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ANALYTICAL CUIIITIt IIVIIIAk 
M l SITE

A met hnd f o r  i a p r e t d  I t a p n i  to  
( l i a i u t a  e i r r t i t  f U r t a a t i o a t  in  the  
p o l a r o g r a p h i c  oavo in d e s c r i b e d .  The 
d r o p p i n | - a r r c a r y  f r » q u » » r y  and i t a  
h a r a o a i r a  a r c  s e l e c t i v e l y  e l i m i n a t e d  
by awaaa o f  fo a r  p a r a l l e l - T RT. f i l t e r s  
t o | t t k a r  w i t h  a reduced aaouat  o f  tba  
i i a a l  K  damping.  The r o a p o a i t e  f i l t a r  
i s  u a e f u l  f o r  d o r i r a t 1 an a a • • 1  I aa 
r e g u l a r  p o l a r o g r a o a .  Too n e t h o d a  o f  
d e r i v a t i v e  p o l a r o f r a p b y  k a t a  boon 
s t u d i e d  -  t k e  r o a i a t a a c o * a n o d e n a o r  
( A C ) a n d  t b e  t a c b o o o t o r  a a t k o d a ,  
C i r c u i t  d i a g r a o s  and i l l u s t r a t i v e  
p o l a r o g r a o a  aro ahoon. A l a o ,  a a t r a y  
p i c k u p  f i l t e r  f o r  t k o  i n p n t  o f  tb o  
p a l a r o g r a p k * a p r o a o p l i f i o r  o a a  do*  
aolopod.  I t a  nao r o a o l t a  in  ia iproaed  
i n a t r u o o n t  a t a b i  1 n e t  ion.

T t o  a o t b o d a  f o r  tbo do to ran no t i on 
• f  a l u o i n n o  i a  "23"  procoaa f o o d  ao*  
l a t i o o a  boon developed.  Tko e v a l u a t i o n  
o f  tbo v a c u a * *  fua ion ootkod f o r  oxygon 
i a  t b o r i o a  i a  d iacuaaod.  P r o g r e a a  in  
tbo  f u n d a m e n t a l  otudy o f  the  p o l o r o *  
graphy o f  t o e b n o t i u o  ia  r e p o r t e d .  A 
uoo not  bod i a  propoaod for  tko c o l o r i *  
o o t r i c  d o t o r n i n a t i o n  o f  c o p p e r .  Tbo 
f a c t o r a  a f f e c t i n g  tbo r o d u c t i n o t r i c  
t i t r a t i o n  o f  i r o n  o i t k  a o r c u r o n  
n i t r a t o  v o r o  a ta d io d .  C e r t a i n  p r o b le a a  
i a t b o a a a o y  o f  p lu t o a i u o  a r e d i a c u a a e d ,  
f o r  u t a a p l a ,  tbo q u a n t i t a t i v e  r e a o a a l  
o f  i r o n  I r o n  p l u t o a i u o  a o l u t i o n a ,  tbo  
p o a a i b l o  nao o f  T b o ro n  r e a g e n t  f o r

d e t o r a m i n g  p l u t o a i u o ,  and t ke aaaay  
of p lu tonium on a ovigki  baata.

Tke dacay  ackooe o f  K * 1 kaa boon  
a t a d i o d ,  o i t b  o a t a b l i a k o v n l  o f  t b o  
brancking r a t i o  and tkv h a l f - l i f e  and 
v e r i f i c a t i o n  o f  e a r l i e r  re por ta  on tbo  
gaooa e n e r g y .  M ercury ,  t k a l l i u a ,  o r  
l ead  x r a y e  baao boea found i n  t b e  
decay  o f  T l ' * 4 , i n d i c a t i n g  a a o r e  
complex decay ackooe tkaa tke accep ted  
a i n p l e  b e t a  d e c a y .  A aodiu o  i o d i d e  
o c i n t i  I l e t i on a p e c t r o o e t e r  kaa boon  
aet up and i a  proving of  c o n a i d e r a b l e  
va lu e  in  t b e  d e t o r a i a a t i o n  o f  | a a e a  
onergioa an4 i n  tbe i d e n t i f i c a t i o n  o f  
gaooa e o i t t e r a .  Tke t e c h n i q u e  o f  
u a i n g  a c i a t i  1 I a t i o n  c o u n t i n g  f o r  
a o a a u r e a o n t  o f  gaooa a c t i v i t y  i n  
p rocoaa  a a a p l o i  ap p ears  p r o m i s i n g .  
Tko present  ootkod involves tke uoo o f  
an i o n i s a t i o n  chamber .  M e tk o d a  o f  
c a u s i n g  t b o  o n o r g y  r e s p o n s e  o f  a 
a c i a t i 1 l o t i o n  counter  to  a p p r o x i m a t e  
t h a t  o f  an i o n i s a t i o n  chamber a re  now 
under i n v o a t i g a t i o a .  F u r t h e r  work on 
r s d i o c k e o i c a  1 d e t e r o i n a t i e n  o f  t k e  
HRE f l u x  and on e l i a i n a t i o e  o f  X e >a* 
is  in p r o g r e s s .  Solvent  e x t r a c t i o n  
o f  a n i o n i c  s p e c i e s  o f  u ra n iu m ,  
y t t r i u o ,  s i r c o n i u o ,  hafnium, t i n ,  
and a n t i m o n y  akoos p r o m ia e  in  
a n a l y t i c a l  a e p a r s t i o n s .

A p r o p o a o d  p r i c e  s c h e d u l e  f o r  
a c t i v a t i o n  a o a l y a i a  s e r v i c e  kas boon  
subm it ted  t o  tbe  OWL D i r e c t o r  and t o  
t k o  AEC ao a r e a u l t  o f  i n c r e a s e d  
i n t e r a a t  by i n d u s t r i a l  o r g a n i s a t i o n s  
in  aueb a s e r v i c e .  A n i o n i c  s o l v e n t
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• • ■ t r a c t i o n  e i t k  a t l k t U i o c l y l i a i i *  Ho*
b * t a  enploved a s  a s a p o r s  t i o n  u c k » n j « »  
i a  t h e  a c t i v a t i o n  a n a l y s i s  s t u d y  o f  

t s a r c o m a s  aad  h a f n i u a .  Now a p p l i 
c a t i o n s  o f  a c t i v a t i o n  a a a l y a i a  a r e  
d e s c r i b e d .

A pr ocedure  f a r  tla* a p e c t r o c h e o i c a l  
d e t e r m e n t i o a  o f  t r a c a a  o f  b o r o a  i a  
t h e  p r oaaaca  o f  l a r g e  a a o u n t s  o f  i r o n  
t a  g i v e n .  Al a o ,  m p r a v a a a a t a  i a  t h e  
a p a c t r a c k a a i c a I  d a t a r a i a a t i o n  a f  
k a r y l l i o a  i a  t k o r i a a  a a t a l  a a d  a f  
t r a c a a  o f  c a a i a a  i a  Rb>CO|  aad i a  HjO 
a r c  d i a r y * a a d .

Toe  a a c c a a s f a l  p r a p a r a t i o a a  a f  
• l a a i a a a  pkoapkida  t k a t  gave y i a l d *  of  
90 aad 919 AIP,  a a r a  a a d a .  A a a r i a a  
a f  l i t k i a a  k a l i d a  p k o a p k a r a  a a a  p r e 
p a r e d  f a r  tka  Pkya i ca  D i v i a i o a .

I a  r e l a t i o n  t o  t k a  a n a l y t i c a l  
c k a a i r a l  c o n t r o l  o f  t k a  HUE, aa  i n -  
a a a t o r y  l i s t  o f  t k a  P r i n c o  D a a a i t r o l '  
• q u i p n e n t  ia p r e s e n t e d .  Tka e v a l u a t i o n  
o f  ona of tke  l o c t r a p r r a t v r a  u n i t *  in 
a l a b o r a t o r y  t e a t  l o o p ,  t k a  t e c h n i q u e  
o f  p r e s s u r i t i n g  t k e  a a t a l  p l a a a a t a  
• i t k  g a s ,  and  p r o b l e m s  e n c o u n t e r e d  
t h e r e b y  a r e  d i a r u a a e d .  The e f f e c t  o f  
■ r a t i o n  i r r a d i a t i o n  on l a i t r a a -  
a k a o r b i a i  b n r o m  I t c a t a  g l a s s e s  a f t e r  
• ■ t e n d e d  i r r a d i a t i o n  a nd  a n n e a l i n g  
p e r i o d *  i*  d e s c r i b e d .  A b a o r b a n c e  
c u r v e *  for  t ke  g l a a a a a  e r a  akoan .  Of 
t k a  i n o r g a n i c  a a t e r i a l a  t e s t e d  f o r  
c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  i n  0 . 1 7  V a r a n y l  
s u l f a t e  a o l n t i o a ,  f u s e d  t i t a a i a  and)  
a v a t k a t i c  s a p p h i r e  a r e  r e p o r t e d  t o  kava 
k i gh r e s i s t a n c e .  C o r r o s i o n  d a t a  oa 
s a a p l a a  o f  t k e a e  a a t e r i a l a  a r e  p r e 
s e n t e d .

|
I

T k a  r e s u l t s  o f  an  e l e c t r o n  a i  • 
c r o a c o p y  s t u d y  o f  o a i d a  f i l a s  f o r a a d  
an  C a r p a n t a r - 4 4 3  c k r o a i u a  s t e a l  c o n 
t a i n i n g  a p p r o x i ma t e l y  1 . 2 5 9  c oppe r  a r e  
a u a a a r i a a d .  f o r k  noa i n  p r o g r e s s  on 
o n d «  f i l e *  f o rned  on t y p e - 3 4 7  s t a i n -  
1 a n  a t e a l  u n d e r  a v a r i e t y  o f  c o n 
d i t i o n s  i s  a a a t i o n e d  a l o n g  e i t k  o t h e r  
• o r k  f o r  tb» HRP. O b s e r v a t i o n s  e i t k  
t k e  e l e c t r o n  a i c r o a c o p e  o f  t k e  s u r 
f a c e  o f  e l e c t r o p o l i s h e d  t k o r i a a  d i s 
c l o s e d  a c r y s t a l l i n e  p r e c i p i t a t e  i n  
t k e  a a t a l  a a t r u .  Coppe r  c r y s t a l s  a r e  
non  b e i n g  s t u d i e d  t o  a k o n  s t r u c t u r e  
d e t a i l s  b e y o n d  t h e  r a n g e  o f  t h e  
o p t i c a l  a i c r o a c o p e ,  t h a t  i s ,  s p i r a l  
t e r r a c e  a f f e c t s ,  e t c .  B r i e f  a a n t i o n  
i a  a a d a  of  a proposed  s t u d y  o f  r a d i a t i o n  
d a a a g e  t o  t k m  n a t a l  f i l a s  and o f  t k a  
r e s u l t s  of  a t r i a l  run u s i n g  s p u t t e r e d  
a l u a i n u a  f i l n s .  S u g g e s t i o n s  a r e  aada  
f o r  a r e n o t o • r o n t r o  I t e c h n i q u e  f o r  
p r e p a r i n g  r e p l i c a s  o f  i r r a d i a t e d  a a t a l  
s u r f a c e s  f o r  o p t i c a l  a n d  e l e c t r o n  
m e r o s c o p y . Use of  t k e  We l c h  d e n s i -  
t o a e t e r  e i t h  a t r a v e l i n g  s t a g e  t o  
d e t e r m i n e  t h e  u n i f o r a i t y  o f  r a d i o 
a c t i v e  s o u r c e s  i s  d e s c r i b e d .
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Tke d e v e l o p n e n t  of  a e t k o d s  f o r  t ke  
d e t e r a i n a t i o n  of  m p u r i t i e s  i n  l i t h i u a  
h y d r o a i d a  has  been c o n t i n u e d .  I t  has  
been  found t k a t  t r a c e s  o f  c k r o n i u n  and 
v a n a d i u a  can be s e p a r a t e d  f r o n  a l k a l i  
k y d r o a i d a s  and  c o n c e n t r a t e d  i n t o  a 
a a a l  1 volune  by i o n - e x c h a n g e  t e c h n i q u e s ,  
t h u s  t h e s e  i a p u r i t i e s  a r e  r e n d e r e d
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de t c r a i n i b l *  by  c o l o r i n t r  i c  o r  
p o l a r o g r s p h i c  Method*.

f o r k  ho* b e e n  i n i t i a t e d  on t h e  
developaMnt  o f  •  a a t  i * fac t ory p r o c e d u r e  
f o r  t h e  a l e c t r o d e p o a i t i o n  o f  b i a n u t h  
on s l u n i a u n .  A t t e o p t *  t o  d e p o s i t  a 
a a t i a f a c t o r y  b i a s u t h  p l a t e  o f  s u f -  
f i c i e n t  t h i c k n e a a  h a v e  p r o v e d  u n - 
a uc ce s a  f u l .

S t u d i e s  ha ve  c o n t i n u e d  o f  M eth o ds  
f o r  t h e  d e t e r n i n a t i o n  o f  bo th  M a j o r  
aad  t r a c e  c o n a t i t u e n t s  o f  t e r n a r y  and 
q u a t e r n a r y  e u t e c t i c *  composed o f  t h e  
f l u o r i d e s  o f  a l k a l i  o e t a l s ,  b e r y l l i u M ,  
a a d  uraniuM.  A t i t r i a e t r i c  d e t e r n i *  
n a t i o n  o f  b o r y l l i u n ,  p r e c e d e d  by an 
i o n * e i c h a n g e  a e p a r e t i o n  o f  u r a n i u n  aad  
b e r y l l i n a ,  a p p e a r s t o  be an i a p r o v e n e n t  
a v e r  p r e v i o u s  M e t h o d s .  l o f i - e i c h a n g e  
t e c h n i q u e s  h a v e  a l s o  b e e n  u s e d  i n  
c o n n e c t i o n  o i t h  t h e  d e t e r n i n a t  i on o f  
t o t a l  a l k a l i  a e t a l a  i n  t h e  e u t e c t i c s ,

a n d  a c c u r a t e  t h a n  t h a t  p r e v i o u s l y  
a v a i l a b l e .  An i a iproved Metho d  f o r  t h e  
d e t e r n i n a t i o n  o f  f l u o r i d e  has  b e e n
deve l ope d .

E u t a b l i s h e d  n e t h o d a  h a v e  b e e n  
a d a p t e d  f o r  t h o  do t e  m i  n a t  i on o f  
s i l i c o n ,  n i t r a t e ,  c h l o r i d e ,  s u l f a t e ,  
a n d  a u l f i d a  i n  t h e  i n d i v i d u a l  c o n -  
ponea t a  o f  t h e  f l u o r i d e  e u t e c t i c s .  In 
a d d i t i o n ,  UF,  i a  b e i n g  a n a l y s e d  f o r  
U0t  and UO, rg .

The deve l opMent  o f  Methods for  t he  
a n a l y s i s  o f  UOaS 0 4 f o r  t r a c e  a l o o e n t a  
has  c o n t i a u e d .  A c o l o n a e t r i c  Method 
f o r  t h e  d e t e r o i n a t i  on o f  a i t r s t o .  
w i t h o u t  s e p a r a t i o n ,  h a s  p r oved  t o  no 
More  s e n s i t i v e  t h a n  t h e  c h r o n o u s  
r e d u c t l o n - K j e l d a h l  d i s t i l l a t i o n  pro*  
c e d u r e .  Methods f o r  t h e  d e t e r n i a a t i e n s  
o f  c op p e r ,  c a r b o n ,  and  f r e e  a c i d  have  
been ada p t e d  f o r  u s e ,  and f u r t h e r  i n 
v e s t i g a t i o n  h a s  b e e n  n o d e  o f  t h e  
Method* p r e v i o u s l y  s t u d i e d  f o r  t h e  
d e t e r n i n a 1 1 on o f  a i r c o n i u a  and r u 
t hen i um.  A d i r e c t  a p e c t r o p h o t o m e t r i c  
method has  b e e n  a d a p t e d  f o r  t h e  d e 
t e r n i n a t  i o n  o f  u r a a i u M ( I V ) .  An 
a n p e r o n e t r i e  M e t h o d  o f  t i t r a t i o n  o f  
f l u o r i d e  in t r a c e  q u a n t i t i e s  has boon 
s t u d i e d .

The u r a n i u n  d e t e r m i n a t i o n  by d i r e c t  
t i t r a t i o n  w i t h  c h r o n o u s  s u l f a t e  h a s  
been  t e s t e d  i n  t h o  p r e s e n c e  o f  i r o n  
and Molybdenum w i t h  f a v o r a b l e  r e s u l t s *  
The e o n p l e t s  a b s o r p t i o n  s p e c t r e s  o f  
u r aay l  s u l f a t e  i n  b o t h  the v i s i b l e  aad  
u l t r a v i o l e t  r e g i o n s  ha s  been Measured.

More t h a n  9 5 *  o f  t h e  a n a l y t i c a l  
s e r v i c e  w o r k  w a s  c a r r i e d  o u t  i n  
c o n n e c t i o n  w i t h  two p r o j e c t s :  HRP, 
and Raw M a t e r i a l s .  T r e n d s  w i t h  
r e s p e c t  to s a m p l e  t y p e a  f a r  each  
p r o j e c t  a r e  d i s c u s s e d .  A t e t s i l  o f  
2 4 . 6 8 7  d e t e r m i n a t i o n s  waa r e p o r t e d .  
A t a b u l a t i o n  o f  d e t e r m i n a t i o n s , i n d i 
c a t i n g  t he  d i s t r i b u t i o n  by p r o j e c t ,  i a  
i n c l u d e d .
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P.  F .  Thomason

A Sethod  f a r  Impro ved Semplmg to  
E l i m i n a t e  C u r r e n t  F l u c t u a t i o n s  In  t h e  
P e l a r o g r a p b l e  Save:  S e l e c t i v e  El  1ml*  * ***
n a t i o n  o f  t h e  O r m p p l n g • ■ e r n a r r  F r e 
quency and I  t a  Barmen l e e  by N a n a  o f  
Foar P a r a l l e l - T  bc  F l l t e r n  T o g e t h e r  
e l  th a Seduced Auount o f  the Uaual  BC 
Oaupiag 1M. T .  K e l l e y ,  D. J .  F i a h e r ) .
I n  t h e  r o u r a e  o f  t h e  d e v e 1o p u e n t  a l  
work on d e r i v a t i v e  po 1 i r o g r a p h y , *  * *
• t  eaa r e a l i s e d  t h a t  t h e  p r e s e n c e  o f  
t h e  l a r g e ,  f l u c t u a t i n g  s l o pe s  o f  e a c h  
o s c i l l a t i o n  c o r r e s p o n d i n g  t o  e a c h  
g r o w t h  and f a l l  o f  t h e  d r o p s  o f  t h e  
mercury e l e c t r o d e  c o n s t i t u t e s  a s e v e r e  
p r o b l e m  f o r  t h e  d e r i v a t i v e  c i r c u i t .
I t  i s  t he  s l o p e  o f  t he  aver age  c u r r e n t s  
d u r i n g  t h e  l i f e  o f  c o n s e c u t i v e  d r o p s  
t h a t  i s  o f  i n t e r e s t .  C o n v e n t i o n a l  RC 
d a mpi ng  c a n n o t  be e m p l o y e d  t o  c o m 
p l e t e l y  damp o u t  t h e  drop o s c i l l a t i o n s  
w i t h o u t  c h a n g i n g  t h e  f o r m  o f  t h e  
p o l a r o g r a p h l c  wave  t o  an i n t o l e r a b l e  
de g r e e .  A f r e q u e n c y - s e 1e c t 1ve f i l t e r  
t h a t  w i l l  r e s o v e  t h e  drop o s c i l l a t i o n s  
f rom the r e c o r d  w i t h  n e g l i g i b l e  e f f e c t  
on the f or m o f  t h e  po 1 a r o g r a p h i c  wave  
i s  n e e d - d  s o  t h a t  a t  a ny  t i m e  t h e  
i n p u t  to t h e  d e r i v a t i v e  c i r c u i t  w i l l  
be the a v e r a g e  c u r r e n t .

For  t h e  f r e q u e n c i e s  c o r r e s p o n d i n g  
t o  t h e  f u n d a m e n t a l  and t h e  s e v e r a l  
h a r m o n i c  v a l u e s  o f  t h e  d r o p  t i m e s  
o r d i n a r i l y  e m p l o y e d  i n  p o l a r o g r a p h y ,
LC f i l t e r s  a r e  i m p r a c t i c a l  b e c a u s e  o f  
t he  v e r y  l a r g e  i n d u c t a n c e ,  but  h i g h - Q  
i n d u c t o r s ,  n e e d e d .  J a m e s  o f  t h e  
I n s t r u m e n t  D e v e l o p m e n t  g r oup ,  I n a t r u -

* * ’ o.  J .  F i a k t r  a a t  a. T.  I . l l i r ,  ' D i M t i o l i i l  
f a  I • »  • • >  a p k  » , *  l a a l f  I K a l  C k f . i i  P i a i i i a a  

I j  f r a a r . i i  l . a a r l  f a r  f a r  i . V  f a r f i . f  
f a r t a l a r  It, f f l l ,  O W L - O i l .  p. I- ».

a

DEVELOPMENT

s e n t  D e p a r t m e n t ,  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  
p a r a l l e l * ^  RC f i l t e r  m i g h t  be u s e f u l  
f o r  t h i s  p u r p o s e .  The p r i n c i p l e s  o f  
t h i s  f i l t e r ,  o r  n u l l  n e t w o r k ,  h a v e  
been d e a c r i b e d .  * * • * • 4 * Such a f i l t e r  
wouId be use f u  1 i n  r e g u l a r  p o l a r o g r a p h y  
a l s o ,  s i n c e  i t  w o u l d  p e r m i t  s i m p l i f i 
c a t i o n  o f  t h e  m e a s u r e m e n t  o f  w a v e  
h e i g h t  t h r o u g h  a s i m p l e  e x t e n s i o n  o f  
l i n e a r  p o r t i o n s  o f  t h e  r e c o r d e d  wave  
and would e n a b l e  n e a r l y  a l l  o f  a g i v e n  
po 1 ar ogr aph c u r r e n t  range to~be u t  1 11 t e d  
by t h e  a v e r  a g e - c u r r e n t  wave h e i g h t .  
I n  t h e  c a s e  o f  t h e  RC-  de r i v a t  i  v e 
m e t h o d ,  s u c h  a f i l t e r  s h o u l d  a l l o w  
t h e  u a e  o f  l o w e r  RC p r o d u c t s  t h a t  
g i v e  f a s t e r  r e s p o n s e  t o  i npu t  c h a n g e s  
and l e s s  p r o l o n g e d  peaks  in the  nor ma l  
p r o ce ss  o f  d e c a y  o f  t h e  R C - d e r i v a t i v e  
c i r c u i t  o ve r  s e v e r  a l  RC t i me i n t e r v a l s .  
In the case o f  t h e  t  a chomet e r - de  r i v a t  l ve 
me t hod ,  t h e  f i l t e r  wo u l d  e n a b l e  t h e  
use o f  l e s s  RC dampi ng  o f  the t a c h o m e t e r  
o u t p u t  v o l t a g e ,  w h i c h  w o u l d  a l s o  
r e s u l t  i n  a c o r r e s p o n d i n g l y  f a s t e r  
r e s p o n s e  t i m e .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  
amount o f  RC d a m p i n g  r e q u i r e d  i n  t h e  
p o l a r o g r a p h  i t s e l f  w o u l d  be g r e a t l y  
reduced.

A s i n g l e - a e c 1 1 on p a r a l l e l - T  RC  
f i l t e r  i s  s h o w n  i n  F i g .  1.  T h e  
f i l t e r  c o m p l e t e l y  r e j e c t s  a f r e q u e n c y ,  
/ ,  g i v e n  by /  •  1 /2 tt RC, w h e r e  t h e
symbols a r e  t h e  same as t hose  d e f i n e d  
by F i g .  1. The  n e t wo r k  shoul d  o p e r a t e  
f rom a s o u r c e  i mp e d an c e  t h a t  i s  s m a l l  
compared w i t h  R and i n t o  a l o a d  t h a t  
i s  l a r ge  compared w i t h  R.

* t .  S t a s i a s ,  * T b e * r v  m 4 i c t l i . a  ml
P a r a l l e l - T  Sea  a a t a s a e * C e p e e I t e e e a  t i a | a « a « | .  
S . l a a l i a .  P l a t a . r l a . *  f i r m* ,  f a i t .  M i l  f i | ' l .  a i t  
t a a a i  n f  f f a t t r a a r  3 4 .  *4T I I I 4 I I .

* * * 1 .  S a i f ,  * R a l a  a a  a P a r a l l e l - T  S a a i e l e a c e -  
C a p a a i t a e c a  l a l a a r l , *  e p .  t a t . ,  I S * .

* f .  t .  T a i a a a ,  ( a l i a  l a | i M i r i *  l . a f l a a l ,  
p . VIS a i t  M l ,  U c C r a a - S t l l .  See T a r t ,  IV4J.
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The f i l t e r  r emoves  o v e r  991 o f  t h e  
o l h e r v u e *  r e c o  r d e d  e x c u r s i o n *  c a u s e d  
by t h e  r i s e  a n d  f a l l  o f  each  d r o p  o f  
t h e  D.M. E. T h e  m e a s u r ed  wave he i gh* ,  
i s  no t  i d e n t i c a l  w i t h  t h a t  o b t a i n e d  
w i t h o u t  t h e  f i l t e r .  However ,  w i t h o u t  
t h e  f i l t e r ,  e i i d - p o i n t s  o f  r e c o r d e d  
o s c i l l a t i o n s  a r e  b e i n g  a r b i t r a r i l y  
t a k e n  a s  i n d i c a t i v e  o f  a v e r a g e  c u r *  
r e n t . * * *  T h e  r e c o r d e d  h a l f * w a v e  
p o t e n t i a l  i s  r e t a r d e d  a b o u t  20  a v ,  
b u t  t h i s  known r e t a r d a t i o n  i s  n t  a 
d i s a d v a n t a g e  s i n c e  i t  c a n  be  t a k e n  
i n t o  c o n s i d e r a t i o n .

Fig.  1.  C i r c u i t  g l agraa  of  a s i n g l e -  
s e c t l o a  P a r a l l e l - T  RC F i l t e r .

A p r a c t i c a l  c o a p o s i t e  f i l t e r  f o r  
p o l a r o g r a p h i c  u s e  c o n s i s t s  o f  an  RC 
f i l t e r  a n d  f o u r  p a r a l l e l * T  RC f i l t e r s  
t h a t  r e j e c t ,  i n  o r d e r ,  t h e  t e n t h ,  
f o u r t h ,  a n d  s e c o n d  h a r a o n i c s ,  a n d  t h e  
f u n d a a e n t a l  f r e q u e n c y  o f  t h e  D. M. E.  
I f  t h e  d e s i g n  n u l l  f r e q u e n c y  o f  t h e  
f o u r t h  p a r a l l e l - T  RC f i I t e r  c o r r e s p o n d s  
t o  t h e  l o w e s t  d r o p  t i a e  u s e d ,  t h e  
f i l t e r  w i l l  be e q u a l l y  e f f e c t i v e  f o r  
f a s t e r  d r o p p i n g  r a t e s  as  w e l l ,  b e c a u s e  
t h e  c o a p o s i t e  f i l t e r  i s  a l o w - p a s s  
d e v i c e .  F r e e  F i g .  2,  p r e p a r e d  by 
S a i t h  o f  t h e  I n s t r u m e n t  D e p a r t m e n t ,  i t  
i s  s e en  t h a t  t h e  c o m p o s i t e  f i l t e r  ha s  
a much s h a r p e r  c u t o f f  t han  an RC dampi ng  
c i r c u i t  ( RC f i l t e r )  a l one ;  t h a t  i s ,  t h e  
c o m b i n a t i o n  becomes f r equency-  s e l e c t i v e  
and r e j e c t s  t h e  d r o p p i n g - a e r c u r y  f r e 
q u e n c y  a n d  i t s  h a r m o n i c s  b u t  p a s s e s  
t h e  p o l a r o g r a p h i c  wa v e  f r e q u e n c y  
v i r t u a l l y  u n a t t e n u a t e d .  T h u s  i t  i s  
n o t  n e c e s s a i y  t o  p r o v i d e  g a n g e d ,  
v a r i a b l e  r e s i s t o r s  t o  t une  t h e  f i l t e r ;  
f i x e d  r e s i s t o r s  a nd  c o n d e n s e r s  a r e  
s a t i s f a c t o r y ,  and  t h e  o n l y  c o n t r o l  
needed l a  a s w i t c h  to throw t h e  f i l t e r  
in and o u t  o f  t h e  p o l a r o g r a p h  c i r c u i t .  
A l t hough  t h e  f i l t e r  was d e v e l o p e d  f o r  
u s e  i n  t h e  ORNL p o l s r o g r a p h s ,  a o d e l s  
Q-116C a n d  Q - 9 8 3 ,  i t  c a n  be  u s e d  in  
any p o l a r o g r a p h .  S p e c i f i c  p o l a r o g r a p h  
t a p e d a n c e a  m u s t  be c o n s i d e r e d  when 
s e l e c t i n g  f i l t e r  component  v a l u e s .

The  c i r c u i t  o f  t h e  p r a c t i c a l  
q u a d r u p l e  p a r a l l e l - T  RC f i l t e r  i s  
shown w i t h i n  t h e  d o t t e d  l i n e  o f  F i g .  3. 
The d e s i g n  n u l l  f r e q u e n c y  i s  0 . 2  c p a .  
The t e n t h  h a r a o n i c  r e j e c t i o n  f i l t e r  
s e c t i o n ,  i n  a d d i t i o n  t o  t h e  o t h e r  
t h r e e  s e c t i o n s ,  i s  found to  be u s e f u l .  
I f  t he  R C - d e r i v a t i v e  c i r c u i t  i s  t o  be 
u s e d ,  i t  i s  s w i t c h e d  i n  a t  p o i n t s  A 
and B .  The  o u t p u t  o f  t h i s  f i l t e r  a a y  
i n d i c a t e  a c r e  n e a r l y  a t r u e  a v e r a g e  o f  
t h e  c u r r e n t  f l o w i n g  a t  any t i a e  t h a n  
do t h e  a i d - p o i n t s  o f  r e c o r d e d  o s c i l 
l a t i o n s  w i t h o u t  t h e  f i l t e r .

The  f o r a a  o f  t h e  po 1 a r o g  r  a p h  i c 
w a v e s  f o r  a s o l u t i o n  o f  50 j i g  o f  
u r s n i u a ( V I )  p e r  m i l l i l i t e r  i n  0 . 1  M 
HNOj t h a t  we r e  r ec o r d e d  wi t h  and w i t h 
ou t  t he  q u a d r u p l e  p a r a l l e l - T  RC f i l l e r  
a r e  shown i n  F i g .  4 a and 6.  A p l o t  
o f  wave h e i g h t  v s .  u r a m u a ( V I )  c o n 
c e n t r a t i o n  c a l c u l a t e d  from p o l s r o g r a a s  
o b t a i n e d  w i t h  t h e  c o mp o s i t e  f i l t e r  i s  
shown i n  F i g .  5 . The m e a s u r e d  wave  
h e i g h t s  a r e  a s  r e p r o d u c i b l e  a s  t h o s e  
o b t a i n e d  w i t h o u t  t h e  p a r a l l e l - T  RC 
f i l t e r .  F o r  e xampl e ,  on t h e  d u p l i c a t e  
p o l s r o g r a a s  r e p o r t e d  i n  F i g .  5 , wave 
h e i g h t s  o f  6 9 . 8  a n d  o f  6 9 . 0  w e r e  
obt  a i ne d .

I t  i s  p l a n n e d  to  have  a i - » b e r  o f  
t h e  q u a d r u p l e  p a r a l l e l - T  RC f i l l e r s  
c o n s t r u c t e d  f o r  use  wi t h  ORNI. p o l s r o 
graphs  t h a t  a r e  i n  c u r r e n t  o p e r a t i o n .

^**1 .  I t l l l t M  i l l  J .  J .  L i a f a a * ,
**• *»» .  **,  l a t a r a t  t a a a a ,  Ns* l a r k .  » • » .  I S M .
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3
3 0

•vn

M

?
f
3 0n
N
O '

sO
C/1
to



U *CLA SS»«0

7 4  K « 3  K •  SK7 4  K 7 4  K 74 K
« • ,  k i X

COMPOSITION COMPOSITION
» • .  *  5 %

s e t t in g  or »

20 M*

COMPOSITION COMPOSITIONCOMPOSITION

Znd HARMONIC4 M  HARMONIC

Fig.  3. C i r c u i t  Diagraa o f  Quadruple  P a r a l l e l - T  RC F i l t e r .  C i r c u i t  o u t s i d e  o f  d o t t e d  l i n e  i s  w i t h i n  
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P i s .  4h. l l r M l H ( V I )  P o la r u g r a a  I k t i t a H  al t l»  (Is* af  the f a a i r a p l a  
Para 11al  • T SC P l l t a r .

•« • • •  •  a a a  a • #  « •  •  a •  •
6



FOR PFKIOf) FM U M i MARCH 2h. I«S2

UNC4. * •« ! '< <  0 
0 « «  • S •  04

a.
**

S
*

z

¥

4
»

1
------------ SOLUTION COMPOSITION -------

URANIUM (VI) A 0 < 4  NNO,

INSTRUMENT SETTINGS
CURRENT RANGE. 1 3 f i o  

DAMPING, 40 AND FilTER

--------------------T

_______A

h-......... - ------ r-i
' R COMPENSATION, 470

1

—  —  ...4 -------------------

/
X

/

L .. .. |

/

/
/

y/
1

20 30 40 30
URANIUM (VI) CONCENTRATION < p« /m l)

M * .  3. P l a t  o f  Rave  H e i g h t  va.  I r a n i a n , v i t  Cc 
l a A f  w i t h  f i i f r i p l t  P a r a l l e l - T  RC F i l t e r .

N r l ( a t i « f  P o l a r o g r a p h y : T a c b e a e t a r
■ o t k o d  (M.  T.  K e l l e y ,  D.  J .  F l a t t e r ) .  
I n  ■ p r e v i o u s  q u a r t e r l y  r e p o r t * 1 ’ i t  
e a e  s t a t e d  t h a t  t h e  t a c h o a e t e r  d e 
r i v a t i v e  p o l a r o g r a p h y  m e t h o d  wo u l d  be 
i  a  v e a  1 1 g a t  e d.  I a  t h i s  a e t h o d ,  a 
t a c h o a e t e r  ( d - c  v o l t a g e  g e n e r a t o r )  i s

m e c h a n i c a l l y  c o u p l e d  t o  t h e  s h a f t  o f  
t h e  B r o t n  b a l a n c e  m o t o r  o f  t h e  p o l a r o -  
g r  aph r e c o r d e r  . The t a c h o a e t e r  r o t a t i o n  
r a t e ,  a n d  h e n c e  i t a  v o l t a g e  o u t p u t ,  
i a  d i r e c t l y  r e l a t e d  t o  t h e  b a l a n c e  
a o t o r  r o t a t i o n  r a t e .  T h e  o u t p u t  
v o l t a g e  o f  t h e  t a c h o a e t e r  i a  t h e r e f o r e

4 4 0 0 • * •
7
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■ d i r e c t  ■ « n u r c  o f  t he  s l o p e  a t  each 
p o i n t  on  t h e  c a r r a n t  v s .  a p p l i e d  p o 
t e n t i a l  c a r v e  b e i n g  r e c o r d e d  by  t h e  
p o l a r o g r a p h .  A Br oen  p o t e n t  l o a d e r ,  
e a t e r a a l  t o  t he  p o l a r o g r a p h ,  i a  uaed t o  
r e c o r d  t h e  v o l t  age o o t p e t  o f  t h e  t  a r hone - 
t e r .  S i n c e  t he  c h a r t  d r i v e  o f  t h i a  e a 
t e r a a l  r e c o r d e r  i a  o p e r a t e d  by a 
a y n c h r o n o a a  a o t o r ,  aa i a  t h e  a p p l i e d  
p o t e n t i a l  d r i v e ,  the t a c h o n e t e r  o a t p u t  
v o l t a g e ,  w h i c h i a  d i r e c t l y  p r o p o r t i o n a l  
t o  t he  a l o p e  o f  t h e  p o l a r o g r a p h i c  eave a t  
each p o i n t ,  i a  p l o t t e d  a g a i n a t  a p p l i e d  
p o t e n t i a l s  T h i a  i a  t h e  r e l a t i o n a h i p  
dananded f o r  d e r i v a t i v e  p o 1a r o g r a p h y .  
Two p o l a r o g r a n a  a r e  o b t a i n e d  n i n u l -  
t e n u o u s l y ,  t h a t  i a ,  a r e g u l a r  wave and 
a d e r i v a t i v e  peak,  each on a a e p a r a t e  
p o t a n t i o a a t e r  c h a r t s  T h e  g e n e r a l  
■ e t h o d  o f  o b t a i a i a g  a d e r i v a t i v e  by 
uaa o f  a t a c h o n e t e r  vaa  p o i n t e d  o u t  
by M a n n i n g  o f  t h e  l n a t r u n e n t  D e v e l o p -  
n e n t  g r o u p ,  l n a t r u n e n t  Da p a r t a i on t ,

I n  t h e  d e r i v a t i v e  d e v i c e  b e i n g  
d e v e l o p e d  f o r  u a a  w i t h  t h e  ORNL 
p o l a r o g r a p h ,  n o d a l  Q- 1160 ,  t h e  t a c h o 
n e t e r  i a  c o u p l e d  n e c h a a i c a l l y  t o  t h e  
b e l e e c e  n o t o r  o f  t he  p o l a r o g r a p h .  The 
n e c h a n t c e l  c o u p l i n g  d e v i c e ,  w h i c h  waa 
d a a i g n e d  and b u i l t  by T a l l a c k a o n  o f  
t h e  M e c h a n i c a l  D e v e l o p n e a t  g r o u p ,  
l n a t r u n e n t  D e p a r t n e n t ,  c o n t e i n a  a 
ap r  i  n g - 1 o a d e d  ap 1 i t g e a r  c o u p l e d  
d i r e c t l y  t o  t h e  a h a f t  o f  t h e  b a l a n c e  
a o t o r .  T h i a  d i r e c t l y  c o u p l e d  g e a r  
d r i v e a  a a a a l l e r  g e a r  p i n n e d  t o  t h e  
t a c h o n e t e r  a h a f t  ao t h a t  t h e  t a c h o n e t e r  
r o t a t i o n  r a t e  i a  r e l a t e d  t o  t h e  b a l an c e  
no t o r  r o t a t i o n  r a t e  by  a c o n a t a n t  
f a c t o r  t h a t  i a  g r e a t e r  t h a n  u n i t y .  
The p o t e n t i o a a t e r  r a c o r d a  t h e  a l o p e  
a t  e a c h  p o i n t  on t h e  po 1 a r o g r a p h i c  
e a v e  v a .  a p p l i e d  p o t e n t i a l .  I t  i a  
d e a i r a b l e  t o  uaa a h i g h - a p e e d  b a l a n c e  
a o t o r  i n  t h e  p o t e n t t o a e t e r , ao t h a t  
peak h e i g h t  and peak w i d t h  aa r e c o r de d  
w i l l  n o t  be a f f e c t e d  by  t h e  r a t e  o f  
r eapona e  o f  t ha  ba l ance  a o t o r .

