ном напряжениивозникаетионизационнойток.

Плоский конденсаторимеетнедостатки,главный из которых состоит

в том, что на величину ионизационноготока оказывает огромноевлия-

Рис. 4.

ниесамоенезначительноеудалениепрепаратаот поверхностиконденсатора,

т. е. изменениетелесногоугла f -излученияампулыс радием. Так, удаление

на 1 мм даетизменениесилы тока уже на 2%. Вследствиеэтого по-

являются значительныеошибки, если препараты радия не заключены

в ампулы с одинаковой толщиной стенок и одинакового диаметра.

Устройствошарового у-конденсаторавидно на рис. 3. Отлитый из

свинца, полый шар А с толщиной стенки20 мм и наружным диаме-

тром 240 мм, состоящий из двух полушарий, установленна эбонито-

вом изоляторе Б. В нижней частишара А имеются три эбонитовых

изолятора В, через которые пропущены держателииз латуни Г с ян-

тарными цилиндрикамиД. Держатели /"заземленыи играют роль охран-

ных колец. На янтарных изоляторах установлен второй состоящий из

двух половинок шар Е с наружным диаметром157 мм и толщинойсте-
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нок 20 мм. Внутри шара имеетсяалюминиевыйдискЖ, в центреко-

торого помещаетсяизмеряемая ампулас радием.Внутреннийшар при-

соединяетсяк электрометрупри помощи вывода И, проходящего через

янтарный изолятор с охраннымзаземленнымкольцом, помещеннымв эбо-

нитовом изоляторе. Обашара помещены в предохраняющийлатунный

ящик.

Нашар А подаетсянапряжениев 600 V. Такимобразом, ионизацион-
ные процессыпротекают в пространствемежду двумя шарами,-^-излуче-

ние ампулы, прежде чем попастьв это пространство— должно пройти

слой свинцав 20 мм.

Из описаннойконструкцииконденсаторавидно, что геометрическая

форма ампулы не должна оказывать заметного влияния на величину

ионизационноготока, в чем и заключается преимуществошарового кон-

денсаторапередплоским. Установкас шаровым конденсаторомизобра-
жена на рис. 4.

Конденсаторамидля компенсацииионизационныхтоков Я" (см. рис. 1)
служили конденсаторыфирмы Spindler und Hoyer. Эти конденсаторы

поверялись в лабораториитоков высокой частотыВНИИМ. Для измере-

ния нормального рассеянияприменялсямалый цилиндрическийконден-

сатор, для которого устанавливаласьемкость порядка 80 ру. F. Для из-

мерениятоков от эталонов применялся большой конденсаторс пласти-

нами, устанавливаемыйна емкость порядка 3000 уу. F. Для измерения

компенсирующегонапряжения применялся вольтметр Вестона(Weston),
поверенный в лаборатории постоянноготока. Напряжение,подаваемое
на конденсаторКъ в зависимостиот силы ионизационноготока, коле-

балось от 0,2 до 12 V. Компенсирующеенапряжениеподбиралось при

помощи потенциометраП в 500 Q, замыкающего батарею аккумуля-

торов на 19 V (см. рис. 1).

Величина ионизационноготока для нормального рассеяния и для

каждого эталонанесколько колебалась в зависимости,главным образом,

от атмосферногодавления. Нормальноерассеяниедля шарового конден-

сатора имело колебания от

0.5Х10-13 до 4.0Х10-13 А.
Средняя величинаионизацион-

ного тока для каждого эта-

лона помещенав табл. 5, где

имеются данныедля шарового

и плоского конденсаторов.Ток
от нормальногорассеянияучи-

тывался при всех измерениях.

Отсюда видно, что в са-

мом худшем случае (для са-

мого слабогоэталона)нормаль-
ное рассеяниене превышало

1,5°/ 0 измеряемоготока. Обыч-

Таблица 5

Наименование
Ионизационный ток

лХЮ- 13 А

эталона Шаровой
конденсатор

Плоский
конденсатор

№ X .....
ВНИИМ № 1 .

ВНИИМ № 2 .

ГРИ № 2466 .

ГРИ № 2464 .

ГРИ № 20-к .

2536
5211
3396
980
258

5014
4928

1601
3292
2133
617
158

3113
3069
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но же оно не превышало десятых долей процента. Так для основ-

ного эталона(№ XI) в худшем случаеоно было равно 0,15%. Попутно

можно отметитьуже известныйфакт, что для ^-излучения имеетместо

линейнаязависимостьвеличины ионизационноготока от атмосферного

давления, которая ясно видна из графиков для ионизационноготока

от эталонов № XI и № I ВНИИМ (рис. 5). Внизу помещен график

измененияатмосферногодавления. На оси абсцисснанесеныв хроно-

13 й
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логическом порядке номерасерийизмерений.Отсюдаможно заключить,

что величинаионизационноготока находитсяв прямой зависимостиот

атмосферногодавления и что это изменениепроисходитодинаково для

всех измеряемых препаратов.

Сопоставляя величины ионизационноготока для шарового и пло-

ского конденсаторов можно видеть, что для всех эталонов ток для

плоского конденсаторапредставляетоколо 60% от тока для шарового

конденсатора.В этом видно также преимуществоустановки с шаро-

вым конденсатором,которая, как и следовало ожидать, обладаетзначи-

тельно большей чувствительностью, чем установка с плоским конден-

сатором.

12



После предварительного изучения установкис шаровым конденса-

тором было приступленок сравнению эталонов. Первое сравнениепро-

изводилось в декабре1930 г.; в нем участвовалитолько два вторичных

международных эталона№ XI и № X, т. е. основной эталон радия

и его копия. Эти измеренияимелицелью выяснить правильность соот-

ношения между значениямиэталонов. Для основного эталонапринима-

лось значениесертификата,т. е. 14,45 мг радия элемента.Измерения

ионизационноготока производились в нижеследующем порядке: нор-

мальное рассеяние,эталон№ XI, эталон№ X, нормальное рассеяние.

Для каждого измерениябралось среднееиз 10 отсчетов, причем ком-

пенсирующеенапряжениепод-

биралосьтакимобразом, чтобы

время отсчета приближалось

к 100 сек. Измеренияпроизво-

дились двумя наблюдателями.

Всего было сделано 11 изме-

рений, результаты которых по-

казаны в табл. 6.
Средняя квадратичная

ошибка вычислялась по из-

вестной формуле:

Д = 0,6745=^1/%^ =
' V п{п—\)

Дата
Эталон
№ XI

: 0,03 мг.

26 декабря
27
27 ,

28
28
29
29
29
31
31
31

14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45
14,45

Следовательно, установлен- ѵ - _,

ное значениедля эталона№ X С Реднеезначениедля № Х "

будет ------------------------------------

29,70=1=0,03 мг радия элемента.

Таблица6

Эталон
№ X

29,67
29,57
29 59
30,05
29,78
29,58
29,60
29,60
29,71
29,69
29,89

29,70

Это значениеблизко подходит к цифре сертификатаи совпадает

с ней в пределахпогрешностиизмерений.
В феврале 1931 г. были произведенысравненияс основным этало-

ном эталонов ВНИИМ № 1 и № 2 и эталонов ГРИ № 2466, № 2464
и № 20-к. В сравненияхпринималиучастиетри сотрудника радиоло-

гической лабораториии один сотрудник Государственногорадиевого

института.Для каждого измерения делалось по 10 отсчетов. Порядок
измеренияионизационныхтоков принимался нижеследующий:нормаль-

ное рассеяние,основной эталон, измеряемыеэталоны, основной эталон,
нормальное рассеяние. Для нормального рассеяния и для основного

эталонабрались средние значения из двух измерений.Сначалабыла
сделанасерия из 17 измеренийс шаровым конденсатором. Результаты
можно видеть в табл. 7. Основной эталон согласно международного

сертификатапринималсяравным 14,45 мг радия элемента.
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Таблица 7

№
серии

1
2
3
4
5
6
7
8
9

10
11
12
13
14
15
16
17

Дата измерения ВНИИМ
№ 1

ВНИИМ
№ 2

ГРИ
2466

ГРИ
2464

ГРИ
20-к

7 февраля
8 .

9 .

12 .

13 .

14
16
17 .

18 ,

19 „

21 ,

22 „

23 .

24 .

3
4

марта

19,31
19,24
19,27
19,40
19,24
19,34
19,29
19,26
19,31
19,26
19,26
19,36
19,28
19,33
19,39

19,30

5,596
5,612
5,597
5,621
5,602
5,622
5,624
5,581
5,589
5,629
5.628
5,628
5,625
5,636
5,662

5,599

1,443
1,440
1,463
1,441
1,467
1,461
1,459
1,457
1,446
1,444
1,445
1,447
1,466
1,469
1,457
1,451
1,448

28,24
28,29
28,27
28,21
28,21
28,30
28,29
28,16
28,28
28,34
28,22
28,36
28,25
28,31
28,41
28,41
28,30

27,96
28,00

27,95
27,96
28,04
28,02
27,94
27,92
27,98
27,92
28,05
28,01
28,04
28,19
28,17
27,92

Подсчитав погрешности измерений по формуле, приведенной выше,

получаем найденные значения для этих эталонов (табл. 8):

Таблица 8
ВНИИМ № 1 ............1Q30 ± 0,01
ВНИИМ № 2 ............5,615±0,003
ГРИ № 2466 .............1.453 ±0,002
ГРИ № 2464 .............28,28 ±0 01
ГРИ № 20-к .............28,00 ± 0,01

В марте 1931 г. было сделано по 4 измерения той же группы эта-

лонов, к которой был присоединен эталон № X, с описанным выше

плоским конденсатором типа Кюри. Препараты радия помещались

в центре диска и прикрывались сверху свинцовой чашкой. Для каждого

измерения бралось по 10 отсчетов. В табл. 9 помещены результаты

измерения и в последнем столбце приведены для сопоставления резуль-

таты, полученные с шаровым конденсатором.

___ _______________________ Таблица 9

Наименование эталона

Измерения

Эталон № XI
Эталон № X
ВНИИМ № 1
ВНИИМ № 2
ГРИ № 2466
ГРИ № 2464
ГРИ № 20-к

14,45
29,70
19,25
5,568
1,431

28,09
27,69

14,45
29,70
19,28
5,540
1,134

28,17

14,45
29,69
19,30
5,567
1,435

28,10
27,81 127,71

Среднее

Шаровой

конден-

сатор

14,45
29,68
19,23
5,551
1,434

28,07
27,73

14,45
29,69 ±0,01
19,27 ±0,01
5,556 ±0,013
1,434 ±0,002

28,11 ±0,01
27,73 ±0,06

14,45
29,70
19,30
5,615
1,453

28,28
28,00
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Из сопоставлениярезультатов, полученных с шаровым и плоским

конденсаторами,сразу видно, какое большое значениеимеетпри приме-

ненииплоского конденсаторакачество эталона, т. е. правильность его

оформления. Результаты для всех эталонов ГРИ, имеющих предохрани-

тельные ампулы, определеннозанижены, так как слой стекла предо-

хранительнойампулы удаляет соль радия от поверхности диска. Пра-

вильно изготовленные эталоны, каковыми являются № X и ВНИИМ

№ 1, дали совпаденияс обоими типамиконденсаторов. Значительное
сближениес плоскимконденсаторомдал также эталонВНИИМ № 2.

Это можно объяснить тем, что его значениев два слишком разаменьше
значенияосновного эталонарадия, что влечет всегда большую вероят-

ность ошибки измерения.

После рассмотрениярезультатов, полученных с плоским и шаровым

конденсаторами,Комитетпостановилпроизводить в дальнейшемсравне-

ния только с шаровым конденсатором.

Второе сравнениепроизводилось через год после первого в марте

и апреле1932 г. Измеренияпроизводились только с шаровым конден-

сатором. Было сделано по 17 измеренийдля каждого эталонатремя

наблюдателями. Результаты второго сравнения приведены в табл. 1(L

Таблица 10
Эталон № XI ............ 14,45
Эталон № X .............. 29,64 ±0,01
ВНИИМ № 1 .............. 19,30 ±0,01
ВНИИМ № 2 ............. 5,578 it 0,003
ГРИ № 2466 ............. 1,449 ±0,001
ГРИ № 2464 ............. 28,29 ± 0,01
ГРИ № 20-к ............. 28,22 ±0,00

Эталон ГРИ № 20-к в промежуток временимежду первым и вторым

сравнениямиподвергся некоторым переделкам:вторая предохранительная

его ампулабыла замененановой, отчего получилось значительноерас-

хождениедля его значений, полученных при первом и втором измере-

ниях. Так как этот эталон предназначалсяучаствовать в последующих

сравнениях, необходимо было пересчитатьего значение, полученное

при первом сравнениина новую оболочку.