T h e  c i r c u i t  u a a d  t o  r e c o r d  t h e  
o u t p u t  v o l t a g e  o f  i k f  t a c h o n e t e r  i a

•
a a e a a •  o a a  e • •  e •

•  a a a  • •  a •
a a  a a a  a t e  e a
a a  a a  r e #  a
a a a •  a a a

aa a aa • * * aa aa

ahown i n  F i g .  A, and a p a r t a  l i a t  i a  
p r e a e n t e d  i n  t h e  f o l l o w i n g :

B a t t e r y  -  d r y  c e l l ,  I . S  v
Tackoaa t e r  -  J S f ,  4 - e  v o l t a g e  g e n e r a t o r ,  

E a s t e r s  A i r  D e v i c e # ,  l a c .
P o t a a t i o a w t o r  -  e a t e r a a l  Broea E l e c t r o n i c ,  

l o v - i n p e d a a e e  i a p e t ,  10-ev raa ge ,  A . S - e e c  
h e la a r e  a o t o r

S w i t c h .  8.  -  s i n g l e - p o l e ,  t r i p l e - p o e t  t i e s ,  
a e e a k e r t i a g ,  l e v e r - t y p e ,  d e e p i n g  c e a t r o l  
• e i t c h

S w i t c h ,  S -  SPST e o e e a t a r y - c o a t a c t ,  s e e k -  
b a t te a  t y p e ,  d e e p in g  d t a c k a r g e  t w i t c h

Ceadeaeer ,  C ,  -  400 p f ,  I  v ,  a o n p e l a r i i e t f
C e e d e a e e r ,  C ,  -  1000 w f ,  25 VVDC. M a l l o r y  

OPOSO. ( I t  i a  ewggested t h a t  t w o ,  e a a a l ,  
e l e c t r o l y t i c  c e a o e n t e r a  c o n n e c t e d  b a c k -  
t e - h a e h  be need f o r  C.  and f o r  C j . I

C a ad eaa a r ,  C .  -  4000 e f .  2S VVDC, M a l l o r y  
NC2S40 *

R e a i a t o r ,  B ,  •  10 I ,  1 e ,  c o e p o a i t i e a
B e a i e t e r ,  B j  -  27 K,  1 o ,  c o w p o a i t i o a
P e t a a t i e a e t e r ,  B j  - a a a e i t i v i t y  c e n t r a l ,  I K
B e a i a t e r ,  B4 -  IS K, 1 a,  c o w p o a i t i o a
P a t e a t i e a e t e r , B .  -  100 e h a a ,  4 e ,  W  

■ a r e -  n e t  c o n t r a ) .

The o u t p u t  o f  t h e  t a c h o n e t e r  i n  
RC- d a n p a d  by  R,  w i t h  C,  , C , , o r  C , .  
R a p i d  a x c u r a i o n a  o f  t h e  t a c h o n e t e r  
r a a u l t i n g  f r o n  a d j u a t n a n t a  o f  t h e  
p o l a r o g r a p h  p r n l i n i n a r y  t o  a r u n  enn 
c h a r g e  t h a  RC d a n p i n g  c i r c u i t  w a l l  
away f r o n  t h e  p o i n t  c o r r e s p o n d i n g  t o  
t h a  i n i t i a l  a l op e  o f  t he  p o l a r o g r a p h i c  
w a v e .  A f t e r  a d j u a t n e n t a  o f  t h e  
p o l a r o g r a p h  a r e  nade and p r i o r  t o  t h e  
a p p 1 i e d - v o 1 t a g e  a c a a ,  i n n e d i a t e  
r e s t o r a t i o n  o f  t h e  i n i t i a l  l e v e l  o f  
RC can c o n v e n i e n t l y  be a c h i e v e d  by 
n o n e n t a r i l y  c l o n i n g  SWf . S h o u l d  
e i n i a  d a n p i n g  be u s e d ,  t h e  d a n p e d  
o u t p u t  w i l l  l a g  beh i nd  t he  t a c h o n e t e r  
o u t p u t  v o l t a g e .  U a u a l l y  a t i n e  c o n 
a t a n t  o f  12 a a c  i s  s u i t a b l e  f o r  
daagi ing.  The danped t a c h o n e t e r  o u t p u t  
i a  a p p l i e d  a c r o s a  t h e  p o t e n t i a l  
d i v i d e r ,  R,  and R , . I t  i a  c o n v e n i e n t  
t o  v a r y  t h e  t a r o  p o s i t i o n  o f  t h e  
p o t e n t i o n e t a r  by u s i n g  t h e  b a t t e r y  
and R( and R . , whi ch p r o v i d e  a a t a b l a ,  
v a r i a b l e ,  d -  c v o l t a g e .  F o r  r e a d y  
c o n p a r i a o n  o f  t h e  two r e c o r d s ,  t h e  
two c h a r t  d r i v e s  are s t a r t e d  ao t h a t

a n n a a
a a a a n «
a a a a a a
a a a  a a 
•  a a a a  •
a a aa a aa a a  a •  a s
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F ig .  ft. C i r c u i t  l i f t  l i  T i t k o i f t c r  l i l k o t  of  D e r i v a t i v e  r o l a r o g r a p k v

both r ecor da  b e g i n  a t  a heavy,  p r i n t e d ,  
i n k  l i n e  when t h e  p o l a i o g r a p h  a c a n  
awi t ch  i a  t h r own  t o  t h e  on p o a i t i o n .

I n  t y p i c a l  t a c h o m e t e r  d e r i v a t i v e  
p o l a r o g r a m a ,  w h e n  t h e  a l o p e  o f  t h e  
po 1 a r o g r  aph i c w a v e  i a  c o n a t a n t  t h e  
i n a t a n t a n e o u a  , d a m p e d ,  t a c h o m e t e r  
o u t p u t  ta not  c o n a t a n t  but  v a n e a  above  
and b e l o w  an a v e r a g e  v a l u e  t h a t  l a  
r e l a t e d  d i r e c t l y  t o  t h e  a l o p e .  T h i n  
f l u c t u a t i o n  i a  c a u a e d  i n  p a r t  by t h e  
normal  b e h a v i o r  o f  t he  ba l a n c e  m o t o r ,  
which h u n t a  t o  an e a t e n t  t h a t  i t a  pen  
r e c o r d  v a n e a  o n l y  n e g l i g i b l y  b u t  
e n o u g h  t h a t  t h e  t a c h o m e t e r  o u t p u t  
f l u c t u a t e a  a b o u t  an a v e r a g e  v a l u e .  A 
r e d u c t i o n  o f  t h i  a v a r i a t i o n  w i l l  be  
a t t e m p t e d .  When  t h e  a l o p e  o f  t h e  
po 1 a r o g r a p h i c  w a v e  g o e a  t h r o u g h  a 
minimum at  t he  i n f l e c t i o n  p o i n t ,  whi ch  
i a  a t  t he  h a l f - w a v e  pot  rn 11 a I , ( 1 * t h e  
p o t e n t i o m e t e r  r e c o r d *  a peak ,  The peak  
i a  about  20 mv b e y o n d  t h e  h a l f - w a v e  
p o t e n t i a l .  F o r  wa v e a  o f  r e v e r a i b l e  
r e d u c t i o n a ,  auch aa t h a t  o f  u r a m u m ( V I )  
at  > 0 . 1 8  v ( S . C . E .  ) ,  t h e  peak aa r e 
c o r d e d  i a  v e r y  n e a r l y  a y m m e t r i c a l .

A l a o ,  t h e  r e l a t i o n a h i p  b e t w e e n  p e a k  
h e i g h t  and c o n c e n t r a t i o n  i a  f ound t o  
be l i n e a r ,  aa p r e d i c t e d * 1 * f r om t h e  
I i k o v i c  e q u a t i o n .  When t h e  i n i t i a l  
and f i n a l  a l o p e a  o f  t h e  pol  a r o g r  aphi  c 
wave a r e  e q u a l ,  t h e  d e r i v a t i v e  r e c o r d  
haa  a common b a a e  l i n e .  I t  a p p e a r a  
t h a t  t he  peak h e i g h t  o b t a i n e d  by t h i n  
d e r i v a t i v e  m e t h o d  f o r  SO Mg o f  u r a -  
n i u m ( V I )  p e r  m i l l i l i t e r  i n  0 , 1  H 
HNO,  i a  n o t  a p p r e c i a b l y  a l t e r e d  by 
t h e  p r e a e n c e  o f  3 . 5  M g  o f  c n p p e r ( I I )  
p e r  m i l l i l i t e r .  S p e c i f i .  e x p e r i m e n t a l  
d a t a  are not  i n c l u d e d  w i t h  t h i a  r e p o r t  
becauae  d e v e l o p m e n t  o f  t h e  method i a  
n o t  c on a i d er ed  t o  be c ompl e t ed .

The obaerved f a c t a  auggeat  t h a t  the  
r e c o r d e d  peak may be a c l o n e  a p p r o x i 
m a t i o n  t o  a p l o t  o f  t h e  a l o p e  o f  t he  
wave va .  t h e  a p p l i e d  p o t e n t i a l .  The  
t a c h o m e t e r  d e r i v a t i v e  peak  f o r  u r a -  
n i u m ( V I )  i a  mor e  n e a r l y  a y m m e t r i c a l  
t h a n  t h e  p r e a e n t l y  o b t a i n e d  RC*  
d e r i v a t i v e  peak  f o r  u r a m u m ( V I ) ,  and 
i t  a l a o  o c c u r a  a t  m u r e  n e a r l y  t h e  
t r u e  h a l f - w a v e  p o t e n t i a l .  From d a t a  
t a k e n  w i t h  t he  me t h o d a  in t h e i r p r e a e n t

ea e e •  e
e e e e  •  a # e e e e e e e e  
e e  e e e e e  e e e e  •  •
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■ t a t *  o f  d e v * l o p a r n t , i t  aeem* t h a t  
t h e  t a c h o m e t e r *  d e n  v a t  i  v *  a c t h o d  can 
q u a n t i t a t i v e l y  a e p a r a t e  w a v * *  * * o f  
c l o a a r  h a l f - w a v e  p o t e n t i a l *  t h a n  can 
t h *  R C - d e n v a t i  v *  m e t h o d .

N r lv a l lu  Pelaragrapby: RC Ratbad
(M. T.  K a l l e y ,  D. J .  F i a h e r ) .  F u r t h e r  
d e v e l o p m e n t  o f  t h a  R C * m * t h o d  o f  
d e r i v a t i v e  p o l  a r o g r * p h y ,  d a a c n h a d  
p r a v i o u a l y , ( * haa b e a n  c a r r i e d  o u t .  
T h a  e a l a c t i v a  e l i m i n a t i o n  o f  t h e  
D. M. E. f r e q u e n c y  and i t a  h a r mo n i ca  by 
maana  o f  a q u a d r u p l e  p a r a l l a l - T  RC 
f i l t e r  d e a c r i b e d  i n  t h i a  r e p o r t  haa 
r a a u l t a d  i n  i m p r o v e d  R C - m e t h o d  da*  
r i v a t i v e  p o l a r o g r a m a .  Tha a s i a t e n c e  
o f  a d a m p i n g  p r o b l e m  i n  d e r i v a t i v e  
p o l a r o g r a p h y  haa  b a a n  p o i n t e d  o u t  
a 1 a o w h e r a .  ( •  • T > A c c o r d i n g  t o  T.  S. 
Lee  , * * ’  " D e r i v a t i v e  c u r v a a  ware p r o *  
p o a e d  by 0 .  Mu l i a r  a n d  J .  H a y r o v a k y

f o r  t h *  d r o p p i n g - m e r c u r y  e l e c t r o d e  
b u t  have been found t o  be i m p r a c t i c a l ,  
c h i e f l y  becaua*  o f  t h *  f l u c t u a t i o n *  i n  
c u r r e n t  cauaed by t h *  g r o w t h  and f a l l  
o f  t h e  d r o p . "  T h e r e f o r * ,  t h *  compos i t e  
f i l t e r  d e a c r i b e d  above t a  u a e f u l  f o r  
d e r i v a t i v e  aa v a i l  aa  f o r  r a g u l a r  
p o l a r o g r a m a .  When t h e  f i l t e r  i a  uaad 
f o r  r e g u l a r  p o l a r o g r a ma  i t  i a  nacaaaar y  
t o  a v i t c h  t h a  d a r i v a t i v *  r a a i a t o r  o u t  
o f  t b *  c i r c u i t .  Tha p r a a a a t  d e v e l o p *  
m e n t a l  c i r c u i t  f o r  RC*  d a r  i  v a t  i  v *  
p o l a r o g r a p h y  i a  ahovn i n  F i g .  7.  Tha 
■ w i t c h  c o m p l e t e l y  r e m o v e *  t h e  RC* 
d a r i v a t i v *  c i r c u i t  f r o m  t b a  ORNL 
p o l a r o g r a p h ,  model  Q*1160,  when i n  t h *  
o u t  p o a i t i o n .

(  * J .  J .  L i i | i i i  i l l  I.  • i l l i i a * ,  ” D*ri**tiv* 
F i l i r i f r i p l r -  I -  C b * » * * t * r i  i t  i  • •  i f  t b *  L e v * * * * *
* •  tb  C t r e s i t , *  J.  i * .  C b r*. i * « ,  74 . T t t  (1 *51 ).

>. I * * .  t l » i * * r i i * v  ml  C b l i i | i ,  p r m t i
« * o e * * t « * t l * *  t *  V. f .  ■ • • • * ,  P i b r i i n  I f ,  I t l S .

UNCLASSIFIED 
DWG. 15606

TO R6 OF ORNL MODEL 
Q-1160 POLAROGRAPH

IN •

TO +  TERMINAL OF C2 OF 
ORNL MODEL Q-1160 POLAROGRAPH

•  OUT

POINTS A AND B ARE IDENTIFIED IN FIG 3 THIS REPORT 
S SWITCH, DPDT TOGGLE SWITCH
FOR 0 -  TO 5 - mv-RANGE BROWN RECORDER IN ORNL POLAROGRAPH 

c ■ o il - f il l e d  CONDENSER, 2 0 / i f  
R »  WIRE-WOUND RESISTOR, 1 megohm, 1%

FOR 0 -  TO I-m v-R A N G E  BROWN RECORDER IN ORNL POLAROGRAPH 
C » O IL-FILLED CONDENSER, 10 / i f  
R *  WIRE-WOUNO RESISTOR, 0 .2  megohm, 1 %

Fig . 1 . Cl r e m i t  llaad in  BC l a t h e d  o f  B a r iv a t iv *  P o la ro g rap h y .

a*  * a*  • • «« • * *  a*  a 
* *  • *  * * a a •* • « #  * a a * a
* •  « « • #  * aaa• • t e a  a a

10
a a a a a a

i . i



A

FOR PERIOD E M I V K  MARCH 2* .  19 52

The RC- ae  t  hod d e r i v a t i v e  pol  a r o f  raai i  
p r e s e n t l y  o b t a i n e d  a r e  r e p r o d u c i b l e .  
The a v e r a g e  o f  aeven u r a n i u m( V I )  pe a k  
h e i g h t s  o b t a i n e d  by a n a l y s i s  o f  a 
s o l u t i o n  o f  SO mf  o f  u r a m u a ( V I )  p a r  
m i l l i l i t e r  i n  0 . 1  If HNO, i s  7 3 . 8  c h a r t  
d i v i s i o n s  ( 0 . 0 1 4 8  mo) * i t h  a a a n a u a  
d e v i a t i o n  o f  1. 5 c h a r t  d i v i s i o n s  whan 
u s i n g  a Br own r e c o r d e r  o f  0-  t o  1- av  
r a n g e .  T h e  f o r a  o f  a t y p i c a l  RC* 
m e t h o d  d e r i v a t i v e  p o l a r o g r a a  made

wi t h t he  u s e  o f  t he  quadr up l e  p a r a l  l e l - T  
RC f i l t e r  i s  shown in Fi g .  8.

I t  a p p e a r s  t h a t  s o l u t i o n s  o f  up t o  
1 Mg ° f  c o p p e r ( I I )  p e r  a i l l i l i t a r  
w i l l  n o t  e n h a n c e  t h e  pe a k  h e i g h t  o f  
t h e  RC* a e t h o d  d e r i v a t i v e  p o l a r o g r a a a  
o b t a i n e d  w i t h  t h e  p r e s e n t  c i r c u i t  
f o r  s o l u t i o n s  o f  SO >ig o f  u r a m u a ( V I )  
p e r  a i l l i l i t a r  i n  0 . 1  M HNOJt

U V t l
m  >»«of

SOLUTION COWeot'TiON
so .*  or usaniuuiyii ere m

iwateuariiT it ttinm 
cusernt aenot. ooi 
UU*e>N8 , 40  4N0 *L«0 «  
•w e e l l i l - t sc r ^ u a

anow N  eo T (N T io w (T te  m t t k m .
0 T0 * a*

oceiveTivr cacmT

areer or sees

J_ _ _ L
-O  4

areuro roTiNTiet r t  i n  i»t

Fi g .  I .  I t r -Method D e r i v a t i v e  P o l a r o g r a a  of I r a n l w a ( V I )  la d e  wi t h  t he  t o e  e l  
t he  R a a d r a p l e  P a r a l l e l - T  RC M i t e r .

a a 
a a

• a
a  a 

a

.* :.
a a 
•  e a
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a a
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a a 
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M e t h o d *  f o r  u a i n g  • ■ • H e r  t i a « *  
c o n s t a n t  R C - d e r » *  •  t » * e c i r c u i t s  a r e  
t o  be i n v a s t i  g a t e d .  I t  l a  b e l i e v e d  
t h a t  B M a l l e r  t  l a v r o n s t a n t a  at 11 r e a u l t  
i n  f a a t e r  r c i p o n a e  o f  t h e  c i r c u i t  t o  
t h a  i ncomi ng s i g n a l  so t h a t  t h e r e  may  
be i m p r o v e d  r e s o l u t i o n  o f  p e a k a  
o c c u r r i n g  a t  c l o s e l y  a d j a c e n t  h a l f *  
e a v e  p o t e n t i a l s ,  s u c h  as t h o s e  o f  
urani um and c o p p e r .

• t r a y  P i c k u p  f i l t e r  f o r  I n p u t  o f  
• t N L  P e l a r o g r a p h  P r e a n p l t f t a r  (M.  T .
K e l l e y ,  D. J .  F i s h e r ) .  I t  l a  p o s s i b l e  
f o r  random 6 0  a n d  120 cps p i c k u p  on  
t h e  p o I  a r o g r a p h i c  c e l l  a s s e m b l y  t o  
o v e r l o a d  a t  t i m e a  t h e  p r e a m p l i f i e r  
t h a t  e a a  d e v e l o p e d  f o r  t h e  O R N L  
p o l a r o g r a p h ,  m o d e l  Q - 1160.  Shown i n  
F i g .  9 i s  t h e  c i r c u i t  o f  a d o u b l e *  
a u c t i o n ,  p i r i l ! e l * T ,  RC f i l t e r ,  t u n e d  
to r e j e c t  6 0  a n d  120 c p s ,  t h a t  h a s  
been i n s t a l l e d  a r .  t h e  i n p u t  t e r m i n a l s  
o f  t he  p r e a m p l i f i e r  o f  an ORNL p o l a r o -

OUTPUT OF 
POLAROGRAPH 
POLARIZING UNIT

120 cps 
REJECTION

gr aph.  The f o l l o m i n g  i s  •  p a r t s  l i s t  
o f  the  c i r c u i t :

R e s i s t o r , R, -  I S  K,  I  e ,  c o a p o s i t i e n
Rol en Homs t e r ,  RJt  R f  -  TO I  

P o t e n t  i o e e t o r , Rj  , I ,  *  SO I  
R e s i s t o r ,  R4 -  51 K,  1 e ,  c o m p o s i t i o n
Condense r  , C . ,  C . ,  C .  , C -  -  O . O S e f ,

tubular
C o n d e n s e r ,  C j ,  t (  -  1 , 1  u l . t u b u l s r

Th e  f i l t e r  i s  t u n e d ,  p r i o r  t o  
m a t  al  1 a t i o n ,  by an a u d i o * o s c  1 1 1 a t o r  
a nd  an o s c i l l o s c o p e .  T h e  f i r s t  
r e j e c t i o n  s e c t i o n  i s  t un e d  t o  120 cps 
by means o f  R,  and t o  maaimum r e j e c t i o n  
by R , . The s e c o n d  r e j e c t i o n  s e c t i o n  
i s  t u n e d  t o  60  c p s  by a d j u s t m e n t  o f  
R f and t o  ma a i mum r e j e c t i o n  by R , .  
Random d i s t u r b a n c e s  o f  t h e  r e c o r d e d  
e a v e ,  p a r t i c u l a r l y  w i t h  a 0 -  t o  l *mv*  
r ange Broun p o t e n t i o m e t e r ,  seem t o  be  
l e s a  f r e q u e n t  w i t h  t h e  f i l t e r  t h a n  
w i t h o u t  i t .

UNCLASSIFIED 
DWG 15608

INPUT
TERMINALS

OF
PREAMPLIFIER

6 0  c p »  
REJECTION

Pig. I .  C i r c u i t  diagram a f  S t ray P ic k u p  F i l t e r  f a r  In p u t  a f  0RM Palaregraph  
P r e a a p l I f l a r .
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b e i n g  r e p e a t e d  f o r  t h e  p u r p o s e  o f  
c o m p a r i n g  t h e  d a t a .  The e o r k  baa  n o t  
been c o a p l e t e d  and e i l l  be r e p o r t e d  
1 s t a r .

• S u p p o r t i n g  E l r c t r o l y l r  o f  k M HfSO^. 
A s o l u t i o n  o f  1.61 « 10**  M NH«Tc04 in  
4 M H,ST>4 * a a  po l  a r o g r a p h e d  o v e r  t h e  
p o t a n t i a l  r a n g e s  o f  0 . 0  t o  - 1 . 2  *  and 
- 0 . 8  t o  - 1 . 6  v va • S .C .E .  The p o l a r e *  
g r a n  i s  s how n  i n  F i g .  10. No w e l l *  
d e f i n e d  w ave  was o b s e r v e d ,  h o w e v e r ,

i M d i l l f t f i
M H  ' •

rl# 4  tcc *

F ig . 14. Palnragrnn a f a ■ e la t la a  af | . g |  i  ! • “ *  M Nl^TeO^ la  4. •  If

P a l a r o g r a p h y  o f  T e c h a a t l a a  (H .  H.
M i l l a r ) .  Work has  been c o n t i n u e d  on 
t h e  p o  1 a r o g r a p h i  c b e h a v i o r  o f  t e c h -  
n a t i u a . ( , >  E a p e r i a e n t a  by L i n g a n e ' ' *  
on t h e  p o l a r o g r a p k y  o f  r k e n i u a  a r e

I .  M i l l a r ,  * t i l i l . | r i f l |  a t  T . i I m I I m , '  
C t M I l O ;  •■•idea Q r r r u r l y  P r t f t t i r  

g a p e r i  f o r  P a r i e t f  t < t i i |  It, t t l t ,
O W L - l i t * .  p . 11.

<*>J. J. Ltsgaea. -Patara, r . , H .  Ia v e .t ia . t ie .
a f  R b e . l M  C vapeeate .  I .  H e 4 a « * ia a  a f  P e r r k e e e le  
laa a t  t h e  D r e e e t e i  Iiii.it I l e e t » v 4 a , *  J. 4a . 
C l . a .  S a t .  M .  I M I . 1 M 7  (1*411 .

ea a *  a a 
a a a a s
a a a a a
a a a a
a a a a a

a a a a 
a a a a 
a • a a *
a a a *
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•a t he  p o t e n t i a l  b t r  M e no r e  n e g a t i v e ,  
t he  c u r r e n t  g r a d u a l l y  i n c r e a s e d  u n t i l  
t h e  h y d r o g e n  e a v e  e a t  r e a c h e d .  The  
a l ope  o f  t h e  c u r v e  i n d i c a t e a  t h a t  t h e  
p e r t e c h n e t a t e  i o n  i a  b e i n g  r e d u c e d  
j u s t  p r i o r  t o  t he  hydr ogen  e a v e .  The 
h y d r o g e n  wa ve  p r e v e n t a  t h e  p e r t e c h *  
n o t a t e  wave f rom a t t a i n i n g  a U n i t i n g  
d i f f u a i o n  c u r r e n t .

C o n c e n t r a t i o n  o f  P e r t e c h n e t o t e  i n 
Q. t  M KCI v i .  Dt f  f oe  i on C u r r e n t .  To 
e a t a b l i a h  w h e t h e r  a I i n e a r  r e l a t i o n a h i p  
e a i a t a  b e t w e e n  c o n c e n t r a t i o n  o f  
pa r t e c h n e t  a t e  a n d  t h e  d i f f u a i o n  
c u r r e n t ,  p o l a r o g r a n a  were o b t a i n e d  by 
ua i ng  0 , 1  If KC1, pH a p p r o x i m a t e l y  10,  
aa t h e  a u p p o r t i n g  e l e c t r o l y t e .  The  
c o n c e n t r a t i o n  r ange  waa from 3 . 2  ■ 10“ * 
t o  3 . 2  * 1 0 - *  M NH# TcO,  [ 3 . 2  Mg o f
t e c h n e t i u n < V I I ) p e r  n i l l i l i t e r  o f  0 . 1  
H KC1] .  F i g u r e  11,  whi ch  i a  a p l o t  
o f  t e c h n e t  i ua(Y' l  I ) c o n c e n t r a t i o n  va .  
d i f f u a i o n  c u r r e n t ,  ahowa a s t r a i g h t *  
l i n e  r e l a t i o n a h i p  which i n d i c a t e a  t h a t  
t h i a  medium c o u l d  be uaed f o r  q u a n t i *  
t a t i v e  a n a l y t i c a l  d e t a r n i n a t t o n a  o f  
t e c h n e t i u m.  I t  i a  i n t e r e a t i n g  t o  n o t e  
t h a t  3 Mg o f  t  e ch ne  t  i un ( V I I ) p e r  
a i l l i l i t a r  o f  0 , 1  N KCl  g i v u a  a 
d i f f u a i o n  c u r r e n t  o f  a b o u t  0 . 7  m o , 
whi ch i a  a l a r g o ,  n e a a u r a b l e  wa ve  on 
t he  ORNl. h i g h *  a e n a i t i v i t y  p o l a r o g r a p h ,  
model  0 * 1 1 6 0 .  T h e r e f o r e  t he  l i a i i t  o f  
d e t e c t i o n  c o u l d  be e x t e n d e d  t o  a con* 
c e n t r a t i o n  much l o w e r  t h a n  3 Mg o f  
t e c h n e t  i u m ( V I I  ) p e r  a i l l i l i t a r  o f  
0.  1 *  KCl.

A d i f f e r e n t i a l  p o l a r o g r a a  <RC- 
d i f f e r e n t i a  1 c i r c u i t ' 1 ’ ) ,  r un  by D. J .  
F i a h e r ,  o f  a a e l u t i o n  c o n t a i n i n g  
31 9 m« o f  t e c h n e t i u m ( V I I )  pa r  m i l l i 
l i t e r  o f  0 . 1  M KCl ,  pH a p p r o x i m a t e l y  
10,  i a  a h o w n  i n  F i g .  12.  On com* 
p a r i a o n  w i t h  a d i f f e r e n t i a l  u r a n i u m  
p o l a r o g r a a ,  t h e  a ymme t r i c a l  p o l a r o g r a a  
i n d i c a t e a  t h a t  t h e  t e c h n e t i u a ( V I  I ) 
r e d u c t i o n  a a y  be r e v e r a i b l e  b e c a u a e  
o f  t h e  a i a i l a r i t y  t o  t h e  wa v e  f o r  
u r a m u a ( V I )  ——•  u r a n i u a ( V) .

I f t e r i t R i t l o a  o f  I r a n i a n  l a  P i n *  
t o n l u a  V i o l a t i o n s .  N o n t e c h n i c a l  
p e r s onne l  o f  t h e  d i v i s i o n  were t r a i n e d  
i n  t h e  u s e  o f  t h e  p o 1 a r o g r a p h i c  
m e t h o d ' " ’ f o r  d e t e r m i n i n g  u r a n i u a  i n  
p l u l o m u a  s o l u t i o n s .

In d irec t  R e t e r a l a a t l e a  nf A lu a iaaa  
la  " i l"  Procesa  Peed ■ o la t t e a s  by tine 
e f  a C a t l e n * e x c b a a g e  Rea la (P.  F.
Thomason) .  As an a l t e r n a t i v a  t o  t h e  
v o l u m e t r i c  m e t h o d  d e s c r i b e d  by J .  M. 
C h i l t o n  f i n  t h e  f o l l o wi n g  s e c t i o n )  f o r  
d e t e r m i n i n g  a l u mi n u m i n  t he  p r e s e n c e  
o f  t h o r i u m ,  a f a s t  m e t h o d  f o r  t h e  
" s h o t g u n "  e s t i m a t i o n  o f  a l u mi n u m i n  
"23"  f eed a o l  u t i o n a  has  been d e v e l o p e d .  
A 100-mI a l i q u o t  o f  "23" p r o c e s a  f e e d  
s o l u t i o n  e a t i m a t e d  t o  be 1 . 5  M i n  
Th(N0,  ) , , 1 .0  h  i n  HNO,, and 0 . 5  If i n  
A1( N0, ) ,  was p a s s e d  t h r o u g h  t he  s m a l l  
Dovex- 50 r e a i n  column shown in F i g .  13, 
and t h e  l i b e r a t e d  HNO, was t i t r a t e d  
w i t h  a t s n d a r d  0 . 1  S NaOH t o  t h e  
n e t h y l * r e d  e n d  p o i n t .  Th e  a c i d  
1 i b e r a t e d  by Th(NO, )4 p l us  t he  o r i g i r a l  
f r e e  HNO, o b t s i n e d  by p r ev i ous  a n a l y s e s  
f o r  t ho r i um a nd  f r e e  HNO, i s  s u b t r a c t e d  
from t he  t o t a l  l i b e r a t e d  a c i d ,  and t h e  
d i f f e r e n c e  i s  e q u i v a l e n t  t o  t h e  
aluminum a d s o r b e d  on the  r e s i n .  S i n c e  
t h i s  i n d i r e c t  m e t h o d  f o r  a l u m i n u m  
de pe nds  on a c c u r a t e  t h o r i u m and HNO, 
a n a l y s e s ,  t h e  a c c u r a c y  i s  o n l y  i S  t o  
T l ,  wh i c h  a a e m a  t o  be a d e q u a t e  f o r  
t h i s  p u r p o s e .  The  me t h o d  h a s  t h e  
a d d e d  a d v a n t a g e  o f  r e m o v i n g  t n e  
f i s s i o n  p r o d u c t s  f rom t he  fee d  s a mp l e  
and t h u a  a l l o w i n g  e a s y  m a n i p u l a t i o n  
i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  t o t a l  
l i b e r a t e d  a c i d .  The amount  o f  a c i d  
l i b e r a t e d  by t h e  a d s o r p t i o n  o f  t h e  
f i a a i o n  p r o d u c t s  c a n  be i g n o r e d  a i n c e  
t h e  f i s s i o n  p r o d u c t s  a r e  p r e s e n t  i n  
very smel l  a mo u n t s .

, 1 1 ,
* 'a.  X. M i l l a r ,  * Pa I a r a | r a pk i r  Da a r a i s a t t ww

o t  Ur a a i a a  i a  P l a t a a t a a  S a l a l i a a a , ” C l « a .  H i )  
• l a i t i a a  9 a . r i . r l p  P r a  g n u  S . p a r i  f o r  P r . i a V  
! ■ S i a |  Wo r t h  t t ,  I M S .  P a r t  f | .  l a a l ) M > a l  
C k . a n t r p ,  OS NI - I M,  p. I I . t l .
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TECHNETIUM (V1H CONCENT NATION

F i g .  | | .  P l a t  o f  T e c h a e t l « o ( V I I ) C o n c e n t r e ! l o o  * a .  g l t r o o l o o  C o r r e a l
S o l u t i o n *  o f  NH4 T c 0 4 i n  0 . 1  H  F C I . pH app  r  on m e  t e I y 10.

T h e  M e t h o d  w a s  t o o t e d  i n  t h e  
f o l l o w i n g  Manne r .  A a t a n d a r d  a o l u t i o n  
o f  T h ( N 0 . I .  eaa p r e p a r e d  f r o n  r e a g e n t *  
g r a d *  T h ( N O | ) 4 a n d  a t a n d a r d i i e d  
g r  a t i m * t  r i c a 1 1 y . A a o l u t i o n  o f  
A H N O j ) ,  e a a  a l a o  p r e p a r e d  i n  a 
a t M i l a r  M an ne r .  The f r e e  a c i d  c o n t e n t

o f  t h e  a e p a r a t e  a o l u t i o n *  e a a  d e *  
t e r a i n e d  h y t h e  u s u a l  o s a l a t e  Mel  hod /  1 1 1

(>l>g. T. lallar, f. t. Th.ess.a, l. T
C o r k i s ,  a. a. N i M l I i ,  C. 1. a« *» »» ,  m 4 t  J.
Fttlsttik, " I im t i l l  is I I I .................... 1 *1  to
! « < ■ * • •  ( B e t t s *  Ms,  1 I . " * • • • •  I •  /  4 * • i l e f I *  a ( 
Fm iiOio /sr It* IP*' •«*»•«*? Frtioi, oni-tii 
Use- * • .  1*111.

•  • o o  a *  •* 0  0 • L t
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f l | .  | | .  I C * H r l « i l l « *  P t l i r s i r u  a f  •  t o l s t l M  a f S l . t  mS • (  Tech*  
aa t  Isa  ( V I I )  M r  al  aff • .  I  H KCI <»N appraa la a te  I > I t ) .  Quadruple p a r a l l e l *  
T RC f i l t e r  weed.
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F O R  P F R K M )  F  NO I N C  MA R C H  2 f t .  1 9 3 2

a n d  t h e y  m e r e  f o u n d  t o  c o n t a i n  n o  
f r e e  a n d ,  One  - m i  1 1 1 I i  l e  r  a l i q u o t  a 
o f  a 0 . 1  K T M N O j  ) (  a o l u t i o n  are r e  
p a a a e d  t h r o u g h  t h e  r e a i n ,  a n d  t h e  
l i b e r a t e d  a c i d  « a «• t i t r a t e d  e i t h  
0 . 0 9 9 7  jV NaOH b y  u a i n g  a a i c r o a a t n c  
5 - a i l  a y r i n g e  b u r e t .  F i  v e - a i l  1 11 1 1 1 e r  
a I i q u o t a  o f  a 0 . 0 3 3 3  H A 1 ( N O , ) ,  a o 
l u t i o n  me r e  t r e a t e d  i n  t h e  i a a e  m a n n e r .  
T h e  r e a u l t a  a r e  a h o e n  i n  T a b l e  T.  
S y n t h e t i c  f e e d  a a m p l e a  m a d e  f r o m

T h ( N OJ ) # ♦ 4 H* ( c a t i o n  r e a m )  

A K N O j Jj ♦ 3 H* ( c a t i o n  t e a m )

m i x t u r e !  o f  t h e s e  s o l u t i o n s  mer e  a l s o  
a n a l y s e d ,  a n d  t h e  a c i J  l i b e r a t e d  
a g r e e d  w i t h  t h e  t h e o r e t i c a l  a m o u n t  
•  i t h i n  1 5 t ,

From t h e s e  d a t a  i t  r a n  be s e e n  t h a t  
t h o r i u m ( I V )  a n d  a 1 u s i n u m ( I I I  ) a r e  
b o t h  r e a d i l y  a d s o r b e d  on t h e  D o we x - S O 
r e s i n .  T h e  f o l l o v i n g  e q u a t i o n s  
i n d i c a t e  t h e  g e n e r a l  m e c h a n i s m  o f  t h e  
a d a o r p t i o n :

- 0  Th ( r a t i o n  r e s i n )  ♦ 4 HNOj 

-* A1 ( c a t i o n  r e a m )  ♦ 1 HNOj

MNOj ♦ H* ( c a t i o n  r e a m )  ------------ *  H* ( c a t i o n  r e s i n )  ♦ HNO,

U U C L A S S i r i t D

r#o 15ai2

fltTE R  TUBE, tOmtn ID

D0WEK-50 RESIN, 2g

s in t e r e d  gcass  d is k ,
COARSE POROSITY

VACUUM

SUCTION FLASK  
250»M

F i g .  13. t e m l m  Column f o r  t he  * e -  
t e r i l s a t t o n  o f  A l u m i n u m  l a  U r a n i u m  
Feed f t o l mt I ona .

t e a  # a •  • •  • a
a *  a d d  d a d  a
•  a d d  d d d d  d

•  t  d d d d e e  d n

V o l u m e t r i c  D e t e r a l m a t  lorn of  Aluminum 
I n  t h e  P r e s e n c e  o f  T h o r i u m  (.1.  M.  
C h i l t o n ) .  A r e q u e s t  t a t  r e c e i v e d  f r o m  
t h e  T h o r e x  P r o c e s s  g r o u p  f o r  a m e t h o d  
o f  d e t e r m i n i n g  a l u m i n u m  i n  h i g h l y  
r a d i o a c t i v e  a a m p l e a  c o n t a i n i n g  l a r g e  
a m o u n t s  o f  t h o r i u m .  T h e  a< i d - b a s e  
t i t r a t i o n  m e t h o d  a l r e a d y  d e a r r i  b e d ( 1 2 ’ 
• a s  i n v e s t i g a t e d  f u r t h e r  b y  u s e  o f  
m i e r n b u r e t a  a n d  s m a l l e r  v o l u m e s  o f  
s a m p l e s .  I t  e a s  f o u n d  t h a t  t h e  
a n a l y s i s  o f  s a m p l e s  c o n t a i n i n g  t h o r i u m  
a n d  a l u m i n u m  d i d  n o t  g i v e  r e p r o d u c i b l e  
r e s u l t s  « h e n  p h e n o 1p h t h a  1e i n  > a t  u s e d  
as  t h e  c o l o r i m e t r i r  i n d i c a t o r .  T h e  
p r o c e d u r e  « a a  t h e r e f o r e  m o d i l t e d  t o  
c o n f o r m  mo r e  c l o s e l y  t o  t h a t  d e s c r i b e d  
b y  H i n g l i o n .  ( 1 * * T h e  pH d u r i n g  t h e  
c o u r s e  o f  t h e  t i t r a t i o n s  v n  f o l l o w e d  
b y  m e a n s  o f  a g l a s s  e l e c t r o d e .  I t  
• a s  f o u n d  t h a t  t h e  f i r s t  e n d  p o i n t  
c o r r e s p o n d s  t o  t h e  p h e n o l p h t h a l e i n  
c o l o r  c h a n g e  and  t h e  s e c o n d  e n d  p o i n t  
t o  t h e  p h e n o l - r e d  c o l o r  c h a n g e .  I t  
• a s  a l s o  f o u n d  t h a t  u n d e r  t h e s e  
c o n d i t i o n s  e a c h  t h o r i u m  i o n  • » ■

* *  J .  I .  Ck I h  it ft , M 0 * l « r « I M l l M  o!  Almmimwm 
If t  l | L «  f  t  • *  •  m •  mf> I •  m ,  ** •  p . f  l  I ,  ,  O M |  •  1 1 ) 1 ,
e IV

" * V  " V s l a m s t s i s  b s d r s i s s i  i « s  « t
A l s a i s s s ,  ** S v t a a l  > '  ■ f  . 5 # .  N>• I I A ,
1(1 ( l * * t ) ;  C. 4 43, 1 * 4 *  M * * * l
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T t k l t  I

« C I»  L I K I t T i l  K I M  TIM NO j  ) ,  I N I  A K N O , ! ,  SOLUTION!* H I N  PARSES
THOUGH 000EX • SO SKBIN

SOLUTION SOLUTION 
ALIQUOT ( a l )

AMOUNT OF O . a a a T  H Ns ON REQUIRED 
TO TITRATE LIRE RATED ACID ( e l )

Ca1c e 1 a I e d Feeed

T h ( N O , ) ,  , 0 . 1  M 1 . 0 4 . 0 0 3 .9 7

T h f N O , ) , ,  0 . 1  H 1 . 0 4 . 0 0 4 . 0 0

A1 ( NO, ) ,  , 0 . 0 3 3  M 5 . 0 5 . 0 0 4 . 9 8

A 1 ( N O , ) , ,  0 . 0 3 3  M 5 . 0 5 . 0 0 4 . 9 7

•  q u i  v a l e n t  t o  t h r o *  h y d r o x y l  t o m  
r a t h e r  t h a n  t o  f o u r .  Tha  p r o c e d u r e  
d e v e l o p e d  was l a a u o d  t o  t h e  L a b o r a t o r y  
and S e a i - V o r k a  C o n t r o l  g r o u p  f o r  u a a  
i n  a n a l y s i n g  t h e  T h o r a x  P r o c e a a  
a a n p l e a .

• e t a r a l a a t i o n  e f  Oxygea l a  T h o r l a a  
k y  V a c e e a - l e a  1 e a  A a a l y a l o  ( V .  J .
V o l h o e i t t ) .  T h e  d e v e l o p n e n t  o f  a 
n e t h o d  f o r  d e t e r a i m n g  o x y g e n  i a  
t h o r i u m  n e t a l  by  v a c u u m - f u s i o n  a n a l y s i s  
i a  n e a r  c o m p l e t i o n .  O x y g e n  i n  t h e  
c o n c e n t r a t i o n  r a n g e  0 . 0 0 6  t o  0 . 2 0  e t  % 
has  been a u c c e a a f u l l y  r e c o v e r e d  f r o m  
s t a n d a r d  a a n p l e a .  T h e  a a n p l e a  w e r e  
p r e p a r e d  i n  8 5 - g  q u a n t i ( t e a  b y  a r c  
m e l t i n g  t h o r i u m  n e t a l  w i t h  t h e  p r o p e r  
a n o u n t a  f  t h o r i u m  d i o x i d e  and t h e n  
r e a e l t i n g  f o u r  t i n e a  t o  e n a u r e  h o mo *  
g e n e i t y .  The  a n a l y t i c a l  r e a u l t a  a r e  
g i v e n  i n  T a b l e  2 .

S e v e r a l  a t a n d a r d  a a n p l e a  w i t h  
o x y g e n  c o n t e n t  i n  t h e  r a n g e  0 . 2 2  t o  
1 . 5  wt  X w e r e  p r e p a r e d  by  t h e  a b o v e  
n e t h o d .  A n a l y a i s  o f  t h e s e  a a n p l e a  b y  
vacuum f u a i o n  g a v e  e r r a t i c  r e s u l t . ,  
and t h e  w o r k  i a  b e i n g  r e p e a t e d .  I n  
a d d i t i o n ,  a m e l t  o f  I  g o f  t h o r i u m  
n e t a l  has  b e e n  p r e p a r e d  w i t h  t h o r i u m

isM la «

H Y M N  IN T IM IV M  NCTAL • IT C I I 1 M I  
•V VACUUM-MISIM ANALYSIS

SAMPLE
OXYGEN IN THORIUM ( e t  S)

Added

1 0 . 0 0 6 0 . 0 0 7

2 0 . 0 1 3 0 . 0 1 1 ,  0 . 0 1 4

3 0 . 0 2 2 0 . 0 2 4 ,  0 . 0 2 5

4 0 . 0 5 0 . 0 4 7

5 0 . 0 8 0 . 0 7 ,  0 . 0 8

6 0 . 2 0 0 . 1 7 ,  0 . 2 2

d i o x i d e  a d d e d  t o  g i v e  an  o x y g e n  
c o n t e n t  o f  0 . 4 8 5  w t  %. The  m e l t  has  
been c u t  i n t o  e i g h t  e q u a l  a a n p l e a ,  and 
e a c h  s e c t i o n  i s  t o  be a n a l y s e d .  I f  
s a t i s f a c t o r y  o x y g e n  r e c o v e r y  i a  o b 
t a i n e d ,  a new m e l t  c o n t a i n i n g  a p 
p r o x i m a t e l y  0 . ft w t  % o x y g e n  w i l l  be 
p r e p a r e d .  S i m i l a r  e x p e r i m e n t s  w i l l  
be  m a d e  u n t i l  t h e  u p p e r  l i m i t  o f

s a g  a a a a 
a a a

a a a a s
a a a
a a a

a a a a a

a a e e a  am
•  a •  a a a 
a a a a  a •

a a a a
• a a a a a
• a a a  a . a
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s e n s i t i v i t y  o f  t h e  * f t  h o d  l a  e  s  - 
l i b l i a h t t i .  I t  l a  f  i p i t t t d  t h a t  t hr  
H |) p » r  l i m i t  a i l l  be  a t  a b o u t  l . S  a t  % 
o x y g e n .

C a l a r i a a t r i t  I t l t r a l a i t i a i  a f  
Capper  ( J .  M. C h i l t o n ) .  S u r e  a t t r r a  I 
a a a p l a a  h a * a  be a n  r e c e i v e d  f r o *  t h e  
homogeneous  r e a c t o r  p r o j e c t  f o r  c oppe r  
d e t e r o i a a t i o n ,  an i n v e s t i g a t i o n  e a i  
c a d e  o f  t h e  f e a s i b i l i t y  o f  u t i l i s i n g  
t h e  r e a c t i o n  o f  c o p p e r ( I I )  e i t h  
p o t a s s i u m  i o d i d e  i s  a c i d  s o l u t i o n  t o  
l i b e r a t e  a q u a n t i t y  o f  f r e e  i o d i n e  
e q u i v a l e n t  t o  t h e  c o p p e r ( l l ) .  The  
f r e e  i o d i n e  a n a  e s t r a c t e d  m  an 
o r g a n i c  a o l v e n t ,  CC14 , and d e t e r m i n e d  
co l  or  m e t r i c a l l y .

The a b a o r p t i o n  a p e c t r u n  o f  i o d i n e  
i n  C C 1 4 a n a  d e t e r m i n e d ,  a n d  t h e  
a b a o r p t i o n  a na  found t o  f o l l o a  B e e r ' s  
l a a .  S t a n d a r d  s o l u t i o n s  o f  c o p p e r ,  
bot h  e i t h  and a i t h o u t  u r a n i u m p r e s e n t ,  
e a r s  a n a l y s e d  by t h i s  me t hod .  I t  a s s  
f o u n d  t h a t  e a c h  m i c r o g r a m  o f  c a p p e r  
g i v e s  an  o p t i c a l  d e n s i t y  o f  a p p r o x i *  
n a t e l y  0 . 0 0 3  al ien a t o t a l  v o l u m e  o f  
2 . 0  ml o f  CC14 i s  used f o r  e x t r a c t i o n .

S t u d i o s  a f  f a c t o r s  A f f e c t l m g  t he  
I n d u c t ( m e t r i c  T i t r a t i o n  o f  f rom e i t h  
■ e r c u r o n a  N i t r a t e  ( F .  J .  M i l l e r ,  
J .  M. C h i l t o n ) .  A s t u d y  o f  t h e  
p r e c i s i o n  o f  t he  t i t r a t i o n  e a s  made by 
t i t r a t i n g  0 . 6 0  t o  8 . 4  mg o f  i r o n  e i t h  
a 0 . 0 6 8 3  A HgNO, s o l u t i o n  by u s i n g  a 
b r i g h t  p l a t i n u m  i n d i c a t o r  e l e c t r o d e  
va.  S . C . E .  The r e s u l t !  i n d i c a t e  t h a t  
a r e l i a b i l i t y  ( d / J n ) o f  0 . 0 4  i s  
o b t a i n a b l e .  S t u d i e s  of  t h e  e f f e c t  o f  
pH o f  t h e  s a m p l e  on t h e . t i t r a t l o n  
s h o v e d  t h a t  t h e  t i t r a t i o n  v a i  s u e *  
r e s a f u l  o v e r  a pH range of  0 . 7  t o  2 . 1 .

s l i g h t l y ;  i n  a r a t i o  o f  t > 0 : 0 . 6  no
i n t e r f e r e s * e  aa a  no t ed .

An a t t e m p t  a a a  made t o  d e t e r m i n e  
p l u t o n i u m i n  a s y n t h e t i c  s a mpl e  an an 
a n a l o g  o f  t h e  i r o n  t i t r a t i o n .  The  
s y n t h e t i c  s o l u t i o n  v a s  made t o  c o n t a i n  
t he  i n d i c a t e d  a p p r o x i m a t e  q u a n t i t i e s  
of  t he  f o l l o v i n g  i o n s :

P l u t o n i u m  0 . 064  mg/ml

Lant hanum 3 . 0

F l u o r i d e  3. 0

Al umi num 4 . 0

The s o l u t i o n  a a a  a p p r o x i m a t e l y  1 A 
e i t h  r e s p e c t  t o  HNO. . The s a mp l e  a a s  
o x i d i s e d  e i t h  s od i um n i t r i t e  a i t h o u t  
h e a t i n g ;  c r y s t a l s  o f  s u l f a m i c  a c i d  
a c r e  a d d e d  t o  d e s t r o y  t he  e x c e s s  o f  
s o d i u m  n i t r i t e .  T i t r a t i o n  o f  S 
a l i q u o t s  g a v e  v a r y i n g  r e s u l t s ,  v i t h  
t h e  maxi mum d e v i a t i o n  b e i n g  o f  t h e  
o r de r  o f  7.  OR.

t u a a t l t a t i v e  Removal af  from from 
Pl ut on i u m S o l u t i o u u  ( F.  J .  M i l l e r ) .  
Sampl es  s u b m i t t e d  f o r  p l u t o n i u m a s s a y  
h a v e  c o n t a i n e d  v a r y i n g  q u a n t i t i e s  
of  i r o n .  I n  t h e  t i t r a t i o n  of  p l u t o n i u m  
t o  a p o t e n t i o m e t r i c  e nd  p o i n t  v i t h  
c e r i u m ! I V ) , t h e  i r o n  i s  n o t  d i f f e r 
e n t i a t e d  f r om t he  p l u t o n i u m .  C o n s e 
q u e n t l y ,  t h e  i r o n  i a  an a d d i t i v e  
i n t e r f e r e n c e  and  s h o u l d  be r e m o v e d .  
An a t t e m p t  a a a  made t o  s e p a r a t e  t h e  
i r o n  by a l a n t h a n u m f l u o r i d e  p r e c i p i 
t a t i o n  o f  t h e  p l u t o n i u m ,  b u t  t h e  
r e s u l t s  v i t h  t h i s  p r o c e d u r e  a e r e  no t  
e n c o u r a g i n g .  I r o n  a a s  not  c o m p l e t e l y  
s e p a r a t e d  a n d  some l o s s  o f  p l u t o n i u m  
a s s  e v i d e n t .

The i n t e r f e r e n c e  o f  f l u o r i d e  and 
a l u m i n u m  i o n s  a a s  a l s o  s t u d i e d .  
A 1umi nur n( 1 I 1 ) i n  a m i l l i g r a m  r a t i o  
t o  i r o n  o f  1 : 0 . 6  s h o v e d  n o  i n t e r 
f e r e n c e .  F l u o r i d e  i n  a m i l l i g r a m  
r a t i o  t o  i r o n  o f  1 2 0 : 0 . 6  i n t e r f e r e d

Hahn,  vho r e p o r t e d '  >4> the s e p a r a t i o n  
o f  m e t a l s  by u s i n g  a m e r c u r y  m i c r o -  
c a t h o d e ,  a a a  s u c c e s s f u l  i n  s e p a r a t i n g

* 14 V  B .  H a i f a ,  I « t t F « I U R l  t i  t l  •  • •  e r a  
H t r r a r j  C a f f t a d * .  4 l f 0 *  JJM (Dae I t l  1 K

a s  • • •  •  a  a g e  • • •
e a s e  •  oe e • a a
s e e  •  •  •  a
a t  m i  e mo o  •

a  e • • e
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r o p p r r  and  i r o n  f r om a l umi num,  u r a n i u m ,  
and l i n e .  T h i n  met hod o f f e r e d  p r o m i s e  
and « a i  i n v e s t i g a t e d .  Hahn p r e p a r e d  
a r e t h o d e  by  s po t  w e l d i n g  a t l v e r  f o i l  
t o  a p l a t i n u m  e i r e ,  a n d  he  u a r d  a 
p l a t i n u m  o r e  f o r  t h e  e n o d e .  S i n c e  
t h i s  t y p e  o f  e l e c t r o d e  a a a e a b l y  eaa  
u n s u i t a b l e  l o r  t a r r y i n g  ou t  e l e c t r o l y a i a  
i n  a 5 -  o r  1 0 - m l  v o l u m e t r i c  f l a n k ,  a 
m o r e  c o n v e n i e n t  t y p e  o f  e l e c t r o d e ,  
shoen i n  K i | ,  14,  t e a  p r e p a r e d .

The e l e c t r o d e  i s  c l e a n e d  t h o r o u g h l y  
and t h e n  e l e c t r o l y i e d  i n  a 10 *  m e r c u r o u a  
n i t r a t e  b a t h  u n t i l  t h e  a i  I v e r  w i r e  i s  
c o m p l e t e l y  c o v e r e d  w i t h  m e r c u r y  and  
d r o p s  o f  l i q u i d  m e r c u r y  b e g i n  t o  f a l l .

teener
D W O 'S t l t

platinum  WIRE, NO 22 
( B ANO S GAGE )

WELD

SILVER WIRE, NO 22 
(BANOS GAGE),

plated  w ith  m er c ur y , 
cathooe

platinum  WIRE, NO 22 
(BANOS GAGE), ANOOE

P ig .  14.  E l e c t r o d e  System f o r  
t k «  q u a n t i t a t i v e  Removal o f  I r m a  
I ro n  P l u t o a i u n  S o la t io a s .

The e l e c t r o d e  l a  t h e n  r emov ed ,  e n a h e d  
e i t h  e a t e r ,  and  c o n d i t l o n e d  bv e 1 o r t r o • 
l y n a g  i n  d i l u t e  s u l f u r i c  a c i d  f o r  
IS min a t  a c u r r e n t  o f  I amper e .

The  e l e c t r o l y a i a  l a  c a r r i e d  o u t  
f o r  4S m i n  a t  a c u r r e n t  o f  I amp and  
IS m i n  a t  O . S  amp i n  a 5 -  o r  '  0 - a l  
v o l u m e t r i c  f l a s h  c o n t a i n i n g  t h e  
a a m p l a ,  w h i c h  s h o u l d  be O. S t o  1 . 0  A 
i n  H , S O , .  The  s i l v e r  e l e c t r o d e  s h o u l d  
be c o m p l e t e l y  l auneraed d u r  m g  a l e c t  r o l  y • 
a i a  a n d  t h e n  a i t h d r a w n  f r o m  t h e  
s o l u t i o n  w i t h  t h e  v o l t a g e  s t i l l  on  
and r i n s e d  w i t h  d i s t i l l e d  w a t e r ,  w h i c h  
i s  r un  i n t o  t h e  f l a s h .  D u r i n g  e l e c *  
t r o l y a i a ,  t h e  s o l u t i o n  w i l l  t u r n  f r o m  
t h e  b rown c o l o r  t y p i c a l  o f  p l u t o n i u m !  I V )  
i n  a u l f u r i c  a c i d  t o  t h e  d e e p - b l u e  
c o l o r  c h a r a c t e r i s t i c  o f  t h e  p i e -  
t o n i u m ( I I I ) .  C o l o r i m e t r i c  t e s t s  made  
o n  t h e  p l u t o n i u m  s o l u t i o n  by u s i n g  
t h i o c y a n a t e  h a v e  n o t  shown a n y  i r o n  
r e m a i n i n g  a f t e r  e l e c t r o l y a i a .  S y n t h e t i c  
s a m p l e s  c o n t a i n i n g  1 OS Mg o f  i r o n  
e l e c t r o l y s e d  i n  t h e  same m a n n e r  h a v e  
s h o w n  l o s s  t h a n  S Mg o f  i r o n  r e 
m a i n i n g  w h e n  t e s t e d  w i t h  o r t h o -  
p h e n a n t h r o l  m e .

C o l o n  am t r i e  go t o r n  l o o t  1 on o f  
P l u t o n i a n  by Use of  Thoroa Reagent
( J .  M. C h i l t o n ) .  The  use  o f  T h o r o n  
r e a g e n t ,  1 - ( o - a r s o n o p h e n y l a i o ) - 2 - 
n a p h t h o  1 - 3 , 6 - d l a u  1 f o n i c  a c i d ,  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t h o r i u n ( I V ) * 1 * * l e d  
t o  an i n v e s t i g a t i o n  o f  t he  s u i t a b i l i t y  
o f  t h e  r e a g e n t  f o r  d e t e r m i n i n g  p l u -  
t o s i u m ( I V ) .  T h i s  p o s s i b i l i t y  w a s  
p r e v i o u s l y  c o n a i d e r e J ( 1 * * a t  L o s  
A l a mo s ,  b u t  t h e  r e a g e n t  waa d i s c a r d e d  
i n  f a v o r  o f  t h e  mor e  s e n s i t i v e  r e a g e n t ,  
s o d i u m  a l i a s r i n  s u l f o n a t e .  T he  u a e  
o f  t h e  l a t t e r  r e a g e n t ,  h o w e v e r ,  h a s  
t h e  d i s a d v a n t a g e  o f  r e q u i r i n g  t h e

t. T k . a i t . a ,  I .  4 .  P a r r y ,  aa4  S .  I .  
O y a r l y ,  *' D a t a  m i l l  t a i  a t  O . c r a g r a a  A a a a a t a  ml 
T h a n a a .  *  4 * a t .  CAaa t l .  I l l *  U M f ) .

L. !>■•, 4 i|«(lra|iatai<lM« #•- 
taraiaatiaa a/ lalIaai irairaa 4aaa.li mf f  la- 
la...a. LA- HOT lias. 1 *. 1*111.

0 0 4 0 0  00  s s o a e  s o
•  4  0  0 4 0  * #  e a v

0 0 4 0  0 0 a  *  a a . a
•  0 0 0 0 •  a • a 0
4 4 0  4  0 «  •  > » 0 «
4  0  0 4  4 4 4 0  a a a a s
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s
MMt  »•»:n i n n  f m i i v . w a h c h  2 * .  i * s :

t r | >a i  «l  i on  of  i r o n  b e f o r e  I be d e v e l o p *  
m e a t  o f  l lie c h r o m o p h o r e .  The r e s u l t s  
o f  t h i s  i n v e s t i g s t  I  o r  art I 1 .be c o v e r e d  
m  « t o p i c a l  r e p o r t .

P l u t o a l u a  Aaaay mm •  a n i g h t  l u l l .  
A p p a r a t u s  and p r o r e d o r o a  a r c  b e i n g
d e v e l o p e d  t o  e l i e n o t e  v e U i r t n c  
p r o r e d o r o a  i n  p l o t o m o o  a s s a y i n g  l o s e *  
f o r  os  i s  p r a c t i c a l .  T h i s  o o r k  s i l l  
be r e p o r t e d  l a t e r .

M I I I C I i a i C I L  I N U t l l l

S.  A. R e y n o l d s

N o c la a r  P r o p e r t i e s

Dec my Scheme o f  P o t  m s s t u m - 4 2  ( • .  S.  
L y o n ,  H.  K a h n ( , T > ) .  P o t  a s s i u s - 4 2  
l l % ~ 1 2 . 5  h)  i s  o f  i n t e r e s t  b e c a o s e  
o f  t h e  l a r g e  a a o u n t  o f  h i g h - e n e r g y  
b e t a  p a r t i c l e s  i n  i t s  d e c a y .  S i e g b a h n  
a n d  J o h a n s s o n ( 1® } h a v e  i n d i c a t e d  t h e  
d e c a y  t o  p r o c e e d  i n  t h e  f o l l o e i u g  
o a n n e  r :

1 2 . 5 - h  K4 *

3.  58
2 .0 4  Mev (16 to 25*) 

1.51 Mev

R e c e n t  work by Kahn i n  t h e  d e t e r o i n s t i o n  
o f  t h e  e f f i c i e n c y  o f  g a s - f l o e  p r o 
p o r t i o n a l  c o u n t e r s  a s  a f u n c t i o n  o f  
b e t s  e n e r g y  r e q u i r e d  t h e  u s e  o f  a 
h a r d  b e t s  e m t t e r  o f  k n o e n  d i s i n t e 
g r a t i o n  r a t e ,  and K4 * a p p e a r e d  p r omi s i ng .  
T h e  h a l f  l i f e  e s s  r e d e t e r m i n e d ,  and  
t h e  b r a n c h i n g  r a t i o  v i s  n e a s u r e d  t o  
o i t h i n  a f ee  p e r  c e n t .

Re a g e  nl  • g r s d r  p o t a s s  i us  c a r b o n a t e  
e s s  i r r a d i a t e d  i n  t h e  X - 1 V  g r a p h i t e  
r e a c t o r  f o r  p e r i o d s  a v e r a g i n g  62 
h o u r s .  The  a c t i v a t e d  s s t e n s l  e s s  
t h e n  p a s s e d  t h r o u g h  o c a t  I t e a - e a r  h a n g s  
c o l u m n  u s i n g  e i t h e r  I R - 1 0 0  or  IH lOSb 
r e a m . * 1* '  The s e p a r a t i o n  n e t  hod us ed  
e o s  s i m i l a r  t o  t h a t  d e s c r i b e d  by 
Ko y s s . * ** *

The  s o l u t i o n  c o n t a i n i n g  s e p a r a t e d  
K4 * a n d  c a r r i e r  a f t e r  c o n c e n t r a t i o n  by
e v a p o r a t i o n  o a a  made  t o  v o l u m e  i n  a 
1 0 - m l  v o l u m e t r i c  f l a n k .  S u i t a b l e  
a l i q u o t a  s e r e  t a k e n  f o r  t o n i i a t i o n  
c h a m b e r  r e a d i n g s ,  d e c a y  s t u d i e s ,  
c o i n c i d e n c e  c o u n t i n g ,  4 *  c o u n t i n g ,  
a n d  s c i n t i l l a t i o n  g a m m a - r a y  s p e c 
t r o s c o p y .

F i v e  d i f f e r e n t  r u n s  m e r e  made ,  and 
i n  no c a s e  e s s  any a c t i v i t y  o t h e r  t h a n  
K4 * f o u n d  i n  t h e  p r o d u c t .  De c a y  d a t a  
o e r a  o b t a i n e d  by  u s e  o f  a s o d i u m  
i o d i d e  s c i n t i l l a t i o n  c o u n t r '  m i t h  an 
a u t o m a t i c  t r a f f i c  c o u n t e r .  The  d o t s  
a c c u m u l a t e d  o v e r  e i g h t  h a l f  l i v e s  
i n d i c a t e  t h e  h a l f  l i f e  t o  be  1 2 . 5 0  1 0 . 2 0  
h o u r s .  The g a n a a - r a y  s p e c t r u m  o f  one 
s u c h  s a mp l e  i s  s h o e n  i n  F i g .  I S .  The 
g a i n  i a  s u c h  t h a t  t h e  p u l s e - h e i g h t  
s c a l e  s h o u l d  be  m u l t i p l i e d  by  a b o u t  
2 t o  c o n v e r t  t o  k e v .  Th e  pe a k  a t  4 i s  
t h e  Co mp t o n  pe e k  and t h a t  a t  H l a  t h e  
p h o t o e l e c t r o n  pe a k  f r o m t h e  l . S O- Me v  
gamma r a y .  T h e s e  d a t a  m e r e  o b t a i n e d  
o n  t h e  n e o  A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n  s o d i u m i o d i d e  s c i n t i l l a t i o n  
s p e c t r o m e t e r  t h a t  i s  d e s c r i b e d  i n  t h i s  
r e p o r t  ( c f . ,  " Sod i um I o d i d e  S c i n t i l 
l a t i o n  S p e c t r o m e t e r " ) .

' t he a b s o l u t e  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  o f  
t h e  K4 1 s o u r c e s  e s s  o b t a i n e d  by  4” 
c o u n t i n g ,  4rr g a m m a - r a y  c o i n c i d e n c e

a*«iii rbfiiti
' ** *1. S i sg kska  as4 

S p e a l t e o a i r y  i s r  Di 
( t r a s s .  I ,  4 r 1 1 » g a l . ,  
( I S 4 T . 4 1 ) .

D i r s s t e a .
A. J - k a a s s o a ,

4s I r s a ,  F y t  i t
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* * * * # .  K s r s s ,  " C a s a l a l a  S s p a r a t l s a  a t  A l k a l i  
M a t a l a  k i  l a a  l n k s a | a <' ( t r a s s .  I ,  J.  i l i a  r k y s .
4T. 4SS (I tSfl .
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r o u m m i i ,  i h d  s t a n d a r d  be I s - g a m m a  
l a m r i d t n r f  c e u n l i i i f .  H n u l t i  by  
t h e s e  M e t h o d s  c h e c k e d  t o  a i t h m  a few 
p e r  c e n t .  By u s e  o f  t h a  C h e m i s t r y  
O m n o n  a r  i  n 1 11 I •  t  a on  s p e c t r o m e t e r ,  
w h i c h  aaa c a l i b r a t e d  by  B r o a t  and h i a  
r o - i o r k e r i , i t  h a s  b o o n  p a s s i b l e  
t o  i n t e g r a t e  b s a o a t h  t h o  p h o t o a l a c t r o n  
p s ak  f o r  K4 * sad  b y  c o o p a r t s o n  w i t h  a 
s t a n d a r d  Co40 s o u r c e  t o  a r r i v e  a t  the-  
amount  o f  1 . 5 - H e v  g a m m a ' r a y s  p r e s e n t .  
Ob t he  b a s i s  o f  t h i s  o o r k  t h e  b r a n c h i n g  
haa been f o u n d  t o  o c c u r  l>7 1 I V  o f  t h e  
t i a ^  t h r o u g h  t h e  g a m m a - r a y  t r a n s i t i o n .

T h e  d a t a  o b t a i n e d  o n  K 4 1 a r e :  
TH 1 2 . 5 0  1 0 . 2 0  h ,  and t h e  f r a c t i o n  
d e c a y i n g  t h r o u g h  l . S - M e v  gamma r a y s  *
0 . 1 7  1 0 . 0 1 .

Decay  o ]  T A a f f i u m - 2 0 4  (R.  S.  L y o n ,  
B .  K a h n ( > > > ) .  T k a l l i u m - 2 0 4  i s  o f  
i n t e r e s t  b e c a u s e  i t s  b e t a - r a y  e n e r g y  
( 0 . 7 8  M e v )  i s  c l o s e  t o  t h e  a v e r a g e  
e n e r g y  o f  t h e  f i a s i o n  p r o d u c t s .  
L i d o f s k y  a n d  W u ( , , >  h a v e  r e c e n t l y  
r e p o r t e d  t h e  p r a a e n c a  o f  x r a y s  a s 
s o c i a t e d  w i t h  t h i s  d e c a y .  T h e y  
p o s t u l a t e  t h a t  t h o  d e c a y  o f  T l 144 
b r a n c h e s  w i t h  soma f r a c t i o n  d e c a y i n g  
by  4 - c a p t u r e  t o  s t a b l e  H g * 4 4 . T h e i r  
s e a r c h  f o r  gamma r a d i a t i o n  by  use o f  a 
s o d i u m  i o d i d e  c r y s t a l  s p e c t r o m e t e r  
r e v e a l e d  no  gamma r a y s .  S s i o n  and  
R i c h a r d s * 21 * u s ed  a l e n s  s p e c t r o m e t e r  
a n d  f o u n d  a n o m a l i e s  i n  t h e  b e t a  
s p e c t r u m  t h a t  m i g h t  be e x p l a i n e d  by 
t h e  p r e s e n c e  o f  a s e c o n d  l o w e r  e n e r g y  
b e t a  g r o u p .  H o w e v e r ,  no gamma r a y s  o r  
c o n v e r s i o n  e l e c t r o n s  w e r e  f o u n d ,  s o  
t h e  p o s s i b i l i t y  o f  t h e  p r e s e n c e  o f  a 
s e c o n d  l o w e r  e n e r g y  b e t s  g r o u p  was  
e l  i n i  ns t e d .

1 l a s l t k  r i v a l s *  B i v i a i s a .

, , n L. LaAafskv swS C. S. I i ,  "  T k a llls e  > •« ."  
S a s .  V I  A,  g r a g r a a a  A , p a r t  X a c i t a r  P A a ■ ■ < •  
t a A a r a l a e  l a a ,  A p r i l ,  Ha y  aar f  J  aaa .  1151,  0 1 - 1 1 ,

U
S a i i i  a a l  J .  X i c k a r A a ,  "  Tfca B a t a  

S p e c t r a *  a t  T l * * 4 , B a g l a  b i a k a i a .  a s *  X a a l t a a  
P a i r  1 B | ,  "  A r a a a a a  l a l i a a i l  l a l a ' a l t r ;  Q a a r t a r l y  
A r p a r l ,  A p r i l ,  l a |  a a l  J a m a ,  1 5 * *  f a p m a r a i a l
Ha a l t a r  f l j i m  O a a a a a a a  a a i  Tt kAyr t  f a t a l  X a r l r a r  
M i a a n  Saaaaaaa,  A N L - « t > l .  p.  * .

4 h i g h l y  p u r e  s o u r c e  o f  T l , # 4  
j r e p a r e d  by  B .  4 .  B r o o k  a b a n k  I c f . , 
" T h a i  1 1 um- 20 4 S t a n d a r d  ( o r  L i q u i d -  
B a s t e  A s s a y , "  t h i s  r e p o r t !  was o b 
t a i n e d ,  and  t h e  g a m m a - r a y  s p e c t r u m  
was s t u d i e d  by use  o f  a s o d i u m  i o d i d e  
c r y s t a l  s p e c t r o m e t e r .  4s  e x p e c t e d ,  
A x r a y s  u f  a p p r o x i m a t e l y  73 kev  wer e  
f o u n d .  B i t h  t h e  b e r  y 1 1 1 urn • w i  nd o w , 
k r y p t o n • f i 1 1 e d , x - r a y  s p e c t r o m e t e r  
( C h e m i s t r y  D i v i s i o n ) ,  i  x r a y s  o f  
a p p r o x i m a t e l y  1 0 - k e v  e n e r g y  were  a l s o  
o b s e r v e d .  By c o m p a r i s o n  w i t h  x r a y s  
f r o m  n e i g h b o r i n g  n u c l i d e s  i t  was  
h o p e d  t h a t  t h e  a s s i g n m e n t  o f  t h e  x 
r a d i a t i o n  m i g h t  b e  m a d e  d e f i n i t e l y  
e i t h e r  t o  l e a d  ( i n d i c a t i n g  c o n v e r s i o n  
o f  a gamma r a y  f o l l o w i n g  b e t a  d e c a y ! ,  
t o  t h a l l i u m  ( i n d i c a t i n g  an i s o m e r  o f  
t h a l l i u m ) ,  o r  t o  m e r c u r y  ( i n d i c a t i n g  
A - c a p t u r e ) .  T h u s  f a r  r e s o l u t i o n  has  
b e e n  t o o  p o o r  t o a l l o w  a f i n e  d i s t i n c t i o n  
t o  be  m a d e .  S o u r c a a  o f  I r >4< ( P i
x r a y a ) ,  A u 144 ( Hg  x r a y s ) ,  H g 242
( T l  x r a y s ) ,  and  B a D E  ( B i  x r a y s )  
h a v e  been e x a m i n e d  o n  b o t h  t h e  s o d i u m 
i o d i d e  s p e c t r o m e t e r  (A x r a y s )  and on 
t h e  b s r y l 1 1 u m - w i n d o w , k r y p t o n - f 1 1 l e d  , 
x - r a y  s p e c t r o m e t e r  ( L x r a y a ) ,  b u t  t he  
d a t a  a r e  i n c o n c l u s i v e .  I n t e g r a t i o n s  
b e n e a t h  t h e  A p e a k s  o f  b o t h  a T l 144 
s o u r c e  a n d  a s o u r c e  o f  H g 2 ° *  w e r e  
m a d e .  The T l 104 d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  
was o b t a i n e d  by a b s o l u t e  b e t s  c o u n t i n g  
and  t h a t  o f  t h e  Hg 202 b y  4 *  c o u n t i n g .  
C o m p a r i s o n  o f  t h e  a r e a s  i n d i c a t e d  t h a t  
2% o f  t h e  T l 104 b e t s  d e c a y  was r e p r e 
s e n t e d  i n  A x r a y s  a n d  0 . 8 %  i n  /. 
a r a y s .  4 s e a r c h  f o r  h a r d e r  e l e c t r o 
m a g n e t i c  r a d i a t i o n  b y  u s e  o f  t h e  
s o d i u m  i o d i d e  c t y s t a l  r e v e a l e d  n o  
p e a k  a b o v e  t h e  A x r a y .  H o w e v e r ,  
b e t a - g a m m a  c o i n c i d e n c e  d a t a  seem t o  
r e v e a l  t h e  p r e s e n c e  o f  c o i n c i d e n c e s  
b e t w e e n  b e t s  p a r t i c l e s  and some gamma 
a c t i v i t y .  B e c a u s e  o f  t h e  e x t r e m e l y  
l o w  g a m m a - r a y  c o u n t i n g  r a t e ,  l o n g  
c o u n t s  w e r e  n e c e s s a r y  t o  o b t a i n  
r e l i a b l e  r e s u l t s .  T h e  a p p a r e n t  
d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  a s  a f u n c t i o n  o f  
t h e  t y p e  o f  a l u m i n u m  a b s o i b e r  b e f o r e  
t h e  b e t a  t u b e  w a s  o b t a i n e d  w i t h
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•  b i o r U n  o f  e i t h e r  0 ,  10,  o r  20 mg o f  
a l u m i n u m  p e r  c m 1 . T h e  a p p a r e n t  
if i  a m t  e g r e t  i o n  r a t *  r o e *  w i t h  a d d i t i o n  
o f  a b s o r b e r ,  i n d i c a t i n g  t h e  p r e a e n c e  
o f  ( o i n c i i l r m .  t a  b e t w e e n  a h a r d  gaaima 
r a y  and a b e t a  r a y  o f  ha I f - 1 h i c h n e a a  
o f  a p p r o a i m a t e l y  1 0  m g /  c m * . When 
e x t r a p o l a t e d  t o  t r u e  a e r o  ( t h a t  t a ,  
n o  « i n d o a  o r  a i r  a b i a r b i r ) ( t h e  
a p p a r e n t  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  g a v e  
r e a a o n a b l e  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  r a t e  
f r o *  a b s o l u t e  b e t a  c o u n t i n g .  No 
a - r a y - a - r a y  c o i n c n d e n c e a  wer e  f o u n d .

H e c a u a *  o f  t h e  a m a l l  a m o u n t  o f  
gamma a c t i v i t y  p r e s e n t ,  m e a n i n g f u l  
r e a u l t a  a r e  d i f f i c u l t  t o  o b t a i n .  W i t h  
2% A a r a y a  p r e s e n t  i t  c e r t a i n l y  
a h o u l d  be p o s s i b l e  t o  aee  c o n v e r s i o n  
e l e c t r o n s  on  a l e n a  s p e c t r o m e t e r  i f  
t h e  a r a y s  s r i a e  f r o m  c o n v e r a i o n  o f  a 
m o d e r a t e l y  h a r d  gamma r a y .

An a t t e m p t  t o  d e t e r m i n e  t h e  a o u r c e  
o f  t h e s e  a r a y s  ( A - c a p t u r e  o r  gamma* 
r a y  c o n v e r a i o n )  t h r o u g h  c r i t i c a l  
a b s o r p t i o n  i s  p l a n n e d .  I n  a d d i t i o n ,  
c o m p a r i s o n  o f  t h e  i n t e g r a l  K and  L 
a - r a y  c o u n t s  e i t h  A u 1 * *  a n d  H g * # * 
a h o u l d  e s t a b l i a h  r e l i a b l e  K a n d  L 
a - r a y  r a t i o s  aa w e l l  as  t o t a l  a - r a y  
a m o u n t s .  A m u c h  s t r o n g e r  T l * ° 4 
s o u r c e  i a  b e i n g  p r e p a r e d  t h a t  w i l l  
p r o v i d e  a m o r e  s a t i s f a c t o r y  s a m p l e  
t o  u s e  i n  a s e a r c h  f o r  h a r d  gamma 
r a d i a t i o n .

D 1 1 1 n t e g r a t i o n  o f  S t r o n l i « a - f S  
(W.  S .  L y o n ,  S .  A .  R e y n o l d s ) .  T he  
t e n t a t i v e  d e c a y  s c h e m e  f o r  S r 11 
r e p o r t e d  p r e v i o u a 1 y ( * 4 * was i n  e r r o r  
a c c o r d i n g  t o  E m m e r i c h  and K u r b a t o v ’ s 
r e c e n t  r e p o r t * * * *  t h a t  t h e  0 . 5 1 - M e v  
gamma r a y  i n  t h e  d e c a y  scheme f o l l o w s

V. S. l i t !  i d  D.  J .  C o oab • .  " O l a i a t a -  
g r a l i v a  <1 S r * » ,  * ’ 4 a a l y  1 1 c i l  C l t m l r f  I i m i i n  
g i a r l i r l f  P r « | r « a a  g « g « r l  f a r  P t r % » 4  latfiaf
o » r t k  h , i f s t .  oant-late, r . ««.

m » t .  I .  t i i t n i l  a i l  J .  D.  l a r f c a t * * ,  
“  D i a i a i « | r a l i a a  • (  l l a  f i r a a a l - l ’. i t a  S r 1 *  a s *  
B a t a a l a k l t  B a a r a v  L n * l  a l  5 1 *  I I I  i a  S k * * . “ 
P k , , .  h a .  M .  M *  ( 1 * 5 1 1 .

a l l  t h e  A - c a p t u r e  p r o t e a s e s  but  cornea 
f r o m  a a e t a s t a b l e  s t a t e  o f  h a l f  l i f e  
g r e a t e r  t h a n  1 m i c r o s e c o n d .  T h e y  
r e p o r t  no a * r a y - g « i m m a - r a y  c o i n c i d e n c e s ;  
h o w e v e r ,  t h e s e  we r e  o b s e r v e d  by Lyon 
a n d  C o o m b c , * 14 ’  w h o  r e p o r t  t h a t  
a p p a r e n t l y  23f t  o f  t h e  d i s i n t e g r a t i o n  
p a s s e s  t h r o u g h  t h e  O . S l * M e v  l e v e l .  
I f  100f t  o f  t h e  d i s i n t e g r a t i o n  p a s s e s  
t h r o u g h  t h i s  l e v e l ,  t h e  h a l f  l i f e  o f  
t h e  m e t a s t a b l e  s t a t e  m u s t  be a p 
p r o x i m a t e  1 y 2 Msec,  s i n c e  t h e  r e v o l v i n g  
t i m e  o f  t h e  c o i n c i d e n c e  c o u n t e r  i a  
0 . 7  m i c r o s e c o n d .