Если толщина стенки старой ампулы была 1,18 мм, и толщина

стенкиновой 0,68 мм, то разницав 0,50 ммдолжна повысить f -излу-

чение препаратарадия. Коэфициент поглощения -(--лучей радия для

стекла [х = 0,142 смГ . Отсюда можно вычислить по формуле:

q = qu -e~!UC или q0 = q . e iuc

интенсивность-(-излученияампулы. Если положить

9 = 28,00 и jc= 0,05 см,

то

q 0 = 28,00 хе°'шхо' 05= 28,20 мг.

Это перечисленноезначениедля эталона№ 20-к будет приниматься
во вниманиев дальнейшем.
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Третье сравнениепроизводилось через 2 года после второго в июне

1934 г. Его производил с шаровым конденсатором, один наблюдатель,

который сделал 16 серийизмерений.Число эталоновбыло значительно

сокращено, так как эталоны с малым содержаниемрадия— ВНИИМ

№ 2 и ГРИ № 2466 — не позволяли производить измеренияс доста-

точной точностью. Значениеих в несколько разменьше значенияоснов-

ного эталона и сравнивать их имело бы смысл при посредничестве

вспомогательныхампул с промежуточнымизначениями.На этом осно-

вании были взяты для сравнения только эталоны № 1, ВНИИМ № 1

ГРИ № 2464 и ГРИ № 20-к. Результаты их сравненийприведены
в табл. 1 1 .

Эталон № XI
Эталон № X .

ВНИИМ № 1
ГРИ № 2464
ГРИ № 20-к

Четвертое сравнениепроизводилось в январе 1936 г. Измерения

делались с шаровым конденсаторомтремя наблюдателями. В нем при-

нималиучастиеэталоны № X, ВНИИМ № 1 и ГРИ № 20-к. Эталон

ГРИ № 2464 не был включен в эту серию, как очень близко прибли-

жающийся по своему значению к ГРИ № 20-к. Для каждого эталона

было сделанопо 19 измеренийтремя наблюдателями. Результаты изме-

ренийприведены в табл. 12.

Эталон № XI
Эталон № X .

ВНИИМ № 1 .

ГРИ № 20-к . .

Наконец, пятое и последнеесравнениебыло сделанов июне 1938 г.

Участвовали в нем те же эталоны, что и в 1936 г. Всего было сделано

для каждого эталонапо 12 измеренийтремянаблюдателями. Результаты
приводятся в табл. 13.

Эталон № XI
Эталон № X
ВНИИМ № 1
ГРИ № 20-к

Итоги числа всех измеренийэталонов произведенныхв 1930, 1931,

1932, 1934, 1936, 1938 гг., из которых каждое состоитиз 10 от-

счетов, помещены в табл. 14.

Таблица 11

14,45
29,54 ± 0,01
19,29 ± 0,01
28,18 ±0,01
28,14 ±0,01

Таблица12

14,45
29,64 ±0,01
19,34 ± 0,01
28,28 ± 0,03

Таблица 13

14,45
29,72 ± 0,01
19,37 ± 0,02
28,33 ± 0,03
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Таблица 14

Эталоны 1930 1931 1932 1934 1936 1938

22 42 34 32 38 24
11 4 17 16 19 12
— 20 17 16 19 12
— 20 17 — — ._

— . 20 17 _. __ __

— 21 17 16 — __

21 17 16 19 12

Всего

Эталон № XI
Эталон № X
ВНИИМ № 1
ВНИИМ № 2
ГРИ № 2466
ГРИ № 2464
ГРИ № 20-к

192
79
84
37
38
54
85

Результаты всех измерений приведены в сводной табл. 15. Резуль-
таты 1930 г., относящиеся к эталону X — отнесены к 1931 г., так как

по существу они относятся к одной первой серии, начавшейся в конце

1930 г. и окончившейся в начале 1931 г.

Таблица 15

Год изме-
№ XI № X

ВНИИМ ГРИ

рения
№ 1 № 2 № 2466 № 2464 № 20-к

1931 14,45 29,70
±0,03

19,30
±0,01

5,615
± 0,003

1,453
± 0,002

28,28
±0,01

28,20
±0,01

1932 14,45 29,64
±0,01

19,31
±0,01

5,578
± 0,003

1,449
± 0,001

28,29
±0,01

28,22
±0,01

1934 14,45 29,54
± 0,01

19,29
±0,01

—
__

28,18
±0,01

28,14
±0,01

1936 14,45 29,64
±0,01

19,34
±0,01

—
__ __

28,28
±0,02

1938 14,45 29,72
±0,01

19,37
±0,01 — — —

28,33
±0,03

В табл. 16 помещены средние и окончательные значения для всех

эталонов.

Таблица 16
Эталон № XI ............14,45
Эталон № X .............29,65 ±0,02
ВНИИМ № 1 ..... „ ...... 19,32 ±0,01
ВНИИМ № 2 ............5,596 ±0,003
ГРИ № 2466 .............1,451 ±0,001
ГРИ № 2464 ..............28,25 ± 0,01
ГРИ № 20-к .............28,23 ± 0,01

Резюмируя все результаты измерений эталонов, можно вывести

следующие заключения.

1. Окончательное установленное среднее значение для эталона №Х
было найдено 29,65 zt 0,02 мг — цифра, отличающаяся от значения

Исследования в области радиологин Я ВсввйВК.
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международного сертификатана 0,3%. Имея в виду, что значение
международногосертификатадля эталона№ X допускает погрешность

в 0,2%, т. е. равно 29,74 zt 0,05 мг и значениеосновного эталона

(№ XI)такжедаетсяс погрешностью в 0,2%, то можно отметитьвполне
удовлетворительное совпадениерезультатов измеренийсо значением

международногосертификата.
2. Рабочий эталонВНИИМ № 1 получаетзначение19,32 ±0,01 мг

и на протяжении всех лет дает максимальноеотклонениеот средней
величины всего на 0,15%- СертификатлабораторииМ. Кюри допускает

погрешность в 1°/ 0 т. е. значениеэтого эталонапо данным этой лабо-
ратории будет 19,46 zt 0,19 мг. Исходя из этого, можно заключить,

что результаты наших измеренийвполне совпадают с результатами

лабораторииМ. Кюри. Но, с другой стороны, весьма солидныеданные
Bureau of Standarts, приведенныев табл. 4, дают значения для этого

эталона19,42 zt 0,04 мг, почему приходится допуститьочень неболь-
шое, правда, но, все же, расхождениев 0,05%, которое, придется
объяснить, быть может, небольшими расхождениями эталонов № X
и № XI (США). В эталонеВНИИМ № 1 соль радия, которая, конечно,
не имеет100-процентнойконцентрации,заполняетпочти весь внутрен-

ний объем стеклянной ампулы. Устойчивость его значения при всех
сравнениях подтверждает вышеприведенное соображениео том, что
при изготовленииэталонов радия не следуетдобиваться высокой кон-

центрациисоли радия, так как значениеэталонапринимаетсяне по
содержаниюв нем радия, но по интенсивностиего ^-излучения, выра-

женногоэквивалентомрадия элемента.Малое количествосоли, не запол-
няющее внутреннегообъемаампулы, легко в ней перемещается, вслед-

ствие чего изменяется толщина слоя и, следовательно, изменяется

поглощениесамимвеществом, что сказываетсяна величинеионизацион-

ного тока. Эталон ВНИИМ № 2, оформленный совершеннотакже как
и № 1, но содержащий почти втрое меньше радия, даетвследствие

этого значительныеотклоненияот среднегозначения и от цифры сер-

тификатаМ. Кюри.
3. Сравненииэталонов, значениекоторых в несколько раз отличаетсяот

значенияосновногоэталона,по вполнепонятнымпричинамнемогутбыть
произведены с желаемой точностью, если в этих сравненияхне прини-
мали участиеампулы с промежуточнымизначениями:ампулаГРИ № 2466
в 10 раз слабееосновного эталона,почемунельзя иметь полнойуверен-

ностив ее найденномзначении1,451 zt 0,001 мг, которое отличается

от германскихизмерений(1,473 zt 0,022 мг) как раз на 1,5%-
4. Найденные значения остальных двух эталонов Государственного

радиевого институтаГРИ № 2464 и ГРИ № 20-к, для которых гер-
манскиеизмерениядают цифры 28,6 и 28,0 мг радия элементас точ-
ностью до 1,5%, оказались очень близкимидруг к другу: для первого—

28,25 zt 0,010 и для второго 28,23zt 0,018. Повышение значения ГРИ
№20-к произошло, как было сказановыше, за счетуменьшения тол-
щины стенкипредохранительнойампулы. Результаты наших измерений
показывают, что ГРИ № 2464 расходится с германскойцифрой на

1,25°/о и ГРИ № 20-к полностью совпадает.
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В работах по сравнению эталонов принималиучастие в качестве

наблюдателейсотрудники радиологическойлаборатории И. П. Лаптев,

Е. Н. Гаврилова, П. В. Жидолович, А. Н. Пылков, М. М. Соколов
и сотрудникГРИ Эйхельбергер.
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A. H. ПЫЛКОВ

ОПЫТЫ ИЗГОТОВЛЕНИЯ ОБРАЗЦОВОГО ПРЕПАРАТА

ЗЕЛЕНОЙ ОКИСИ УРАНА, УКРЕПЛЕННОГО НА
МЕТАЛЛИЧЕСКОМ ДИСКЕ

Обычно употребляемыедля измерениярадиоактивностируд урано-

вые насыпныепрепаратычрезвычайно неудобны в условиях экспедиции

вследствиетого, что слой зеленой окиси урана U 30 8 не закреплен

в углублениидиска и потому его поверхность легко может быть изме-

нена, отчего, конечно, совершенно меняются и условия измерения.

Такие препаратыизготовляются простонасыпаниемв углублениедиска
окисиуранаи разравниваниемее с помощью шпателя, или измельченная

и просеяннаязеленаяокись уранавзмучивается с какой-нибудьлегко ис-
паряющейся жидкостью, не действующейхимическина урановую окись,

всего лучше с хлороформом (СНС1 3 с температуройкипения 61°),
затемвыливается в углублениедиска и предоставляется естественному

испарениюпри температурелабораториив тяге. В этом случаеобра-
зуется безукоризненно ровный слой урана и полученный препарат

употребляется для измерения радиоактивности,но и он, конечно,

непрочен.

Для экспедиционныхнадобностейизмельченнаяокись урана закреп-

лялась на диске с помощью так называемого цапонового лака, т. е.

растворацеллулоидав смесиорганическихрастворителей.Обыкновенно
для этой цели употреблялась смесь ацетона(СН3) 2СО, амил-ацетата

С 5Н ц О . СО . СН 3 и этилацетатаС 2Н 5О.СО.СН 3 . Лак наливался в углуб-
лениедиска и запудривался сверху зеленойокисью урана,просеиваемой

через сито. После высыхания лака частицы урана достаточно прочно

связывались с поверхностью диска.

Таким образом, кроме одного органического закрепителя— целлу-

лоида, другие вещества не были испробованы.
Настоящая работабыла предпринятас целью испытать возможность

закрепленияслоя урананеорганическимизакрепителями,именноглазурями

и органическими— коллодием, целлулоидоми глипталем1 .

Первым опытом" было закрепление урановой окиси с помощью

какой-нибудь глазури или эмали. С этой целью были просмотрены

1 Глипталь— продукт уплотнения глицерина С 3Н 5(ОН)3 с фталевым
,С = 0

/ \о
ангидридомC 6H 4n / обладаетсвойствомпри нагреваниидо 200° стабили-

Х С=о
зироваться, т. е. становитсянерастворимым.
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различныесорта керамическихсмесей,чтобы подыскать наиболее под-
ходящее вещество для закрепления.При изученииэтихвопросов практи-
чески пришлось остановиться на наиболее легкоплавкой свинцовой

глазури. Такая глазурь была изготовленаиз 16,26% прокаленнойбуры
(Na2B 40 7), 63,41%— массикота(окись свинцаРЬО) и 20,33% отму-

ченнойчистойкремнекислоты(Si0 2 ).
Передупотреблениемвсе составныечасти, тщательно измельченные

и просеянные, хорошо перемешивались, углубление латунного диска
очищалось от радиоактивныхзагрязненийпогружениемв HN03 , отмывкой

водою и просушкой, заполнялось упомянутой смесью, послечего смесь

сплавлялась в электрическоммуфеле при 350° в стекловидную глазурь.