■aaaaramaat o f  R a d i o a c t i v i t y

.Sodium I o d i d e  S c i n t i  N a t i o n  S p e c *  
t r o m e l e r  (W. S.  L y o n ,  S .  A .  R e y n o l d s ) .  
T h e  l o n g - a w a i t e d  s o d i u m  i o d i d e  gamma- 
r a y  s p e c t r o m e t e r  h a s  b e e n  r e c e i v e d  
a n d  a s s e m b l e d .  T h i s  i n s t r u m e n t  
c o n s i s t s  o f  a s o d i u m  i o d i d e  c r y s t a l  
m o u n t e d  on a p h o t o m u l t i p l i e r  t u b e  and 
s e a l e d  w i t h i n  a m a g n e s i u m  c a n .  The 
p u l s e s  f r o m  t h e  p h o t o m u l t i p l i e r  paaa 
t h r o u g h  a p r e a m p l i f i e r  t o  an  A -1 
a m p l i f i e r  t h a t  has  a d i f f e r e n t i a l  and 
i n t e g r a l  p u l a e - h e i g h t  s e l e c t o r  t o  a 
1 0 2 4  s c a l e r .  The c r y s t a l  and t u b e  a r e  
h o u s e d  w i t h i n  a l e a d  s h i e l d ,  and t h e r e  
i s  a s t a n d a r d  s h e l f  a r r a n g e m e n t  f o r  
a i o u n t i n g  sampl e  c a r d s .  The i n s t r u m e n t  
h a s  been ae t  so t h a t  o n  a g a i n  s e t t i n g  
o f  16 t h e  p u l s e - h e i g h t  r a n g e  o f  0 t o  
1 0 0  v c o r r e s p o n d s  t o  a k e v  r a n g e  o f  
0 t o  1 0 0 0 .  T h u s  t h e  e n e r g y  i n  k e v  
i s  a p p r o a i m a t e l y  e q u i v a l e n t  t o  t e n  
t i m e a  t h e  p u l s e  h e i g h t  i n  v o l t s .  
Two  d i f f e r e n t i a l  s t a n d a r d s  ( C a >17 and 
C e , 4 4 - P r 1 4 4 ) and one i n t e g r a l  s t a n d a r d  
( C s , , T ) a r e  r u n  e a c h  d a y .  The C a , , T  
i a  u s e d  t o  c h e c k  t h e  0 . 6 6 * M e v  gamma 
r a y  and t h e  C e , 4 4 - P r 144 t o  c h e c k  t h e  
0 .  134-Mev gamma r a y .

F i g u r e  16 i n d i c a t e s  t h e  c o m p l e t e  
gamma s p e c t r u m  o f  C s 1 *  * . A i s  t h e  
K a - r a y  peak r e s u l t i n g  f r o m  c o n v e r s i o n  
o f  t h e  6 6 0 - k e v  gamma r a y ;  B i a  p r e 
s u m a b l y  c a us e d  by a s c a t t e r i n g  b u i l d u p

1

• a a a a a a
W a a a

a a  • * <  a a 
• • • • a a a a  a a  a a *

a t *  
• a s a
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i n  t h e  h o u a i n g  ; (. l a  t h e  C o m p t o n
p ea k ;  and 0  l a  I hr  pl«ol or  i a r t  ron p r a k  
o f  I hr 6 6 0 - k e *  gaaMaa ray .

K l y u r r  17 a h o a a  t h r  l o w - e n e r g y  
r e g i o n  o f  C r H , - P r 1* * .  Phot or  l a r  I ron  
p r a k a  a r e  e v i d e n t  a t  BO and 13S k e v .

f i g u r e  IB i s  t h e  gamma-ray spect rum  
o f  A u 1 9 9 . A p h o t  o r  l e d  r o n  peak  a t  
4 0 0  k e *  and t h e  A i - r a y  p e a k  f r oa i  
c o n v e r s i o n  a t  60 k e *  a r e  d i a r e r n i b l e .

The a p t *  t r o a r t e r  p r o a i i t b  t o  be a 
u a e f u l  t o o l  b o t h  f o r  r e a a a r r h  and f o r  
scsnni ng o f  l a o t o p e  p r o d u c t *  t o  d e t e c t  
c o n t a a i n a t  m g  gamma a r t i v i t t e a .

Sc in 1 1 l l a  t i o n  C o u n t i n g  f o r  P u r e *  
S o l u t i o n *  ( 0 .  A .  B r o w n , ( , 9 >  1 .  S .  
L y o n ) .  D u r i n g  r e c e n t  montha a o r k e r a  
at  KAPI. have been  a t t e m p t i n g  t o  use a 
s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r  t o  m e a s u r e  
g a m m a - a c t i v i t y  d e c o n t a m i n a t i o n  f a c t o r s  
i n  P u r e a  p r o c e s s e s  and t h e  f i n a l  
Purea p r o d u c t .  A t  a r e c e n t  meet i ng  o f  
ORNL and KAPL r e p r e s e n t a t i v e s  i t  eaa  
d e c i d e d  t h a t  t h e  A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n  mould a t t e m p t  s i m i l a r  s t u d i e s  
i n  an e f f o r t  t o  d e v i s e  a o a e  *  a -  
p e r i m e n t a l  a r r a n g e m e n t  w h e r e b y  t h e  
s c i n t i l l a t i o n  c o u n t i n g  n i g h t  r e p l a c e  
i o n  chamber  m e a i u r e a e n t i .  As n o t e d  
i n  the r e p o r t  o f  t k i a  m e e t i n g , < , 7 )  t h e  
c o n t a m i n a t i n g  g a a M a a - a c t i v i t y  s p e c i f i 
c a t i o n  f o r  u r a n i u m  p r o d u c t  i s  s e t  i n  
t e r m s  o f  i o n  c h a m b e r  m e a s u r e m e n t s , 
s i n c e  t he  purpose  o f  t he  s p e c i f i c a t i o n  
i s  t o  e n s u r e  f r e e d o m  f r o m  h a r m f u l  
r a d i a t i o n  i n  t h e  K - 2 S  f l u o r i n a t o r .  
T h e r e f o r e  t h e  r e s p o n s e  o f  a s c i n t i l 
l a t i o n  c o u n t e r  f o r  u i e  i n  t h e  P u r e a  
p r o c e s s  must  be s i m i l a r  t o  t h a t  o f  
t h e  i on  c ha mb er ,  t h a t  i a ,  t h e  e n e r g y  
va .  e f f i c i e n c y  r e l a t i o n s h i p  must  be 
s i m i l a r .  I t  wa s  d e c i d e d  t o  t r y  a

t. ■. T y i n ,  " B.t . ii| (ini S p s s i l i -  
•  • l i s a s  -  P s r s s  F n l a t i i  A a « l  ? • • • #  ** a a « l  t a g  
• I  0«k l i l | i  N a i i a s a l  L s b * S s t * r v ,  * • • • ■ * • ,  ( ,  
1* * 1.

sodium i o d i d e  s c i n t i l l a t i o n  c ou n t e r  as 
a d e t e c t o r  w i t h  a l e a d  a b s o r b e r  t o  
m i n i m i s e  the e f f e c t  o f  s o f t  gamma and 
a r a d i a t i o n  f o r  w h i c h  t h e  s o d i u m  
i o d i d e  c r y s t a l  i s  moa t  e f f i c i e n t .  I t  
was b e l i e v e d  t h a t  such  an a r rangement  
mi g h t  a « e t  t he  r e q u i r e a r n t a ,

Gamma a c t i v i t i e s  o f  s o l u t i o n s  o f  
t h e  p u r e  i s o t o p e s  S c 4 * ,  Z n * * ,  N b * * ,  
A u 19 , C o * 9 , and N a 19 were  me aa u r ed  
w i t h  t h e  i o n  c h a m b e r  l o c a t e d  i n  
B u i l d i n g  303B,  and t h e  dpm/ml  v a l u e s  
o f  t h e  a o l u t i o n a  w e r e  c a l c u l a t e d  i n  
t h e  u s u a l  m a n n e r .  < , 9 )  A l i q u o t s  o f  
t h e  a o l u t i o n a  w e r e  p l a c e d  on w a t c h  
g l a s a c a ,  e v a p o r a t e d  t o  d r y n e s s ,  
mount ed ,  and c o u n t e d  a t  p u l s e  h e i g h t s  
o f  20  and 90  kev  on t h e  second s h e l f  
o f  t h e  s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r  u n d e r  
t h e  f o l l o w i n g  e s p e r i m e n t a l  c o n d i t i o n s :  
an  i n t e g r a l  o u t p u t ,  a c o a r s e  g a i n  
s e t t i n g  o f  16 ,  a p u l s e  h e i g h t  o f  20  
k e v ,  a s l i t  w i d t h  o f  10 k ev ,  and w i t h  
a b a o r b e r a  ( 0 ,  2 ,  3 ,  a nd  4 g o f  l e a d )  
on the f i r s t  s h e l f .  The  cpa/rnl  v a l ues  
wer e  c a l c u l a t e d  f rom t h e  d a t a  o b t a i n e d .  
E f f i c i e n c i e s  o f  t h e  s c i n t i l l a t i o n  
s p e c t r o m e t e r  were  t h e n  c a l c u l a t e d  by 
t h e  r e l a t i o n s h i p :

E f f i c i e n c y  *  cpm/ dpa .

F i g u r e s  11 t h r o u g h  2 2  a r e  p l o t s  o f  
e f f i c i e n c i e s  as  o b s e r v e d  f o r  t h e  
p a r t i c u l a r  i s o t o p e s  v s .  g a a m a - r a y  
e n e r g i a s  i n  Mev ( b r o k e n  l i n e a )  and  
e f f i c i e n c i e s  per  number  o f  gamma r a ys  
p e r  d i a i s t e g r a t i o n  v a .  g a a m a - r a y  
e n e r g i e a  i n  Mev ( a o l i d  l i n e s ) .  The  
s o l i d  l i n e a  a r e  t h e  s i g n i f i c a n t  
c u r v e s ,  s i n c e  t h e y  i n d i c a t e  t h e  
e f f i c i e n c y  p e r  gamma p h o t o n .  From  
t h e  c u r v e s  i t  i s  a p p a r e n t  t h a t  when 
e nough a b s o r b e r  i a  p r e s e n t  t o  a bs o r b  
c o m p l e t e l y  a l l  b e t a  r a d i a t i o n ,  t h e  
c u r v e  i a  e s s e n t i a l l y  a s t r a i g h t  l i n e

***V  V. i a s « *  , a l  a. T .  0 , • > • • ■ ,  T k ,  • > ,
sa g  C a l i l r a i , * *  » f  •  190% C , , i , i r i  / • •  C k a m k t r ,  
A I C O - l l l T  ( U . f  > * ,  1 * 4 1 1.
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G i H i - H i y  S p e c t r u m  o f  G o l d - 198.

b e y o n d  a p p r o x i m a t e l y  0 . 6  Mev.  Bel ow 
a p u l s e - h e i g h t  a e t t i n g  o f  90 kev and 
w i t h  no  a b a o r b e r  p r e s e n t ,  x r a y s  f rom 
t h e  c o n v e r s i o n  i n  A u 1** a r e  c o u n t e d ;  
t h u s  t h e  t o t a l  e f f i c i e n c y  f o r  g o l d  i s  
r a i s e d .  At  a p u l s e  h e i g h t  o f  90 kev 
t h e  x r a y s  from Au1** a r e  d i s c r i m i n a t e d  
a g a i n s t .  A p u l s e - h e i g h t  a e t t i n g  o f  
2 0  k e v  m o s t  n e a r l y  c o r r e s p o n d s  t o  
a t  n i g h t - f o r w a r d  i n t e g r a l  c o u n t i n g .  
At t h i s  s e t t i n g  w i t h  l e a d  a b s o r b e r  
p r e s e n t  t h e  r e s p o n s e  o f  t h e  s o d i u m  
i o d i d e  c r y s t a l  ac i nt  i  11 a t i o n  c o u n t e r ,  
p a r t i c u l a r l y  i n  t h e  l o w - e n e r g y  r e g i o n ,  
i s  s o m e w h a t  s i m i l a r  t o  t h a t  o f  an 
i o n  c h a mb e r .

U n f o r t u n a t e l y  s od i um i o d i d e  c o u n t e r s  
a r e  e x t r e m e l y  s e n s i t i v e  t o  m o i s t u r e ,  
o nd  t h e i r  l o n g - t i m e  s t a b i l i t y  i s  n o t  
w e l l  known.  I t  i a  known t h a t  a n t h r a c e n e

c r y s t a l s  g i v e  a r e s p o n s e  c u r v e  s i m i l a r  
t o  a n  i o n  c h a m b e r  a n d  a r e  p e r h a p s  
mo r e  s t a b l e .  By u s e  o f  t h e  s o u r c e s  
p r e v i o u s l y  p r e p a r e d  f o r  t h e  d e 
t e r m i n a t i o n  o f  t h e  e f f i c i e n c y  o f  t h e  
s o d i u m  i o d i d e  c r y s t a l  s c i n t  i l 1 s t i o n  
c o u n t e r  ( c f . ,  "Sodi um I o d i d e  S c i n t i l 
l a t i o n  S p e c t r o m e t e r , "  t h i s  r e p o r t ) ,  
t h e  e f f i c i e n c y  o f  a n  a n t h r a c e n e  
c r y s t a l  s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r  was  
a l s o  d e t e r m i n e d .  In a d d i t i o n ,  d a t a  
wer e  o b t a i n e d  by u s i n g  Hg10J  a n d  Ns 1 1 . 
An a t t e m p t  was made t o  u s e  a p h y s i c a l  
g e o m e t r y  s i m i l a r  t o  t h a t  o f  t h e  sodi um 
i o d i d e  c r y s t a l  c o u n t e r .  S a m p l e s  we r e  
p l a c e d  a p p r o x i m a t e l y  2 . 0  cm f r o m t h e  
c r y s t a l ,  wh i c h  i s  e n c l o s e d  w i t h i n  an 
a l u m i n u m  h o u s i n g  ( a p p r o x i m a t e  1y 700 mg 
o f  a l u m i n u m  p e r  cm1 ) .  A l s o ,  a l e a d  
a b s o r b e r  ( 3 . S  g o f  l e a d  p e r  c m1 ) was 
p l a c e d  b e f o r e  t h e  c o u n t e r .  F i g u r e  23

a a  a w a  a s a t  a a a  a s  •  a a a a  a a
a  a a a  s a  a  a a a  a s  a a a
a a  a a a  a a a  a a a a  a  a a a a
a a  a a  a a a  a a a a  a a a a
a a  a a a  a a a  a  a a a

• a a a a  a a s  a a a a  a a a a  a a
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urn p m  m u  k m i i m , m a r c h  2 * .  i «:»2

0 » « * » v f0  rr»K l|« lC ifS  vs AvfSAGt g a m m a  SAc f*{AGi»S  
( * « » » { 0 I f f l Ot W«5 

HO or U M M t / M
i  Jq  ‘ A

GAMMA IM » S »  Mr.

VS AvfWAGt >AMM A SAC (M » G * S

Pl«.
k e v ;  no

I t .  R c i n 1 1 1 1  a t  i o n  C o u n t e r  C a a a a  t f I  I f i e a r  l e a . 
l e a d  a b s o r b e r .  ( 6 )  P u l s e  h e i g h t ,  20  k e v ;  2 g / c m *

( a ) P u I a e  h e i j r h I  , 
o f  l e a d  a b s o r b e r .

20

i n d i r a t e a  t h e  e n e r g y  d e p e n d e n c e  
o b s e r v e d  a a  a f u n r t i o r .  o f  g a m m a - r a y  
e n e r g y .  T h e  d a t a  o b t a i n e d  s h o a  t h a t  
t h e  a n t h r a r e n e  c o u n t e r  i s  a b o u t  o n e -  
t e n t h  a s  e f f i c i e n t  a s  t h e  s o d i u m  
i o d i d e  c o u n t e r ,  a n d  t h e  e f f i c i e n c y  v a .  
e n e r g y  c u r v e  o b t a i n e d  w i t h  t h e  a n t h r a 
c e n e  c o u n t e r  i s  m o r e  c o n s i s t e n t  w i t h  
t h a t  o b t a i n e d  » i t h  an i o n  c h a a b e r  t h a n  
• i t h  a c u r v e  o b t a i n e d  a i t h  a s o d i u m  
i o d i d e  c r y s t a l  c o u n t e r .

* A . R > * » k a k a a k  a s 4  S.  A.  R a y s o l S a ,
"  V g * « t  # •  t . ,  Of t f t L■ I • • • ,
p.  41 .

T h a l l i u m - 2 0 4  S t a n d a r d  f o r  L i q u i d -  
t a s t e  A i t m y  ( V .  A .  H r o o k s b a n k ,  S .  A .  
R e y n o l d s ) .  T h a l l i u m - 2 0 4  h a s  b e e n  
p r o p o s e d  a s  a s t a n d a r d  f o r  u s e  i n  
r a d i o a c t i v e  l i q u i d - a a s t e  d i s p o s a l  
s t u d i e s .  T h e  r e a s o n s  and M e t h o d s  f o r  
i t s  u s e  h a v e  b e e n  d i s c u s s e d  p r e v i 
o u s !  y .  ( *® * Se 1 i  ge r  o f  t h e  N a t i o n a l
B u r e a u  o f  S t a n d a r d s  a g r e e d  t o  s t a n d a r d 
i s e  a s t o c k  s o l u t i o n  o f  T l , ° ® a n d  t o

A.  B r n a k a k a a k  t i l  t .  A.  I l f i a l A s ,
"  A i m ? • !  l « t  •  A c t t t g i f  n  L i f « i 4
•  "  4 A « f y t i r « !  C k « a u f r ;  I m i i a *  < / • « ' »  t ' l y
P f  ( P # i »  A f i i r  I  f m r  t m d  i » |  J mn *  f € .
1 9 )1 .  OMIL I I I ) ,  p .  1 4 .

• a
•  a
• •
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r i g .  I I .  I c I a t i l l i t O i  C o a s t e r  Ef  f t c  l o s e  l oa .  ( « )  P u l s e  h e i g h t ,  20
hoe ;  3 g / c a a o f  l e a d  a b s o r b e r .  ( b )  P u l s e  h e i g h t ,  20 ke v ;  4 g / c e *  o f  l e a d  
a b s o r b e r .

a o a s u r e  i t s  h a l f  l i f e ;  t he  h a l f  l i f e  
e i l l  a l a o  be d e t e r a i n e d  a t  ORNL. A 
T 1 , ' 4 ( N 0 s ) j p r o d u c t  a o l u t i o n  e a s  
p u r i f i e d  w i t h  p a r t i c u l a r  c a r e  f o r  
t h e a e  d e t e r a i i a t t o i a .  R e p e a t e d  
p o t  a a s i u e  i o d i d e  p r e c i p i t a t i o n s  and 
e t h e r  e x t r a c t i o n s  f r o a  3 U HBr e e r e  
u s e d  i n  t h e  p u r i f i c a t i o n .  S i l v e r ( I )  
and  i r o n ( I I I )  e e r e  u s e d  aa h o l d - b a c k  
c a r r i e r s .  The s a a p l e  s h i p p e d  t o  NBS 
c o n t a i n e d  0 . 1 2  mg o f  T l * 04 p e r  n i l l i *  
l i t e r  o f  2 M HNO, a nd  had an a c t i v i t y  
o f  l . SS  * 10* d p a / a l ;  t h e  a c t i v i t y  eaa  
d e t e r a i n e d  by Lyon by 4ft c o u n t i n g  and 
a b s o l u t e  b e t a  c o u n t i n g .  The r e s u l t s

by  t h e  t o o  a e t h o d s  e e r e  i n  a g r e e a e n t  
t o  e i t h i n  I S .

C a l i b r a t i o n  o f  i n s t r u m e n t t  f o r  
M e a s u r e m e n t  o f  P r o t a c t  m i « s - ? J J  
Di  * i n t e g r a 1 1 on Rate  ( S .  A. R e y n o l d s ) .  
D e t e r a i n a t i o n  o f  t h e  d i s i n t e g r a t i o n  
r a t e  o f  P a 1* 1 e i l l  b e  r e q u i r e d  f o r  
v a r i o u s  s a a p l e s  f r o a  t h e  T h o r a x  and 
I n t e r i a  " 2 3 "  p r o c e s s e s .  T e o  h i g h -  
p r e s s u r e  i o n i s a t i o n  c h a a b e r a ,  t e o  
s c i n t i l l a t i o n  g a a s u i - r a y  c o u n t e r s ,  and 
s e v e r a l  c o n v e n t i o n a l  e n d - e i n d o e  b e t a  
c o u n t e r s  h s v e  b e e n  c a l i b r a t e d  e i t h  
knoen  a a o u n t s  o f  P a 1** .

•  •  

•  •
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VMU ASM* « 0

O O M fftv tO  f ' K I K C i t i  VS * * * * *  GAMMA "A . £ • * » « »
- t  * * * * * *  GAMMA A At CUCAgC S

OtO) - —►

004

o ontm(D tFTccNcrs vs ***** A At f t * a & * S

AAV ( M A M S

GAMMA CNCA6V IM»,!

F i g .  g | .  S c t a t i  I l a t i o n  C o a a t c r  f i l m  Kf f l c i e a c  l e a .  <• )  P u l s e  h e i g h t ,  90 
kev;  no  l e n d  a b s o r b e r ,  ( b )  P u l s e  h e i g h t ,  90 kev;  2 n / r s '  o f  l e a d  a b s o r b e r .

Th e  d e c a y  i r h e a t  o f  P a , , J  i s  s o  
c o m p l e x 1 1 1 * t h a t  t h e  d e t e r a i n a t i o n  o f  
t h e  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  o f  a s a m p l e  i s  
d i f f i c u l t .  Tao  i n d i r e c t  a i e t h o d s  a c r e  
u s e d .  Th e  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  o f  P a 111 
i n  e q u i l i b r i u m  i n  a s t a p l e  o f  N p ’ ,T 
a a s  c a l c u l a t e d  f r o *  t h e  a l p h a  c o u n t i n g  
r a t e  o f  t h e  N p , 1 T . I n  t h e  s e c o n d  
a ie th o d ,  t h o r i u m  a e t a l  a a s  b o a d t a r d e d  a t  
a k n o a n  t h e r n a 1 • n e u t r o n  f l u x ,  a n d

*'  *B.  t a r ,  L.  F a t a ,  I .  I .  l i a t l ,  a a *  I .  
T k a a ,  l a t i t a t  t a l a ,  MBS C i t t a l i t  * 4 9 ,  p .  1 * 4  
t t a p .  I .  I 9 S 9 I .

t h e  d i s i n t e g r a t i o n  r a t e  o f  t h e  Pa  * * * 
p r o d u c e d  a a a  c a l c u l a t e d  f r o *  f l u x ,  
c r o a s ' s e c t i o n ,  a n d  h a l f * l i f e  d a t a .  
The  c o u n t i n g  i n s t r u m e n t s  a e r e  t h e n  
c a l i b r a t e d  a i t h  b o t h  s o u r c e s .  A 
d i f f e r e n c e  o f  16% a s s  n o t e d  i n  r e a d i n g s ,  
a h i c h  i s  a t  t h i n  t h e  u n c e r t a i n t y  o f  
t h e  a i e t h o d s .  The  s t a n d a r d i s a t i o n  
d a t a  a e r e  a e l g h t e d  t o e a r d  t he  b o m b a r d e d  
s a m p l e ,  s i n c e  t h e  a l p h a  c o u n t  ma y  
h a v e  b e e n  l o e  b e c a u s e  o f  s e l f * a b >  
s o r p t i o n .  T h e  r e s u l t s  s h o u l d  be  
a c c u r a t e  t o  t l O % .  The  c a l i b r a t i o n  
d a t a  a r e  g i v e n  i n  T a b l e s  3 and 4 .
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MO O? GAMMAS^* , , I ,

GAMMA CMCKCV (M«vl

P ig .  t l -  acialllllllM Co m m t * r  Co m b o  K f f l c t e o c l e e .  ( •  ) P u la c  h e i g h t ,  90 
he* ;  3 g / c a *  l e a d  a b s o r b e r .  ( 6 )  P u l s e  h e i g h t ,  90 he* ;  4 g / r a i *  o f  l ead  a b a o rb e r .

lM Q .A M #(0  
D»i l i t t l

F i g .  tS .  O b ae rv ed  Average E f r t c l e a c t e e  o f  A a t h r a c e a e - C r y s t a l  Sc t a t  1 1 l a t  l e a  
C e n t e r . ^  A p p r  e i  i » a t e  l y  s econd  c h e l f  g e o m e t r y ;  3 . 5  g / e o *  o f  l e a d  a b a o r b e r  
b e fo re  c r y a t a l .
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T ik i*  1

■ i w  r a i u M i  is m z a t is n  c i t m i  c u i i o t i m i

INSTRUMENT
LOCATION SCALE DISINTEGRATION RATE OF 

Pa*** (dpe/velt)

B u i l d i n g  3SS0 O i l s o n ) 10'  ‘ 3 . 6  « 10*
1 0 ' * 4 .1  ■ 10*

10* 3 .7  -  10*

B u i l d i n g  3019 ( Lamb) 10“ 9 II O

T i k l i  «

CRUNTtR M I I B U T I I M

COUNTER
NUMBER

TYPE Of 
COUNTER

EFFICIENCY 
( e p n / d p a )

*45040 S c i a t i l l a t i s a 6.60

*■ 1064 S c i s t i 1 l e t i e a a . »•

G-M* * * 6.001

' ' ^ l u  — — Ia 4  mm N U k  ea « m ! ,

Um I m I *  • (  C r c U t r u  P r o te c t *

T. H. H and ley

An i n v e s t i g a t i o n  o f  t h e  r a r e  e a r t h *  
f o r  r a d i o n u c l i d o s  d e f i c i e n t  i n  n e u t r o n s  
has been p la n n e d ,  and a a e r i e s  o f  i o n *  
e x c h a n g e  c o l u e n a  h a *  b e e n  b u i l t  t o  
p r e p a r e  t b e  pu re  r a r e  e a r t h a  r e q u i r e d  
f a r  t b e  a t u d y .  The c o l u m n *  w i l l  a l s o  
be u s e d  f o r  s e p a r a t i n g  t h e  r a r e  e a r t h
a c t i v i t i e s  i n  t h e  b o a b a r d e d  t a r g e t * .

•

The c o l u m n s ,  e h i c h  a re  s i m i l a r  t o  
those  d e s i g n e d  by Boyd and H o t e l  I * , " 1 ’ 
a re  c h a i g e d  w i t h  Doeex*S0 r e a m  and 
hea te d  by  s team j a c k e t * .  Tee c o l u m n *  
(6  me b y  1 0 0  cm) a r e  f o r  h a n d l i n g  
t r a c e  q u a n t i t i e s  and d e t a r a i e t n g  t h e  
p u r i t y  o f  f r a c t i o n *  f r o m  t h e  l a r g e r  
c o l u m n s .  A n o t h e r  o f  t h e  c o l u m n s  i s  
2 by 100 cm and a f o u r t h  i s  2 . S  b y  
100 cn .  The f i f t h  column ($ by 100 cm) 
i s  be in g  b u i  I t  t o  handle gram q u a n t i t i e s  
o f  t h e  r a r e  e a r t h a .  I n s t r u m e n t a t i o n  
f o r  m o n i t o r i n g  one c o lu m n  h a s  b e e n  
a s s e m b l e d  and i s  i n  o p e r a t i o n .  At 
f i r s t  i t  eas  n o t  kaoen whe ther  c o lum ns  
o f  t h e  l a r g e r  d i s a s t e r  c o u l d  be h e a t e d  
u n i f o r m l y ,  b u t  t e s t a  have s h e e n  t h a t  
t h i s  can be done.  S ince  t h e  t e m p e r a 
t u r e  o f  t h e  e l u t i o n  s o l u t i o n  e n t e r i n g  
th e  coluaan i s  a p p r o x im a t e l y  o n l y  
a b o u t  40% o i  t h e  c o l u m n  v o l u m e  i s  
r e s i n  ( a b o u t  M i l  b e i n g  e l u t i o a  s o l u 
t i o n ) ,  and t h e  c o lu m n  i s  s u r r o n m d e d  
by a s t e a m  j a c k e t ,  t h e  e l u a t e  i s  a t

* * * ’ * .  B .  I d t l U  w l  6 .  I .  * a » 4 .  ”  T ka  t s e k a a f .  
U i . f | l i # i  .1 ■••• ( f a s  !*••••■ l . l . u . f i  ii 
O i | u 1 1  l f . l i t . i  . IV .  Tka • a e a r a l l a a  • *  » l a  V t a n s e  
C r . a a  S a r a  t a n k . , *  J.  S s .  C l . a .  I t * .  N ,  ISM#

e e  e a e  e 
s e e  a *  a * •* *
* • *  *« e * * a
e e  e a e  e

e e
e e  e e  e e e e  *  e e e  e e  

e  e  e e  * •  • *
e  *  s e e  s e e  •  •

o  s e e  * e  * •
e e e e  * *  • •

s e e e  e e  e e e e e *
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•  bout *>8*C. whrn I t  l e av es  t h e  c o l u m n .  
T r i a l  r u M i  o f  r i r i ’ e a r t h  n t i d r i  w i t h  
r a d i o a c t i v e  t r a c e r s  p r e a e n t  h a v e  
oho an t h a t  t h e  2 -cat and 2 . 5 - c *  col umns  
can e a s i l y  h a n d l e  3 0 0 - w g  q u a n t i t i e s  
wi t hout  o v e r l o a d i n g  the r e s i n .

Some r a r e  e a r t h  cont  e n t  r a t e s  have  
been f u r n i s h e d  by l e a v e r  o f  t h e  S t a b l e  
I s o t o p e  R e s e a r c h  and P r o d m t i o n  D i v i 
s i on .  P a r t  o f  the  p u r i f i e d  r a r e  e a r t h s  
• i l l  be r e t u r n e d  t o  t h a t  d i v i s i o n  f o r  
use as r a e  M a t e r i a l s  i n  the  s e p a r a t i o n  
o f  v a i i o u a  i s o t o p e s .

No b o M b a r d m e n t  eor k  h a a  b e e n  d o n e  
t h i a  q u a r t e r  b e c a u s e  t h e  Y - 1 2  c y c l o t r o n  
has b e e n  s h u t  dow n s i n c e  J a n u a r y  13 
f o r  r a p a i r a .

No p r o g r e s s  has been Made on t he  
d e t e r a i n a t  i on o f  t h e  f i s a l  o n - y  i  e I d 
c a r v e s  M e n t i o n e d  i n  an e a r l i e r  r e 
p o r t .  Th i a work i s  a t  a s t a n d 
s t i l l  p e n d i n g  t h e  r e t u r n  o f  1 .  I I .  
J o n e s  o f  f cmory U n i v e r s i t y  t o  t h e  
d i v i s i o n  t h i s  summer.

A n a l y s i s  f o r  NIP

V. A. Brookahank

h i  us fie t e r r  i ns I i on « f o r  t h e  Homo-  
g e n e a a i  He me t o r . I t  l a  p o s s i b l e  t e  
c a l c u l a t e  t h e  i n t e g r a t e d  f l u x  o f  t h e r ma l  
n e u t r o n s ,  / ,  t h a t  c a u s e  f i a s i o n  o f  
l l I J>  by u s i n g  t h e  f o l l o w i n g  e q u a t i o n  
i n  • k i c k  t h e  v a l u e  o f  A i s  d e t e r M i n e d  
•  x p e r i M e n t a l l y :

A • f H ' y S

• h e r e

A •  a c t i v i t y  o f  any i s o t o p e  p r o d u ce d
i n  f i s s i o n ,  dps,

/  .  f l u x ,  n e u t  r o n s / r n * .  sec,

* * *  ’t .  n. Ssssiw,  • (  r t t i . i t . .
f r . a s s i * . "  c i . , ,  oant i t i i ,  a .  i s .

N • nsabcr o f  atoMs of I '* ** ,

a  •  f i s s i i t n  c r o s s  s e c t i o n  f o r  U*  * * .
b arns,

y •  f i s s i o n  y i e l d  f r a c t i o n  o f  t h e  
nu« l i d c ,

5  ■ g r owt h  f a c t o r  (1 ~ *  ) f o r  t h e
n u c l i d e .

I n  t h e  h o m o g e n e o u s  r e a c t o r  t h e  
s o l u b i l i t y  o f  t h e  f i s s i o n  p r o d u c t s  ( 
p l a y s  a m a j o r  r o l e  i n  t h a  cho t e e  o f  
n u c l i d e s  f o r  t h e  f l u x  d e t e r m i n a t i o n .
The i s o t o p e  u s e d  n u a l  be c o m p l o t o l y  
s o l u b l e  f o r  t h e  d u r a t i o n  o f  t h e  
o p e r a t i n g  c y c l e  f o r  w h i c h  t h e  f l u x  
d e t e r n i n a t t o n  i «  d e s i r e d .  On t h e  
b a o i s  o f  s o l u b i l i t y ,  t h e  moat  u s e f u l  
f i s s i o n  p r o d u c t s  would be t he  a l k n l i o a  
( c e s i u M  and r u b i d i u m ) .  * * *  * O p e r a t i n g  
c o n d i t i o n s  o f  t h e  HRE a r e  s uc h  t h a t  
t h e  n o b l e  g a s e s  ( x e n o n  and k r y p t o n )  
l e a v e  t h e  s o l u t i o n  r a p i d l y .  S i n c e  
t hese  n o b l e  gas  nuc 1 i dea  a re  the p a r e n t s  
o f  t h e  a l k a  I i e a , n o s t  o f  t h e  c e s i n n  
i s o t o p e s  w o u l d  n o t  be f o r a e d  i n  t h e  
ao l u t i o n  b u t  r a t h e r  i n  t h e  t r a p s  o f  
t he  o f f - g a a  l i n e s .

Tax. i s o t o p e s  t h ^ t  n i g h t  be uaed  f o r  
t h e  f l u x  d e t e r m i n a t i o n s  a r e  R b * ‘  and  
C s ' * * .  R o t h  t h e s e  n u c l i d e s  a r e  
" s h i e l d e d - c h a i n ” i s o t o p e s ,  whi ch means  
t h a t  t h e y  a r e  p r o d u c e d  as p r i m a r y  
f i s s i o n  f r a g m e n t s  w i t h o u t  a o b l o  g a s  
p a r e n t s .  Th e  f i a s i o n  y i e l d s  a r e  v e r y  
low.  T a b l e  S g i v e s  the  c h a r a c t e r i s t i c s  
o f  t hese  i s o t o p e s .

The m e t h o d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  t h e  a c t i v i t y  o f  t h e  a l k a l i e s  i s  
s i mp l e .  C e s i u m  i s  used as a c a r r i e r ,  
and a p r e l i m i n a r y  aepar at  ion o f  C mC I 0 4 
de<o n t a m i n a t e a  t h e  R b * ‘  and C l 1* '  f r om  
t h e  o t h e r  f i s s i o n  p r o d u c t s .  T h i a  i s  
f o l l o w e d  b y  s e v e r a l  F e ( O H ) t  s c a v 
engi ngs .  The  f i n a l  s o l u t i o n  i a  r e d u c e d

, M *.. L. ••.•ball, t.M.ail.l... I.
V. 4. liowYtkanb, lAAnari I44f.
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T i l l *  S

N IIC U M  n m i T I I I  IF  ■»** AMU Ca***

N U C L I D E P E P O R T E D  F I S S I O N  Y I E L D R A D I A T I O N S  ( R e v )

<«) i d ) R a t * G « M 8

Rb** 0 .0001 19.5 1.8.  0 . 7 1.1

Ca ' »* 0 . 01 13 o . ; s 1.2

l a  volume and t h e  a l k a l i e s  s e p a r a t e d  
by i o n  eachange .  * * *)

Most  o f  t k i a  q u a r t e r  e a a  d e v o t e d  to 
s h o r t e n i n g  t k e  t i n e  r e q u i r e d  f o r  t k e  
l o n - e a c h a n g e  s e p a r a t i o n .  I n s t e a d  o f  
t k e  o r i g i n a l  1 4 0 - c n  I R-  1 r a a i a  c e l *  
u m . ( < , )  a 15-cn by 1 . 1 * c a - d i a  c o l u a n  
a n d  I R - 1 0 0 - H  r a s i n  ( < 1 2 5  a e e k )  h a s  
b e e n  u s e d e i t k  a f l o e  r a t e  e f  0 . 6  a l / a i a  
a n d  HC1 c o n c e n t r a t i o n  o f  0 . 1 1 8  W. 
Un d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  Rh a * e l u t e s  i n  
275 t o  400 a m ,  and t k e  t o t a l  c e s i u a ,  
i n c l u d i n g  C a 1 1 *,  n a y  b e  s t r i p p e d  
mused l a t e l y  a f t e r e a r d  e i t k  9 fH HC1.

S a a p l a s  o f  e n r i c h e d  u r a n i u a  (10 eg)  
k a v e  b e e n  i r r a d i a t e d  i n  t h e  X- 1 0  
g r a p h i t e  r e a c t o r  f o i  7 h r  a nd  t k e  
a l k a l i e s  s e p a r a t e d  a n d  d e t e r a m e d .  
T h e r e  e a s  no d e f i n i t e  e v i d e n c e  f o r  t he  
f o r m a t i o n  o f  R^-**.

HRE f u e l  s o l u t i o n s  i r r a d i a t e d  m  
t k e  L1TR wer e  n e a t  e n a a i n e d .  T h e r e

 ̂ *V. i  l iM l ik n l ,  "Alkali natal*
r « t i * a * , "  C A t a i . f f f  S i . i . i . a  f i a r l t r l i

l « f t »  I f a*  P a r  a*« im S  i a |  M a l a r  '  # ,  t M S .
oant-asr. *. ti.

e e
e  e ee 
s e e
a a a

l a  t o n *  e v i d e n c e  f o r  t h e  e a t a t e n i e  of  
R b * * i n  t h e  s a a p l e s  s t i l l  b e i n g  
a n a a i a e d  by t h e  s c i n t i l l a t i o n  spec* 
t r a e e t e r  ( c f .  . "Sodium I o d i d e  S c m t i l *  
1 s t  i o n  S p e c t r o m e t e r , "  t h i s  r e p o r t ) .  
I f  Rb** i s  formed in f i s s i o n ,  t k e  y i e l d  
i a  l o n e r  t h a n  h a s  p r e v i o u s l y  b e e n  
r e p o r t e d .