Испытаниепрочности показало, что слой окиси урана закреплялся

весьма неравномерно,при плавленииглазурис окисью урана обрзовы-
вались силикаты урана, совершенно изменявшие химический состав

зеленойокиси уранаU 30 8 . Сам латунный диск при повторном нагре-

вании и, затем, при остывании глазури коробился, образуя обычно
выпуклость в среднейчасти,а глазурь приобреталавредные внутренниена-
тяжения, отчегопрочностьеестановиласьсомнительной,поглощениеизлу-

ченийуранабыло относительноочень велико и латунь диска сильно оки-

слялась. Опыты смешения окиси урана с самим порошком глазурии

сплавленияоказались совершенноне удачны, наиболеепрактичнымбыло
просеиваниепорошка урановой окиси назастывшую глазурь, нагрева-

ние после этого диска в электрическом муфеле до приплавления

к поверхностислоя U 3O s и, по остывании, стряхиваниеизбытка. В этом

случае получался довольно ровный слой. Измерениеактивностиэма-
левых препаратовпоказало, что поглощениеизлученийглазурью велико

и в этом случае получаемыйток составляетлишь 40% тока, получае-

мого от 100% насыпногообразцового препарата.
Испытаниестойкостиобразцовогопрепаратапутемсильногосотрясения

совершенноразрушало его, при чем в препаратеполучалисьтрещиныи за-

тем, в силувнутреннихнатяжений,начиналосьотскакиваниечастицэмали.

Из органическихзакрепителейбыл испытан4-процентныйколлодий

(растворколлоксилина в смесиспиртаи эфира), разбавленный, ввиду
его значительнойвязкости, ацетономв пропорции 1:1. Разбавленный
коллодий наливался в углублениелатунногодиска, запудривался окисью

урана и подвергался высушиванию при обыкновенной температуре.

Полученныйпрепаратбыл подвергнутизмерениям активности, причем

оказалось, что он давал ионизационныйток 97% от тока насыпного

100-процентногообразцового препарата.
Испытаниестойкостиколлодионного препаратак повреждениямбыло

произведено в тех же условиях, в каких испытывался урановый препа-
рат с закрепителемиз глазури, причемоказалось, что пленкаколлодия

с ураном отскакивалаот латунногодиска.

Вследствиеэтого было решено обратиться к целлулоидным препа-

ратам, попутно испытав: 1) степень поглощения излучений урана

в зависимостиот концентрациицеллулоида в урановом слое препарата,

2) стойкостьк ударам и повреждениям при различных концентрациях

целлулоидав препаратах.
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Эти испытанияпрочностипроизводились в условиях обычной почто-

вой пересылки препаратов. Упакованные препараты были посланы

в отдаленнуюместность,без указания о мерах предосторожностипри

пересылке, и оттуда были возвращены, без вскрытия, в Институт.

Для определения, какая концентрация целлулоида в препарате

явится достаточнойдля укрепленияего на латунномдиске, были изго-

товлены растворы целлулоида1 в ацетоне,исходя из наиболееконцент-

•^ I wise о.ооо7г о.оо&г досгз? o.ops6> до/ггг о.огг^г QoH8s o,Q S96e

Рис. 1.
Сплошная линия — общий эфект излучения, пунктир — чистое альфа-излучение.

рированного к менее концентрированному,путем последовательного

разбавления основного 12,8% раствора чистым свеже-перегнанным

ацетоном.

Таким образом было получено 9 растворов следующих концентра-

ций: № 1—0,05% целлулоида, № 2 — 0,1%, № 3 — 0,2%, № 4—

0,4%, № 5— 0,8%, № 6 — 1,6%, № 7— 3,2%, № 8 — 6,4%,

№ 9 — 12,8%.

1 Целлулоид был взят для опытов чистый, употребляемый для кинопленок,
пло-.ностью 1,55.
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Для изготовления закрепленногоуранового препаратасначалабыло
взято минимальноеколичество просеяннойокиси уранаU 3O s , потребное
для образования альфа-насыщенного слоя (считается достаточным
20 MZJcM2). Ввиду того, что поверхность углубленля диска S имела

радиус г=2 см, тона каждый диск надо было нанестикруглым

числом 0,3 г U 30 8 , но, так как при малых концентрацияхцеллулоида

в закрепителе, пленка целлулоида, высыхая, стягивала в некоторых

местахдиска частицыокиси урана, оставляя, таким образом, заметные

глазом непокрытые места, то количество окиси урана было увеличено

до 0,5 г.
Вместес этим был определени минимальныйобъем целлулоидного

лака для образования смесис окисью урана. Опыты в этом направлении

показали, что для образования смесис окисью уранадостаточно всего

0,7 мл (миллилитра)лака. Отвешенноеколичество окиси урана(каждый
раз 0,5 г) располагалосьв углублениидиска, заливалось 0,7 мл лака,

смешивалось с ним тонкой стекляннойпалочкой и тщательно разравни-

валось по диску. Для окончательного выравнивания поверхностиокиси

урана сверху наливалось небольшое количество ацетонаи, до испаре-

ния, диском наносилисьлегкие удары плашмя об стол. После этого,

через 10 — 15 мин. по высыхании лака, слой урановой окиси был
зафиксирован целлулоидом.

Испытаниепоглощения излученийурана в зависимостиот содержа-

ния целлулоидав препаратахпредставленона рис. 1.
Так как объем лака, выливаемого на диск, каждый раз был оди-

наков, то из процентногосодержания в нем целлулоида легко можно

было вычислить абсолютную массуцеллулоида в каждом из препаратов:

ТаблицаI

Содержание целлулоида Масса целлулоидч в
в выливаемом на диск препарате в граммах

лаке в %

0,05 0,00035
0,1 J.0007
0,2 0,0014
0,4 0,0028
0,8 0,0056
1-6 0,0112
3,2 0,0224
6,4 0,0448
12,8 0,0896

Для испытанияна прочность к ударам, диски, после определения

поглощения, были подвергнуты легкому покол.ачиванию об стол. Ока-
залось, что в препаратахс концентрациейцеллулоида0 ,05% 0,1%,
0,2 %, 0,4% частицыокиси уранапристаютк пальцам, а в препарате

0.8% — отпадаютпри поколачиваниикусочками.Препаратыс концентра-

цией целлулоида6,4% и 12,8%, помимо большого поглощения излу-
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чений, отстаютот диска, так как видимая в них на глаз пленкацеллу-

лоида стягивает урановый слой при высыхании с краев углубления.

Наиболее совершенными в смысле закрепления, а также минимума

поглощения излученийурана, оказались лишь препаратыс концентра-

циейцеллулоида 1,6% и 3,2%, так как они обладали надлежащей

прочностью, почему из целлулоидных препаратов только они одни и

были отправлены по почте.

Наконец, в качестве закрепителя был испытан глипталь. Свеже-

приготовленныйглипталь хорошо растворяется в смесиравных объемов:

этилового спирта С 2Н 5ОН, ацетона(СН8 ) 2 СО и бензола С 6Н 6 .

Поэтому был приготовлениз смесиэтих растворителей10-процентный

глипталевый лак № і ( И з которого разбавлением были получены

растворы:

Л ™ЛГ С 5% глипталя> № 3-е2,5%, № 4— с 1,25% и № 5 —
с 0,625% глипталя.

Изготовлениеглипталевыхпрепаратовбыло проведено в совершенно

одинаковых условиях с предыдущими, т. е. для образования альфа-

насыщенногослоя урана было взято 0,5 г урановой окиси на каждый

препарати фиксировано на диске 0,7 мл глипталевоголака упомяну-

тых концентраций.Массыглипталяв каждом препаратебыли следующие:
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Таблица2

Содержания глипталя в Массаглипталя в

выливаемомна диск препарате,в граммах

лаке, в %

0,625
1,250
2,50
5,0

Активностьпрепаратовбыла измеренадля определения поглощения

излученийурана в зависимостиот процентногосодержания глипталя.

Уменьшение ионизационноготока в процентахот тока нормального

уранового образцового препаратав зависимостиот увеличенияконцент-

рацииглипталя в препаратахдо стабилизациипредставленана рис. 2
сплошной линией.

После этого все препараты были стабилизированынагреванием

в течение8 час. при температуре180° в открытом электрическом

муфеле.

Стабилизированныйглипталь отличаетсяпрекраснымисвязывающими
свойствами,вследствиечего чрезвычайно пригодендля фиксацииурано-

вой окиси на металлическихдисках.

Но, кроме того, наблюдалось и весьма интересноеявление, которое

мы воспроизвели два раза подряд: препаратыстабилизированныедали

значительноеувеличение тока, что показанона рис. 2 пунктирной

линией.Причинаэтого явления, повидимому, лежит в полимеризации

молекул глипталя, т. е. в уменьшенииколичествамолекул, действующих

на излучения урана поглощающим образом.

Все глипталевыепрепаратывыдержали испытаниена механические

повреждения при поколачиваниив перевернутомсостояниио стол.

После этого, для окончательного испытания 2 целлулоидных и

4 глипталевыхпрепаратабыли запакованы в ящик и отправленыпосыл-

кой в г. Свердловск, почта в который идетне менее6 суток. Никаких

предупрежденийоб осторожности обращения с посылкой не было

сделано.При заколачиваниигвоздями ящик был подвергнутоснователь-

ным ударам молотка. Посланный в Свердловск 13 декабря 1937 г.

он был получен обратно 29 декабря того же года. По распечатании

посылки все посланные препараты оказались в полной исправности,

активностив пределахточностиизмеренийдали те же самые кривые

поглощения, что приведенына рис. 1 и 2.

В заключениеможно констатировать,что из всех опытов закрепле-

ния уранового слоя на металлическихдисках способзакрепления глип-

талемс последующей затем стабилизациейявляется самым надежным

при изготовленииурановых препаратовдля экспедиционныхцелей.

0,004375
0,00875
0,0175
0,035



Э. Е. БЕРЛОВИЧ

ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ РАДИЯ И МЕЗОТОРИЯ

В УХТИНСКИХ КОНЦЕНТРАТАХ ИМПУЛЬСНЫМ МЕТОДОМ

Особенностьюрадиевых препаратов, изготовленных из материалов,

разрабатываемыхв настоящеевремя в СССР ухтинских месторождений

радия, является богатствоих содержаниеммезотория.

Это ставитзадачу создания смешанного эталона радия-мезотория.

в отличие от имеющихся эталонов чистого радия. Существенным
поэтомуявляется, прежде всего, изучение вопроса о том, как общая

у-активностьпрепаратараспределяетсямежду радиеми мезоторием.

С целью получения первого ответа на этот вопрос был взят изго-

товленныйхимическимотделениемРадиологическойлабораторииВНИИМ

из ухтинскихминералов концентрат№ 114 в виде сульфата бария

с радиеми мезоторием.Идея опыта состояла в том, чтобы получить

сначалапрепарат,обладающий ^-активностью, обязанной лишь мезото-

рию (для чего эманацию радия необходимо удалить), чтобы затем

по нарастаниюу-активности,по мере накопления эманациирадия,

можно было судить о соотношениимежду f-активностями радия и

меаотория.

Так как эманация радия легче удаляется из хлоридов радия, то

имевшийся сульфат переводился в хлорид, который кристаллизовался

на паровой бане и там же тщательно просушивался для удаления

гигроскопическойводы. Для окончательногоудаления эманациииз пре-

парата, последнийпрогревался в печи до температурысвыше 900°

в течениенескольких часов. СогласноданнымКоловрат-Червинского [1]
это гарантируетотсутствиеэманации.Из полученного порошка было

взято 2,162 г, которые запаивались в стеклянную ампулу длиной

в 40 мм и диаметромв 5 мм.

Измеренияпроизводились на f -счетчикеГейгера-Мюллера[2] и [3],
изготовленном из красной меди со стенкамитолщиной в 0,5 мм,

диаметром в 18 мм и длиной в 55 мм. Импульсы с нитисчетчика

подавались на усилительную схему и затем регистрировалисьпри

помощи электромагнитногореле с нумератором. Во время измерений

подцерживалосьнапряжениеоколо 1650 V, подаваемоебатареейакку-
муляторов. Давление в счетчикево время работы было 7,5 смртутного

столба. Для уменьшения фона счетчик помещался внутри свинцового

цилиндра со стенкамитолщиной в 60 мм, в который параллельно

счетчику на фиксированном расстоянии от него помещалась также

исследуемаяампула. Для устранениядействия ^-частиц(прямых и вто-

ричных) на счетчикнадевался футляр из свинца толщиной в 6 мм.

Расположениедеталейпоказанона рис. 1.
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Порядок измеренийбыл таков. Сначала, в течение40 мин. измеря-

лись спонтанныеотбросы счетчика. Затем, тоже 40 мин., измерялся

эффект от исследуемойампулы. Наконец, каждый раз в течение

40 минутпроизводились контрольные измеренияс источникомпостоян-

ной интенсивности,установленномна таком расстоянии, чтобы число

импульсов на счетчикебыло по порядку величины сравнимос числом

импульсов от измеряемойампулы. Контрольный источник представлял

ампулу в 1 дг эквивалентрадия

и располагался вне свинцового ци-

линдра на расстоянии 17 см от

него, внутри закрытой свинцовой

коробки со стенкамитолщиной в

2 см. Число импульсовот исследуе-

мой ампулы (за вычетом фона счет-

чика) всегдаотносилоськ числу им-
пульсов (без фона) от контрольного
источника. При таком относитель-

ном способеизмеренийустранялось

влияние на результаты измерений

возможных случайныхизмененийре-

жима работы счетчика (например
давления в счетчикеи т. д.). Таким
образом, интенсивностьвычислялась
по следующей формуле:

. _N—n

J — К—п '

Vrrfc

/

ш^чЧ \\ЧЧ ѴчЧЧЧЧ Ч-Тч^

Рис, 1.

где N — число импульсов на эффекте за 40 мин.,

п — число спонтанныхимпульсов за 40 мин.,

К — число импульсов с контрольной ампулой за 40 мин.

Изменениеопределенной таким
способом интенсивностихарактери-

зуется следующими данными:

По этим числам построенакри-

вая нарастанияинтенсивностиf -излу-

чения препарата(рис. 2): по оси

■ абсциссотложено время, по оси

ординат— интенсивность.

Первая точка кривой получена

через 1 № часапослеконцапрокали-

вания препарата, когда эманация могла накопиться в самых малых

количествах.Начальную активностьпрепарата(при отсутствииэ манации)
можно получить экстраполированиемкривой вниз, до значенияабсциссы,
соответствующегомоментуконцапрокаливания(21 ч. 45 м., 10 декабря

1938 г.).
Эту активностьмы можем целиком отнестиза счет излучения про-

дуктов распадамезотория. В самомделе, открытое в 1914 г. Ресселем
и Чэдвиком [4] f -излучение самого радия содержит три компоненты

Дата Начало
измерения счета J

1938 г.

10 XII 23 ч. 15 м. 0,62
11 XII 15 , 00 „ 0,91
12 XII 21 „ 00 . 1,20
13 XII 16 . 00 „ 1,42
14 XII 15 , 05 . 1,45
16 XII 17 . 25 , 1,84
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с массовымикоэфициентамипоглощения ( -^- j в алюминии равными

130, 6 и 0,1 соответственно.Общая интенсивностьэтого излучения

по данным авторов, после прохождения 1 мм алюминия не превышает

1— 1,5% от интенсивности-^излУчения продуктов распада радия
(RaB -j-RaC), находящихся с ним в равновесии.Две мягкие компоненты

после прохождения 6 мм свинца, окружающего счетчик, конечно, не

zoo

0J5

_/*

і

\
1
1

і

1
'

\ ] 1

10 /1 ' /і 1 с f ft а ЧислаВе
193Яа'

Рис. 2.

дадут никакого эффекта. Что касаетсяжесткой компоненты,то, сравни-

вая ее массовый коэфициент поглощения в алюминии с таковым же

для наиболее активной компоненты у"излУчения RaC, для которого

~ = 0,047, видим, что после прохождения 6 мм свинца,окружающего

счетчик, соотношениемежду интенсивностямиобеих компонентизме-

нится в сторону еще большего уменьшения удельного веса излучения

радия. Учтя еще поглощение мягких компонент радия и, ириняв

во внимание,что в излучении (RaB -j-RaC) большая доля активности

;
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падаетна жесткую часть излучения, і придем к выводу, что интенсив-
ность излучения радия после прохождения 6 мм свинцабудет соста-
влять не больше нескольких десятых долей процентаот излучения

(RaB + RaC).
На нашем графике ордината,соответствующая начальнойактивности

препарата которую мы, таким образом, целиком относим за счет
т-излученияпродуктов распадамезотория, отсекаетсяпунктирнойпря-
мой Через 3 82 суток после конца прокаливанияf -активность, обязан-
ная 'т -излучаю'щим продуктамраспадарадия (RaB+ RaC) должнадостичь
половины максимальногозначения. Поэтому нет необходимостиждать
нарастанияактивностипрепаратадо максимальнойвеличины. Помножив
на 2 часть ординаты над пунктирнойпрямой в точке, соответствую-
щей абсциссе3,82 суток, получаемокончательную активностьпродуктов

радиевого ряда. Сравнивая ее со значениемначальнойактивности,видим,
что 78% активностипрепаратаприходитсяна продукты радиевогоряда
и 22% на продукты распадамезотория. Если учесть, что период
полураспадамезотория равен 6,7 лет и что применявшийся в данных
измеренияхпрепаратбыл изготовленпять летназад,получим, что интен-

сивность излучения мезотория упала за это время на 40,2%. Вследствие
этого окончательноесоотношениемежду -^-эквивалентамирадия и мезо-

тория в ухтинскихконцентратахбудет 36,8% для мезотория и 63,2%

"этТчиславполне согласуются с даннымиГосударственногорадиевого

института,полученнымидругими методами.
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RaR гѵть- 85 15 и 0,21; для г-линий RaB - 0,085 и 0,047. Согласно данным
Мозелія и Робинзона 5] отношениеэнергииТ-лучей RaB к энергиит-лучеи
RaC"равно 0,075 Согласно даннымСкобельцына, это отношениеравно 0,15.
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Э. Е. БЕРЛОВИЧ

ОПЫТ ПОЛУЧЕНИЯ ТОЛСТЫХ МЕТАЛЛИЧЕСКИХ СЛОЕВ

БЕРИЛЛИЯ

Введение

Целью настоящейработы являлось получениесравнительно толстых

(до нескольких микрон)металлическихслоев бериллия, необходимых для
исследованиясвойств нейтронов, возникающих

при бомбардировке этого элемента.Указание

навозможностьполучения таких слоев имеется

в работе Чэдвика [1].

Особенностибериллия, влекущие за собой

большие затрудненияпри выполненииуказанной
задачи, состоят, во-первых, в сильной окисляе-

мостии, во-вторых, в чрезвычайнойнеподатли-

вости к механическойобработке. Попытки по-

лучения таких слоев химическимпутемнеувен-
чались успехом. К отрицательнымрезультатам

привели также опыты с катодным распылением

при имевшихся в нашем распоряжениивысоких

напряжениях до 2000 V. На большую техни-

ческую сложность электролизабериллия име-

ются указания в литературе, например, в Тру-

дах Сименс-Концерна[2].

Описание прибора

После ряда предварительных исследований
мы остановилисьнаметодевозгонки в вакууме.

С этой целью был сконструирован прибор,

схематическиизображенныйна рис. 1.
Стеклянная колба А имела горловину В,

оканчивающуюся шлифом С. К муфте шлифа

снизу подходят две трубки Д для ввода

электродов Е. Между электродамина латун-

ных гайках (снабженныхшайбами)укреплялась
рис. і. лодочка F из тугоплавкого металла (тантал,

молибден), в которую помещался кусочек кри-

сталлическогобериллия. Лодочка накаливалась током порядка 100__

150А от низковольтного трансформатора, в первичную обмотку кото-

рого включен реостат.В наших опытах бериллий конденсировалсяна
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латунных дисках диаметром в 6 — 8 мм и толщиной в 0," 5— 1 мм,

укреплявшихся надлодочкой на расстоянии70— 80 мм. Диаметркол-

бы — 180 мм, диаметршлифа— 60 мм.

В первых конструкциях электроды крепились в стекле пицеином,

вследствиечего охлаждались изнутри проточнойводой. Устройствоих

ясно из рис. 2. Вода поступаласнизу в трубку (Л) и поднималась

между стенкамидвух коаксиально расположенныхвертикальных медных

трубок (В и С), после чего по внутренней трубке возвращалась из
прибора. Верхняя часть электрода представляла медный стержень

Рис. 2. Рис. г.

диаметромв 8 мм. В дальнейшемэлектроды делались в виде молибде-
новых стержней, диаметромв 8 мм, которые на газовом пламени

в струе кислорода вваривались в стекло. Общий вид установки дан

на фотографии (рис. 3).

Тонкие слои

Тонкие слои (до десятых долеймикрона)можно было получитьсрав-

нительно просто. Латунныедиски передпомещениемв прибор полиро-
вались мелкими сортами наждака и обезжиривались эфиром или

алкоголем. Прибор откачивался при помощи двух насосов Лангмюра
до давления порядка Ю"5 мм ртутного столба. Ртутные пары неиз-
менно вымораживались при помощи ловушки с жидким воздухом.

Перед возгонкой, обычно при помощи контрольного опыта, устанавли-
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валось, что металллодочки не возгоняется при применявшихся темпе-

ратурах. Для этого лодочка в отсутствиибериллия прокаливалась до

ослепительно-белогокаления в течение5—10 мин.: стеклоколбы оста-

валось совершеннопрозрачным.

Возгонка велась кратковременнымнагреваниемлодочки с бериллием

до температуры1100 -1200°-несколько ниже температурыплавле-
ния бериллия (1280 )

Бериллий начинаетвозгоняться значительно ниже точки плавления

и выгоднее вести возгонку, не доводя его температурыдо этой точки'
во время плавления процессиспаренияидет слишком бурно, бериллий

часто вылетаетцелыми кусочками, латунныйдиск быстро разогревается
и слой получаетсяшероховатым, легко осыпающимся. Вследствиесиль-

ной окисляемостибериллия, необходимоследить за тем, чтобы давле-

ниев приборене повышалось. Уже при давлениях порядка Ю"" мм

ртутного столбаполучить хороший слойне удается. В целях предосто-

рожности, передначаломвозгонки лодочка с бериллиемразогревалась

до 600 — 700 С в течение 10-15 мин. для удаления газов из

вещества лодочки. Процессвозгонки выгоднее вести кратковременно

чтобы диск не успевалразогреваться. Если требуемая толщина слоя

невелика (менеедесятой доли микрона), то его можно получить

однократныммгновеннымнагреваниемдо точки плавления.При удачном

ведениипроцессаможно получить зеркальные металлическиеслои

настолько прочные, что удалить их можно только сцарапываниемпри

помощи металлическогоострия.

Толстые слои

Гораздо труднееполучить толстые слои (порядка целых микронов)

L9nu°I CTae Приходитсявес™ провес многократным накаливанием
лодочки. При этом нагреваниедо плавления совершенно недопустимо

Лучше повторить процессбольшее число раз, но нагреватьне сильно!
Отдельные нагревы приходится производить черезопределенныеинтер-
валы времени, чтобы не дать диску разогреться.