S a m p l e s  e f  t h e  HRE f u e l  s o l u t t o a s  
h a v e  b e e s  c a r e f u l l y  p u r i f i e d  o f  a l l  
a l k a l i e s  by t h e  an ion  e a c h a n g e  a e t hod  
d e s c r i b e d  e l s e u h e r e  ( c f . ,  "SCRl 'P 
P l u t o a t u a  D e t e r m i n a t i o n , "  t k i a  r e p o r t ) .  
Ar r a n g e m e n t s  have been a a d e  t o  i r r a d i a t e  
p o r t i o n s  ( 10  a g )  o f  V**# i n  t h e  LI1R 
a t  f l u a e s  o f  1 .0  ■ 10**.  5 . 0  * lO1*. 
a n d  1 . 0  ■ 10 1 •’ n e u t r o n  eV c a  * • a e c . 
C a l i b r a t i o n  c u r v e s  e t l l  be  p l o t t e d  o f  
t h e  a c t i v i t y  o f  Rb** o r  Ca 1 * p e r  eg 
o f  u r a n i u a  v s .  n e u t r o n  f l u a .  The s e  
c u r v e s  ui  11 be on t h e  b a s i s  o f  a 4 - k r  
i r r a d i a t i o n .  S a a p l e s  o f  HRE f u e l  
* i I I  be  s u h a i t t e d  b e f o r e  a n d  a f t e r  a 
4 * h r  p e r i o d  a t  any  p o e e r  l e v e l ,  and 
t h e  f l u a  e i  11 be d e t e r m i n e d  f rom t he  
c a l i b r a t i o n  c u r ve .  Saaqt l en o f  e f f * g a a  
a a y  a l s o  be a n a l y s e d  f o r  a e a o n  a s  a 
f u r t h e r  check .
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U M t l l l d l i o i  Of l a f lM l fM l t l

L i t  o f  l k«  5 r i n l  i I i a l  i o n  S p e c 
t r ome t e r  (S.  A. R e y n o l d * ,  V.  S. Lyon) .  
The s c i n t i l l a t i o n  s p e c t r o m e t e r  o f f e r s  
p r o a i s s  f o r  i d e n t 1 f t e o t  i on  o f  gamma 
e m i t t e r s  by t M r f y  a e s s u r e a e n t  s .  
N b M , Hg*** ,  a nd  P a 1 ** i n  m i x t u r e s  
h a v e  b s e n  i d e n t i f i e d  by t h i s  method.  
Many o t h e r  q u a l i t a t i v e  a p p l i c a t i o n s  
e i l l  be made.

Solvent  E s t r a c t t o n  Methods

Se n  e r a  I So Iner t  t .Sys t e a l  f o r  t he  
E x t r a c t i o n  o f  L r s n i u a  f r o m P r o c e »$ 
. S o l u t i o n s  ( F .  L.  M o o r e ) .  In t h e  
deve lopment  o f  a me t hod  f o r  t he  de t e r *  
<ainat ion o f  I '11’ i n  p r o c e s s  s o l u t i o n s ,  
i t  h a s  been n e c e s s a r y  t o  i n v e s t i g a t e  
t h e  d e c o n t a m i n a t i o n  p o s s i b  1* in  s e v e r a l  
a y s t e a s .  I t  e s s  f o u n d  t h a t  t h e  gsaaia 
r a y a  f rom 1 mg o f  ! » • • •  ( 9 9 . 9 %)  ga ve  
3374 cpm on a s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r .

S i n c e  may c o n t a i n  a p p r e c i a b l e
a m o u n t s  o t  l 1 * * ,  * c o r r e c t i o n  f o r
t h e  l * * *  c o n t e n t  must be  a p p 1 i e d  t o  t he
g a s s e s - r a y  c oun t .

I t  h a s  been f ound t h a t  UOj** i o n s  
r e a d i l y  e x t r a c t  f r o a  a a n y  a c i d i c  
s o l u t i o n s ,  f o r  e x a mp l e ,  h y d r o c h l o r i c ,  
s u l f u r i c ,  h y d r o f l u o r i c ,  n i t r i c ,  a c e t i c ,  
o x a l i c ,  p h o s p h o r i c ,  f o r a i c ,  and m a l e i c  
a c i d s .

To l e s t  t h e  d e c o n t a m i n a t i o n  o f  
u r a n i u m  f r o m  f i s s i o n  p r o d u c t s  i n  
s e v e r a l  s o l v e n t  s y s t e m s ,  a s a mp l e  o f  
t h e  P u r e x  p r o c e s s  d i s s o l v e r  s o l u t i o n  
c o n t a i n i n g  a c t i v i t y  e q u i v a l e n t  t o  
1 . S 6  ■ 10* cpm o f  gamma a c t i v i t y  va a  
e x t r a c t e d  wi t h  t h e  a o l v e a t a  i n d i c a t e d  
m  T a b l e  6.  The u r an i um gamma a c t i v i t y  
o f  t h e  sample  e a s  n e g l i g i b l e .  In a l l  
c a s e s  equa l  volumes o f  t h e  aqueous  and 
s o l v e n t  p h a s e s  m e r e  u s e d ,  and  t k a  
e x t r a c t i o n s  s e r e  made a t  room temper* 
a t u r e .  The r e s u l t s  in T a b l e  6 i n d i c a t e

Table •

EXTRACTION OF F IS S IO N  PRODl'CTk FROM PUREX SOLUTION IN SEVERAL SOLVENT STSTER8

AQUEOUS P H A S E
E X T R A C T I N G

S O L V E N T

E X T R A C T I O N  

T I M E  ( s i s )

F I S S I O N - P R O O U C T  

GAMMA A C T I V I T Y  

E X T R A C T E D  ( R )

1 . 1  K A I (N O , ) , I s o p r o p y l S 0 . 1 4

S.l • N N Oj e t h e r .

I  «  N N 0 | S «  N D 0 A * s y l a e e ( O S I .  0 0

l . S  •  N C I SR U D O A * i y l i . a *  *’ s I . S 4

I . I S  t  N J S O < , # ) S R M O O A . s y l s s e ( ** s S . l l

1 V NF S R  M O O A - s y l a s s *  ** s S I  . a s

0 . 1 1  V e a l a i r  a r i d SR U O O A -  ■ y l a i t * ** s 1 4 . 0 7

1 " ’t#o « l * a r  l a t . r *  f a . m a d  *t l l .  pkaaa .  a a l v  l l ,  t a p  l a t a .  • • •  r a a a t a d .

‘ • ’ l  S a l  eon* S t l a S a d  t a  ISO ml a t t k  a f l a a a .

a a  a m*  a  a  a
e a s e  a  a  a *  a * s e e  o s *  
s e a  a  a  * a s  * e s s  a s
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t h e  d e c o n t a m i n a t i o n  » t h i f * r d  i n  m  h 
s y i t r n .  E a c h  v a l u e  i s  t h e  a v e r a g e  o f  
t « o  s e p a r a t e  e x t r a c t i o n s .

No a t t e a i p t  » a s  Made t o  i m p r o v e  t h e  
f 1 s s i o n - p r o d u c t  d e c o n t a m i n a t i o n  e i t h e r  
by w a s h i n g  t h e  o r g a n i c  p h a s e  o r  b y  t h e  
u s e  o f  r e d u c i n g  a g e n t s  t o  p r e v e n t  
p o s s i b l e  c e n u w  a n d  r u t h e n i u m  e x 
t r a c t i o n s .  I t  i s  p l a n n e d  t o  u s e  t h e  
i s o p r o p y l  e t h e r  s y s t e m  i n  t h e  a n a l y s i s  
o f  p r o c e s s  s o l u t i o n s  f o r  U, , T »

E x t r a c t i o n  o f  A n i o n i c  f t  t r i u s  i n  
S e v e r a l  . S y s t e m s  ( F.  L.  M o o r e ) . '  T h e  
e x t r a c t i o n  o f  s i g n i f i c a n t  a m o u n t s  o f  
f i s s i o n  p r o d u c t s  f r o m  h y d r o f l u o r i c  
a c i d  a n d  m a l e i c  a c i d ,  a s  s h o w n  i n  
T a b l e  6 ,  p r o m p t e d  an i n v e s t i g a t i o n  o f  
t h e  b e h a v i o r  o f  r a r e  e a r t h s  i n  v a r i o u s  
a n i o n i c  s y s t e m s  w i t h  me t  hy 1 d i  o c  t  y l a -  
mi ne .

Sc o u t i n g  e x p e r i m e n t s  i n d i c a t e d  
t h a t  r a d i o y t t r i u m  c o u l d  b e  p a r t l y  
e x t r a c t e d  f r o m  d i l u t e  h y d r o f l u o r i c  
a c i d  w i t h  MDOA- xy 1 e n e .  A l t h o u g h  t h e  
e x p e r i m e n t s  m e r e  n o t  c o n c l u s i v e ,  i t  
i s  f e l t  t h a t  r a d  i c y 1 1 r i u m  was  p r e s e n t  
i n  t h e  d i l u t e  h y d r o f l u o r i c  a c i d  a s  a 
n e g a t i v e l y  c h a r g e d  s p e c i e s .

I n  t h e  s t u d y  o f  t h e  e x t r a c t i o n  o f  
a n i o n i c  y t t r i u m ,  Y * 1 t r a c e r  i n  a 
s o l u t i o n  s a m p l e  c o n t a i n i n g  a c t i v i t y  
e q u i v a l e n t  t o  1 . 6  * 10* cpm o f  g a mma
a c t i v i t y  w a s  e x t r a c t e d  f r o m  v a r i o u s  
a c i d  s y s t e m s  w i t h  5% me t hy  1 d i  o r t y  1 a m i n e  
i n  x y l e n e  o r  c h l o r o f o r m .  T a b l e  7 
i n d i c a t e s  t h a t  r a d i o y t t r i u m  ma y  b e  
e x t r a c t e d  e f f i c i e n t l y  f r o m  s e v e r a l  
c o m p l e x i n g  a c i d s .  The  a q u e o u s  s o l u 
t i o n  s a s  e x t r a c t e d  i n  S mi n  m i t h  a n  
e q u a l  v o l u m e  o f  a 5% s o l u t i o n  o f  
m e t h y  1 d 1 o c t y 1 a m i n e  i n  x y l e n e  o r  
c h l o r o f o r m  a t  room  t e m p e r a t u r e .

T a b l e  7

EXTRACTION OF ANIONIC YTTRIUM > ITR RKTHYLDIOCTYLAHINI: IN 
XYLENE ANO CHLOROFORM FROM VARIOUS ACIDS

AQUEOUS PHASE E X T R A C T I N G  SOLVENT* * * Y * '  ACT I VI T Y EXTRACTED
( « >

9 . a « M C I 541 MOOA- s  y l o s e 0 .  1

0 . 2  S n h , s o 4 5 9 MDO A- a y  l e a f o . s

0 .  12 S » ■ ■ 1 e 1 e •  r i d 5M MDOA- a y  1e a e 2 .  1

0 . 0 1 9 « t a r t a r i c  a c i d 5 4 MDOA- C H C I , 4 4 . S

0 . 0 0 4 H t a r t a r i c a c i d 5M MDOA - C H C I , 2 2 . 2

0 . 0 1 7 « o  x a l i e •  r i d 5 4 MDOA- C H C I , 9 7  . 9

0 .  0 0 4 * o x a l i c a c i d SN MDOA- C H C I , 9 1 . 4

0 . 0 1 0 * c i t r i c •  r i d S « MDOA- C H C I , 9 4 . 5

0 . 0 0  4 V c i t r i c •  e  i d 5 4 MDOA- C H C I , 4 7 . 9

0 . 1 1 0 « • c t l i e a c i d 5 4 MDOA- C H C I , 1 2 . 4

0 . 0 2 4 • a c i t i c •  C 1 d 5 4 MDOA- C H C I , 1 0 . 4

g o f  K I M  d i l u t e d  to 100 a l  e i t k  x y l e n e  or fMTI,.

l m :a# :
•  o

a s o  
a a a

0 f t .  
a s o
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Me t h y 1 d i o c t y 1 i a i a « i n  x y l e n e  
p r o d u c e d  e m u l s i o n s  a t  t t a e a  i n  t h e  
we a k  a c i d  a y a t r a i ,  T h e  a u b a t i t u t i o n  
o f  c k l o r o f o r a  aa t h e  s o l v e n t  e f f e c t e d  
a f a a t e r  p h a s e  s e p a r a t i o n .  * i t h  b o t h  
s o l v e n t s  t h e  a q u e o u s  p h a s e s  e a r s  
c l o u d y ,  bu t  t h e y  c l e a r e d  a f t e r  s t a n d i n g ,

In t h e  f u t u r e  i t  i s  p l a n n e d  t o  a t u d y  
t h e  pH- d e p e n d e n c e  o f  t h e  e x t r a c t a b t 1i t y  
o f  t h e  a e t a l  c o u p l e s  i n  t h e  B o a t  
p r o m i s i n g  s y a t e a a  a n d  t o  a t u d y  t h e  
b e h a v i o r  o f  a a e n c i u a  a n d  c a r i u a  i n  
t h o s e  a y s t e a s .

Z i r c o n i u a - h • f n i u a  S e p a r a t i o n  
( F .  L.  M o o r e ,  G.  1 .  L e d d i c o t t c ) .  
•  o r b  on t h i s  p r o b l e a  i s  d e s c r i b e d  
e l a e s h e r e  ( c f . ,  " E i t r a c t i o a  o f  An i o n i c  
S p e c i e s :  Z i r c o a i u a  and H a f n i u r , w t h i s
r e p o r t ) .

f i l r s c l i o n  o f  Ti n  a n d  A n t i a o n y  w i t h  
If e t Ay l d i o c  t y  l a a  i ne  i n  X y l e n e  (D.  J .  
C o o a b e ) .  I n  t h e  e x a a i n a t i o n  o f  
e x t r a c t i o n  a e t h o d s  f o r  s e p a r a t i n g  
a a t i a o n y  f r o a  t i n ,  b o t h  i n  t r a c e  
q u a n t i t i e s ,  i t  t e a  f o u n d  t h a t  a e t h y l *  
d i o c t y l a m n e  i n  x y l e n e  n a i l  e f f e c t  a

T a b le  I
\

EXTRACTION OF TRACER ANTHONY IIT R  OETRYLOIOCTVLAIINS IN XYLENE

A Q U E O U S  P H A S E
N D O A  I N  X Y L E N E T O T A L  S h * * 4  A C T I V I T Y  

E X T R A C T E D  ( • )N C I  < « ) O X A L I C  A C I D  ( e t  S ) P H A S E  ( v e l  S )

• 4 9 9 . 9

6 4 9 9 . 5

3 .  S 2 1 3 . 0

2 . 6 2 4 4 . 7

1 . 5 5 2 2 . 6

1 . 2 5 2 0 . 7 2

0 . 9 4 2 0 . 3 5

1 . 0 6 2 . SI 2 5 . 5

0 . 9 5 0 . 2 5 2 6 .  9

0 . 9 5 o . s 6 1 9 . 9

0 . 9 5 0 . 2 5 6 2 0 . 8

0 . 9 5 1 . 2 6 5 1 5 . 6

0 . 9 5 o . s 5 1 4 . 8

0 . 9 5 0 . 2 S S 1 5 . 0

0 . 9 5 0 . 1 3 5 1 5 . 6

0 . 9 5 0 . 0 5 S 1 5 . 2

0 . 9 5 1 . 2 6 2 .  S 7 . 7

0 . 9 5 O . S 2 . 5 7 . 5

0 . 9 5 0 . 2 S 2 . 5 7 . 3

0 . 9 5 0 . 1 3 2 .  S 8 . 3

0 . 9 5 O . OS 2 . S 8 . 6
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f a a t a n .1 f •  i r I > i I r m  < r p « r * l  m n .  
l o r  d r l r i a i n m y  I hr  ( nkJ  I t  t o o k  u n d e r  
•  h i i h  m l  l a o n v  c on  b r a t  be i r p t r a l  n l  
f r o m  t i n ,  a i r n r a  o f  M l  n r l  i o a i  
■ • a  a i d r  f r o *  t r i r n l  l o o t  s o l u t i o n *  
r o n l  i i  n i  n|t d i f f e r e n t  hvd r o r h l o r  i r  and  
m i l  i r  a r i d  r o i r r i t r i t i o i i  and k n o a n  
a a o i i t i ,  a c t m t y m r ,  o f  r a d i o t m > 1 1 3  
or  r a d  1 o a n t t * o n y • 1 2 4 .  D a t a  f r o o  t h r  
n t r a c l i o a i  a r r  shown i n  T a b l e s  I  a n d  
9 and F i g .  2 4 .

1 ' i r l  l * i i a r >  r m i m i  i n n  o f  t h e  
r t t i a i  t l e i  d a t a  a h o a » t h a t  > n 1 1 ' 
t i l  r a r t i  I r i < i  I  N H ( l  b o t h  i n  t h e  
| i r r > r i (  r  a n d  a t > a r n < r  o f  o a a 1 I < a < I  d 
i n  t h e  a<| ue «> u * p h a s e .  The ml r n  t i o n  
o f  t i n  h a s  n o t  y e t  b e e n  s t u d i e d  
r i t r i i i « r I |  b e i a u s e  o l  t h e  l a < k  n I  
p u r e  t i n  t r a < e r  o f  b o t h  * u l f i « i e n t l >  
h i g h  s p e c i f i c  a c t i v i t y  and l o n g  l i i r  
Mo r e  t e s t a  n i l  l i e a a  I r  a h e n  t h e  
t r a r e r  l a  a v a i l a b l e .

I t  a a a  f o u n d  t h a t  a h e n  a t r a c e  
q u a n t i t y  o f  S t 1 * 4 o a a  c o n t a i n e d  i n  
a p p r o a i n a t e 1 y 1 A HLI  ( a q u e o u s ) ,  l e a s  
t h a n  0 . S I  o f  t h e  t o t a l  o r t t « i t y  
p r o a e n t  o a a  e a t r a r t e d  i n t o  t h e  MOOA-  
a y l e a e  p h a a e .  t h e n  o a a l i r  a r i d  o a a  
a d d e d  t o  t h e  a q u e o u a  p h a a e .  t h e  
( ■ o u t  o f  S b  1 1 4 e a t r a r t e d  o a a  i n  
p r o p o r t i o n  t o  t h e  MOOA r o i r e n i  n t i o i  
t a  t h e  a y l e a e  r a t h e r  t h a n  t o  t h e  
o a a l i r  a n d  r o a r e a t  r o t  i o n .
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App I i r a  11 a m  o f  I o *  l i c k » | t  l i  
t a d  l u r b f o c i  1 A n a l y s i s

> S r f > « r « t i o n i  o f  Ha r e  b e r t h *  ( * .  A .  
B r o o k a b a n k ,  B .  H .  R i c k a r d  11 1 ) . A 
a a m p l e  o f  M i x e d  r a r e  e a r t h s  f r o *  aped  
f i s s i o n  p r o d u c t s  a a a  i u L a i t t e d  f o r  
a n a l y s i s .  An i  o n - e  x t h a n g e  i r p a r i t i o n  
» i t k  c i t r a t e  e l u t i o n  a t  1 0 0 ° C  w a s  
» i t d , < l , )  a n d  t h e  r e a u l t a  s h o v e d  t h a t  
t h e  s a m p l e  aaa  m a i n l y  Pm1 4 7 . H o w e v e r ,  
Y*  1 , S « “ » . E u 1 * * , a n d  Ce 1 4 4 - P r 144 
• e r e  i s o l a t e d  a n d  i d e n t i f i e d .  An 
u n i d e n t i f i e d  a c t i v i t y  a a a  e l u t e d  
b e t w e e n  p r  oaie t  h i  urn and  c e r i u a .  T h e r e  
a r e  n o  k n o w n  l o n g - l i v e d  l a o t o p e a  o f  
n e o d y m i u m  and  p r a s e o d y m i u m  f o r m e d  i n  
f i a a i o n . <> >>  P r a s e o d y m i u m  1 4 4  w o u l d  
n o t  e l u t e  a t  a b a n d  b e c a u a e  o f  i t a  
s h o r t  h a l f - l i ' e  ( 1 7  m i n )  a n d  t h e  l o n g  
t i m e  n e c e s s a r y  f o r  t h e  c o l u m n  s e p a 
r a t i o n .  T h e  u n k n o w n  m a t e r i a l  i s  an 
e m i t t e r  o f  p u r e  b e t a  r a d i a t i o n ,  aa 
a h ' - e n  b y  s c i n t i l l a t i o n  s p e c t r o m e t e r  
s t u d y ,  a n d  was f o u n d  by  r a n g e  m e a s u r e 
m e n t s  t o  h a v e  a b e t a  e n e r g y  o f  a b o u t  
0 . 2  t o  0 . 3  M e v .  D e c a y  h a s  n o t  b e e n  
a p p r e c i a b l e  i n  t w o  m o n t h s .  E n o u g h  o f  
t h i s  m a t e r i a l  s i l l  be s e p a r a t e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  b e t a  e n e r g y  a c c u r a t e l y  
w i t h  t h e  t h i n - l e n s  b e t a - r a y  s p e c 
t r o m e t e r .  h e t * l l a  o f  t h e  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n ,  l i a s  b e e n  v e r y  h e l p f u l  i n  
t h e  i d e n t i f i c a t i o n  o f  t h e  a c t i v i t y  
p e a k s  o f  t h e  e l u a t e  a n d  h as  e x p r e s s e d  
a c o n t i n u e d  i n t e r e s t  i n  t h i s  u n 
known a c t i v i t y .

f l i i f l i  i n  f l r i i r a i m l  i o n  ( *  • A.  
B r o o k  a I a n k  , H. A.  I’ s r l r r 1 1 ” ),
The a n i o n - ex< Range p i u t o n i u r n - u r a  n i um 
s e p a r a t i o n  f o r  t h e  a n a l y s i s  o f  C h a l k  
H i v e r  d i s s o l v e r  s o l u t i o n s  h a s  b e e n  
• o m p l e t e d ' 4 0 1  a n d  t h e  f o l l o w i n g  
p r o c e d u r e  a d o p t e d .

• * •r»»l»e»sk, S A t i i l . 1 , aa4
*  T l i l  l u a ,  llit a s i a a  i « | e r a i  I i  l a s
tes Swaps. ** a* a n  . I S S l I t l l ,  , I J . 1 4

1 H r d u i e  t h e  0 . S-  to 1 . 0 - m l  a maple  
by h e a t i n g  i t  w i t h  0 . 5  ml o f  5 If 
AH j O H • H C 1 f o r  1 hr  a t  BO t o  9 0 #C .  
Add 2 0 0  M 1 o f 1 M h i  . M a k e  t h e  
s o l u t i o n  6 . 5  If i n  HC1 by a d d i n g  0 , 1 5  
to 2 . 2  ml o f  c o n c e n t r a t e d  HC1.

2 .  T r a n s f e r  t h e  s o l u t i o n  q u a n t i 
t a t i v e l y  t o  t h e  t o p  o f  t h e  f i r s t  
c o l u m n  w i t h  t h e  s m a l l e s t  p o s s i b l e  
volume o f  6 . 5  If HC1. ( T h i s  colmau.  l a  
made o f  1 1 - n a - I D ,  6 - i a . - l o a g ,  g l a s s  
t u b i n g  d r a w n  down a t  t h e  b o t t o m  t o  
r e t a i n  a g l a s s  wo o l  p l u g .  I t  i s  
f i l l e d  w i t h  2 . 5  g o f  Dowex A - l  r e s i n ,  
2 7 0 / 3 2 5  me sh ,  c o n d i t i o n e d  w i t h  6 . 5  If 
HC1. )

3. Wash t h e  r e s i n  w i t h  ( . 5  M HC 1 
at  a f l o w  r a t e  o f  1 m l / m i n  u n t i l  50  
ml o f  e l u a t e  has been c o l l e c t e d .  Add  
6 ml o f  1 If N s N O j  and s t i r  f o r  S 
m i n u t e s .  Add 90 ml o f  c o n c e n t r a t e d  
HC 1 and n i x  w e l l .

4.  P a ss  t h i s  f ee d  a t  a f l o w  r a t a
o f  0 . 2  t o  *7.5 m l / m i n  o v e r  t h e  s e c o n d  
c o l umn.  ( T h i s  col umn has aa  i n s i d e  
d i a m e t e r  o f  4 mm and c o n t a i n s  I S O  mg 
o f  Dowex A - l  r e a m ,  2 7 0 / 3 2  5 m e s h ,  
c o n d i t i o n e d  w i t h  9 . 5  If HC1. ) D i s c a r d  
t he  e f f l u e n t .  Wash t h e  c o l uau i  w i t h  
5 ml o f  9 . 5  U HC1.

5.  S t r i p  t h e  p l u t o n i u m  f r o m  t h e  
s m a l l  c o l u m n  by w a s h i n g  w i t h  7 A 
HjS0 4 u n t i l  15 ml has been c o l l e c t e d .  
The s a m p l e  i s  t h e n  r e a d y  f o r  t h e  
t i t r a t i o n  o f  t h e  p l u t o n i u m.

I he  f i • • i o n  - product  d e c o n t a m i n a t i o n  
o b t a i n e d  w i t h  t h i s  p r o c e d u r e  i s  
a d e q u a t e ,  a a  i s  shown by t h e  d e 
c o n t a m i n a t i o n  f a c t o r s  i n  T a b l e  1 0 .

I .o a x e s  o f  p l u t o n i u m  i n  t h e  c o u r s e  
o f  any  m e t h o d  o f  a n a l y s i s  f o r  C h a l k  
Hi ver  d i s s o l v e r  s o l u t i o n s  must be k e p t  
at  a m i n i m u m ,  a n d  t h e  o v e r - a l l  a t -  
c u r a t  y o f  t h e  p l u t o n i u m  p r o c e d u r e  must 
be 1^  o r  b e t t e r .  T a b l e  11 g i v e s  t h e

f
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l o t t n  i n  t h r  a n i o n - r  x c h a n g r  i f  p i 
n t  i o n .  T h r  l o n r i  * « r «  d r l  *  r a i  n r d  
L y  d i  *  10 1 « l  n p  t h r  r r n n  I r o n  t h r  
c o l u m n *  i n  a m t u r r  o l  c o n c c n t r a t r d  
H j S 0 4 s n •] H N P j  a n d  d f  t e r M i u n p  t h r  
p l u t o n i u m  by t h r  L a F j  a r t  h o d .  T h r  
s a s t e  s t r e a m  > a i  a n a l y s e d  by t h e  same 
m e t h o d  n t h o u t  p r e  t r e i t i r a t  . T h e  
r e c o v e r y  o f  p l u t o n i u m  as d e t e r m i n e d  
b y  a l p h a  c o u n t i n g  a a s  9 9 . 3 % .  T h r  
p l u t o n i u m  l o s a e s  a r e  a l s o  b e i n g  
s t u d i e d  by  t h e  u a e  o f  s t a n d a r d  p l u -  
t o m u m  s o l u t i o n s  a n d  p ot  en 1 1 o a e  t r i  c

T a b l e  ! •

DECONTAMINATION FACTORS FOR TYPICAL 
ORNL DISSOLVER SOLUTION

EL EMENT d . f . •

S i  r e s a l e s 4

N i s k i t a 1 00

t . T .  1 0 *

T o t a l  P a r e  E a r t h s I . S  « 1 0 *

U r  as  l am 1 0 *

" D . t .  -  t k *  I n N t m u t i H  f i t t e r  n  t k i  r i t u  
•  f  t k i  M l n i l f  is  t k i  I n f  l i  ik a  M i l ' l l *  is  t k i  
gradsat.

t i t r a t i o n  o f  t h r  p l u t o n i u m  •  11 h 
c e r i u m ( I V ) .

T h r  p r o c e d u r e  h a *  b e e n  i s s u e d  t o  
t h r  L a b o r a t o r y  and S e m i - S o r b *  C o n t r o l  
g r o u p  f o r  f u r t h e r  t e s t i n g .

ACTIVATION ANALYSES

G.  S.  L r d d i c o t t e

P roposed  P r i c e  S c h e d u le  l o r  A c t I • 
v a t l o a  An a l y s e s .  I n c r e a s e d  i n t e r e s t  
b y  i n d u s t r i a l  o r g a n i t a t  i o n s  i n  n e u t r o n  
a c t i v a t i o n  a n a l y s t s  a s  an  a n a l y t i c a l  
s e r v i c e  h a t  p r o m p t e d  t h e  c o n s i d e r a t i o n  
o f  a t e n t a t i v e  p r i c e  s c h e d u l e  f o r  such  
s e r v i c e .  A p r o p o s e d  s c h e d u l e  mas  
s e n t  t o  t h e  ORNL D i r e c t o r ' s  o f f i c e  
a n d  t o  t h e  AEC f o r  e v a l u a t i o n .  I t  i s  
e x p e c t e d  t h a t  i f  t h e  p r i c e  s c h e d u l e  
l a  a p p r o v e d  i t  e i l l  b e  a n n o u n c e d  i n  
s u c h  p u b l i c a t i o n s  a\s t h r  q u a r t e r l y  
i n f o r m a t i o n  b u l l e t i n  o f  t h e  I s o t o p e s  
D i v i s i o n ,  AEC,  / t o f o p i r * ,  o r  C h e m i c a l  
a n d  E n g i n e e r i n g  A r e s ,  a n d  a p r e s s  
r e l e a s e  i s  b r i n g  c o n s i d e r e d .

A n a l y t i c a l  P r o c e d u r e s .  P r e c i p i 
t a t i o n ,  i o n - e x c h a n g e ,  a n d  s o l v e n t -  
e x t r a c t i o n  me t h o d s  a r e  b e i n g  used f o r  
d e t e r m i n i n g  t r a c e  e l e m e n t s  i n  v a r i o u s  
s a m p l e s  a f t e r  i r r a d i a t i o n  i n  t h r  X - 1 0

Table I I

PLUTONIUM LOSSES OCCUR! INC IN T IE  AN ION-ENTRANCE SEPARATION STEP 
IN  TME ANALYSIS OF COALS RIVER OISSOLVER SOLUTION

STEP IN  TME 
S E P A R A T IO N  PROCESS

P L U T O N IU M  LOSS 
(S r a t a l u a d  a a  r e t u r n s )

P I u t o n i  u m - u r a n i u r n  s e p a r a t i o n 0 . 0 0 0 4

P l u t o n i u m  r e c o v e r y  and f i s s i o n - p r o d u c t  
d e c o n t  a m i n a t  i on O . O S

t a s t e  s t r e a m 0 . 3 1

Tot  al 0 . 3 6

• •  • * *  a s  •  a s  • •  a a s a  a a s m  a m

a a m m m  a m a m  m a a a a s a m m
m a a  a a a a a  a a  a a a *  a •

• •  a a m a a m a  a a a m mm a a a a s m  a a
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t f  r e a c t o r .  S p r n h t  p r e c i p i 
t a t i o n  p r o c e d u r e *  * i 1 1 b e  r e t  t r i e d  
a t  «oai e  f u t u r e  t i n e .  I o n -  e x c h a n g e  
t e c h n i q u e *  w i l l  * o o n  b e  a p p l i e d  t o  
t h e  a n a l y s t *  o f  r a r e  e a r t h  a n t  u r e a .  
A b r i e f  r r t i n  o f  t h e  a p p l i c a t i o n  o f  
s o l v e n t  e x t r a c t i o n  t e c h n i q u e a  t o  t h e  
a n a l y t i c a l  d e t  erai i  n a t  i o n  o f  u r c o m u *  
and  h a f n i u a  f o l l o w s .

■ * t r a c t  I s a  o f  A a l a a l c  t p a c l a a :  
Z l r c o n l e o  and Ma f a i a a  (G.  * .  L e d d i c o t t e ,  
F .  L.  M o o r e ) .  A n i o n i c  a o l v e n t  a s *  
t r a c t i o n  a i t h  n e t h y l d i o c t y l a m i n e  haa 
b e e n  a t u d i c d  e x t e n s i v e l y  by Mo o r a . ( 4 l >  
H i *  f i n d i n g s  l e d  t o  t h e  a p p l i c a t i o n  
o f  t h i s  me t h o d  t o  s p e c i f i c  p r o b l a a s .  
I n  c o o p e r a t i o n  a i t h  h i * ,  t h e  A c t i 
v a t i o n  A n a l y s e s  g r o u p  h a s  s t u d i e d  t h e  
s e p a r a t i o n  o f  n i o b i u *  a n d  t a n t a l u m ' 4 * ’ 
a n d  h a a  a l s o  i n v e s t i g a t e d  t h i s  t e c h 
n i q u e  f o r  t h e  s e p a r a t i o n  o f  t i r c o m u *  
a n d  h a f n i u *  f r o a  e a c h  o t h e r .  Th e  
p a r t i t i o n  o f  r a d i o a c t i v e  t r a c e s  o f  
t h e s e  r l e a r n t  a i n  t h e  f o l l o w i n g  
a ys  t e a s  has  been s t u d i e d :

H j O - H C l , MDHA-xyl ene,

H , 0 - H , S 0 4 , MDQA-xyl ene,

Hj O- HCl  -NH4 SCN, MDQA- xyl ane ,

H , 0 - H j S0 4 -NH4SCN, MDQA - x y l e n e ,

H j O - H C l - o x a l i c  a c i d ,  MDOA- xyl ene .

F. qua l  v o l u me *  o f  s q u e o u a  a n d  o r g a n i c  
p h a s e  we r e  u s e d  i n  e a c h  e i p r n a e n t ,  
an d  t h e  e x t r a c t i o n  e a a  ma d e  by e i t h e r  
m a n u a l  o r  M e c h a n i c a l  s h a k i n g  i n  a 
s e p a r a t o r y  f u n n e l  f o r  S m i n u t e s .  
E a c h  p h a s e  was  c h e c k e d  f o r  z i r c o n i u m  
o r  h a f n i u a  gamma a c t i v i t y  by  u s e  o f  a 
s c i n t i l l a t i o n  c o u n t e r .

r. L. Ii t r i i l i r*  • I t u n
C i i f  I i i m , "  l a t l f l i r a l  Cfc « •  i t  | r )  I i i i i i m  
Qm • r ter l y f r m p r t u  l o i r  I f a r  f i r t i l

is. itsi .  osnL-tit. * *«.
11. L. ** l i lnc li ia  •! Inin*

l i r t ( t i r l i i i  ill T i l l l l i i  ), “  •*. til.,
OMl- I I p .  II ,  l l l l l f l l l l  i f  k*ll*l«
Sfir - Pr i i i i i  m i l l  Tkiriam, Zitieei**, III 
! i la ia * .* a p .  m . .  OML-till. p .  It .

S M a w r  »

I «>

I n  t h e  ( H, 0  - HC1,  M D O A - x y l e n e )  
s y s t e m ,  i t  a s s  f o u n d  t h a t  b o t h  z i r 
c o n i u m  a n d  h a f n i u m  a* r a d i o a c t i v e  
t r a c e r s  a r e  q u a n t i t a t i v e l y  e x t r a c t e d  
f r o *  t h e  a q u e o u s  p h a s e  i n t o  t h e  
o r g a n i c  p h a s e  t h e n  t h e  H C 1 c o n 
c e n t r a t i o n  o f  t he  a q u e o u s  p h a s e  1 a 8 H 
o r  g r e a t e r .  The r e s u l t s  o f  t h e  e x 
t r a c t i o n s  i n  wh i c h  t h e  a y s t e a a  ( H , 0 -  
HC1-NH4 SCN,  MDOA-xylene)  a n d  ( Hj O- HCl -  
o x a l i c  a c i d ,  MDOA-xylene)  m e r e  u s e d  were  
i n c o n c l u s i v e ,  a n d  a t u d y  o f  t h e s e  
s y s t e m s  i s  t o  be  c o n t i n u e d .  T h e  
a y a t e m a  (Hj 0 - H | S 0 4 , MDO A - x y l e n e )  and 
( H j O - H j S O ,  -NH4SCN,  MDOA - x y l e n e )  have  
shown t h e  mos t  p r o m i s e .  I t  wa s  f o u n d  
t h a t  h a f n i u a  r a d i o a c t i v e  t r a c e r  w i l l  
n o t  e x t r a c t  f r o *  t h e  a q u e o u s  i n t o  t h e  
o r g a n i c  p h a s e  i n  t h e  s y s t e m  ( Hj O- O. OS 
If Hj S 0 4 - 0 . 1 6  M *H4 SCN,  S t t  I  MDOA-
x y l e n e ) ,  wh e r e s s  z i r c o n i u m  r a d i o a c t i v e  
t r a c e r  w i l l  e x t r a c t  i n  a m o u n t s  o f  30 
t o  40% o f  t h e  r a d i o a c t i v i t y  p r e s e n t .  
A d d i t i o n a l  wor k i s  t o  be d o n e  on t h i s  
s y s t e m  a s  w e l l  a s  t h e  ( H 2O - H j S0 4 , 
M D O A - x y l e n e )  s y s t e m .  T h e  l a t t e r  
s y s t e m  s h o we d  t h a t  some s e p a r a t i o n  i a  
p o s s i b l e .  At p r e s e n t ,  t h e  e f f e c t s  o f  
MDOA c o n c e n t r a t i o n  i n  t h e  x y l e n e  and 
o f  c o n c e n t r a t i o n  ( * g / * l )  o f  i n a c t i v e  
z i r c o n i u m  a n d  h a f n i u m  a r e  b e i n g  
s t u d i e d .

A p p l l e n t  Iona o f  A c t t y a t t a a  A n a l y s i s .
S o d i u m ,  r a l c i « n ,  a n d  g a l l i u m  i n  
a l u mi n u m h a v e  been  d e t e r m i n e d  r o u t i n e l y .  
A c t i v a t i o n  a n a l y s i s  i s  now b e i n g  u sed  
f o r  t h e  n o n r o u t i n e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
t r a c e s  o f  As ,  N i , F e , C r ,  V,  Hg,  and 
Cu i n  p e t r o l e u m  h y d r o c a r b o n s .  A f t e r  
n e u t r o n  i r r a d i a t i o n  o f  t h e  s a m p l e ,  
i n a c t i v e  i s o t o p i c  c a r r i e r  a s  t h e  
m e t a  1 1 o • o r g a n i c  compound  i s  a d d e d  t o  
a p o r t i o n  o f  t h e  i r r a d i a t e d  s a m p l e  
c o n t a i n e d  i n  t h e  s a m p l e  d i s h  o f  a 
P a r r  o x y g e n  bomb. A f t e r  d e s t r u c t i o n  
o f  t h e  o r g a n i c  m a t e r i a l  by i g n i t i o n  o f  
t h e  b o m b ,  t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  bomb 
w e re  w a s h e d  i n t o  a b e a k e r ,  " h o l d b a c k "  
c a r r i e r s  we r e  a d d e d ,  and t h e  s p e c i f i c  
c h e m i c a l  s e p a r a t i o n s  w e r e  m a d e .

a #  s a g  a a s #  a  a a  a s  a a a  a a a
a a  a a  a  a a  a a  s e a  a a a *  •
a *  a a  a a a  •  a s a  a a  a a

* * * * * *  a a • * a a a a a  a  a a a  a
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A d d i t i o n a l  w o r k  1 a t o  b e  d o n e  h i  
t h e s e  s e p a r a t i o n  p r o c e d u r e s .