Обычно порядок работы при получениитолстых слоев был таков

После откачки интенсивнымнагреваниембериллийвплавлялся в лодочку

tZV™» ПРИ 0ТСУТСТВИИ латунных дисков, так как невплавленный
бериллийпрогреваетсямедленно,процесссильно затягиваетсяи диски

могут нагреться). Затем, после остывания металла, при помощи трех-

ходового крана, отделяющего откачивающую системуот колбы послед-

Гѵтпи°к1ТЬ С а™ 0С Ф е Р° й и ' на специальных стеклянных 'крючках
2, колбы подвешивались проволочки, держащие в нужном поло-

600 70ПО?- Т ВТ0РИЧН0Й °ткачк» лодочки прогревались (при
вакѵ™ і IL™ °пбезгаживания- Затем> "«еле установленияпредельного
ваниеL Г ОЛИруеМОГ° ман°меТр°М Мак"Леода производилось нагре-
ваниедо хорошей возгонки (но ниже плавления) в течение 10 сек

в а ;ечениеДОіТсРП кРеРЫВ "" п""'40 ^ П °СЛе Ч6Г ° СНОВа наливание
таким rnn.nl И Т - Д - ПР °ЦеСС ' К0НеЧН0 ' втягивался. Однако,
таким способомнамудавалось получить хорошие слои толщиной до



о микрон, что значительнопревышало наши потребности Для уско-

рения процессанеобходимо, очевидно, специальноеохлаждениедисков
на которых конденсируетсябериллий. Однако, это удобно лишь пои

больших размерахпокрываемых пластин. '

Однородностьполучаемых слоев определяется величиной испаряю-

щейся поверхностии (для плоских дисков) телеснымуглом, под кото-

рым видна пластинаиз лодочки. При наших условиях (пластина

диаметромдо 6 — 8 мм на расстоянии70 - 80 мм от лодки) одно-

родность в центрепластиныи на краю не может отличаться больше

чем на 0,1%. При необходимостиполучить однородные слои больших

размеров покрываемую поверхность можно делать сферической Тол-

щина слоя определялась в наших опытах взвешиванием Так как

навескабериллия в этих случаях невелика (порядка десятых долей

миллиграмма),то обычные аналитическиевесы не могут дать сколько

нибудь точного представленияо толщине слоя (особеннопритолщинах

менееодного— двух микрон). Взвешивание производилось на весах

лаборатории мер массы ВНИИМ дающих точность до сотых долей

миллиграмма.

ЛИТЕРАТУРА

1) Chadwiek. Proc. Roy. Soc. 142, 1, 1933.

2)WissenshaftlicheVer6ffent!ichungenausdem.Siemens-Konzern,ѴШ Band, 1929.
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м. м. СОКОЛОВ

О КАТОДНОМ РАСПЫЛЕНИИ U 30 &

Практикаработы с зеленой окисью урана показала, что важно

научиться получать достаточномеханическипрочные слои этого окисла.

Это необходимо, с одной стороны, для использования радиоактивных

свойств урана(урановые препараты),а с другой— для использования

фотоэлектрическихсвойств (урановые фотоэлементы).
Для получения препаратовурана, обычно, насыпаютпорошок окис-

лов уранана металлическуюповерхность, уплотняя при помощи хлоро-

форма или связывая с поверхностью различнымилаками.

Первый способне дает гарантиив отношении постоянства коли-

чествапорошка из-за потеримеханическимпутем (встряска, дуновение

и др.). Второй способ изготовления, еслидаст надежностьв неизмен-

ностиколичествапорошка, то появляются недостаткидругого рода—

поглощениеа - частиц в слое лака. Оба эти способаполучения слоев
окислов уранапригодны в некоторой степенидля изготовления препа-

ратов, работающих в обычных условиях атмосферного воздуха, но-

совсемнепригодныхв условиях вакуума.

Рентшлер (Rentschler) [1] впервые предложившийурановый фото-

элемент,а также и другие авторы, исследовавшиефотоэффект урановых

слоев, не дают методов их изготовления, хотя и указывают на интерес

получения этих слоев. Особенностьюуранового фотоэлемента является
то, что он обладаетнаибольшейчувствительностьюк ультрафиолетовым

лучам в достаточношироком интервале(3200— 2800 А) по сравнению

с другимифотоэлементами.При изготовленииурановых слоев, естественно,
возникаетвопрос— нельзя ли изготовить урановый слой при помощи

катодного распыления?

Если по катодномураспылениючистых металлов имеется обширная

литература,то по распылениюметаллическихокислов опыт совсем не-

значителен.

В работе Куэк и Бревер (Kueck a. Brewer)[2] имеются некоторые
указания на трудность распыленияBe и А1 в связи с наличиемокислов

на поверхностиэтих металлов.

Гюнтершульце и Бетц (Guntherschulzeund Betz) [3] опубликовали
работу по катодномураспылениюMgO, в которой указывают на осо-

бенностираспыления этого окисла по сравнению с чистымиметаллами,

причемне только качественно, но и количественно. По катодному

распылениюокислов урана в литературеуказанийвообще нет.

Окислы урана представляют собой порошкообразное вещество,

поэтому укреплять его на катоденужно каким-тоспециальнымобразом.

Первые опыты по установлению, распыляются ли окислы урана, произ-
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водились в разрядной трубке со шлифом. Анодом служилаалюминиевая

пластинкадиаметром2,5 см и катодом— алюминиевая или танталовая

чашечка с окислом урана.

В качествеокислаприменяласьтолько стойкаяурановая окись— UjOg.

Распыление производилось в атмосфере водорода при давлении

порядка 10— 2 ммHg при 2000 V. При длительных выключениях убыль
в весе катода доходила до 20 мг.

Для химического анализа тампоном, смоченнымазотной кислотой,

бралась проба со слоев образованных на внутреннейповерхности раз-

рядной трубки. Проба испытывалась на уран

обычным способом с помощью желтой кровяной

соли. Реакция показалаприсутствиеурана.
Затем были получены слои на поверхностях ч

различных материалов(медь, никель, стекло, бу-
мага).

Исследованиеэтих слоев на уран производи-

лось путем измерения активности их по «-ча-

стицам.

Несмотря на весьма слабую активность тон-

ких слоев окисиурана, препаратыпоказаливполне

отчетливоеналичиерадиоактивности.

Таким образом тремя совершенно не связан-

ными между собой методами(убыль в весе ка-

тода, химическая реакция на уран и измерение

активностипо а -лучам)было установлено, что

полученные катодным распылениемокиси урана

слои содержатуран.

В дальнейшемраспылениепроизводилось в раз-
рядной трубке, улучшеннойконструкциипоказан-
ной па рис. 1. Круглая колба— диаметром5,5 см

шлифом сообщалась с вакуумной системой,даю-

щей разряжениедо Ю-6 мм-Ug. Внутренняя по-

верхность колбы, посеребреннаяхимическимпу-
тем, являлась анодом и в то же время служила

приемнойповерхностью для распыленногоурана.

Для подводки тока к аноду, через стекло была

выведена платиновая проволочка. В центре колбы на миллиметровой,

молибденовойпроволоке помещался шарообразный катод. Эта прово-

лока тщательно закрывалась стеклом для того, чтобы не происходило

разряда между ней и анодом. Катод представлял собой латунныйша-

рик, диаметром10 мм с шероховатой поверхностью. Затемэта поверх-

ность покрывалась электролитическислоем платиныдля того, чтобы

не происходилоокисления поверхностишарика при нагревании.

В приготовленныйтакимобразом шарик впресовывалась окись урана

— прокатыванием между двумя гладкими поверхностями. Водород,

в котором производилось распыление, получался электролитическим

путем или прогреванием палладия, насыщенного водородом при

электролизе. Питание разрядной трубки электрическимтоком осу-

Рис. 1.
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ществлялось от двухполупериодноговыпрямителя на2500 V на газотро-

нах ВГ — 129.
Выбор разрядной трубки в виде шарового конденсаторабыл сделан

по ряду причин.

Во-первых, в этом случае исключалось влияние стекла сосудана

разряд, что можнонаблюдатьу другихисследователей;во-вторых, здесь мы
имеем радиальное симметричноеэлектрическое поле, следовательно,

бомбардировка катода положительнымиионамибудет равномерной по

всей поверхностикатода, а отсюда и равномерный слой по толщине

на приемнойсферическойповерхности, что очень важно для получения

фотоэлектрическогослоя; в третьих, потому, что іпарообразный катод

легче защитить от паразитнойбомбардировки положительными ионами,
чем катод в виде чашечки.

Недостаткомтакой разрядной трубки является то, что обезгажива-

иие катода произвести затруднительно. Слой серебрана колбе, при

прогреваниив высокой частоте, слетает. Порошок урана содержит

довольно много газа. Посленесколькихминутразряда давлениев трубке
увеличиваетсяза счетгаза, вышедшего из окисла, благодаря бомбар-

дировке положительнымиионамии затемчерезнекотороевремя (порядка

5' мин. после выключения) давлениеуменьшается и становитсяпостоян-

ным. В среднемдавлениеза все время разряда (15 мин.) повышается

на 20% по отношению к начальному. Распылениепроизводилось только

после длительнойоткачки. Пары ртути от насосовЛангмюра вымора-

живались жидким воздухом.

На табл. 1 показаны результаты распыленияU 30 8 в водороде при

напряжении1200 V в течение15 мин. при трех различных начальных

давлениях.

Таблица 1

Р Q
в мм в г

Я
в г в г

' %
распыления Q—4

0,14
0,21
0,25

0,0218
0,0210
0,0188

0,0064
0,0068
0,0058

0,0008
0,0010
0,0005

33
37
33

0,0154
0,0142
0,0130

В первой графе помещены значения начальных давленийводорода

в миллиметрахртутного столба; во второй— количество U 3O s , впресо-

ванного в шарик; в третьей— убыль в весе катода q после 15 мин.

распыления;в четвертой— ц^ -^-увеличениев весе катода при прокалке

его после распылениядо температуры700— 800° С. При прокаливании

происходитокислениеуранадо U 308 , если имеются окислы на катоде

низшего порядка, В следующей колонке помещенызначенияраспыления

в процентахс учетом окисленногоостаткакатодадо U 3O s и в послед-

ней колонке— остатоккатода послераспыления.

Из этой таблицы видно, что катодноераспыление.U 3O s в водороде

того-же порядка, что и катодноераспылениечистых металлов по коли-
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честву распыленного вещества [4]. Но здесь происходят изменения

химического характера. Цвет катода после распыления переходит

в черный, что не соответствуетU 808 (зеленый).Послепрокалки остатка
катода до постоянного веса цвет его становится зеленым и вместе

с этимпроисходитувеличениев весе обозначенногов таблицечерез q x

урана. После бомбардировки водородными положительными ионами

зеленая окись урана переходит в более низшие окислы или восстана-

вливается до чистогоурана. Это происходитза счеткислорода, который

был поглощен из воздуха остаткомкатодапри прокалке. Если предпо-

ложить, что весь остаток является металлическимураном, то должно

соблюдаться

как это следуетиз соотношения веса урана и кислорода в молекуле

U 3O s . По таблице это отношение для первых двух значенийвдвое

больше. Следовательно, остатоккатода не представляетсобой чистого

урана. По цвету различных слоев остатка (верхниеслои черного цвета

и более глубокие переходят в зеленый) следуетпредположить, что
здесь мы имеем в верхних слоях— чистый уран (металлическийуран
в порошке имеетчерныйцвет),болееглубокие— низшиеокислы и самые

глубокие— U 308 .

Восстановлениеурана из окисла в газовом разряде водорода лро-

исходит, повидимому, потому, что энергия связи кислорода с ураном

невелика, при столь высоких температурах(по термическойтеории

Гиппеля [5], достигающей десятков
тысяч градусов) в участках, бом- Іаблица 2
бардируемых водородными ионами.

Ион водорода нарушает эту

связь, атом кислорода удаляется из

катода. Таким образом давлениев

разрядной трубке увеличивается, не

только за счет адсорбированного

окисью урана газа, но и за счет

выделенного кислорода. В газовом

разряде водород, повидимому,соеди-

няется с кислородом и даетпары воды. Ловушка с жидким воздухом вымо-

раживаетэти пары, давлениепонижается, что и наблюдаетсяна опыте.
После испаренияжидкого воздуха в ловушке давлениевновь увели-

чивается, повидимому, за счет паров воды, ранее вымороженных

ловушкой.

В табл. 2 помещены результаты распыления при давленииводорода

0,18 мм Hg при трех разных напряжениях, при длительности распы-

ления 15 мин.

Из табл. 2 видно, что распылениесильно растетс увеличением

напряжения.

Распыление в кислороде дало незначительныерезультаты. Устано-
влено, что оно меньше, чем в водороде, приблизительнов 20 раз.