A s t e a m - j a c k e t e d  i o n - e x  l i a n i r  
r o l u a n  o f  t h e  t y p e  u s e d  by K e t e l l e  
and  B o y d ( 1 * * i s  b e i n g  s e t  u p  f o r  t h e  
s e p a r a t i o n  o f  t r a c e  s a s i r i u s  f  r o s  
Nd j O , .

A p p l i c a t i o n  o f  a c t i v a t i o n  a n a l y s i s  
t o  t h e  d e t e r s i n a t i o n  o f  t h e  f o l l o w i n g  
i s  be  1 n |t c o n s i d e r e d :  l i t h i u a i  i n
m e t a l s ,  a r s e n i c  i n  f e e d i n g  m a t e r i a l s ,  
t r a c e  q u a n t i t i e s  o f  T o s a p h e n e ( * * * i n  
m i l k ,  t r a c e  e l e m e n t s  i n  c h l o r i n a t e d  
h y d r o c a r b o n s ,  a n d  s e l e n i u m  i n  a n i m a l  
t i s s u e .

NPECTBBCBEBICAL ANALYSES

C .  Fe l d ma n

A.  E a t e p p  M. Mu r r a y
M l i t t e l s

D e t e r m i n a t i o n  o f  B oron  In F o j B j .
The  c r o s s  s e c t i o n s  o f  s e v e r a l  F e * * O j  
p r e p a r a t i o n s  m e r e  f o u n d  t o  b e  u n 
e x p e c t e d l y  h i g h ,  a n d  s i n c e  t h e  s a m p l e s  
i n v o l v e d  m e r e  s u s p e c t e d  o f  b e i n g  
c o n t a m i n a t e d  w i t h  b o r o n ,  a q u a n t 1 1 a t i v e  
s p e c t r o c h e m i c a l  a n a l y s i s  f o r  b o r o n  
• a *  r e q u e s t e d .  T h e  s p e c t r o c h e m i c a l  
d e t e r m i n a t i o n  o f  t r a c e s  o f  b o r o n  i n  
t h e  p r e s e n c e  o f  l a r g e  a m o u n t s  o f  i r o n  
i n v o l v e s  t m o  s e r i o u s  d i f f i c u l t i e s ,  
f i r s t ,  t h e  c h e m i c a l  f o r m o f  t h e  b o r o n  
i n  t h e  s a m p l e  i s  no t  k n o v n ,  a n d  i t  i s  
t h e r e f o r e d i f f i c u l t  t o  p r e p a r e  s y n t h e t i c  
s t a n d a r d s  t h a t  c a n  b e  d e p e n d e d  o n  t o  
g i v e  t h e  s a m e  v o l a t i l i s a t i o n  a n d  
e x c i t a t i o n  b e h a v i o r  a s  t h e  s a m p l e .  
. S e c o n d ,  t h e  m o s t  s e n s i t i v e  J i o r o n  
l i n e ,  H ? ♦ % ,  7 1 ,  i s  o n l y  0 . 2 5  A a a a y  
f r o m  a f a i r l y  s t r o n g  i r o n  l i n e .  
Ah e n  t h e  b o r o n - t o - i r o n  r a t i o  i s  I o *  
and t h e  s p e c t r o g r a p h  hac^ o n l y  m o d e r a t e  
d i s p e r s i o n  ( 5  t o  7 A / m m ) ,  i t  t a

km i i b b cI i i i4« «f haft 
k t  Ne  r r «  I » •  P - u d f t

C kI •» l i t  
C.

r i » B t  » m 9

d i f f i c u l t  t o  r e s o l v e  t h e s e  l i n e s  
unde i  c o n d i t i o n s  c o n d u c i v e  t o  a c c u r a t e  
p h o t  omet  r y .

The f i r s t  d i f f i c u l t y  c a n  be c i r c u m 
v e n t e d  b y  d i s s o l v i n g  t h e  s a m p l e ,  
p r e p a r i n g  s y n t h e t i c  s t a n d s r d  s o l u t i o n s ,  
a n d  s u b s e q u e n t l y  t r e a t i n g  s t a n d a r d s  
and  s a mp l e  a l i k e .  I f  an i n s t r u m e n t  o f  
h i g h e r  d i s p e r s i o n  c a n n o t  be u s e d ,  t h e  
o t h e r  d i f f i c u l t y  m u s t  be  o v e i r o m e  by  
s e p a r a t i n g  t h e  b o r o n  f r o m  t h e  i r o n .  
T h e  s e p a r a t i o n  c a n n o t  b e  m a d e  b y  
p r e c i p i t a t i n g  t h e  i r o n  b e c a u s e  o f  t h e  
d a n g e r  o f  c o p r e c 1 p i t a t i n g  b o r o n .  T h e  
u s e  o f  i o n  e x c h a n g e  v a s  a d o p t e d  
b e c a u s e  i t  o f f e r e d  t h e  p o s s i b i l i t y  
o f  e f f e c t i n g  a q u i c k  a n d  c o m p l e t e  
s e p a r a t i o n  u h i l e  k e e p i n g  t n e  s a m p l e  
v o l u me  l o a  e n o u g h  ( t h a t  i s ,  t h e  b o r o n  
c o n c e n t r a t i o n  h i g h  e n o u g h )  t o  p e r m i t  
s u b s e q u e n t  s p e c  t r o g r a p h  i c d e t e r m i 
n a t i o n  o f  t h e  b o r o n .

T e s t  r u n s  s h o w e d  t h a t  b o r o n  a t  
t h e  5 ppm l e v e l  i n  0 . 1  A IK 1 s o l u t i o n  
i s  n o t  r e t a i n e d  o n  a 3 - ml  c o l u m n  o f  
Do we x - 5 0  r e s i n  c o n t a i n e d  i n  a 7 - m m - l l l  
b u r e t ,  w h e r e a s  4 0  mg o f  i r o n  i n  t h e  
s a m e  s o l u t i o n  i s  q u a n t i t a t i v e l y  
a d s o r b e d .  I t  wa s  f o u n d  t h a t  e v a p o r a t i o n  
o f  t h e  a c i d  e l u a t e  c a u s e d  l o s s  o f  
b o r o n ,  h o w e v e r ,  t h i s  l o s s  was  p r e v e n t e d  
i f  t h e  s o l u t i o n  was  a l k a l l / e d  b e f o r e  
e v a p o r a t i o n .  T h e  d a t a  g i v e n  i n  
T a b l e  12 s e r e  o b t a i n e d  by t h e  f o l l o w i n g  
p r o c e d u r e .

D i s s o l v e  F e j O .  b y  a d d i n g  t w o  t o  
t h r e e  t i m e s  t h e  a t o l c h i n s r t  r i r  a mo u n t  
o f  a p p r o x i m a t e l y  4 A H ( . | .  I f  t h e  
) e j O j d o e s  n o t  d i s s o l v e ,  wa r m t h e  
m i x t u r e  i n  a r e f l u x  f l a s k  m a d e  b y  
i n s e r t i n g  a v e r t i c a l  t u b e  w i t h  a 
s t a n d a r d  t a p e r e d  e n d  i n t o  t h e  n e c k  
o f  a 2 5 - m i  K r l e n m e y e r  f l a s k .  t r a p  
t h e  u p p e r  e n d  o f  t h e  t u b e  i n  m o i a t  
f i l t e r  p a p e r  t o  p r e v e n t  t h e  e s c a p e  
o f  b o r o n  v a p o r s .  t h e n  d i s s o l u t i o n  
I s c o m p l e t e ,  d i l u t e  t h e  s o l u t i o n  w i t h  
d i s t i l l e d  w a t e r  u n t i l  i t  i s  0 . 1  t o
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T a b i c  IX

U H V I I I  or BOSON AND IBON F I M  0.1 A MCI SBL4/TIBN

a n a l y t i c a l  p s o c e d u s f .
BOSON ( M g ) I SO N  ( m« )

Takwa R a e m l a t a J Take n R . e a u  a  s  a  d

Hun t h r o u g h  c o l u mn  and
e v a p o r a t e  a l m o s t  t o  d r y n e s s 4 4 . 0 3 7 . 5 4 0 . 0 0 0 <3

Hun t h r o u g h  c o l u mn ,  make
a l k a l i n e  t o  p h e n o l  r e d  w i t h
NH40H,  and  e v a p o r a t e  a l mos t
t o  d r y n e s s 4 4 . 0 4 3 . 2 4 0 , 0 0 0 <3

0 . 2  A i n  HC1 a n d  p a s s  i t  t h r o u g h  a 
3 - ml  c o l u a n  o f  D o w e x - 5 0  r e s i n  c o n -  
t a m e d  i n  a 7- n>m- I D b u r e t  a t  a r a t e  
o f  a p p r o x i m a t e l y  0 . 5  a l / a i n .  B a s h  
t h a  c o l u a n  w i t h  a t  l e a s t  3 a l  o f  
0 . 1  A HC1 a t  t h a  a a a a  r a t a .  C o l l e c t  
t h a  e l u a t e  i n  a v o l u m e t r i c  f l a s k  o f  
s u c h  » o l u a i  t h a t  t h e  f i n a l  b o r o n  
c o n c e n t r a t i o n  e i l l  be 0.  S t o  1 0 . 0  ppm,  
add 7S Mg o f  c o b a l t  i n  s o l u t i o n  a n d  
0 . 0 5  a l  o f  c o n c e n t r a t e d  H} S 0 4 f o r  
e a c h  a i l l i l i t e r  o f  f i n a l  v o l u me ,  a n d  
make t o  vo l ume .  Me a s u r e  t h e  i n t e n s i t y  
r a t i o ,  B 2 4 9 7 . 7 3 / C o  2 4 2 4 ,  an d  r e a d  
t h e  b o r o n  c o n c e n t r a t i o n  f r om a p r e v i 
o u s l y  p r e p a r e d  s o r t i n g  c u r v e .  T h e  
l o s e r  l i m i t  o f  d e t e c t i o n  c a n  b e  
l o s e r e d  by a f a c t o r  o f  2 by a d d i n g  
2 . 5  mg o f  Ca  p e r  m i l l i l i t e r  o f  s o 
l u t i o n  t o be e a p o s e d  s p e c  t r o g r a p h i c a l  1 y.

• e t e r u l n a t I s a  o f  B e r y l l l a a  l a  
T h e r l a a  M e t a l .  T h e  s l o v n e s s  o f  t h e  
u s u a l  a e t h o d  f o r  d i s s o l v i n g  t h o r i u m  
( d i l u t e  HNOj p l u s  t r a c e  o f  HF) p r o mp t e d  
a s e a r c h  f o r  a f a s t e r  a i e t hod .  I t  e a a  
f o u n d  p o s s i b l e  t o  d i s s o l v e  100 mg o f  
t h o r i u m  i n  l e s s  t h a n  5 mi n  by t h e  
f a l l o w i n g  m e t h o d .  P l a c e  a w e i g h e d  
s a m p l e  i n  a 3 0 - m l  p l a t i n u m  d i s h  o r  
c r u c i b l e  a n d  a d d  1 t o  2 ml o f  c o n 
c e n t r a t e d  HC1.  Bh e n  t h e  r e a c t i o n  h a s  
s u b s i d e d  a n d  a l l  t h e  u n d i s s o l v e d  
t h o r i u m  i s  i n  t h e  f o r a  o f  a f i n e l y

s u s p e n d e d  p o wde r ,  a d d  10 ml o f  d i s t i l l e d  
w a t e r  and s t i r .  Add 1 d r o p  o f  (1 ♦ 10)  
HF and s t i r .  B a r a  u n t i l  d i s s o l u t i o n  
i s  c o m p l e t e  and a d d  mo r e  c o n c e n t r a t e d  
HC1 i f  n e c e s s a r y .

T h e  t h o r i u m  s a m p l e s  r e c e i v e d  
u s u a l l y  c o n t a i n  b e r y l l i u m  i n  c o n 
c e n t r a t i o n s  o f  0 . 0 0 5  t o  0 . 1 0 0 K .  I t  
i s  i m p o s s i b l e  t o  u s e  t h e  Be 3131 l i n e  
f o r  t h i s  d e t e r m i n a t i o n  i f  i t  i s  d o n e  
i n  s o l u t i o n ,  s i n c e  t h i s  l i n e  h a s  a 
t h o r i u m  i n t e r f e r e n c e .  The f o l l o w i n g  
p r o c e d u r e  w a s  t h e r e f o r e  s d o p t e d .  
B e i g h  30  t o  50 mg o f  t h o r i u n  m e t a l  
i n t o  a 30-ml  p l a t i n u m  d i s h  o r  c r u c i b l e , 
d i s s o l v e  t h e  m e t a l  i n  t h e  m a n n e r  
d e s c r i b e d  a b o v e ,  a d d  1BT5 t  30 Mg o f  
c o b a l t  a s  t h e  n i t r a t e ,  an d  make t o  a 
2 5 - a l  v o l u me .  E x p o s e  t h e  s o l u t i o n  by 
t h e  p o r o u s - c u p  m e t h o d ,  r e a d  t h e  
i n t e n s i t y  r a t i o  Be 2 3 4 8 / C o  2424 a n d / o r  
Be 2 3 4 8 / C o  2 5 2 1 ,  a n d  o b t a i n  t h e  
b e r y l l i u m  c o n c e n t r a t i o n  f r o m  a n  
a p p r o p r i a t e  w o r k i n g  c u r v e .

B e t e r a t a a t I o n  o f  T r a c e s  o f  C e s i u m  
i n  BbjCMj  and  i a  M,M. Be c a u a e  o f  t h e  
e x t r e m e l y  l ow e x c i t a t i o n  p o t e n t i a l  
a n d  s t r o n g  s e l f - r e v e r s a l  o f  Ca 8 5 2 1 ,  
i t  i s  d e s i r a b l e  t o  u s e  an  a l k a l i  me t a l  
a s  t h e  i n t e r n a l  s t a n d a r d  f o r  d e 
t e r m i n i n g  t r a c e s  o f  c e s i u m .  However ,  
s i n c e  t h e  r u b i d i u m  a a l t s  r e c e i v e d  f o r

• •
•  •
•  •  

• •

• o o  •  e « e  a • •  «*
e a e  s e e  a • 

e e s e a
m e s a  a a a s

a s e a *
a s  s a e a  s
e s s  * a a s

• s e e s
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•  n i l y t i *  r o n t a i n  v a r y i n g  a a o u n U  o f  
t l i r . r  a l k a l i * * * ,  ai  t u r a l r  a d j u i l  ai rnl  of  
i k r  i n t e r n a l  a t a n d a r d  c o n c e n t r a t i o n  i *  
o f t e n  d i f f i c u l t .  O t h e r  e I r a e n t  a used  
aa  i n t e r n a l  a t a n d a r d *  c o u l d  not  he 
e x p e c t e d  t o  f o l l o w  t h e  a e I  f - r e v e r a a 1 
l>e ha v i  o r  o f  C*  8521 and w o u l d  t h e r e f o r e  
be u n a a t i a f a c t o r y .

T h i a  p r o b l e m  haa be e n  i  n «e at  i  | ta t ed 
by a a o d i  f  i r a t i o n  o f  t h e  l i n e - a i d t h  
m e t h o d .  Aa o r d i n a r i  1 “ a p p l i e d  t o  
t r a c e  a n a l  y a u ,  t h i a  m e t h o d  i n v o l v e s  
m e a s u r i n g  t h e  a i d t h  o f  t h e  i n t e r n a l  
a t a n d a r d  l i n e  a t  t h e  t r a n a m i t t a n c e  
l e v e l  o f  t h e  peak  o f  t h e  t r a c e  e l ea i ent  
l i n e .  H o w e v e r ,  any  a e 1 f - r e v e r a a  1 on 
t h e  p a r t  o f  t h e  l a t t e r  d i r e c t l y  
a f f e c t a  t h e  r e a u l t  o b t a i n e d ,  u h i r h  l a  
t h u a  i n  no t a y  m p e n o r  i n  r e p r u d u c i *  
b i l i t y  t o  t h e  i n t e n a i t y  r a t i o  o f  a 
t e I f - r e v e r a r d  l i n e  t o  t h a t  o f  a 
n o n - a e  1 f  • r e v e r a e d  l i n e  d e t e r m i n e d  by 
o r t h o d o x  p h o t o m e t r y .  T h e  i n v e r a e  
p r o c e s s ,  t h a t  l a ,  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  
* i  i t  h o f  t h e  t r a c e  e l e m e n t  l i n e  a t  
t h e  t r a n a m i t t a n r e  o f  t h e  p e a k  o f  t h e  
i n t e r n a l  a t a n d a r d  l i n e ,  i s ,  i n  e f f e c t ,  
i n a p p i l e a b l e  t o  t r a c e  I i n e a  i n  t h e  
m o d e r a t e  d e n a i t y ,  s i n c e  t h e  i n t e r n a l  
a t a n d a r d  l i n e  i n  t h i a  r a a e  must  a l a a y a  
be w e a k e r  t h a n  t h e  t r a c e  l i n e .  Use  
o f  s u f f i c i e n t l y  l o w  c o n c e n t r a t i o n  
o f  i n t e r n a l  a t a n d a r d  w o u l d  l e a d  t o  
v e r y  p o o r l y  d e f i n e d  p h o t o m e t r i c  
c o n d 1 1 1 on a .

T h i s  d i f f i c u l t y  c o u l d  b e  c i r c u s *  
v e n t e d ,  h o w e v e r ,  by u s i n g  an i n t e r n a l  
a t a n d a r d  c o n c e n t r a t i o n  h i g h  e n o u g h  
t o  f i v e  a n  a c c u r a t e l y  m e a s u r a b l e  
l i n e  b u t  m a k i n g  t h e  t r a c e  l i n e * u i d t h  
m e a s u r e m e n t  a t  a t r a n s m i t t a n c e  l e v e l  
r o r r e a p o n d  t o  some e m p i r i c a l l y  f i x e d  
f r a c t i o n  o f  t h e  i n t e r n a l  a t a n d a r d  
i n t e n s i t y .  T h e  t r a n s m i t t a n c e  l e v e l  
( a n d  t h u a  t h e  a f o r e m e n t i o n e d  f r a c t i o n )  
s e l e c t e d  s h o u l d  be as h i g h  a a  p o s s i b l e  
a b o v e  b a c k g r o u n d  b u t  l o w  e n o u g h  t o  
a v o i d  t h e  c e n t r a l  o r  m o r e  i t  I f • 
r e v e r s e d  p o r t i o n s  o f  t h e  t r a c e  l i n e .

P r e l i m i n a r y  t e a t s  o f  t h i s  aw l h o d  by  
u s i n g  C a  I 85 2 1  as t h e  t r a c e  l i n e  and 
Ca I I  8 5 4 2  as  t h e  i n t e r n a l  a t a n d a r d  
l i n e  s h o w  t h a t  a c o n t i n u o u s  w o r k i n g  
c u r v e  r u n n i n g  f r o m  7 t o  7 S 0  ppm o f  
c e s i u m  i n  a 0 . 5 %  r u b i d i u m  s o l u t i o n  
can be o b t a i n e d .  Ca I I  8 5 4 2  l a  one of  
t h e  f e w  s e n s i t i v e  l i n e s  i n  t h i s  
r e g i o n  b u t  has  p r o v e d  p o o r l y  s u i t e d  
f o r  t h i s  u s e  b e c a u s e  o f  t h e  w i d e  
d i f f e r e n c e  i n  e a c i t a t i o n  p o t e n t i a l s  
b e t w e e n  i t  a n d  Ca  I 8 5 2 1 .  b o n d  
p r e c i s i o n  t a  o b t a i n e d  by  u s i n g  k I 
7 6 6 4 .  ** a s  t h e  i n t e r n a l  s t a n d a r d ,  but  
v a r i a t i o n  o f  t h e  p o t a s s i u m  c o n t e n t  o f  
r u b i d i u m  s a m p l e s  m a k e s  i t a  u s e  f o r  
t h i a  p u r p o s e  i m p r a c t i c a l .  T h e  s e a r c h  
f o r  a s u i t a b l e  i n t e r n a l  a t a n d a r d  l i n e  
l a  con t i n u i n g .

I N S I f i A h i r  PRf PAR VT I OSS

D.  l . a Va l  l e  H, H.  S a m p l e y

A l u m i n u m  P h o s p h i d e  ( D.  l a V a l l e ) .  
The w o r k  on  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  a l u mi n u m  
p h o s p h i d e  waa c o n t i n u e d .  T h e  p r e p a *  
r a t i o n  l a  e s s e n t i a l l y  a p r o b l e m  o f  
b r i n g i n g  a b o u t  a r e a c t i o n  b e t w e e n  
a l u mi n u m powde r  and r ed  p h o s p h o r u s  ( i n  
e x c e s s )  a t  a p p r o x i m a t e l y  4 0 0  ’ C e i t h e r  
i n  v a c u u m  o r  an a t m o s p h e r e  i n e r t  t o  
t h i a  r e a c t i o n  ( h y d r o g e n  o r  a r g o n )  and 
s u b l i m i n g  o f f  t he  e x c e s s  p h o s p h o r u s .

P r e v i o u s  p r e p a r a t i o n s  e m p l o y e d  
p o r c e l a i n  b o a t s  i n  a r g o n  a t m o s p h e r e s ,  
s e a l e d  and e v a c u a t e d  quar t  i  t u b e a ,  and 
me t a l  bomba c o m p l e t e l y  f i l l e d  w i t h  t he  
a l u m i n u m * p h o a p h e r u s  m i x t u r e .  One  
s u c c e s s f u l  p r e p a r a t i o n  waa m a d e  i n  a 
p o r c e l a i n  b o a t ,  but  t h e  y i e l d  was  t o o  
s ma l l  t o  be o f  use and t h e  p r e p a r a t i o n  
c o u l d  n o t  be d u p l i c a t e d .  A l l  c i t h e r  
a t t e m p t e d  p r ep ar  a t i cm* wer e  f a i l u r e s .  
S e g r e g a t i o n  o f  m a t e r i a l s  o c c u r r e d  i n  
t h e  m e t a l  bomb* and q u a r t s  t u b e s .  The  
a l u m i n u n - p h o s p h o r u s  m i x t u r e  i s  s u p p o s e d  
t o  i g n i t e  when h e a t e d  l o c a l l y ,  b u t  t h i s  
e x o t h e r m i c  r e a c t i o n  o c c u r r e d  i n  o n l y

•  #  a a #  a
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( R .  H. S a m p l e y ) .  T h e  p r e p a r a t i o n  
o f  p h o a p h o r a  and o t h e r  c o mp o u n d s  f o r  
t h e  P h y a i c a  D i v i s i o n  c o n t i n u e s .  
T h e  f o l l o w i n g  we r e  p r e p a r e d  in v a r i 
o u s  q u a n t i t i e s :  Li  I . L i B r ,  L i j C D j ,
H I ,  S n B r j ,  n e o d y m i u m  e t h y l  s u l f a t e
( N d 14* ( C , H , S 0 4 ) , . X H , O j  , M n ( O H ) , .

Cd I j , l n , 0 , ,  c r r o u s  e t h y l  s u l f a t e
[ Ce  ( C , H j S0 4 ) j ] .  T h e  f o l l o w i n g  com

p o u n d s  s e r e  [ u n f i e d :  HBr ,  6 l b ;
L i l ;  and L i C l ,  16 p o u n d s .

P h o s p h o r s  we r e  p r e p a r e d  as  i n d i c a t e d  
i n  T a b l e  1 3 .  T h e  m o s t  p r o m i s i n g  
p h o s p h o r s  f o u n d  t h u s  f a r  a r e  L i l  and 
Li  B r .

T a b l e  13

pr o spr o r s  mr*m for  m
PRYRICS DIVISION

r a o s M o o ACTIVATOOS

L* Br S b , H i ,  C e ,  C r ,  C s ,
Co.  D y , E « , Ho, l a .
P b .  Mn. Nb, Os. R«,

^ f r  T*, T*, T l #
S i .  Y. It

La I Seme a a  f e r  LiHr

L iF Same e a  f o r  LiDr

L tC I Seme s s  f e r  LiRr

L l j B c F 4 ( L i t h i u a Ea
f l u o r e b e r y 1 l a t e )

ANALYTICAL CIEIICAL CONTROL OF TOC 
RRt SOLUTION

R. H. P o s e  1 1

P r i n c e  O a a a i t r o l .  T h e  f o l ' o w i n g  
i n v e n t o r y  l i s t  o f  t h e  P r u c o  D e n s i t r o l  
u n i t s  and a u x i l i a r y  e q u i p m e n t  on hand 
i s  p r e s e n t e d  a s  a p r e f a c e  t o  t h e  
s t a t u s  r e p o r t  on t h e  d e v e l o p m e n t  o f  
t h e  P r i n t o  D e n s i t r o l .

Two I • • -  1 c a p e r a t a r e  I S 4 ‘ C I D e a » ■ 1 t • I 
a a i t a  •  i I 1 p y r e i  g l a s s  f  U a a t t i  c a l i 
b r a t e d  f a r  t h a  s p e c i f i c  ( t i v i t y  r a a « e  
e f  1 . 0 3 3 0  l a  1 . S300  <20#C/ 4 * C>

O a c  h i  g k - t e a p e i a t a r e  ( 2 S 0 ° C )  O a a a i t r a l  
a a i t  w i t k e a t  a p l a a a c t ,  s h i r k  a a a t  be 
d e v e l o p e d  f e r  a a e  a t  t h i a  t e m p e r a t a r e  
s t a r e  a p y r a a  p l a a a c t  i s  a e t  s a t i a f a r t e r v

O a e  t y p e - 3 4 ?  a t a i a l c a s  s t e e l  p l a a a e t  
p r e a a a n i e d  i n t e r n a l l y  e i t k  N ,  f o r  t h e  
l a a - t e a p e r a t a r e  D e n s i t r o l  a a i t

On e  c a l i b r a t e d  p y r e a  ( l a s s  p l a a a e t  f a r  
t h e  I o e - t r a p e r a t a  r e  D e n s i t r o l  a a i t

A a e f t - i r o a  c e r e  t a k e  f e r  a a e  l a  t e a -  
s t r a c t i o a  o f  t he  h i g k - t e a p e r a t a t e  a e l a l  
p l a a a e t

T o o  L e v i t e - k a a e ,  f l e a s - i n e a l e t e d ,  t a p p e r -  
e i r e - e o a a d  a i r r e f e r a e r a  f e r  t h e  I n i -  

t e a p e r a t a r e  D e n s i t r o l  a a i t

Oae  L s v i t e - k a a e ,  f  l a s s - m e  l a t e d .  s i l v e r -  
e i r e - e e a a d  a i t r e f e r a e r  f a r  t h e  h i g h -  
t e a p e r a t a r e  D e a a i t r e l  a a i t

Oae  a e a a a l - t y p e ,  a e I f - r t f s  1 s t  t a g .  t y p e - 3 4 ?
■ t a u l e i a  s t e e l ,  K a t e s  f l o e  r e g a l a t e r  
e i t k  a  v a r i a b l e  f l e e  n i ( e  e f  0 . 1  t o

O S

On e  f i a e d - f I e e > t v p e , a e  I # - r e g a  I a t  t a g ,  
t y p e - 3 4 ?  s t a i n l e s s  s t e e l ,  K a t e a  f l e e  
r e g a l i t e r  f o r  0 . 2 $  g pa  f l e e

One  l o w - t e m p e r a t u r e  D e n s i t r o l  uni  • , 
t o g e t h e r  e t t h  i t s  Brown r e c o r d e r  f o r  
a u t o m a t i c a l l y  r e c o r d i n g  t h e  s p e c i f i c  
g r a v i t y  o f  t h e  HR). u r a n y l  s u l f a t e  f ue l  
s o l u t i o n  ove r  a s p e c i f i c  g r a v i t y  r ange  
o f  1 . 0 3 3 0  t o  1 . 0 5 3 0  ( 2  0 *C / 4 * 0 ,  was 
i n s t a l l e d  i n  t h e  HRK m u r k u p  at  Y- 12 
i n  D e c e m b e r  1951 .  A p y r e a  p l u mme t ,  
c a l i b r a t e d  f o r  t h e  D e n s i t r o l  u n i t  t h a t  
h a s  an a v e r a g e  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e  
o f  S 0 * C ,  and  a Bake  I i t e - b a s e  m i c r o -  
f o r m e r 141 ' have been i n s t a l l e d  a s  p a r t

| 4 * *1 .  a.  D e . s s p e i t ,  J r .  t i l  I .  I .  
* C h e o i c e l  C a n t r e l , *  S e a e f e a . e s .  S . a . l s .  P . e i e . l  
O s a e . e . l y  P r a f . . . .  A e p e r i  f o r  P e r i o d  f a d i * |  
Se * . e l * .  I S ,  H U .  O W L - f i l l ,  p .  S I .  a s p .  p .  *4.

• •  a a e  a a a a *

•  •  e e  a a a a e  a #  a s  •  s e
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o f  i h r  u n i t .  At t h r  t i a r  t k e i e  m a t s ! *  
l a t i o n a  w e r e  made  t h e  L av  i t  e - b a  • •  , 
| 1  i n *  i n i u l  i t r d ,  n r f i u u n d  m i c r o -  
f o r m e r  h a d  n o t  b e e n  r e c e i v e d  n o r  had 
t h e  m e t a l  p l u m m e t s  b e e n  d e v e l o p e d  t o  
a a a t i a f a c t o r y  a t i g e  e h e r e  t h e i r  u a e  
c o u l d  be  r ecommended.

The  a i o c k u p  u n i t  h a a  n o t  y e t  b e e n  
t e a t e d  b e c a u a e  o f  h i g h e r  p r i o r i t y  
t e a t i n g  o f  pumps  w i t h  e a t e r  i n a t e a d  
o f  f u e l .  I t  c a n n o t  n o e  b e  a t a t e d  
when t h e  D e n a i t r o l  w i l l  g e t  i t a  f i r s t  
t e s t i n g  a n d  e v a l u a t i o n  a t  t h e  7 0 °C 
t e m p e r a t u r e  t h a t  l a  e a p e c t e d  i n  t h e  
mockup.  T h e  70*C t e m p e r a t u r e  i n a t e a d  
o f  a SO*C t e m p e r a t u r e  i s  a c o n c e s s i o n  
t o  p r e s e n t  o p e r a t i o n a l  r e q u i r e m e n t s  
o f  t h e  m o c k u p .  I t  l a  h o p e d  t h a t  a 
m e t a l  p l ua i me t  and a La v 1 1 e - b a s e , g l a s s -  
i n s u l a t e d ,  e i r e * e o u n d  m t c r o f o r m e r  may 
be a u b s t i t u t e d  i n  t h e  D e n a i t r o l  p r i o r  
t o  t h e  mo ck u p  t e s t i n g .

The s e c o n d  loe* t e m p e r a t u r e  D e n a i t r o l  
u n i t  ha a  b e e n  u t i l n e d  i n  a l a b o r a t o r y  
t e a t  l o o p  w i t h  a o l u t i o n  c i r c u l a t e d  by 
a s m a l l  c e n t r i f u g a l  pump.  A r e a e r v o i i  
d e s i g n e d  t o  p e r m i t  ch a n g e  and d i l u t i o n  
o f  s o l u t i o n  and h e a t e d  by a s p h e r i c a l  
m a n t l e  i s  i n c l u d e d  i n  t h e  s y s t e m .  
S t u d i e s  a r e  b e i n g  made o f  * h «  e f f e c t  
o f  f l o e  r a t e ,  s o l u t e  c o n c e n t r a t i o n ,  
t e m p e r a t u r e ,  and b u b b l e  c o n t e n t  o f  t h e  
l i q u i d ,  a n d  o f  t h e  mi c r o  f o r a i e r -  s e t t  i n g  
p o s i t i o n  o n  t h e  p e r f o r m a n c e  o f  t h e  
D e n a i t r o l  w h e n  p r e s s u r i s e d  m e t a l  
p l u a n a e t s  a r e  u s e d .

An i n t e r n a l l y  p r e s s u r i s e d  p l u m m e t  
c o n s t r u c t e d  o f  t y p e a - 3 4 7  a n d  * 3 1 6  
s t a i n l e s s  s t e e l  i s  shown i n  F i g .  25.  
T h e  c e n t r a l  s e c t i o n  o f  t h e  p l u m m e t  
wan m a d e  o f  t y p e - 3 4 7  s t a i n l e s s  s t e e l  
t u b i n g  w i t h  O . O l S - m .  w a l l  t h i c k n e s s .  
T h e  d e s i g n  a n d  f a b r i c a t i o n  o f  t h e  
p l u m m e t  w e r e  a j o i n t  e f f o r t  o f  t h e  
P r e c i s i o n  T h e r m o m e t e r  a nd  I n s t r u m e n t  
C o . ,  P h i l a d e l p h i a ,  P a . ,  a n d  ORNL.  
T h i s  p l u mme t  i s  c u r r e n t l y  b e i n g  t e a t e d

in NaJ S04 s o l u t  i o n s  o f  v a r y i n g  s p e c i f i c  
g r a v i t y  a n d  f r o m  20 t o  70®C w i t h  
a t m o s p h e r i c  p r e s s u r e  a s t e r n a l  t o  t h e  
p l u m m e t .  T h e  p l u m m e t  h a s  i n t e r n a l  
n i t r o g e n  g a s  p r e s s u r e s  a n d  o t h e r  
p r o p e r t i e s  a s  i n d i c a t e d  in t h e  f o l l o w i n g  
t a b u l a t i o n .  The  o r i g i n a l  a t t e m p t  t o  
f i l  1 t h e  p l u a u a e t  t o  an i n t e r n a l  p r e s s u r e  
o f  920 p s t  a t  30*C was u n s u c c e s s f u l .

• e i g h t ,  g:

Hi n* • $ .4
C h a i n s  p l a n  r 9 . 4
Wa nke r • 14.  •

T a t a l • 100 .0

Vslaee, cc:

F l o a t  body p i s s  
p r e s s u r e  tube ■ 4S .0

C h a in s  •  0 . 1 9
S i n k e r  •  1 . 9

N i t r o p e s - f 1 1 l e d  f i t k  4 . 4  |  o f  N j , g i v i n g  
t a t e r a a  1 p r e s s u r e s  as  f e l l e o s :

74$  p s i  a t  1 7 ®C 
• 0 2  p s i  a t  S0*C 
•SO p s t  at  70*C

T e c h n i q u e  f o r  I n t e r n a l l y  P r r m r -  
K i n g  M e t a l  P l u m m e t t .  The t e c h n i q u e  
f o r  f i l l i n g  s t a i n l e s s  s t e e l  p l u m m e t s  
w i t h  n i t r o g e n  a n d  t i t a n i u m  p l u m m e t s  
w i t h  a r g o n  u n d e r  p r e s s u r e  was d e v e l o p e d  
m a i n l y  by F o x  o f  t h e  ORNL R e s e a r c h  
S h o p s .  f t  c o n a i a t a  o f  t h e  f o l l o w i n g  
o p e r a t i o n s :

1. We i gh  t h e  pluauaet  p r i o r  t o  t h e  
f i l l i n g  o p e r a t i o n .

2.  S e t  up an a d e q u a t e  e x p l o s i o n  
s h i e l d .

3.  S c r e e  a  s m a l l ,  b r a s s  T - u n i o a  
o n t o  t h e  f i l l  p o i n t  o f  t h e  p l u m m e t .  
( P r e a a u r e  v a l v e s  a r e  t h r e a d e d  i n t o  
o p p o s i t e  e n d s  o f  t h e  arms o f  t h e  T . )

•  a
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•  s .  a  e  e  s 
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4.  B l e e d  a c y l i n d e r  o f  n i t r o g e n  
g n u ,  w i t h  p r e s s u r e  g a g e  a t t a c h e d ,  t o  
w i t h i n  a f e w  p o u n d s  w o r e  t h a n  t h e  
d e s i r e d  f i l l  p r e s s u r e .  A t t a c h  t h e  
c y l i n d e r  t o  o n e  a n  o f  t h e  T w i t h  t h e  
T v a l v e  o p e n .

5 .  A t t a c h  a n  e v a c u a t i o n  l i n e  t o  
t h e  o t h e r  a r s  o f  t h e  T.  E v a c u a t e  t h e  
e n t i r e  s y a t e a i  u p  t o  t h e  a a m  n i t r o g e n -  
c y l i n d e r  r e g u l a t o r  v a l v e ,  a n d  t h e n
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E l f .  13 .  S t a i n l e s s  M e e t  P l i a s r t  
ho.  | .

f l u s h  s n a i l  a n o u n t * o f  n 1 1 r o g e n  t h r o u g h  
t h e  p l u n n e t ,  T c o n n e c t i o n s ,  a n d  T 
v a l v e s .  R e p e a t  t h e  e v a c u a t i o n  o f  
n i t r o g e n  a n d  t h e  r e n a m i n g  a i r .  At 
t h i s  p o i n t  o f  t h e  p r o c e d u r e  i n t r o d u c e  
s e v e r a l  p o u n d s  o f  h e  I i u n  g a s  f o r  f u t u r e  
l e a k  d e t e c t i o n  and t o  a a i n t a  i n  a * 1 1 $ A t , 
p o s i t i v e ,  i n t e r n a l  h e l i u n  p r e s s u r e  
d u r i n g  t h e  f u t u r e  w e l d i n g  o p e r a t i o n .  
( T h i s  i s  b e a t  a c c o a p l  i s h e d  b y  u s e  o f  
a s n a i l  b a l l o o n  f i l l e d  w i t h  h e l i u n . )  
I n t r o d u c e  t h e  h e l i u n  g a s  t h r o u g h  a 
a e c o n d  T c o n n e c t i o n  ( w i t h  s u i t a b l e  
v a l v e )  o n  t h e  l i n e  f r o n  t h e  n i t r o g e n  
c y l i n d e r  t o  t h e  p l u n n e t .

6 .  C l o s e  t h e  v a l v e s  t h a t  i s o l a t e  
t h e  h e l i u n - f i l l e d  b a l l o o n  a n d  t h e  
v a l v e  t h a t  i s o l a t e s  t h e  e v a c u a t i o n  
a y s t e n .  K e e p  t h e  v a l v e  c o n n e c t i n g  
t h e  p l u n n e t  t o  t h e  n i t r o g e n  t r a n s f e r  
l i n e  o p e n ,  a n d  t h e n  o p e n  t h e  n a i n  
n i  t r o g e n - c y 1 i n d e r  v a l v e  f o r  f i l l i n g  
t h e  s y s t e n  a t  t h e  c o n p l e t e  p r e s s u r e  
o f  t h e  n i t r o g e n  t a n k .