Напряжение
в V

Q
в г

Ч
в г

1200
1400
1600 .

0,0207
0,0197
0,0195

0,0060
0,0084
0,0185

X:



Сравнениеданных распыления окислов урана в водороде и кисло-

роде может дать интересныерезультаты по расширениюнаших знаний

о механизмекатодного распыления.

Для этого необходимы более строгиеусловия эксперимента.Автор

не ставилпередсобой этой задачи. Настоящая работа является лишь

технологическойчастью получения фотоактивных слоев урана.
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E. H. ГАВРИЛОВА

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОЭФИЦИЕНТА ПОГЛОЩЕНИЯ ЭМАНАЦИИ

РАДИЯ В НЕФТЯХ РАЗЛИЧНОГО ПРОИСХОЖДЕНИЯ

Определениемкоэфициента растворимостиэманациирадия в воде

и нефти занимался Роберт Гофман (Robert Hofmann) в 1905 г.

Считая, что эманация, как и всякий другой газ, подчиняетсязакону

Генри (Henry), он дал метод определения коэфициентаее адсорбции

в воде и нефти и установилзависимостьэтого коэфициентаот темпе-

ратуры. Для нефти он считал, что коэфициентрастворимостизависит
от плотности (с увеличениемплотности коэфициент растворимости

уменьшается и наоборот). В 1928 г. Халфин определял коэфициент
растворимостиэманациирадия в воде и в водных растворах спирта

при различных концентрациях.

Предметом нашего исследования было определениекоэфициента
растворимостиэманациирадия в нефтях различногопроисхождения.

И так как определениекоэфициентарастворимостиэманациирадия

в нефти может иметь значениепри разведке нефтяных месторождений,

то мы определяли коэфициентпоглощения не методомвзбалтывания,

как это делали вышеупомянутые исследователи, а при стационарном

положенииобоих фаз, полагая, что в природепоглощениеэманации

радия нефтяной залежью происходитне бурно перемещающимисячасти-

цами, а более спокойнойповерхностью.
Большую часть образцов нефти мы получали от С. И. Миронова

из музея ЦНИИГРИ, и часть от лабораториимер массы ВНИИМ.
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«oJ^~z;z г* г с*ум иі-^ «»-—лаборатории Р г ' ,3r™"" n »' ■ /Радиологической

ш°Тл KSSr.TLSST?Т Не*'ь ■ «■—■*■
в 900 ли, Бутым шотно а»пГГ ^™ Л <рис- ') с <>«"«•»
были „ставлеиь, даеТеХн™»™Г" "С" 0"' * *0M|»"
нации в бутыли производило^ „«„ кранами. Перед впуском эма-
насоса. Накоплена̂ эмаГаиии Ц 3рЯЖеше П Р И пом°Щи водоструйного

■Эманация прогонись То удТ^чен'иГГт"" ^™ H*'**
с раствором радия Б, после чего давление МИ"" И3 баРботеР*осле чего давление в сосудеуравновешивалось

До атмосферного и он оставался в покое

н*™» «"'' В ТеЧение кот°Рь>х часть эма.
нациирастворялась в нефти и часть остава-

лась в воздухе (и измерялась).

Зная количество накопившейся эмана-

ции д, которое вычисляется по таблицам,

и количество эманации,

оставшейся непоглощен-

ной нефтью в сосудеА,

— дѵ количество эмана-

ции д2 , раствореннойв

нефти. определим из

уравнения:

cii = q~gt

(на 20—40 м стационар-

ного состояния вводи-

лась поправка на распад

эманациирадия); коэфи-

циент растворимости %

определялся по формуле.

Рис. 2. ^ 2 .

СТВ ДлЭяМа„™ В ЖИДК ° Й И Га300бР аЗНОЙФ-еГГи^і-^м™::
^.ZTz::r^s^z,:\ пользовались ™— «
эман^ГипГпИЗМеренИЙти™ьно определялось нормальное рассеяние

конл™«тп„ я К0Нденсат°Р а » потомнормальноерассеяниеэманационного
nnnfua і' соединенногос бУт илью А, в которой уже находилась

в б™ Н6ФТИ ДЛЯ °ПЫТа- 3аТем П Р И помощи водоструйногонасоса
из £пбптепГЗ̂В иДИЛ0СЬ, Р азР яжение- «^ле чего впускалась эманация
шша£сІ?г Ре3 3 ЧаСЗ измеР ялся т °к °* санациив состоянии
равновесия с продуктамиее распада.

водо!РеДВаРИТеЛЬНО бЫЛИ Іф0деланы опыты с Дестиллированной
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Определениекоэфициентапоглощения эманациирадия
в дестиллированнойводе методом взбалтывания

В бутыль А объемом в 900 мл наливалось 200 мл дестиллирован-

ной воды, затемпри помощи водоструйного насоса в бутыли произво-

дилось разряжение, достаточное,чтобы можно было внѵстить эманацию-

в течение5—7 мин., затем давление в бутыли уравновешивалось

до асмосферногои производилось взбалтываниежидкой и газообразной

фазы в течение20-40 мин., после чего эманациявпускалась в изме-

рительный конденсатори, через 3 часа измерялся ионизационныйток

а определялось по вышеуказанной формуле.

Мы проделали5 измеренийи получили для а следующие величины

0,268 \

0,270
0,272
0,260
0,260
0,260 ;

: 0,265.

Измеренияпроизводились при 20°.

; ^о^Г Н Т' величина отличаетсяот опубликованнойна 0 ОЮ-
£-0,255); ошибка в 4% лежит в пределах точностиизмерения.

Попутнооыла изученазависимостькоэфициентарастворимостиэмана-
ции радия от различных концентрацийводных растворов хлористого-

натрия. Ьыли взяты три концентрациии получены для в следующие

значения: J <

1 % . . 0,29
3% . . 0,28
59* . . 0,28

при температуре20°.

Из этих данных видно, что невидимомуа от изменениясодержания,

повареннойсоли в воде не изменяется.

Затембыли сделаны 4 измерения для 'определенияа в дестиллиро-

ванной воде при стационарномсостоянии и получили следующие зна-
чения: J

0,0481
0,050
0,049 '-= 0,050
0,052 j

при температуре20°.

Результаты аналогичныхопытов, проделанныхс 11 сортаминефтей

различного происхождения,помещены в табл. 1. Из этих результатов

видно, что коэфициентпоглощения зависит от месторожденияи хими-

ческого состава нефти. Все измерения производились при одной и

той же температуре20°.

Количество измеренийдля каждого образца нефти, несмотряна то

что одно измерениезанимало5—6 час, зависелотолько от количества

нефти, имевшегося в нашем распоряжении. После каждого измерения
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Таблица I

Наименование месторождения Плот-
ность <Ф

Грозненское нефть фонтанной бур. скважин.
2(14 глуб. 299 л .............-.

Парафинистое бур. скважин. 25/23 глуб. 353 м .

„Эмбанефть" Дессорская ...........

Чусовское ..................

"Биби-Эйбатское

'Керчннское . .

Балаханы ..........

Район „Эмбанефть* Макатская

„Эмбанефть* ........

3 розненское

Сахалинское

0,834
0,834
0,838

0,867

0,962

0,863
0,863
0,918

0,909

0,898

0,876

0,836
0,834
0,825

1,822
1,904
2,200
2,146
1,902
1,784
2,291
2,300
2,330
2,300
1,342
1,361
2,658
2,665
2,687
1,290
1,342
0,500
0,478
0,852
0,823
0,825
0,847
2,821
2,774
4,300
4,452
4,451

эманационный цилиндр тщательно продувался (в течение 2 — 3 час.) и

оставался под вакуумом до следующего дня. Перед новым измерением,

он снова продувался, и через 10 мин., после продувания, измерялось

нормальное рассеяние. Бутыль А после каждой порции нефти тщательно

вымывалась бензином, горячей водой и просушивалась в сушильном

шкафу. Для двух нефтей мы определили коэфициент растворимости

при встряхивании и при этом получили для а значение, близкое
к опубликованному Гофманом.

Плотность а

0,834 10,45
0,838 8,86

Из коллекции нефтей С. И. Миронова были взяты Эмбинская нефть
и ее 11 погонов, и были найдены следующие значения ,-ос для нефти
и ее погонов (табл. 2):
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Таблица 2

Названпг погона
Плот-
ность ер

Эм іинская нефть ......

Машинное масло ......

Трансформаторы, дестилл. . .

.Машинное „6" .......

'Турбинное .......■ .

Вазелинов. дестилл ......

Трансформаторн. специальное

Соляровое масло ......

■Вазелиновое масло .....

Керосиновый дестиллят. . . .

Керосин очищенный .....

Бензин . . .........

0,876

0,898

0,897

0,896

0,8905

0,880

0,871

0,867

0,866

0,826

0,825

0,747

0,852
0,823
0,825
0,847
0,279
0,298
0,553
0,445
0,428
0,585
0,573
0,609
0,423
0,464
0,441
1,164
1,202
1,241
0,631
0,596
0,963
0,967
0,981
0,641
0,626
0,638
3,027
3,095
3,052
2,390
2,242
2,243
2,941
3,077

0,837

0..288

0,434

0,589

0,443

1,202

0,615

0,970

0,635

3,058

2,258

3,009

Все измерения производились; при температуре 20°.
Из всех полученных нами значений для коэфициента поглощения

эманации радия нефтями различного происхождения видно, что коэфи-
циент поглощения нефтью ос зависит не только от плотности, но и от
химического состава нефти, который, в свою очередь, зависит от место-

рождения нефти.
Описанный метод может служить указанием на возможность приме-

нения радиометрического метода разведки на нефтяном месторождении.



\

A. N. ПЫЛКОВ

АКТИНИЙ ИЗ ОСТАТКОВ ФЕРГАНСКОЙ РАДИОАКТИВНОЙ

РУДЫ

Актиний(or греческого слова 'W,v.c - „актинос"- луч) является

самым малоисследованным„з радиоактивных элементов" Открыть*
так Z ; Дебиерном и Гизелем1- о« оставался мало изученным
так как в препаратахактиния выделяемые им В-лучи невозможно'
было наблюдать вследствиеих мягкости, и первое время его СЧ Г
тали даже не излучающим радиоэлементом;его присутствие откпТ

t:lzzz nsr лродуктг его распада ' o6^::zmH:zz
iSST^^S^Sr ЫЛр°яяГ;= НОсвНяТаСнНО с Кс=°ѵ б оР аа3 ° М
в различных минералахи породах"ОткрІГе „роГт^ия РаГ Ш^Г
обиаруженного Ганом, Мейтнер, Содди „ Крестоном/получение1^,
в 1928 г. Гроссе в химическиизолированномсоединениив виде хл'опи

стого протактиния, в количестве 2 мг и определениеТомного веса"
установлениесвязи с продуктамидезинтеграцииурана для всео акти

ниевого ряда, благодаря открытию Г. Н. Антонов™ урана игоек (UY "
а затемрядом ученых актино-урана(AcU) пролило, наконец свет н'
положениеактиниясредиурановых радиоэлементов,но лишь' в общих

чертах разрешило проблему актиния. Трудность этой проблемы заклю

чаяась еще в крайне незначительномнакопленииактиния в уо новы,

минералах.Лишь М. Кюри в последнихее исследованияхудалось уста
повить чрезвычайно сложными способами,что в 500 кг у^шГнахолТ
ж*1°с1\1птТУРаЛШОЙ РУДе И3 Б-ьгийс;0го Конго в АфриЙ сод*
жится 160 мг радия и лишь 0,06 мг актиния 3 Р

виде Л ниСТВп„еп СТ0ЛЬ МаЛ0Г° еГ° количества. ™ выделениеего в чистое
ГГ' Г D опР вделение с точностью его атомного весаI невозможно

^d'SZ^T*™**'' **** следующий6^— 0--

Актинийявляется полным аналогомлантанаLa, с которым"вместе^
ляетСЯИДО настоящего времени чистым > не отделен Так„„

образо^г^можно получить лишь в виде препаратана лантанеесл"

осха^—: 3^^ - ве удержалось, за ним

s г?; о „ Г1е- Sur ^^nium.elourn. Chim. phys.'27,p5 (1930)
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последнегов руде доста-

точное количество, что-

бы отделить и взвесить

его. В случае, еслив руде

лантаналишь следы, то

при разработке ее, сле-

дует прибавить надлежа-
щее весомое количество

его.