7.  C l o s e  a l l  v a l v e s  t h a t  a r e  o p e n .

8.  R a i s e  a De w a r  f l a s k  c o n t a i n i n g  
l i q u i d  n i t r o g e n  i n t o  p o s i t i o n  s o  t h a t  
t h e  p l u n n e t  i s  c o o l e d  w h e n  i t  i s  
i n s e r a e d  up t o  i t s  f i l l  p o i n t .  A f t e r  
s u f f i c i e n t  t i m e  ( S  a i m )  h a s  e l s p s e d  
f o r  t h e  p l u n n e t  a n d  t h e  g a s  i t  c o i i t a m s  
t o  r e a c h  t e m p e r a t u r e  e q u i l i b r i u m  w i t h  
t h e  l i q u i d  n i t r o g e n ,  l o w e r  a n d  r e mo v e  
t h e  De wa r  f l a s k ,  u n s c r e w  t h e  p unme t  
f r o m  i t s  a t t a c h m e n t ,  a n d  i m m e d i a t e l y  
w e l d  t h e  p l u m m e t  b y  t h e  h e l i a r c  
t e c h n i q u e .  < ) u i r k l y  i n s e r t  t h e  p l ummet  
i n t o  an e x p l o s i o n - p r o o f  c a s e  and  a l l o w  
i t  t o  wa r m t o  r o o m  t e m p e r a t u r e ,  a t  
w h i c h  t e m p e r a t u r e  i t  w i l l  be  p r e s a u r -  
I t e d .

9.  F o r  s a f e t y  t e a t  t h e  p l u n n e t  f o r  
f l a w s  by s u b m i t t i n g  i t  t o  e l e v a t e d  
t e m p e r a t u r e  b y  u s e  o f  a c a r e f u l l y  
c o n t r o l l e d  h e a t  r a d i a t o r  i n s i d e  a n  
e x p l o s i o n  c a s e  a n d  p r e f e r a b l y  i n s i d e  
a bomb s h e l t e r .
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10.  Coo l  a nd  v r i f k  t h e  p r e n u r *  
I t e d  pl ummet .

11.  U t i l i s e  t h e  r e s i d u a l  h e l i u m  
f o r  l e a k  d e t e c t i o n .

The  saai r  g e n e r a l  t e c h n i q u e  i s  u s e d  
i n  p r e s s u r i s i n g  a t i t a n i u m  p l u m me t  
w i t h  a r g o n .  Howe ve r ,  t h e  f l u s h i n g  o f  
t h e  a p p a r a t u s  l a  c o n d u c t e d  e i t h  
h e l i u m  i n s t e a d  o f  n i t r o g e n .

In t h e  c a s e  o f  t h e  t i t a n i u m  pl ummet ,  
a s e c o n d  a nd  s u c c e a s f u l  a t t e m p t  was  
ma d e  t o  f i l l  i t  w i t h  a r g o n .  I t  h a d  
b e e n  o r i g i n a l l y  f i l l e d  a t  t o o  l ow a 
p r e s s u r e  and g a a  e s c a p e d  d u r i n g  t h e  
f r e e s i n g  o f  t h e  a r g o n  o r  d u r i n g  t h e  
m e l d i n g  p r o c e s s .  Th e  m e l d  mas l e a k *  
p r o o f .  The a r g o n  m i t h s n  t h e  p l umme t  
maa  r e f r o s e n  by i m m e r s i n g  t h e  e n t i r e  
p l u a a a e t  i n  l i q u i d  n i t r o g e n ,  a n d  t h e n  
t h e  e n d  o f  t h e  m e l d e d  t i p  maa g r o u n d  
o f f ,  a l l o m i n g  t h e  a r g o n  i a  t h e  pl uaaaet  
t o  e s c a p e  aa  t h e  p l u a m e t  a p p r o a c h e d  
r o o m  t e m p e r a t u r e .  T h u s  t h e  t i t a n i u m  
p l u a u a e t  mas  p r e a a u n t m d  t o  1009 p s i  
a t  2 0 aC mi t h  8.  7061 g o f  a r g o n .  The 
v e r y  s m a l l  me i g h t  a n d / o r  p r e s s u r e  o f  
h e l i u m  a d d e d  f r o m  t h e  b a l l o o n  maa 
n e g l e c t e d .

ProE l emi  E n c o u n t e r e d  i n  P r e s s a r *  
t i t a g  T i t a n i u a  P l u m m e t  w i t h  A r g o n .  
T h e  t i t a n i u m  p l u m me t ,  f a b r i c a t e d  and  
d e v e l o p e d  a t  ORNL, ( 441 ma s  s u c c e s s f u l l y  
p r e s s u r i s e d  a f t e r  a s e c o n d  a t t e m p t .  
T h e  n a  m e l d s  m e r e  a t  r e n g t  h* t e  a t  e d  
by d e a d * m e i g h t  t e s t i n g  b e f o r e  t h e  
p l u a a a e t  maa p r e s s u r i s e d  m i t h  a r g o n ,  
a n d  i t  maa f o u n d  t h a t  t h e  me l d s  c o u l d  
m i t h a t a n d  an i n t e r n a l  p r e a s u r e  o f  up 
t o  2 5 0 0  p s i  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e .  
A f t e r  t h e  t i t a n i u m  p l u a u a e t  maa f i l l e d  
m i t h  a r g o n  t o  1009 p s i  a t  room t emper * 
s t o r e  (20*C)  and a f t e r  i t  maa s u b j e c t e d  
t o  l i q u i d  n i t r o g e n  f o r  f r e e s i n g  t h e  
a r g o n ,  t h e r e  maa  c o n c e r n  o v e r  t h e  
s t r e n g t h  o f  t h e  f i n a l  m e l d  ma d e  by 
t h e  h e l i a r c  p r o c e s s  a t  t h e  f i l l  p o i n t .

, f .  is, >*f. f .  is .  ti|< . it » i  is.

An a r b i t r a r y  s a f e t y  f a c t o r  o f  1000 p s i  
o v e r  a n d  a b o v e  t h e  f i l l  p r e s s u r e  o f  
1 0 0 9  p s i  ( a  t o t a l  o f  2 0 0 9  p a i )  maa 
d e c i d e d  u p o n  t o  p r o t e c t  p e r s o n n e l  
h a n d l i n g  t h e  u n s h i e l d e d  p l u a u a e t .

P r e c a u t i o n  maa t a k e n  a g a i n s t  t h e  
a c t i o n  o f  h e a t e d  n i t r o g e n ,  h y d r o g e n ,  
a n d  o x y g e n  mhen t h e  t i t a n i u m  p l u mme t  
ma s  s u b j e c t e d  t o  a t e m p e r a t u r e  o f  
3 1 3 ° C ,  a t  m h i c h  t e m p e r a t u r e  t h e  
i n t e r n a l  a r g o n  p r e s s u r e  maa  2000 p s i .

A 0 . 2 5 - i n .  q u a r t s  t u b e  maa i n s e r t e d  
i a  e a c h  e n d  o f  t h e  e x p l o s i o n  c a s e ,  
mh i c h  mas  made o f  2 - i n . , s c h .  80 s t e e l  
p i p e  e q u i p p e d  mi t h  p e r f o r a t e d ,  ac r em-  
c a p  e n d s .  T e m p e r a t u r e  maa d e t e r m i n e d  
by u s e  o f  a n  i r o n  v a .  c o n a t a n t a n  
t h e r m o c o u p l e  a nd  a L e e d a  A N o r t h r u p  
p o t e n t i o m e t e i . T h e  t e m p e r a t u r e *  
s e n s i t i v e  end o f  t h e  t h e r m o c o u p l e  mas 
p l a c e d  a g a i n s t  t h e  t i t a n i u m  p l u mme t  
m i t h i n  a q u a r t s  r a d i a t o r .  Th e  h e a t i n g  
e l e m e n t s  mere mound a r o u n d  t h e  r a d i a t o r ,  
and t h e  e n t i r e  a s s e mb l y  mas  m i t h i n  t h e  
e x p l o s i o n  c a s e .

I n  p r e a s u r e  t e s t i n g ,  t h e  t e m p e r a 
t u r e  o f  t h e  t i t a n i u a  p l u m m e t  maa  
s l o m l y  i n c r e a s e d  t o  3 1 3 * C  o v e r  a 
6 5 - m i n  p e r i o d .  At  313*C t h e  p l umme t  
e x p l o d e d  a t  a t o t a l  p r e s s u r e  o f  2000 
p a i ,  m h i c h  mas  t h e  u p p e r  l i m i t  o f  
p r e s s u r e  s e t  f o r  t h e  t e s t .  F i g u r e  26 
shoms t h e  n a t u r e  o f  t h e  r u p t u r e .  No te  
t h a t  t h e  p l ummet  d i d  n o t  f r a g m e n t  and 
e s p e c i a l l y  t h a t  a l l  m e l d s  r e m a i n e d  
i n t a c t .

S i n c e  t h e  t i t a n i u m  p l u m m e t  maa  
m e a k e n e d  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s ,  f o r  
e x a m p l e ,  313*C,  i t a  p e r f o r m a n c e  mi g h t  
be u n s a t i s f a c t o r y  u n d e r  c e r t a i n  h i g h -  
t e m p e r a t u r e  HRF. c o n d i t i o n s  s u c h  a s  a 
" s c r a m "  o r  a f a i l u r e  o f  a c o o l i n g  u n i t  
f o r  r e d u c i n g  t h e  f u e l  t e m p e r a t u r e  i n  
t h e  D e n a i t r o l  l i n e  f r o m  2 5 0 ®C  t o  
t h e  SO t o  7 0 * C  r a n g e ,  m h i c h  m o u l d  
c a u s e  t h e  p l u m m e t  t o  r u p t u r e  i f  i t  
h a d  b e e n  f i l l e d  t o  1000 p s i  a t  SO o r  
7 0 * C  t o  c o u n t e r b a l a n c e  t h e  e x t e r n a l  
p r e s a u r t .

SO
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F l | .  I f .  R u p t u r e d  T i t a n i u m  P l H H r l

A 0 . 0 2 5 - i n .  t i t a n i u m  p l u mme t  ( w i t h  
1 0 0 0 - p a i  i n t e r n a l  p r e a a u r e )  u a e d  i n  
t h e  2 S 0 ° C  D e n a i t r o l  u n i t  c o u l d  b e  
u n a a t u f a r t o r y  i f  w a r p i n g  o r  v o l u m e -  
c h a n g e  d e v e l o p e d  a t  2 5 0  °C.  I t  n  
r e c o g n i z e d  t h a t  a t i t a n i u m  p l u m m e t  
o p e r a t i n g  a t  2 5 0 ° C  w o u l d  be d e s i g n e d  
f o r  u s e  * i ( h 1 0 0 0  p i i  o f  a r g o n  a t  
2 5 0 QC. T h e  t i t a n i u m  p l umme t  ( F i g .  2 b )  
wa s  d e s i g n e d  f o r  1 Ow- l e m p e r a l u r e  
s e r v i c e ;  c o n s e q u e n t l y ,  a p p r o x i m a t e l y  
1000 p a l  o f  p r e s s u r e  was r e q u i r e d .

Th e  r i ' b l e m  o f  g a s  a t  t a< h n r n t  t o  
e x t e r n a l  * *.i f a c e s  o f  m e t a l  p i  u mme  t s 
l a  b e i r  n i n v e s t i g a t e d  o v e r  t h e  t e m p e r 
a t u r e  r a n g e  o f  50  t o  7 0 * C  w h e r e  t h e  
e f f e c t  o f  b u b b l e  a t t a i h m e n t  i s  n o t  s o  
c r i t i c a l  a s  a t  t h e  l o w e r  t e m p e r a t u r e s  
( 20*0 .

I n g e n e r a l ,  t h e  d e s i g n  o f  t h e  
t i t a n i u m  p l u m m e t  ( f i g .  2 b )  c a u s e d  
l e s s  b u b b l e  r e t e n t i o n  t h a n  t h e  d e s i g n  
o f  t h e  s t a i n l e s s  a t e e l  p l u mme t  ( F i g .  
2 5 )  when b o t h  p l u m m e t s  we r e  t e s t e d  i n 
( a n d  c l e w e d  t h r o u g h )  a g l a s s  c y l i n d e r  
i m o v p o i a t e d  i n a I a bo r at o r  y t e s t  loop*. 
A i r  a n d  o x y g e n  w e r e  u s e d  t o  c r e a t e ^  
b u b b l e s  on  t h e  p l u mme t s .  An i n c r e a s e  
i n t e m p e r a t u r e  ( 7 0  ° C . )  a i d s  i n  t h e  
o v e r - a l l  r e  mo v a l  o f  b u b b l e s  f r o m  t h e  
pIummet  s .

t a d I  a 1 1 • n - R • a I a t a n t  G l a s s e s .
\ e u t r o n -  a b s o r b i n g ,  c a d m i u m  b o  r o 
i l  I l c s t e ,  o p  t i « a I g l a s s e s ' 47 1 h a v e

S o .  I .  Wa l l  t h i c k n e s s ,  0 . 0 2 5  i n c h .

b e e n  e x a m i n e d  f o r  c h a n g e s  i n  t h e i r  
o p t i c a l  s p e c t r u m  a f t e r  e x p o s u r e  i n  
i n t h e  X - 10 g r a p h i t e  r e a c t o r  at  2 5 0 ° C ,  
a t  an a v e r a g e  f l u x  o f  7 . 3  * 10 1 1 , f o r  
5 . 4  ■ 10 * *  n v t .  Th e  c h e m i c a l  >t>re
p o s i t i o n s  o f  t h e  g l a s s e s  i d e n t i f i e r  
a s  1M,  2M,  3M,  a n d  4 M a r e  g i v e n  i n
T a b l e  7 o f  ORNI  - 12 2 1 '  4 4 ’ a n d  b y  
M e l n i t k . ' 4 * ’ T h e i r  c o n d i t i o n s  a f t e r  
t h e  f i r s t  l a d l i t  i o n  e x p o s u i e  h a v e  b e e n  
r  epo i t ed .  * '  0 1 M e a s u r e m e n t  o f  f u r t h e r  
c h a n g e s -  i n  t h e i r  o p t i c a l  s p e r t r a  a f t e r  
i r r a d i a t i o n  u n d e r  s i m i l a r  t e m p e r a t u r e  
i o n d l  I l u n i , i n  h o l e  b 0 ,  w e r e  m a d e  
30 h r  a f t e r  r e a c t o r  s h u t d o w n ,  w h i < h  
w a s  1 7 . 5  h r  a f t e r  r e m o v a l  o f  t h e  
g l a s s  s a m p l e s  f r o m  t h e  r e a l t o r  ( a s  
r o n t r a s t e d  t o  a s i m i l a r  a e v e n - d a y  
p e r i o d  u / f e r  r e m o v a l  f r om t h e  r e a l t o r  
at  t h e  e n d  o f  t h e  f i r s t  i r r a d i a t i o n  
e x p o s u r e ) .  C e r t a i n  d i f f e r e n i e s  i n  
o p t i c a l  s p e c t r a  may be  a t t r i b u t e d  t o  
a s e v e n - d a y  d e l a y  at  room t e m p e r a t u r e

1 4 1 • .  N. n .  v a a g s r l .  !».  M l  I .  H. P  • •  a 11 #
* 4« • I v t i c • I r • t of  lit* H«(0*>| ••••*• ■
H o a r t o r  f t o l o t m a , *  IV
V m m r l i r l )  f  r  « | f  » i  • P f p m ' i  / » r  n  W  i n 4 i n g

10, f t  50, Oflftt-*?*. p . 7*0 f * 9p.  p.  ?75.
Da ea)>n r* ««4 I I , mp. r i  I. , ONlis 1)21,

P•

<">L. U. Iilnil. N. I. S.H.,r4, K. H. las. 
a •  4 4 .  |  t t r a a i ,  * V » « i r A a <  A l t i a r b i  » |  G I •  •  •
C f O * 5 i O | » l j O j  5 » i i • • , *  J .  4 « ,  C a r • « .  , 3 4 ,
• 4  1 1 4 4 | ».

H. I afttf R. H ** Ra4» •! • • • -
R»aiat aat  G l i a t c i , *  N o a«f ***©•« P r * p * e  f
0  m a r f # r f y P r m g t  0  % • P e p • r t f o r  P 0  * % % 4 1 * 4 1 «% g 
4«f«tf f 5, fV5f, OHM-1171, p.  91.
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»n m e a s u r i n n  th»- s p e c t r a .  The . sever i -  
d a y  dr  I ay n i i  o d  ■ a i o n r i j  I■ v i n a b i l i t y  
t o  r emove  t h e  g l a s s e s  f r o m a r a d i a t i o n  
a h  it-1 d whe r e  n a i l  ai  I y > r r ad i at  e d bomb* 
we r e  be l UK a t o I ed  f o r  r a d i a t i o n  r o o t  i n n .  
•\t t h r  e n d  o f  t h f  i r r a d i a t i o n  p e r i o d  
e a c h  yl  a s h  had mor e  t h a n  20 r / h r  t o t a l  
a c t i v i t y ,  a s  n r a n i r n l  a t  l o n t a r t  b y  
a r u t  i f  p i e .  A f t e r  i h r  a e r o n d  i r r a d l -  
a t  i o n  t h e  | | l  a n e i  h a d  a a o a e t h l t  
h i g h e r  a c t i v i t y :  10 r / h r  at  2 i n .

I t  i s  t o  be  e m p h a s i t e d  t h a t  t h e  
da ma ge  t o  g l a s s e s ,  c o d e d  0RNL-1M,  -3M,  
a n d  - 4 V , o b s e r v e d  a t  t h e  e n d  o f  
5 . 4  * 10 1 * n v t  u a  o n l y  s l i g h t l y
d i f f e r e n t  f r o m t h a t  o b a e r v e d  a t  t h e  
e n d  o f  a s e c o n d  i r r a d i a t i o n  p e r i o d  o f  
<>.23 ■ 1 0 ,# n v t  at  2 5 0 ° C .  The  t o t a l  
e x p o s u r e  wa s  1 . 4  h * 1 0 * *  n v t ,  A l l
g l a s s e s  r e m a i n e d  i n  t h e  d a r k  w h i l e  
t h e y  w e r e  i n  t h e  r e a c t o r  a n d  a f t e r  
r e m o v a l ,  exc e p t ,  a s  i n d i c a t e d  on F i g * .  
2 7 ,  2 8 ,  2 9 ,  a n d  3 0 .  T h e  d a m a g e  i s  
i n d i c a t e d  by a b s o r b a n c e  c u r v e s  f o r  
t h e s e  g l a s s e s  ( F i g s .  2 7 ,  2 8 ,  29 ,  a n d  
3 0 ) .  I t  i s  r e c o g n i z e d  t h a t  s o m e  
d a m a g e  o c c u r r e d  i n  e a c h  g l a s s  f r o m  
i t s  i e  I f  - mi l l  at  i on a t  room t e m p e r a t u r e  
d u r i n g  t h e  p e r i o d  b e t w e e n  t h e  e n d  o f  
t h e  f i r s t  i r r a d i a t i o n  e x  pci s u r e  ( J u l y  
2 ,  1 9 5 1 )  a n d  t h e  b g i n n i n g  o f  t h e
s e c o n d  e x p o s u r e  ( J u l y  2 3 ,  1 9 5 1 )  a n d
d u r i n g  a s e v e n  - d a y  w a i t i n g  p e r i o d  
a f t e r  t h e  f i r s t  i r r a d i a t i o n .

An e a r l y  s t e a d y - s t a t e  e q u i l i b r i u m  
ma y  h a v e  b e e n  c l o s e l y  a p p r o a c h e d  a t  
2 5 0  °C,  h o we v e r ,  t h i s  p o  a s  i 1.1 1 i t y c a n n o t  
be  p r o v e d  by t h i s  e x p e r i m e n t .  R e f e r e n c e  
t o  t h e  f i g u r e s  i n d i c a t e s  t h e  f o l l o w i n g :

1. Th e  m o s t  s t a b l e  g l a s s  a f t e r  
i n i t i a l  i r r a d i a t i o n  i s  t h e  o n e  w i t h  
h i g h e s t  bo r o n  c o n t e n t .

2.  The  l e a s t  s t a b l e  g l a s s  a f t e r  
i n i t i a l  i r r a d i a t i o n  i s  t h e  one  w i t h o u t  
a n y  " a d d e d "  b o r o n .

3.  S e l f - i n d u c e d  cl am a g e  s e t s  i n  
s o o n  wh e n  t h e  g l a s s e s  a r e  r e m o v e d

f r o m  t h e  2 5 0 °C i n p i l c  t e m p e r a t u r e  t o  
r o o m t e m p e r a t u r e  ou t  o f  t h e  r e a c t o r , -

4 .  T h e  n e t  u am a g e  i s  r e l a t e d  t o  
t h e  o p p o s i t e  e f f e c t s  o f  s e l f - d a m a g e  
f r o m  i n d u c e d  a c t i v i t y  a n d  o f  t h e  c h a n g e  
i n  t h e  r a t e  o f  a n n e a l i n g  i f  t h e  g l a s s  
a t  2 5 0 * t  t o  r oom t e m p e r a t u r e ,  at  wh i c h  
t e m p e r a t u r e  t h e  a n n e a l i n g  r a t e  i s  much 
a I o v e r .

5 .  F x p o s u r e  o f  t h e  i r r a d i a t e d  
g l a s s e s  t o  o r d i n a r y  l i g h t  f r o m  a 
1 5 0 - w  t u n g s t e n  l i g h t  b u l b  c a n  t e m p o 
r a r i l y  c u r e ,  a t  r oom t e m p e r a t u r e , t h e  
m a j o r  n e t  d a ma g e ,  b u t  o n c e  t h e  l i g h t  
s o u r c e  l a  r e m o v e d ,  t h e  d r a s t i c  s e l f 
d a m a g i n g  e f f e c t  p r e d o m i n a t e s .

h .  T h e  p o s s i b i l i t y  e x i s t s  t h a t  
c e r t a i n  g l a s s e s  a n d  n a t u r a l l y  t r a n s 
p a r e n t  i n o r g a n i c  m a t e r i a l s  a n d  c e r t a i n  
f u s e d  m a t e r i a l s  r a n  b e  m a d e  u s e f u l  
f o r  i n p i l e  s e r v i c e  n r  f o r  l o w - p r e s s u r e  
r e a c t o r  s e r v i c e ,  when a h i g h  a n n e a l i n g  
t e m p e r a t u r e  ( 2 5 0 * C i s  n o t  c o n s i d e r e d  
a t r u e  a n n e a l i n g  t e m p e r a t u r e )  a n d  a 
l i g h t  s o u r c e  a r e  c o n c u r r e n t l y  a p p l i e d  
t o  t h e s e  o p t i c a l  m a t e r i a l s .  F u r t h e r ,  
t h e r e  i s  a s u g g e a t i o n  t h a t  a s t e a d y  
s t a t e  o f  r a d i a t i o n  d a m a g e  ma y  b e  
a c h i e v e d  e a r l v  i f  t e m p e r a t u r e  a n d  
l i g h t  e x p o s u r e  a r e  l i k e w i s e  c o n t r o l l e d .  
F u r t h e r  s t u d y  o f  t h i s  i  u b | e i  I l a  
r e c o mme n d e d .

C e r t a i n  m a t e r i a l s  s u c h  a a  f u s e d  
s p i n e l ,  f u s e d  s a p p h i r e ,  a n d  f u s e d  
t i t a n i a  p o s s e a  a r e m a r k a b l e  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e  t o  0 . 1 7  It u i  a n y  I s u l f a t e  at  
2 50  * C , a n d  b e c a u s e  o f  t h i s  f e a t u r e  
a l o n e  s h o u l d  be c a r e f u l l y  e x a m i n e d  f o r  
r e s i s t a n c e  t o  r a d i a l  i o n  d a m a g e  a n d  
f o r  p o s s i b l e  r e a c t o r  s e r v i c e  s u c h  a s  
o p t i c a )  w i n clow a , r e a c t o r  l i n e r s ,  a n d  
e l e c t r i c a l  i n s u l a t i n g  m a t e r i a l s  i n  
c o n t a c t  w i t h  u r a n y l  s u l f a t e .  No u r a n y l  
s u l f a t e  c o n c e n t r a t  I o n a  h i g h e r  t h a n  
4 0  g  o f  u r a n i u m  p e r  l i t e r  h a v e  b e e n  
a t  u d i e d .

1

a a  a a a  a a n  a a a
a a  a a a  a a a  a •  a a  a 
a a  a a  a a a  a a a a  a

a a  a s a  a  a a a a  a a  a a a a *
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s e a r c h  f o r  C a r r o a t o a - l e a  I • ( a  a t  
I n o r g a n i c  l a t e r  t a l a .  * * * * S a m p l e *  o f  
f u s e d  t i t a a i a  ( Ti O|  ) and f a a e d  s a p p h i r e  
( A l j O j )  w e r e  s u b m i t t e d  t o  t h e  F . n g i n r e r -  
i n| t  M a t e r i a l *  C o r r o a i o n  T e s t i n g  l a b o 
r a t o r y  f o r  e v a l u a t i o n  o f  t h e i r  c a r r o a i o n  
re a i a  t  a nee  i n a r a n y l  a u l f a t e  s o l u t i o n *  
a t  2 S 0 * C .  The  e v a l u a t i o n  o f  t h e a e  
a a t e r i a l a  i a  p a r t  o f  a c o n t i n u e d  a e a r c h  
f o r  a c o r r o a i o n - r e a i a t a n t  e l e c t r i c a l  
i n s u l a t o r  f o r  uae  i n  a O - c o i l  a y a t e a  
t h a t  i a  b e i n g  c o n a i d e r e d  f o r  d e t e r m i n i n g  
t h e  u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n  o f  k i n h - 
t e m p e r a t u r e  HRF f u e l  a o l u t i o n a .

A f e e  o f  t h e  i n i t i a l l y  o b a e r t e d  
p h y a i c a l  p r o p e r t i e a  o f  t h e  t i t a n i a  and 
a a p p h i r e  a ampl ea  a r e  Ri ve n  i n  T a b l e  14*

E x p e r i m e n t a l  C o n d i t i o n s  a n d  C o r 
r o s i o n  D a t a .  The  c o r r o a i o n  a t u d i e a  
• e r e  made  u n d e r  a t a t i c  c o n d i t i o n a  i a  
a p p r o a i a a t e 1y 0 . 1 7  M u r a n y l  a u l f a t e  
a o l u t i o n a  a t  250*C.  The a o l u t i o n a  and 
a a m p l e a  v e r t  c o n t a i n e d  i n  t y p e - 3 4 7  
a t a i n l e a a  a t e e l  a u t o c l a v e *  d e s i g n e d  t o  
c o n t a i n  ISO ml o f  l i q u i d .  The  a u t o - ,  
c l a v e *  • e r e  c l e a n e d  and t h e n  p r e t r e a t e d  
f o r  2 4  h r  a t  2 5 0 * C  i n  n i t r i c  a c i d  
(1 « t  % ) .  No a t t e m p t  v a i  made  t o  
a u p p o r t  t h e  a a m p l e a  i n  t h e  t e a t  s o 
l u t i o n * ;  m a t e a d  t h e y  t e r e  p l a c e d  
c a r e  f u l l y  i n  t he  bo t t o m o f  t h e  i u t o d a v e a

1 *J. i. tsfliek, asissasl (•tsasiKll.s (•
R. «. P e e *  11. U .rck  I I .  t « $ | .

p r i o r  t o  t h e  s t a r t  o f  e a c h  t e a t  r u n .  
T h e  u r a n y l  a u l f a t e  s o l u t i o n *  w e r e  
r e mo v e d ,  a a mp l e d ,  and r e t u r n e d  t o  t h e  
a u t o c l a v e  a t  we ek l y  i n t e r v a l s .  D u r i n g  
t h e  c o r r o a i o n  t e s t a  t h e  s o l u t i o n s  were  
m a i n t a i n e d  u n d e r  a p a r t i a l  p r e s s u r e  o f  
o x y g e n  o f  ISO p s i a  by t h e  w e e k l y  
a d d i t i o n  o f  c a l c u l a t e d  q u a n t i t i e s  o f  
35 * t  ft h y d r o g e n  p e r o x i d e .  The  u r a n i u m 
c o n c e n t r a t i o n s  a n d  pH v a l u e s  o f  t h e  
u r a n y l  a u l f a t e  s o l u t i o n s  • e r e  d e 
t e r m i n e d  a l s o .  C o r r o a i o n  d a t a  a n d  t he  
r e s u l t s  o f  s o l u t i o n  a n a l y a e a  a r e  r e 
p o r t e d  i n  T a b l e s  IS and 16.  T h e  c o r 
r o s i o n  d a t a  r e p r e s e n t  c u m u l a t i v e  
r e s u l t s .  Cr a n i u m a n a l y a e a  a r e  r e p o r t e d  
i n  d u p l i c a t e .

D i s c u s s i o n .  The c u m u l a t i v e  • e i g h t  
l o s s  o f  t h e  t i t a n i a  i n c r e a s e d  s l i g h t l y ,  
bu t  s t e a d i l y ,  f r om 0 . 0 S  mg/ cm* a t  t he  
en d  o f  t h e  f i r s t  week t o  0 . 4 8  a g / c s 1 
a f t e r  e i g h t  w e e k s .  T h e  c o r r o a i o n  
r a t e s ,  b a a e d  on c u m u l a t i v e  w e i g h t  
l o a a e a ,  w e r e  f a i r l y  c o n s t a n t  d u r i n g  
t h e  t o t a l  t e a t  p e r i o d ,  e x c e p t  t h a t  a 
s l i g h t  i n c r e a s e  o f  0 . 1 8  mpy w a s  o b 
s e r v e d  s t a r t i n g  w i t h  t h e  f i f t h  week .  
The t o t a l  i n c r e a s e  i n r a t e  was 0 . 1 0  mpy 
d u r i n g t h e  f o l l o w i n g  t h r e e - w e e k  p e r i o d .  
I . i t t l e  c h a n g e  i n  t he  a p p e a r a n c e  o f  t he  
s ampl e  o c c u r r e d  e x c e p t  f o r  t h e  d e v e l o p 
ment  o f  a a l i g h t ,  hrown d i s c o l o r a t i o n  
a f t e r  t w o  w e e k s .  No o t h e r  p h y s i c a l  
c h a n g e s  w e r e  o b s e r v e d .

T ab le  14

HOME PHYSICAL PftOPt.RTIf.fi Of TITANIA AN0 SAPPHIRE

INITIAL n i O t T

<•>

A P P R O X IM A T E  D E N S IT Y  

< « / « * >

S I M P  ACC A P f A

( c m 1 )
A P P E A R A N f l

F u s e d  t i t a n i s «. J07 5 4. 41 4 .  a 1 r r s f u 1s r - s h a p e d  b e t t
a r e n a s  c o l o r ,  s e m i *
o p a q u e ,  n o r p o l i s h e d

S y n t h e t i c  s a p p h i r e

• h i t # 1. 77 1 * 4 .  a 4 . 4 T r a n s p a r e n t

. G e l  d e e a .  H a * 4. a 4 . 1 T r a n s p a r e n t
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T ab la  is
f N l O H  ION OS' HTNTMITi r  l b  0 . 1 7  tf l l l l k t l  M I M U  SITU * M O T  M l

P R I S M  R |  OS O U U N  Of ISO M l *  AT I S O T

ERPONM
(Hr)

SOUTH*
pH

1 RAN It*  CUN TINT 
Of l » JSO< SOUTH*

(S /I)

•SIGHT LOSS OS SAPPtllNf 
SAMPLES (aa «■•*)

mlORJKK* RATI <•+* i
•Nit* OalAaa

•Hit* 0 .1 4 . .

0 3.3S 40. 1

1

US 3. SO S t.4. 30.4 0.31 0.3ft 1.04 1.34

33a 3.00 3S .I. 36. 3* 0.31 6.41 6. 33 1.01
SO 4 3.60 40.3. 40 3 0. 39 0 .43 6.6? 1.61

673 1.40 31.1. 36-3 0.33 6 .73 6.43 6.69

640 3. 40 36.1. 36 3 •  64 6 .6 4 0.47 0.67

100S 3. 40 34. 1. 34. 1 6.94 1.0ft * 6.77 6.6ft

1176 3.3S 36.6. 36.9 1.30 1.44 6.04 1.01

1344 3.40 39.1. 39 3 1.30 1. TO 6.93 1.64

*Or M M | I  • • H a t *  m I I • 4 It. I • •( i im im  par Him .

T o b l t  IS

CORROSION OF A SYNTHETIC FUME* TITANIA SAMPLE IN t .  17 H ISANTI. SULFATE 
tITN  A PARTIAL PRESSURE OF 0IY0EN OF ISO s a l t  AT SS0*C

EXPOSURE
(Hr)

SOLUTION

pH
URANIUM CONTENT Of 

SOLUTION (« /! )
•PHUT LOSS Of TITANIA 

SAMPLE (a f/ca* )
COMtOSION RATE 

<«PY»

0 3.35 40. 1
166 3. 30 3 7 .5 . 37.4 0 .0 3 0 .3 3
336 3.30 37.9 . 36 . 0* 0 .0 3 0.67
SO 4 3.30 4 0 .0 . 4 0 3 0. IS 0. 33
673 3.30 36 1. 36.4 6. 14 0. 19
640 3. 10 3 9 .0 . 39.0 0. 19 0. 16

1006 3. 30 3 7 .3 . 37.3 0 .34 0. 30
1174 3.30 3 6 .7 . 36.7 0 .40 0.37
1344 3. 40 36 .7 . 36.9 0. 46 0 .36

Or i g ■ a a I a r a a r l  a a l f a t a  a a l a t i a a  a a a  r a p l a r a f  a i l k  asa  ■ • l U i a i i l  I t .  S |  a l  a r a a i a a  p a r  l i t e r .

a a  a a a  a a t #  a a a  a a  a t  a a a  a a
a t  a a a  a a a  a  a  a t  « a a a
a o  a a  a a a  a a a a a a
a a  a a  a a a  a  a a a  a a a

a a  a a a  a  a a  a a  a a  a  a a a a  a a



H»K I'l- KI Oil KM 11 V »  MAHCM 2 h  . | «»5 2

h e i g h t  I <>*■«* a o f  t h e  l y n t h r l  i r  
• • l < | ) h i r« t  w e r e  g r e a t e r  by ■ f a c t o r  o f  
3 t o  4 t h a n  t h o i r  o f  t k f  t i t a n i a  f o r  a 
r a * | « r a b l f  M p o t u r *  p e r i o d  o f  e i g h t  
H* k a >  The r o r r o a i o n  r a t e a ,  c a l c u l a t e d  
f r o *  t h e  c t r r o a i o n  o c c u r r i n g  d u r i n g  
t h e  f t r a t  we e k ,  w e r e  1 . 04  and 1 . 2 4  a p y  
on  t h e  w h i t e  a n d  y e l l o w  s a p p h i r e s ,  
r e a p e d  i v e l y . F i n a l  r a t e a  f or  1344 h r  
e e r e  0 . 9 2  a n d  1 . 0 4  mp y .  T h e  t e o  
a p e c i n e n a  d i d  n o t  a h o e  any d e c r e a s e  
i n  t r a n a p a r e n r y  o r  o t h e r  p h y a i c a l  
e v i d e n c e s  o f  c o r r o s i o n  a t t a c k .

Of  ap p r o a  i aia t e  I y 20 r e r a m c a  a n d  
r e l a t e d  e a t e r i a  l a  t e s t e d  i n  u r a n y l  
s u l f a t e  s o l u t i o n s ,  t h e  t i t a n i a  a n d  
s y n t h e t i c  s a p p h i r e s  h a v e  s h o e n  t h e  
■ o i l  p r o m i s i n g  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  
f a r .  N o e e v e r ,  b e f o r e  a ny  d e f i n i t e  
r e c o s s e n d a t  i o n s  c a n  be s i ade  , t h e  
t i t a n i a ,  s a p p h i r e s ,  and s p i n e l s  s h o u l d  
be a u b j e c t e d  t o  a store t h o r o u g h  s t u d y .

•PT1CAL A M  ELECTRON IICROSCOPY
T.  E.  W i l l n o r t h  

F.  0 .  Mc Ne e r  P.  I .  Gar y

l l c r e i t o p y  o f  O s l d e  F l l n a  g a d  
C r y s t a l l o g r a p h i c  s t u d i e s  f o r  I l f .
Chr omi um s t e e l  ( C a r p e n t e r  4 4 3 )  c o n *  
t a i n i n g  a p p r o x i m a t e l y  1 . 2 5 *  c o p p e r  i s  
o f  i n t e r e s t  i n  t h e  HRF.. A s t u d y  o f  
o x i d e  f i l a s  p r o d u c e d  on u n p r e t r e a t e d  
s a mp l e s  o f  t h i s  s t e e l  i n 0 . 1 7  K UOjSO^ 
a t  250*C f o r  2 0 1 6  h r  i n d i c a t e d  t h a t  a 
v e r y  t h i n  a p i n e l - t y p e  o f  f i l m  f o r m e d  
a t  t h e  me t a l  s u b s t r a t e  and was c o v e r e d  
by a s u c c e s s i o n  o f  l a y e r s  o f  t h e  
m e t a l l i c  o x i d e s  o f  chr omi um and i r o n ,  
o r  r o m b i n a t i o n a  o f  b o t h .  The  c a l c u 
l a t e d  l a t t i c e  a p a c i n g s  a n d  l a t t i c e  
c o n s t a n t  o f  t h i s  s p i n e l  o x i d e  e e r e  
d e t e r m i n e d  f r o m  e l e c t r o n  d i f f r a c t i o n  
p a t t e r n s  b u t  d i d  n o t  a g r e e  e i t h  t h o s e  
o f  t h e  mo r e  common s p i n e l s  f o u n d  on  
a t e e | a .  Ba a e d  o n  M o t t ' s  t h e o r y * * * *  o f

<” V  F. Ha l l .  * TW. T h i . r i  *1 tfcs y . r o s t iw a  . 1  
h . l i f l i n  O u t *  F i l e .  • •  Meta l s ,  I I . . *  b s s i .  
F s r a l a y  g e e .  3 S . «T1 ( IVSS) .

t h e  f o r m a t i o n o f  o x i d e  f i l ms  on m e t s l s ,  
t h e  a s s u m p t i o n  e a a  made t h a t  t h e  t h i n  
f i l e  c o u l d  v e i l  be a c o p p e r  s p i n e l  w i t h  
t h e  p o s s i b l e  f o r m u l a  C u ' C r ^ O ^ .  I n  
e x p e r i m e n t s  made by t h e  C o r r o s i o n  g r o u p  
o f  t h e  HHP, s a m p l e a  o f  chr omi um s t e e l  
c o n t a i n i n g  c o p p e r  d i s p l a y e d  v e r y  good 
c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e ,  0 . 0 2  mpy,  u n d e r  
t h e  t e a t  c o n d i t i o n s  d e s c r i b e d  a b o v e .  
T h i s  mo u l d  s u g g e s t  t h a t  t h e  s p i n e l  
o x i d e  f i l m  h a s  g o o d  p r o t e c t i v e  q u a l i 
t i e s .  P a s e d  on  c o r r o s i o n  d a t a  c o l 
l e c t e d  fror t  u n p r e t r e a t e d  s a mp l e s  t h a t  
e e r e  e x p o s e d  f o r  s h o r t e r  p e r i o d s  
( 1008 h r )  . tnd h a d  c o n s i d e r a b l y  h i g h e r  
c o r r o s i o n  r a t e s  ( 0 . 0 6  t o  0 . 0 9  mp y ) ,  
t h e  p r o t e c t i v e  n a t u r e  o f  t h e s e  f i l m s  
a p p e a r s  t o  b e ,  a t  l e a s t  p a r t l y ,  a 
f u n c t i o n  o f  t h e  t i m e  o f  e x p o s u r e  t o  
t h e  1*0 SO# s o l u t i o n .  The d i f f r a c t i o n  
p a t t e r n s  o f  f i l m s  t a k e n  f r o m  t h e  
s a mp l e s  e x p o s e d  f o r  t h e  s h o r t e r  p e r i o d  
e x h i b i t e d  e e a k e r  s p i n e l  l i n e s  a n d  
s t r o n g e r  l i n e a  f o r  t h e  h e x a g o n a l  a n d  
r h o m b o h e d r a l  m e t a l l i c  o x i d e a  o f  
c h r o m i u m  a n d  i r o n .  E l e c t r o n  d i f 
f r a c t i o n  o f  o x i d e  f i l m s  f r o m m e t a l  
s a m p l e s  p r e t r e . a t e d  i n  1* HNO) o r  2 *  
C r O j  i n d i c a t e d  t h e  a b s e n c e  o f  t h e  
a p i n e l  o x i d e  i n  t h e  f o r me r  and a v e r y  
weak s p i n e l  l i n e  o a t  t e r n  i n  t h e  l a t t e r .