Накоплениезначитель-
ного количестваостатков

нашей радиоактивной

ферганской руды позво-

лило Радиологическойла-
боратории ВНИИМ сде-

лать попытку получения

препаратаактиния. Эта
попытка имеетзначение,

как опыт получения об-

разцового препаратадля

метрологическихцелей и

как опыт установления

способа химической пе-
реработки ферганской

руды на актиний.

В своихоперацияхмы

руководствовались по-

следнейочень ценнойра-

ботой М. Кюри, которая

также сделала попытку

получить насколько воз-

можно концентрирован-

ный препаратактиния.

Материалом для ра-

боты М. Кюри послужили

остаткиот полученияра-

дия, добываемогов значи-
тельномколичествев Бель-

гийскомКонго. 1 Остатки
эти— продукт дробной

кристаллизациирадия и

as о. к

- І5ЯР- а*

1 В настоящее время
центрразработкирадионос-
ных руд в восточном полу-
шарии находитсяв Африке,
так как урановые руды Бо-
гемии и Корнуэльса уже
все выработаны.



состоят из хлористого бария, содержащего радий с главнейшимипри-

месями кальция, железа и редких земель, концентрирующихся в ма-

точном растворе(la queue de fractionnement), в то время, как радий

находитсяв выпадающих кристаллахбария (la tete de fractionnement)
Кюри располагала22 кг этих остатков, в 300 раз более активных, чем

уран. В остаткахактивностьобусловливалась, с одной стороны ионием

с торием и продуктамираспадапоследнего, а с другой, - актиниеми

его производными радиоэлементами.

рН і!™ РйаЛ0М ДЛЯ полУчения актиния в Радиологической лаборатории
ВНИИМ послужили нерастворимыеостаткипустой породы фергангкой

радиоактивнойруды, служившей не специальнодля извлечения радия

а как материалдля полученияурана(U), препаратовурана икс (The )'
радия D (RaD), полония (RaF) и, наконец, для работ'по извлек
т яТ'р яТТапѵ НИЯ \ к РатковР еменн° существующих радиоэлементов
(Каь, KaLm, UY и пр.). Так как операциихимическойразработкируды

были возложены на автора предлагаемойстатьи, то ему неоднократно

в процессеработы приходилось искать, где базируется актиний, нахо-

™ «Я В равновесиис УР аиом в РУДе. Как известно,Дебиернвыделил
актинийиз металлов группы железа, поэтому и автор пробовал также

ZTJ'V™ ЖеЛе3е' кот°Р° еввй^ хлористого переходилов раствор
при обработке руды, но оно оказалось неактивным, тогда как незначи-

тельные количествахлористых соединенийтория, церия и, как нашел

автор, марганца сопровождалисьвсегдаиониеми находилисьв растворе

Остальнаячасть иония и, по заключению автора, актинийдолжны были

находиться в нерастворимомостатке. Последующее выделение актиния
показало, что заключение было сделаноправильно.

Необходимообъяснить происхождениеи составэтогоостатка Измель-
ченную ферганскую руду, состав которой приводился неоднократно

в работах Радиологической лаборатории, обрабатывали разбавленной

соляной кислотой, причем большая часть ее переходила в раствор

оставалось лишь 5»/ 0 в среднем нерастворимогоостатка-преимуще-
ственнонеразлагаемыхкислотой силикатов. К раствору, без отделения

от него остатка,прибавляли раствор хлористого бария и затемсерной

кислоты и, таким образом, радий и мезоторийувлекались и присоеди-

нялись к остаткус сернокислымбарием. Благодаря этому вес остатка

увеличивался на 13-14%, считая на навеску сырой руда В остатке

находились: кремнезем,железо, медь, свинец, висмут, барий, кальций

магний, церий, торий, лантан,неодим, празеодим,'следы ур'ана, вана-
дия и марганца.При этом надо добавить, что редкоземельная группа

Хо"ТылоПІ^5бТНа СЛеДЭМИ МеТаЛЛ°Е (3а ИСКЛЮЧ6НИеМ Ц«
Для извлечения актиния было взято 205 г остатков Они суше-

ственно отличались своей нерастворимостью от материала, которым

ѴЬу1ЛіЧо\т2). L'adsorpfion> Гіопіига Р аг le manganese. Journ. Chira.

2 Празеодим является спутникомнеодима. При работах ав-опѵ ѵлалогь

констатироватьлишь следы неодима,даЕшие характернуюри^ню^



пользоваласьМ.Кюри. В среднемактивностьэтихостатков была в 3,9 раза

больше активности урана и, следовательно, общая граммоактивиость

остатков выражалась круглым числом 800 урановыми единицами.

Для переведенияв раствор этого остаткаон бцл подвергнут про-

должительному кипячению с избытком раствора соды, причем из него

были извлечены следы урана в виде растворимой двойной соли

и02С0 32Ыа2СОз и следы ванадия в виде NaV03 . Этим мы освободили
остатокот урана и ванадия и, вместе-с тем, все остальные элементы

перевелив их углекислые соли. После этого хорошо промытый остаток

углекислых солей и кремнекислоты был обработан горячим раствором

хлористоводороднойкислоты, отфильтрован и снова прокипячен с содо-

вым раствором для более полного извлечения последних следов урана

и ванадия и для лучшего превращенияпрочих компонентовв углекислые

соли, опять промыт горячей дистиллированнойводою и обработанраз-
бавленной соляной кислотой. В общем, первый раз обработка содой
была произведена10 раз и второй— 5 раз. Оба солянокислыхраствора
были соединены вместе и представилисобой исходныйматериалдля

выделения препаратаактиния.

Для краткостиход операцийизвлечения актиния представимтакой

схемой(см. стр. 48).
В таком виде был приспособленк нашим условиям путь отделения

актиния, разработанныйМ. Кюри для африканскойруды.
В процессеработы мы считаемнужным отметитьнекоторыеподроб-

ности. При осаждении сероводородом получилось 2,5 г сернистых

соединенийтяжелых металлов довольно высокой активности. Для осво-

бождения от сероводорода через раствор при нагреваниипропускали

воздух до исчезновенияреакциис уксусносвинцовойбумажкой, подне-

сеннойк отводной трубке колбы, на что потребовалось 5 час. По^
охлаждении, в колбу прибавлено10 мл чистого брома, раствор взбол-
тан для растворенияброма и через него снова пропущен ток воздуха

при нагревании,пока жидкость не пожелтелаот переходаFe" в Fe'",
и пока избыток брома не был удалентоком воздуха.

Из других подробностейразработкиследует обратить вниманиена

то, что, ввиду недостаточногоколичества лантанав рудных остатках,

он был прибавлен к раствору в виде хлористой соли (см. схему,

V фильтрат). Весьма важно также обратить вниманиена отделениеTh>
в виде основной серноватистоториевойсоли вместес мелкодисперсной

серой\ адсорбирующей ионий. Солянокислый раствор редких земель

должен быть нейтрализованот избытка НС1, но при этом реакция

раствораостаетсякислой, так как нейтральныесоли Се, Th и др. ред-

ких земель имеют в растворах кислую реакцию (см. схему, IV осадок).
При кипячении раствора с прибавлениемсерноватистонатриевойсоди

Na2S 203 мелкодисперснаясера с торием приходит в более плотное

состояние,после чего раствор фильтруют. Ионий, как известно, выпа-

даетне весь, весьма небольшая часть его остаетсяв растворес церием.

1 Hintz und Weber. Bestimmung der Thorerde im Thorit. Zechr, i. ami.
Chemie. 36 (1897).
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Схема обработки остатков А*™

^орвНСі содержу Fe , с ;~? С Уа ДЫВаДЛ М ИЗ Т ЧеНИЯ —
обрабатывается Н% В±Л!&_ Се - Th, La, Nd, P rI

•R a rr ^ l Ф Иль трат:

? ^ca dCi^ CIGe^ ^,
Барботирѵют ,7 РгСІ3 ' РеС 'з
-мым Ч ереГкпГ Ду,ОМ ' проаускае-
Дта удаления н« п Р " Наг Р еван >ш

J ' -------NH,
о . " фильтрат-
-Ти% 4&№' ^ОН(„збы-

• 3 ИТЬдля Л22^£ния^адия

1,1 фильтрат:
FeF 3 (отбрасывают)

CuS,
I осадок:

лония и радня D) П °'

.IV фильтрат.
Na,F 2 (отбрасывают)

V фильтрат:

«осаж даютамм ^ в Растворе

1 -
VI фильтрат:

NH,OH (избыток) отбра-
сывают

-NH 4 CI

Избь, ток
VII фильтрат:

(NH^sQA отбрасывают

' Ce„<N0j 3

ѴІИ фильтрат:

РгРгрТмп ^ < а ^ N °s)s. Nd (NO }

IX фильтрат-

-реВращают / е 0г ев:с:
48

r ._., ,J осадок:

-РбРібаі^а^азбівлея^оТІѴ,
I

HI осадок

ЗЙ^- №„££ NdF„ P rF3

)
'V осадок:

ряют в разбав\ен нгі з) і раств °-
нейтралнзуют Ш 4 од'' " 3б " ток «

-!5Р£52й раствог X SO прибавляі °т
—— С ---- ^Р_^ а 2Ь 3 О а и кипятят

і
V осадок:

Th (s 2o 3 ) 2 -f ть (он)« -i ssr-L 1 1 ,
™* служ И ть ( д ля^ е5 чС+^(мо.

I ,
VI осадок:

"^e^Tc'SKES С° ЛИ
I

VII осадок:

і^ ТВ орвя ЮГ сви Ж;
ѴШ осадок:

Нет

•X осадок:
Се 3 0 ? с М„о 2 (может ть

получения иония)
для



Поэтому очень важно обратить вниманиенаотделениелантанаот церия,
чтобы получить хороший актиниевыйпрепаратналантане.С этойцелью

окислы редких земель, полученные от сожжения их океалатов (схема,

VII осадок), растворяют в азотной кислоте и окисляют перманганатом

КМп0 4 в присутствиисоды Na2CO R , с расчетом, чтобы в растворе

этих двух солей на 1 моль КМп0 4 приходилось 4 моля Na2CO s . При

окисленииокраска раствора исчезает,оседаетСе(ОН)3 вместес МпО,.

Окислениеведут до появления очень слабо-розовой окраски раствора,

иначепри избытке КМп0 4 из фильтрата начнетоседать La. Фильтрат,

содержащийлантан,после отделения Се2 (С 204) 8 , осаждают щавелево-

кислым аммониемв виде І_а 2 (С204)з, высушивают навзвешенномфильтре
и после этого исследуютрадиоактивныесвойства препарата.

Актиний имеет период полураспадаТ=13,5 л, откуда средняя

продолжительностьего жизни 1/^=19,5 л. Обе эти константы опре-

?0 40 60 80 Ш 120 140 160 181) 200 220 240 260 !Ы \Щ

■■ рях

Рис. 1.

делены лишь с некоторой степенью достоверности, так как мы гово-

рили, что непосредственноенаблюдение его излучений затруднено

вследствиемягкости его ^-излучений. Его первые продукты распада:

радиоактинийRdAc— изотоп тория и актиний икс— АсХ— изотоп

радия, оба— сс-излучающие продукты, за ними образуется актинон—

An или эманацияактиния (АсЕт), имеющая очень малый период суще-

ствования. Она распадаетсяв 3,92", поэтомулегко отличимаи от эма-

нации радия и от эманациитория. Эманацияактиния— газ, но вслед-

ствиебыстроты ее распадаона никогда не может быть полученав чис-

том виде, а всегдасмешанас гелием. Если препаратактиния экрани-

ровать листиком алюминия толщиной в 0,1 мм, то можно наблюдать

p-f-y-излучения, которые, главным образом, растутблагодаря дезин-

теграцииэманацииАс и принадлежатв значительноймереАсВ.

Вообще, первое время по получениипрепаратаактиния излучения

продуктов распадаактиния варьируют довольно сложно, и лишь через

4 Исследования в области радиологии 40



3 месяцавосстанавливаетсяравновесиемежду самим актиниеми двумя

первыми продуктамиего распада.

В дальнейшемнаша задачабыла проверить радиоактивныесвойства

препаратаво времении, главным образом, получить кривую восстано-

вления нарушенного радиоактивного равновесия. Для изучения общей
активностипрепаратамы определяли ток от препаратаприблизительно

9 мес, причем в дни определенийток наблюдался 5 раз, но в течение

дня не было замечено расхождения в наблюдениях. В табл. 1 каждая

цифра тока подтвержденапятью наблюдениями.

Таблица 1

Средний ионизационныйток
отпрепаратаактинияв ампе-
рах для a + p-j- Y -излучений

I _______________________________________

6 ноября 1S33 г. 8,95 X Ю- 13
10 1933 , 12,71 X Ю- 13
17 . 1933 „ 16,11 X Ю-13
27 1933 . 20,23 X Ю- 13
9 декабря 1933 , 26,99 X Ю- 13

29 1933 , 26,88 X Ю- 13
5 февраля 1934 . 32,71 X Ю- 13

31 июля 1934 , 40,92 X Ю-13
5 августа 1934,, 41,11 X Ю- 13
8 1934, 40,95 X Ю-"

11 1934 . 41,08 X Ю-"
15 . 1934 „ 41,16X10-15

Если изобразить ток от препаратав зависимостиот временинаблю-

дений, то получится кривая, которая достаточнохорошо показывает

восстановлениерадиоактивногоравновесия (рис. 1).
Если прикрыть препараталюминиевым листикомтолщиной 0,1 мм,

то будут устраненыа-излученияи в первый момент можно наблюдать

р —|— f -излучения. Но так как в ионизационнуюкамеру а-электроскопа

проникаетэманацияактиния, то активность начинаетрастиот распада

эманациии образования нетолько проникающих излучений, но и а-ча-

стиц. При удаленииэманацииактивность падаетдо наблюденной в на-

чале измерения и опять начинаетрасти. В те же сроки, когда наблю-
далась общая активность препарата,сделаны наблюдения и над эмани-

рующей способностью препарата,причем большая скорость восстано-

вления эманации,именно5,6 сек., дала возможность следитьза нейбез
особой потеривремени. Для наблюдения за эманациейактиниямы про-

изводили также по 5 измеренийв день и получили 5 точекдля кривых.

Первые три соответствовалинакоплению эманации,четвертая— умень-

шению тока при удалении эманации, и пятая— началу нарастания

Дата

измерения
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активностиОт образованийнового количестваэманации.Между Каждым

из 5 наблюденийпротекалоне больше 3— 5 мин. Наблюдения этипри-

ведены в табл. 2.
Таблица2

Последователь-
ные измерения
ионизацион-
ного тока от
эманации

іХЮ -,3 А

Ю/ХІ-1933 17/XI-1933 27/XI-1933 9/ХІЫ933 29/XII-1933

I измерение .

II
ш
IV

удаления
эманации .

V измерение
накоплен.
эманации .

0,23 X Ю~"
0,28 X Ю -13
0,32 X Ю - "

0,28X10-"

0,32 X Ю - "

0,31 х ю -13
0,36 х ю - "
0,40 X Ю - "

0,31 х ю -13

0,32 X Ю -13
0,36X10""
0,42 X Ю~"

0,27 X 10~"

0,31 х ю -13

0,54 X Ю -1 ;
0,55 X Ю -13
0,59 X Ю - "

0,47 X Ю~ "

0,61 X Ю - "

0,56 X ИГ 13
0,57 X 10~"
0,60 х ю - "

0,46 X Ю -13

0,47 X Ю - "

Продолжение

Последователь-
ные измерения
ионизацион-
ного тока от

эманации

і X Ю -13 А

31/VI1-1934 5/ѴШ-1934 S/VI1I-1934 11/VI1I1931 15/VIII-1934

I измерение .

И
III
IV

удаление
эманации .

V 'измерение
накоплен.
эманации .

0,68 X Ю" 13
0,71 X Ю- - "
0,73 X Ю""

0,65X10""

0,70 X 5 О" 13

0,55 X Ю" 13
0,57 X Ю - "
0,64X10-"

0,56 X Ю" 13

0,64ХЮ~"

0,57 X Ю -13
0,60 х ю - "
0,62 X Ю""

0,61 X Ю" 13

0,61 X Ю""

0,57 X Ю~"
0,58 X Ю - ""
o,6s х ю-"

0,62 X Ю - "

0,37 X 10""

0,53X10""
0,54ХЮ-"
0,60 X 10""

0,51 X Ю""

0,52X10""

Кривые, изображающие накоплениеи распад эманацииактиния,
приведены'на рис. 2. Все они одинакового характера с небольшими
отклонениями, зависящими от разниц во времени накопления. Часть
кривых (10, 17 и 27 ноября) соответствуетранним наблюдениям над



препаратом, другая часть более поздним, соответствующим возрастанию

активности (9— 29 декабря 1933 г., 5, 8, "11 и 15 августа 1934 г.). Одна
из кривых— 31 августа 1934 —

соответствует несколько повы-

шенной активности, что, пови-

димому, является просто ошиб-
кой наблюдения или вызывается

неправильностью в действии из-

мерительной аппаратуры. Боль-
шинство кривых, соответствую-

щих времени наступления ра-

диоактивного равновесия пре-

парата, изображает ток в пре-

делах от 0,50 X Ю~ до

0,60ХЮ~ 13А.
Для контроля над правиль-

ностью хода радиохимических

операций нами определены об-
щие активности и других пре-

паратов, на которых адсорби-
рованы сопутствующие акти-

нию радиоэлементы в радио-

активных остатках руцы.

Так, общая граммактив-

ность:

BaS0 4 (с Ra и MesTh^
= 1,9Х10" 10 А,

CuS + Bi2 S 8 + PbS(c RaD
иР0 ) = 1ДХ1СГ 13 А,

Th(OH) 4 + S(cJ 0 J n ) =

== 0,016 X 10~ 10 A.

Проследив ход химических

операций и сопоставив их с

данными предварительных из-

мерений активности как пре-

парата актиния, так и сопутствующих ему радиоэлементов, мы можем

заключить, что нам удалось отделить актиний в виде чистого препа-

рата на лантане.

Рис. 2.



A. н. ПЫЛКОВ

ТОРИЙ И ВЫДЕЛЕНИЕ РАДИОЭЛЕМЕНТОВ ЕГО РЯДА
ИЗ ЭШИНИТА

Настоящая работа произведена с целью получения из териевого
минерала эшинита препаратов радиоэлементов ториевого ряда.

Ториевые минералы Радиоло-
гическая лаборатория ВНИИМ упо-

требляет для получения образцо-
вых растворов тория. С этой целью

употребляются наши ортиты (Сяю-
дянский, Колыванекий, Ильмень-
ский и пр.), количество тория в ко-

торых колеблется от 1 до 2°/ 0 и

которые имеют преимущество для

радио-метрических целей, так как

не содержат в себе ощутительных

примесей урана, но заключают

все продукты распада тория в ра-

циоактивиом равновесии. Для по-

лучения более сильных препара-

тов ториевых радиоэлементов мы

пременйли эшинит 1 . Эшинит был
отобран от пустой породы. Его
кристаллы имеют форму гексагон-

альных призм, и эти приамы на-

ходятся среди другого материа-

ла — гадолинита, от которого мы

его отобрали. Одна часть превра-

щенного в порошок эшинита была
сплавлена с 8 частями кислого

сернокислого натрия NaHS0 4 .

Было взято в общем 5 г эшинита

с содержанием 1,7% Th. Для
сплавления мы предпочли натрие-

вую соль калиевой ввиду трудной
растворимости двойных сернокис-

лых солей калия и тория.

Сплавление эшинита с кислым

о, го

0.15

о.ю

0,5

інаИ/7

Рис. 1.

сернокислым натрием

в муфельной электрической печи при температуре 900°,
1 / 2 часа сплав получился жидкий и почти прозрачный.

производилось

причем через

1 Состав эшиинита (по акад. В. И. Вернадскому):
Тпо 2 — 15,5 до 17,6, NbjjO,-32,5, Та 2 0 3 -6,9, ТЮ 5 -22,5,

Се 2 0 3 -18,5, (LaDi) 2 0 5 (УЕг) 2 6 3 -до 4,6, FeO -до 4,2, СаО-до 2,8.
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Сплав был растворен в горячей воде, к нему прибавлено при нагре-

вании 3 г хлористого бария в растворе и затем отфильтрован весь осадок

BaS0 4 с MesThj и ThX. После этого фильтрат был выпарен досуха,

смочен крепкой НС1, разбавлен горячей водой и отфильтрована SiO s .

К фильтрату прибавлено небольшое количество азотнокислых висмута

и свинца (10 мл пятипроцентного раствора их), а затем металлы 4
и 5 группы осаждены сероводородом. В осадке с Bi2 S 3 и PbS отдели-

лись радиоэлементы номера 82, 83 и 84—ThC, ThC, ThA и ThB. После
этого, по удалении кипячением H 2 S, прибавлением водного раствора

аммиака осаждены редкие земли и железо, причем Са и Mg таким обра-
зом задержаны в растворе. Отфильтрованный и промытый осадок ред-

ких земель с железом растворен в слабой НС1, затем осажден раство-

ром щавелевой кислоты Н 2 С 20 4 , причем для лучшего освобождения
его от Ti, Zr и Н 3Р04 , снова растворен в НО и вторично осажден

ввиде щавелекислой соли. С щавелекислыми солями тория Th(C 20 4 ) 2

и редких земель отделился RdTh.
Таким образом, из радиоэлементов ториевого ряда были получены

три препарата: 1) BaS0 4 с MesTh и Th, 2) Bi2 S 3 -f-PbS с кратко-

временными ThC, ThC; ThA и ThB и 3) Th (С, 0 4 ) 2 с RdTh.
Нечего и говорить, что активность свинцововисмугового препарата

была очень незначительна. Большую активность показал препарат

BaS0 4 с мезоторием, где преобладали а-изтучения, тогда как про-

никающие лучи были настолько ничтожны, что наблюдения их уже

после первого измерения и не производились. Общая активность пре-

парата наблюдалась в течение 10 месяцев, и нарастание активности

можно объяснить за счет образования от MesTh, двух а-излучающих

продуктов: RdTh и ThX, из которых ThX, как изотоп MesThj, был
отделен сразу из эшинита, а дальнейшее увеличение его происходило

за счет образующегося радиотория. Распад ThX с выделением эманации

тория или торона испытывался в дни наблюдений (табл. 1 и рис. 1)
накоплением и удалением эманации в камере электроскопа, причем были
получены данные тока, выраженные в амперах.

Из приведенной таблицы можно усмотреть, что общая активность пре-

парата, вследствие нарастания RdTh и ThX увеличилась за 10 мес. вдвое.

Следующий за этим препарат Th(C 2 0 4 ) 2 с RdTh показал обрат-
ное явление. Так как здесь находится главным образом радиогорий
с периодом полураспада Т= 1,9 лет, то в течение 15 мес. наблюдений
было замечено падение радиоактивности.

Общая активность препарата, выражаемая током в 4,7ХЮ _ А, за

указанное время упала до 2,5ХЮ~ Ь А. Препарат также эманировал,

что обусловлено образованием из материнского вещества ThX и после-

дующим его распадом.

Наблюдение активности велось с помощью электроскопа, и актив-

ность препарата сравнивалась с активностью эталона из зеленой окиси

урана. Таким образом устранялась необходимость градуировки электро-

скопа и определение его емкости. При наблюдении препарат радиотория

показал способность сильно эманировать. Поэтому каждое из наблюдений
при закрытой камере давало возрастание активности независимо от
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лТисх0ико^Л ЗаЛ1 РТбыл То°вТзКя РТо ТЫ5М о ИЛИ "* MKpUMJKM ™""-вым
ственно одно за дпѵгГ тТ «^Делений, следующих непосред-

пеРед Ч еТВѴ^%агСниГГкам Се°р0Г ТСТВ08аЛИ """"""* "-^
освобождалась от эманации, а на ** -

пятом наблюдалось повторное ее на- ' '«Г
копление. Таким образом мы полу- Л\ ■

чили следующие цифры ионизацион- ,.? Г" ------ Г^тѴ
ного тока в амперах, приводимые жА -------- ХШ
в табл. 2 и на рис. 2 и 3.

Рис. 2.

•«о»енгуд але „ия мшщю, М "™ «•»•« крутое мини
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