S t u d i e s  a r e  now b e i n g  made o f  t h e  
o x i d e  f i l ms  f o r m e d  on t y p e - 3 4 7  s t a i n 
l e s s  a t e e l a  t h a t  w e r e  ( 1 )  p r e t r e a t e d  
i n  1*  HNO a n d  c o n t a i n e d  v a r y i n g  
amount s  o f  Mo04" , ( 2 )  e x p o s e d  in 0 . 1 7  If 
UO.SO t o  w h i c h  c o p p e r  s u l f a t e  wa s  
a d d e d ,  and ( 3 )  e x p o s e d  i n  0 . 1 7  I  l ' 0 J SO4 
i n  whi ch f i s s i o n  p r o d u c t s  were i n c l u d e d .

O t h e r  wor k  f o r  t h e  HHP i n c l u d e d  a 
m i c r o s c o p i c  e x a m i n a t i o n  o f  g r a p h i t e -  
b e a r i n g  m a t e r i a l s  c o n t a i n i n g  s i l v e r  o r  
B a b b i t t  me t a l  t h a t  have  been p r o p o s e d  
f o r  HHF pumps. O b s e r v a t i o n s  i n d i c a t e d  
t h a t  e x t e n s i v e  c o r r o s i o n  a t t a c k  h a d  
t a k e n  p l a c e  i n  t h e  m e t a l  r e g i o n s  o f  
t h e  g r a p h i t e - b e a r i n g  s a m p l e s  a f t e r  
e x p o s u r e  t o  UD 9 0 t  s o l u t i o n s .
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C r y i l l i l l t t l  t h a t  had f o r m e d  on t he  
s u r f a c e  o f  t y p » * 1 4 7  s t a i n l e s s  s t e e l ,  
S t e l l i t e ,  and I n c o n e l  a f t e r  t h e y  had 
b e e n  i mm e r s e d  i n  a e o l a t i o n  o f  300  ft 
o f  u r a n i u m  ( a a  UO f  ) p e r  l i t e r  o f  
w a t e r  f o r  t w o  t o  t h r e e  d a y a  w e r e  
i d e n t i f i e d  aa a i l v e r  b y  c r y s t a l 
l o g r a p h i c  me t h o d * .  Theae  r w a w l t a  were 
v e r i f i e d  hy x - r a y  d i f f r a r t i o n  and  
a p e r  t  r o y t r a p h  i r  a n a l y a e a .  The  a i l v e r  
wan a p p a r e n t l y  an i m p u r i t y  i n t r o d u r e d  
d u r i a n  t h e  p r o d u < t i o n  o f  t h e  I ’O j K , .

E l e c t r o n  d l r r o a r o p y  o f  I r U l i .  An
e l e c t  r o n  a i c r o a c o p i r  a t u d y  o f  e l e c t r o *  
p o l i a h e d  t h o r i u m  o f  i n t e r e a t  t o  t h e  
M e t a l l u r g y  D i v i a i o a  waa made by uae o f  
t h e  p o l y v i n y l  a I c o h o  1 - f o r m v a r  r r p l i r a  
t e c h n i q u e  t o  d e t e r m i n e  w h e t h e r  t h e  
a p o t t y  e f f e c t  on t h e  m e t a l  s u r f a c e  
n o t e d  w i t h  t h e  o p t i c a l  m i c r o a c o p e  waa 
a p r e c i p i t a t e  o r  a t e x t u r e  i n t r o d u c e d  
by  p o l i s h i n g .  E l e c t r o n  m i c r o g r a p h s  
( F i g .  31 )  i n d i c a t e  t h e  e x i s t e n c e  o f  a 
p r e c i p i t a t e  r a t h e r  t h a n  a p o l i s h i n g  
e f f e c t .

T h e  s u r f a c e s  o f  a c o p p e r  c r y s t a l  
g r o w n  by  S m i t h  o f  t h e  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n  a r e  b e i n g  s t u d i e d  w i t h  t h e  
e l e c t r o n  m i c r o a c o p e  t o  l e a r n  m o r e  
a b o u t  t h e  n a t u r e  o f  t h e  t e r r a c e  g r o w t h  
o b s e r v e d  w i t h  t h e  o p t i c a l  m i c r o s c o p e  
a n d  t o  v e r i f y ,  i f  p o s s i b l e ,  t h e  e x *  
i a t e n c e  o f  a s p i r a l  t e r r a c e  f o r m a t i o n  
t h a t  h a a  b e e n  r e p o r t e d  by  v a r i o u a  
o b a e r v e r a  who  u a e d  i n t e r f e r o m e t r i c  
m e t h o d s .

M icro sco p ic  E v a l u a t i o n  o f  R a d ia t io n  
Damage to  Metala and T h in  M e t a l  Fl lma .
A t  t h e  s u g g e s t i o n  o f  S n e l l  o f  t h e  
P h y a i c s  D i v i s i o n  a a t u d y  o f  t h e  e f f e c t  
o f  i r r a d i a t i o n  w i t h  n e u t r o n s  on t h i n ,  
s p u t t e r e d  m e t a l  f i l m s  h a s  been  u n d e r *  
t a k e g .  F i l m *  o f  a l u m i n u m a p p r o x i m a t e l y  
6 0 0  A t h i c k  were d e p o s i t e d  on e l e c t r o n  
m i c r o s c o p e  s c r e e n s  and o b s e r v e d ,  and 
m i c r o g r a p h s  wer e  t a k e n .  T h e  a c r e e n a  
w e r e  t h e n  ex posed  t o  a b e a n  o f  n e u t r o n s

F i g .  31. Sur face o f  F l e e t  r o p o l  I shed
T h o r i u m .  ( o )  O p t i c a l  m i c r o g r a p h  show* 
i n g  e i t h e r  a p r e c i p i t a t e  o r  a p o l i s h i n g  
e f f e c t .  3 0 0 0 X .  ( fc)  E l e c t r o n  m i c r o 
g r a p h  i d e n t i f y i n g  t h e  s u r f a c e  e f f e c t  
as a c r y s t a l l i n e  p r e c i p i t a t e .  4S.OOOX.
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f r o *  i fcr \  - IU g r a p h i t e  r > i  ■ t n i f o r  
v a r y i n g  p e r i o d s  o I I IW and r . n U r r t . i f  
IN i l l* r l . r t r o *  a l <  r s i r n f r ,  H<- *« I t *  
l o  4 * i r  f a i l  t a  al io,  any < hang* in I k *  
f l l a i a  o b > r r * a b | p  * 1 1 1 1 1 0  i h r  r r m l t  I NI  
( » » » r  o f  I k *  a i r r a a <  ,»|>* I S« t o  I Oft A) .  
F u r t h e r  wo r k  a a 4 a r  a l t e r e d  » i | > a a a r a  
c o n d i t i o n s  i s  c o n t e w p l a t e d .

A s s i s t a n c e  h a s  b* a n g i v e n  l o  t k *  
S o l i d  S t a t s  D i v i s i o n  i n  d e v e l o p i n g  a 
r s a o t s • r o n  1 r 0  I t e c h n i q u e  f o r  w a k i n g  
r e p l i r a a  o f  t k s  s o r f o r s s  e f  i r r a d i a t e d  
■ o t a l s  f o r  o p t i c a l  a a d  o l s r t r o n  a i r r o -  
s c o p *  s t a d i s a  o f  r a d i a t i o n  d e w a g e .  
I n i t i a l  r s p l  i r a a  mads  by t h *  Fas  f i 1st* •* * 
o s t k o d ,  i a  w h i c h  r e m o t e l y  c o n t r o l l e d  
m a n i p u l a t o r s  a r *  u s e d  t o  l ay  down t h r  
r e p l i c a  f i l t n ,  f i v e  p r o w i a s  o f  b e i n g  
s a t i a  f a r t  o r y  f o r  o p t i c a l  w i c r o a r o p y .  
Tbs  p o l y e i n y l  a I c o h o l - f o r a v a r  r s p l t e a  
t e c h n i q u e  b a a  b o s a  s u g g e s t e d  a a  a

1» c . e s t r i t  a l  g r a d s * *  a f  t ka  f i t  f t  l a  C o . ,  
C l*** l *ad ,  Ob ia .

I

poa a IbI * n* t k nd f o r  r l e i l r o n  a t r r o *  
a m p l e  s tudy o f  aukai i rro  < bang**.

• l i f t  l a r k .  I a s  baa b**n aadr o f  
tb* t r a v e l i n g  a t a a *  a c c e s s o r y ! *  t hr  
• r i c h  l iens 1 1 tussle  r* *4 * t e  d s t s r w i a r t k *  
u n i f o r s i t y  o f  r a d i o a c t i v e  s o u r c e *  
d e p o s i t e d  in d r o p  f a r a  aad d r i e d  on 
t b i a ,  p l a a t i r  f i l o a .  Mad m e a t e g r s ph a  
o f  t b s  r a d i o a r t  i t s  s o urce *  of  r a d t a t i o *  
were taken on 2* by 2 - m .  l ant ern  a l i d e  
p l a t e n ,  and d e a a i t o w e t e r  t r a c e s  i t r e  
aiedr s i l k  t be eat  a k l  1 abed appal .  « us . * * * '

P a r t i  t i e  a l s o  s t u d i e s  have  b e e n  
■ a d e  o f  v a r i o u s  e a c h e n g *  r e a m s ,  
n i r k e l  p o n d e r s ,  a n d  R t f  • K f ( * t t a f  
e u t e c t i c .  Mt i  r o a t o p y ,  i n c l u d i n g  
a r a a u r e a e n t a , baa been done o f  v a r i o u s  
n i r k e l - s i r e  s c r e e n s .  Photo o i r r o g r a p b s  
we r e  t aken  o f  *11,0, i r r a d i a t e d
1*0, • H ,0 ,  e n r i c h e d  1 0 , .  and T e O , -211,0.

a

1 . a m * . n s .  r. a. a.a.*>. aad a. 1 .
C m , " T i . i . l i . f  >**g* fat l . i c l  D tatiI•atltt ,"
•». m . .  oaat• m i .  a. «r*tt.

SERVICE ANALYSES

A auaai ary o f  t h e  a n a l y t i c a l  s e r v i c e  
s o r b  o f  t h e  X - 1 0  A n a l y t i c a l  C h e m i s t r y  
D i v i s i o n  l a b o r a t o r i e s  i a  g i v e n  i n  
T a b l e  19.  A b r i e f  d i s c u s s i o n  o f  i t  
f o l l o w s .

IONIC k N « U U «

P. F . Thomason

T h e  s e r v i c e  e o r k  o f  t h e  l o e i c  
R e s e a r c h  a a d  D e v e l o p m e n t  g r o u p  b a a  
c o a t i a u e d  a t  a  n o r e i a l  r a t e  t be p a s t  
q u a r t e r .  T h e  a n a l y s e s  o f  i r r a d i a t e d  
f e e l  s a m p l e s  f r o m  t h e  c o r r o s i o n  
a t u d i e a  o f  0 0 , 8 0 ,  s o l u t i o n s ,  s o l i d  
r u t i r t i c a  o f  L'F,  , a n d  UO, s l u r r i e s  
c o n s t i t u t e d  t h e  h u l k  o f  t b s  s e r v i c e  
s o r b  o f  t h i e  g r o u p .  The a i e t h o d a  u a e d

f o r  t h e s e  a n a l y s e s  h a v e  been  r e p o r t e d  
p r ev  t o u a l y . ( 1 *

lu iacH u ic ti *Num>

8.  A. R e y n o l d *

R e l a t i v e l y  l i t t l e  s e r v i c e  s o r b  o a a  
d o n e  t h i s  q u a r t e r  by a r a b e n  o f  t h e  
R a d 1 or  h a u t e a  1 A a a l y a e a  g i o u p .  I d e n t i 
f i c a t i o n s  and n o n r o u t i n e  p r o t a c t i n i u m  
a n n l y n e a  s e r e  m a d e  f o r  t k a  C h e a i r a i  
T e c h n o l o g y  D i v i a i o n .  The s o r b  f o r  t h e  
O p e r a t i o n s  D i v i s i o n  i n c l u d e d  s p e c i a l  
r a d i o i a o t o p *  a a a l y a e a .

* * *P. f .  T k .e v a .s ,  ** l . a t*  *•«!»•#• - 0. •
•  i l . f M s i  hr . * e .  ** 4 s # l  y l  P i v l . i a a
P s . r i i r f .  f r i i M i i  f f . s . r l  f i t  f e r t e f  1 . |

r t  if, n i l .  nam-ats.  at.
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ACTIVATI ON A MALI Ml: I

G . V .  U i l d i c p u *

Ac t  i  v a t  ima a n a l y s t s  t e c  k a i  gees 
a p p l i e d  r o u t i n e l y  t o  t h e  d e t e r m i n a t i o n  
a f  nod  i n o , n i t  i « a ,  a n d  g a l l i u m  m  
a l u m i n u m .  A d d i t i o n a l  w o r k  i n  b e i n g  
d o n e  o n  t k a  d e t e r m i n a t i o n  o f  t r a c e  
e l e m e n t s  i n  p e t r o l e u m  h y d r o c a r b o n * .

•KNCRAL MAM I M K I I I  CAL ANALVMCM

C. L .  B m r r o a

A a a i a t a n c e  ana g i v e n  t o  t he  C h e m i c a l  
T e c h n o l o g y  D i v i s i o n  i n  t h e i r  a t u d i e a  
o f  t h e  v a l e n c e  s t a t e s  o f  p l u t o n i u m  i n  
t h e  HRE f u e l ,  o f  o d s o r p t i o n  a n d  
d a s o r p t i e n  o f  f i s s i o n  p r o d u c t s  o n  
m e t a l  s u r f a c e s ,  a n d  o f  t h e  s o l v e n t *  
e s t r a c t i o n  s e p a r a t i o n  o f  f i s s i o n  
p r o d u c t s  f r om u r a n i u m  i n  Pu r e*  p r o c e s s
s a mp l e s .

S i l i c a  l a  o f t e n  p r e s e n t  i n  s a m p l e s  
f r o m  t h e  P u r e s  p r o c e s s .  The s i l i c a  
eamaea h i g h  y i e l d s  ( s o m e t i m e s  a b o v e  
100M)  i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  UX 
a c t i v i t y 1* *  o f  t h e  s a m p l e s .  A m o d i f i *  
c a t i o n  t o  t h e  UX p r o c e d u r e  has been  
d e v e l o p e d  w h e r e b y  t h e  s i l i c a  i n t e r *  
f e r e a c e  may be r e a o v e d  by s c a v e n g i n g  
w i t h  H s S( ) 4 and  S r S 0 4 p r e c i p i t a t i o n  
a f t e r  t h e  i n i t i a l  K j T h i ,  p r e c i p i t a t e  
i s  d i s s o l v e d .

MNASAL ANALYSIS LABORATORY

J .  N. E d g e r t o n

The k i g k * t e m p e r a t m r e  b r a s i a g  
a l l o y  a v a l n a t i o n  p r o g r a m  o f  t h e  
M e t a l l u r g y  D i v i s i o n  n e c e s s i t a t e d  t h e  
a n a l y s i s  o f  a l l o y  s a m p l e s  o f  s i l v e r ,  
p a l l a d i u m ,  m a n g a n e s e ,  m a g n e s i u m ,

( , , a . I .  B a i l e e  a eg 0  n. Saa*. M B v i e r e l s a S l e a  
e l  Ml A c t i v i t y  la  F r a c a s *  S a l e t  • eaa .  ** Be• *  ( a p a c e I  
» f  g , f l a i l  / e »  ( A c  S a f * r a  I a a 1 1a a mf  F t c i i a a  
F c e g e c i  t e r r a i n * ,  i s  F l e e t  P e e v e * #  A s i a t i c s * ,
c a .im . p. *r i«sv it .  m s> .

m t t V e l ,  s i r c o B i m m ,  and  b o r o n .  Samp l es  
w e r e  d i s s o l v e d  by p r o l o n g e d  b o i l i n g  
n i l h  c o n c e a l  r a t e d  H N O , .  I t  e s s  f o u n d  
t k n t  t h e  s t i v e r  c o u l d  n o t  be s e p a r a t e d  
s a t i s f a c t o r i l y  f r o m  t h e  p s l l s d i o m  
b y  p r e c i p i t a t i o n  a s  t  bo c h l o r i d e  
bee  e a s e  a f  a t r o a g  c o p r e c i p i t a t i o a  a f  
p a l l a d i a m  a a l a a s  t b a  p a l l a d i a #  e a s  
f i r s t  c o n v e r t e d  i n t o  a t e t r a m i a e  s a l t .  
T h i s  o a a  d o n e  b y  f r o n t i n g  t h e  h a t  
n i t r a t o  e o l a t i o n s  o f  t h e  t e m p i ' s  e i t k  
NH4 OH u n t i l  t h e  p r e c i p i t a t e d  s i l v e r  
had r e d i s s o l v e d .  The s i l v e r  eas  t h e n  
r e p r e r i p i t a t e d  e i t h  M C I  a n d  t h e  
p r e c i p i t a t e  f i l t e r e d  o f f  and  w e i g h e d  
aa  A g C I t . T he  a c i d  f i l t r a t e ,  s h i r k  
r o a t a i a e d  t h e  p a l l a d i a m  c a m p l e s ,  eaa 
t r e a t e d  e t t h  a 1% d I  me t b y  I g 1 y e s i m a  
s o l u t i o n t h s t  p r a t  i p t  t a t a d  t h a  p a l  1 ad i am 
a s  ! M ( C 4HTOt N1 ) , ,  p a l l a d i u m  d i m e t h y l *  
g l y o s i m e .  The  p r e c i p i t a t e  eaa  t h em 
c o l l e c t e d  b y  f i l t r a t i o n  t b r a a g h  a 
G o o c h  C r u c i b l e ,  d r i e d  a t  1 1 0 * C ,  and  
w e i g h e d .  A n  i o n  e s r b a n g e  c o l u m n  
mas used  f o r  t h e  d e t o r m i n a t i o n  o f  t h e  

b o r o n  c o n t e n t  o f  t b o  s a m p l e .  A f t e r  
C 0 ( had been r e mo v e d  f r o m  t h e  a a a t r a l  
o r  s l i g h t l y  a c i d  e o l a t i o n s  o f  t b a  
s a m p l e  by b o i l i n g ,  t h e  s o l u t i o n s  w e r e  
p a s s e d  t h r o u g h  a a t r o n g • a t  i d  t y p e  o f  
r a t i o n  e s r h s n g e r  ( Do w n s  5 0 ,  12X c r o s s  
l i n k e d ) . ( < >  T he  b o r o n  e a s  t h e n  d e 
t e r m i n e d  by t h e  m a n n i t o l  m e t h o d . ( *
A l t h o u g h  i n v e r t  s u g a r  i s  u s u a l l y  
recommended f o r  t  he t i t r a t  i o a , m a n n i t o l  
e a a  f o e a d  t o  ka  v a r y  a a t i i f a c t o r y  
f o r  t h e  a l l o y s  a n a l y s e d .  By  t h i s  

m e t h o d  M a r t i n  a n d  H a y e s * * '  h s v e  
s e p a r a t e d  b o r o n  a s  b o r i c  a c i d  f r o m  
6 0  t i m e s  i t s  w e i g h t  o f  i r o n  a n d  10  
t i m e s  i t s  w e i g h t  o f  b e r y l l t e n ,  mag*  
a e s i u n ,  a l a n i n u m ,  t i n e ,  c i d m i v m ,  
c o b a l t ,  c o p p e r ( I I ) ,  n e r c u r y ( I I ) ,  
n i c k e l ,  t h o r i u m ,  t i m ( I V ) ,  a i r c o a i u m ,  
u r a n i u m ,  a n d  t i t a n i u m .  N i c k e l ,

* * *J .  B. U c r i i c  i .  B .  B a v c c ,  “  Ap r  I  I t a l i a n  
a f  l a a  t »  c l a s p *  l a  D a t a r s i a a l  l e a  a f  B e r e a , “  4 a a l .  
CAca.  M ,  I S !  ( I D t l l .

* * ' j .  B.  ( f f c t l e a ,  •  D a i a r e t a a *  l a a  a f  D a t e s . "  
A e e l p t i r e l  C A v a i t t v p  I m n a a  Q U a r v a r t )  F f e g r c » •  
B e g a n  / # »  F * f  t*4 f v f  i « |  A c p l c a k c r  I t ,  1*11, 
mM L .  I l t v ,  p .  4 * .
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a i r t o n i u m ,  a i f n r » iua , and a a a f « n r « «  
IN the  a l l o y s  M r .  det r r a i a r d  r o l a t i  ■ 
• . t n c i l  I f .

The s a l u b i l i l y  e l  a l l o y  c ompone n t s  
t a  l i q u i d  h y d r o s t d e  t a d  f l u o r i d e  and 
o t h e r  l i q u i d  f a a l a  a t  I OO*C i a  
b e i n g  s t u d i e d  by  t h e  M e t a l l u r g y  
D i v i s i o n .  S a a p l e s  a l  t h e n *  l i q u i d  
f u a l a  v a r a  a u b s i t t e d  f a r  t h a  de «  
t a r a i a a t i o a  o f  c o r r o s i o n  p r o d u c t s .  
An a l y s e s  a u r a  a a d e o n t h e  h i g h * t e a s e r s *  
t u r a  o x i d e  p r o d u c t s  f o r  n i c k e l ,  
c a r b o n ,  b m r n a ,  a ad  s o d i u m.  I n  t h i s  
a n s a  a t u d y  i t  a a s  a l s o  n e c e s s a r y  t o  
t o s t  f o r  t h e  p r e s e n c e  o f  i n h i b i t o r s  
i n  t he  b a t h  m a t e r i a l .  The b a t h  s ampl es  
a e r o  a n a l y s e d  f o r  s i r c o n i u m  s a d  
magnes i um.

The d a t a r m i n a t i o a  o f  t h e  f l u o r i d e  
c a n t a a t  a f  a u t a r k i e s  s a t  r e q u i r e d  
by t h e  S o l i d  S t a t e  D i e i s i e a  t o  t h e i r  
a t u d y  a f  r a d i a t i o n  damage t a  f ue l  
e u t e e t i c a  ( UF , - Na F - Be F ) . The g e n e r a l  
p y r o h y d r a l y a i a  p r e c a d u r e  d e s c r i b e d  
p r e v i o u s l y  e a a  u s e d .  H o s e r e r ,  
t h r e e  c h a n g e s  e a r s  made i n  t h e  p r e *  
e n d u r e .  The  us e  o f  A1 , 0 ,  r a t h e r  t h a n  
U , 0 ,  n s  a c a t a l y s t  ea a  f ound  t o  g i v e  
e q u a l l y  s a t i s f a c t o r y  r e s u l t s ,  e ve n  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  b e r y l l i u n  
e u t e c t i c s ,  a n d  a t  t h e  s a m e  t i m e  
e l i m i n a t e d  t h e  n e c e s s i t y  o f  s e p a r a t i n g  
t h e  U*** f r om t h e  II*1*,  b a t h  o f  e h i c h  
a r e  p r e a e a t  f o l l o w i n g  t h e  u s e  o f  U, 0 ,  
aa a c a t a l y s t  i n  t h e  p y r o h y d r a l y s i s .  
Thymol  b l u e  p r o v e d  t o  be s u p e r i o r  as  
an i n d i c a t o r  t o  p h e a o l p h t h a l e i n ,  which 
was p r e v i o u s l y  u s e d  i n  t h e  t i t r a t i o n .  
An S B -  1 s y r i n g e  m i c r o h u r e t  was  
p u r c h a s e d  f o r  more a c c u r a t e  t i t r a t i o n  
o f  t h e  HF s o l u t i o n .  The a i r r o b w r s t  
may  h e  u s e d  w i t h  a S-  o r  a l « m l  
s y r i n g e .  The  l «ml  s y r i n g e  i s  c a l l -  
b r a t e d  t o  d e l i v e r  an amount  a s  s m a l l  
as  0 . 001  ml .  The use e f  t he  m i r r o b u r e t  
gave  much more  a c c u r a t e  r e s u l t s  t h b n

•  e r e  o b t s i a e d  * 1 1 1 1  t h e  o r d i n a r y
p i p e t .

The d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  n e u t r o n -  
s c a t t e r i n g  c r e s s  s e c t i o n  e l  v s a a d i u a  
and n i t r o g e n  by t he  Che mi s t r y  D i v i s i o n  
n e c e s s i t a t e d  t h e  det  e r n t  s a t  i on a f  t h e  
p e r c e n t a g e  o f  v a n a d i u m and n i t r o g e n  
i n  v a n a d i u m  n i t r i d e  s a m p l e s .  The  
n i t r o g e n  was d e t e r o m e d  bv t he K j e l d s h l  
p r o c e d u r e ;  h o o e v r r ,  a l a r g e  e i « e a a  o f  
k , $ 0 4 ( 20  g o f  k j SO,  per  g of  s a mp l e )
•  a s  n e c e s s a r y  t o  p i e « m t  l o s s  o f  
n i t r o g e n  d u r i n g  de< oopos  i t  i on o f  t h e  
sampl e.  4 5 0 - m l  volume o f  l o n . e n t  r a t e d  
H j S 0 # wa s  t h e n  a d d e d  a n d  t h *  d e 
c o m p o s i t i o n  a l l o s e d  t o  <0 0 1 1 0 0 * St 
b o i l i n g  t e m p e r a t u r e  lor  ♦* t o  1 h r . * * *  
the n u t  l e n g t h  of  I i s* depended  upon 
t he  t e m p e r a t u r e  at  s h t < h  t h e  s a m p l e
•  as  p r e p a r e d .  The vanadi um u s  d e 
t e r m i n e d  by  u s i n g  p o t o » - i u m  p e r -  
s i n g n n n t e ( t >  i n  t h e  m U s e t  n r  o i l -  
da t l o n - r e d u c  1 1 on method.

The  r e c o v e r y  o f  p l u t o a i u m  f r o m  
a e t a  11u r g i c a  1 o a a t e  by t he  C h e m i c a l  
Te c h n o l o g y  D i v i s i o n  n e c e s s i t a t e d  t h e  
s t udy  e f  t h e  s a l t  r e s i d u e s  r e s u l t i a g  
f rom d i s s o l u t i o n  of  s l a g  and c r u c i b l e  
m a t e r i a l s .  S a m p l e s  n f  t h e  s l a g  i n  
a c i d  s o l u t i o n s  s e r e  s u b m i t t e d  f o r  
i o d i n e  d e t e r m »a s t I  o n ; t he  i o d i n e  i n 
t h e  s i n g  o a s  i n  t h e  f o r m o f  I ,  a n d  
1 0 ,* .  S e v e r a l  a n a l y t i c a l  me t h o d s  f o r  
i o d i m e  o e r e  t r i e d .  C a r b o n  t e t r a 
c h l o r i d e  e a t  r a r  t i  on of  t he  I ,  ops  moat 
s a t i s f a c t o r y .  The e x t r a c t i o n  *#a  made 
w i t h  a r e s  a n d  t h e  r e d u c i n g  a g e n t ,  
h y d r o a y l a m i n e  h y d r o c h l o r i d e ,  i n  t h e  
p re s e n c e  o f  i n t e r f e r e a c e  from F e ( l l l ) ,  
C r ( I I I ) ,  N i ( I I ) ,  Mg < I 1 1.  C a ( l l  >,  
N a d ) ,  A l (  t i l l ,  F \  S i ,  NO, N O ,, and  
HNO, . F o l  l o s i n g  e s t r a c t i o n ,  t h e  
s o l u t i o n s  m e r e  t i t r a t e d  e i t h  ® • 1 N

V. * .  I t t l ' k i n  s a l  a .  r .  O to e s i .  “  S o s i v s t s  
•  f V v a s S i s o  B , »  r «Sv “  I t r v s . .  ». / • • • < • * • > •
14. | S«  < ! • « # > :  C 4 4>.  *TI t l * «

, T , C.  J .  S e 4 4 v s  l U t l H . i f l l l t t l ,  4 « e l r t » « s l  
C k . a  n  it f i k #  X s a S s I  I s a  f u / t i l .  » I S S . S S l ,
a > 6 r . v - i i i i .  a * ,  r . n .  i« ia .
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N i j . 1 , 0 ,  a nd  i h r  CC14 •* i t s  o « a
i n d i c a t o r .  A d i f f e r e n t  p r o < e d u r e  o n s  
found t o  ho a o r o  s a t i s f a c t o r y  f o r  t h e  
a n a l y s i s  o f  a l k a l i n e  s a a p l o s  o f  
i o d i a o  t h a t  c o n t a i n e d  NO,*,  NO,*,  > * ,  
C l * ,  a n d  S i  a a  t a t o r  f a r o a c a .  T h o  
e a a p l e  oaa  d i s t i l l e d  o i t h  a a  o n r o a a  
o f  f a r r i c  a s a s a i m  a 1 no in  on N , S 0 4 
a a l a t i o n  t o  l i h o r a t o  t he  i o d i n e  a s  I , .  
Tho d i a t i l l a t o  v i s  c a u g h t  i n  a s o - 
l o t i o n  o f  C C I 4 r o n t a i n o d  i n  a a  i c a  
h a t h .  Tho t i t r a t i o n  oa s  t h e n  a a d o  
o i t h  0 . 0 1  »  N . , 8 , 0 , ,  a nd  t h o  C C 1 4 
a g a i n  a c t e d  n s  i t s  o o n  i n d i c a t o r .

In t ho C h e a i c a l  Technology Di v i s i o n  ’ a 
a t a d y o f t h r  d e h y d r a t i o n  o f  U0,S04 *3H, 0  
i n  c o n n e c t i o n  o i t h  t h e  r e c o v e r y  o f  
0 , 0  f r o a  HRF f u e l  s o l u t i o n s ,  t h o  
U0,SO4 *3H,O o a s  d e h y d r a t e d  i n  a d r y  
a i r  a t r e a a  a t  a t e e p e r a t o t e  r a n g e  o f  
ISO t o  400*C.  Vhon as  ouch e a t e r  had  
ha a n  d r i v e n  o f f  a s  o a s  p o s s i b l e  a t  
t h i s  t o a p e r a t o r e , t he  DO,S04 *3H,0 wan 
h a s t e d  t o  0 0 0 * C  t o  c h o c k  f o r  a n y  
o a t o r  t h a t  n i g h t  n o t  have boon d r i v e n  
o f f  a t  t he  l o n e r  t o n p e r a t u r o s .  S o a p l e a

o f  t h e  HO,  SO# • 3H , 0  t h a t  h a d  b o o n  
h e a t e d  a t  ISO t o  R00*C o o r o  s i i h n i t t o d  
f o r  u r a n i u a ,  s u l f a t e ,  a n d  e a t e r  
d t t e r a i i a t l o M  . Tho n o t h o d  a p p l i e d  
f o r  t he  do to  r n  l na  1 1 on o f  t h e  a m n i o n  
c o n t e n t  o f  t h o  U 0 , S O 4 *3M,0 v a n  h y 
d r o l y s i s  a t  1000*C i n  t he  p r e s e n c e  a f  
s u p e r h e a t e d  s t e i n .  D e t a i l s  a f  t h o  
a p p a r a t u s  have b e e n  g i v e n  i a  a p r o v i s o s  
r e p o r t . A  c a t a l y s t  ons  a n t  n e c e s 
s a r y  a m c a  t h e  0 , 0 ,  t h a t  o a s  f a m e d  
a c t e d  as  i t s  o o n  c a t a l y s t .  A f t e r  a a  
i g n i t i o n  p e r i o d  o f  4S a i n ,  t he  r e s i d o e  
i a  t h e  b e a t  na n  c o o l e d  and n e i g h e d  a s  
U , 0 , .  U r n v i s r t  r i r  d e t e r m e n t  i o n s  o f  
u r a n i u a  o e r e  a l s o  n a d e  a n  s e p a r a t e  
p o r t i o n s  o f  t h e  a a a p l a  by p r e c i p i 
t a t i n g  t k a  u r a n i u a  a a  U , 0 g o i t h  
NH4GH. The r e s u l t s  o b t a i n e d  c h e c k e d  
s a t i s f a c t o r i l y  o i t h  t h e  k y d r a l y s i a  
a s t h o d .  C o o p e r a t i v e  d a t a  o b t a i n e d  by 
t h e  t e a  a e t k a d a  o n  a v a r i e t y  o f  
s a a p l o s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  17.

The s u l f a t e  c o n t e n t  o f  t h e  a a a p l a  
e a a  d e t e r a i n e d  o n  a n o t h e r  p o r t i o n  by 
s e p a r a t i n g  t h e  a r a a i a a  o u t  on a a

T a b l e  IV

c ea rn s imsn e» rac sysssltsis am the ssavimetric k t i m i
r«B US AN ltd IN M ,ll4 11,4 lilTLII

SAMPLE NO.

T E M P E R A TUNE TO t N I C N
1)0 _ AO. * I N  n  I A 1

U N A N I U M  ( S )

H E A T E D  B E F O R E  SAMPLING ( * C ) NN4 0N P r e c i p i t s t i s a H y d r o l y s i s

1 Ho o n  < 2 S ) 5 7 . 5 6 SR. 12
2 R o o a  ( 2 5 ) SR. 75 57.  RS

1 5 0 6 4 . 2 9 6 4 . 2 0
4 2 0 0 64.  i a 6 3 . RR
S 2 5 0 6 4 . 2 6 64.21
6 300 6 4 . 6R 64 . 76
7 3 5 0 6 5 .  OR 6 5 . 1 9
t 4 0 0 6 4 . 9 2 65 . 07
a • 0 0 R4.6R R4.63
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rm mnon j n i h v , m a r i h  2*. m2

» *•  »C ba • «  a r o l v a i  o f  D o i t f S O ,
12% c r  o a a - i 1 nkrd  , and tba
r t i d l t u f  H,S04 o i t b  s t o e d a r d  a l k a l i .  
A l a * ,  a i r i M i i t n c  i « l  f a i t  da* 
U r a i a a t i a a  oaa aado by y r a c i p i t a t i o i  
a i t k  B a d ,  i a a a  NCI a a l a t i a a .  Roaol ta  
by i k a  t o o  o a t k o d a  a r t  r o e p a r a d  t a  
T a b l e  I I .

A a t o d y o f t b a  a t a b i l i t y  o f  Dooaa*50 
r o a i a ,  12% c r o a a •1 a o b o d , t a  6 t o  
12 A i t t r i c  a c i d ,  o b i c b  i a  b a t a g  
c o o d a c t a d  by t bo  C b o a i c a l  T a c boo l o f y  
D i t i a i o a ,  i a  o f  i a t o r o a t  i a  t b a  
% a La p r o c o a a .  P o 1 a r e g r a p h i e  do*
t o r a i o a t i o a a  o f  a i » c r o « r o a  a a o a a t a  of  
r a a i d o a l  a o l f a t o  t a r .  . a d o  oa aaoplaa  
o f  t b o  o l o o t a  a a b o i t t o d  f r e a i  t ba 
•  t o d y .  Tba a o l f a t o  o a a  r a d o c a d  t o  
b y d r o g a a  a o l f i d o  aad p r o c i p i t a t a d  aa 
c a d a i a o  a o l f a t o . * * *  Tbo c a d a i o a  
a o l f a t o  • • •  than  d t a a o l v o d  i a  HC1 aad 
t b o  e o d o i o o  d o t o r o i a o d  p o 1a r o * r a p b i • 
c o l l y .  Tbo a o l f a t o  o a a  c a l e o l a t o d

** A. • .  Bar t aa aa* P. P. Tfcaoataa,  “  Pa la ra .  
a t  aa* • • B a l t r a i a t t i a a  a f  t a l  f  a t a .  ** Aaaf.  C*«a.b .  io ta  d a m .

f r o o  t b a  t o t a l  r a d a i t a .  S i a r o  a a *  
HNOj p r a a a a t  t a  t b a  a a o p l a  o a o l d  
f a a c t  o i t b  t b a  H. S j o a t  a a  t b a  t a *  
d u n o g  o i a t o r a  aoul d ,  i t  o a a  oa c oaa a r y  
t p  o a a  f o r o i c  a r i d  t o  d o a t r o y  a a y  
HNOj p r a a a a t .  S o l f a t a a  t o  d t a t l l l o d .  
d a a i a o r a l i i t d ,  f i l t e r e d ,  a nd  a t o a o  
e o n d o o a a t a  o a t a r  t a r o  a l a o  d a t a r o . o a d  
by t b i a  o o t b o d .  Tba r a a o l t a  oo r a  i a  
• i r t o a t i t  o i t b  d a t a  o b t a i a a d  by 
•  r a v i a o t r t c  oa t koda .

Ot  1 a a o p l a a  o a r a  t o b o i t t o d  by t ba  
E o g i e o e r t a g  and M o i n t a n a a r o  D i t i a i o a  
a a d  t b a  HUE f o r  d o t a r a t a  a t i a a  a f  
d a a a a t y ,  f l a a b  p a i a t ,  a a b .  s a d i a a a t ,  
o a t a r .  d t a t i l l a t i a a  t r a p o r a t o r t .  boat  
o f  e e a b e a t i o a ,  a a d  t i a r o a i t y .  Ap* 
p a r a t o a  f or  a l l  t ba  d a t a r a i  o a t l o a a  l a  
a t a i l a b l a ,  aad a t a a d a r d  A NTH o o t b o d a  
■ i l l  ba oaad.

U M U T N I  t w  K I M N U  C M T I H

G.  R.  t i l a o n

F o r t y - o a a  p a r  c o a t  o f  t b a  t o t a l  
o o r b  f o r  t b a  p e a r l e r  o a a  f o r  t b o

Toblo II

C N P i l l l M  DP VDLUMTRIC ( I W  EKCRANM) AM M AV IM TtlC ( I a n , )  
H T M N  PM  SO, IN V I , H 4 ' I I | I  M IP IC I

SAMPLE TEMPERATURE TO VfllCN SULrATI ( S I

NO. U O , S 0 4 ’ XM| 0  NAS 
MATED BEFORE SAMPLING <*C) I t C l j  P r t t i . i i t i i t t

V * | t r i e
( 1 o a  E a c h a a f a 1

1 Room ( 2 5 ) 2 2 . 4 5 2 2 . 5 4

2 R o o o  ( 2 5 ) 2 2 . 7 0 2 3 . 1 1

3 1 5 0 2 5 . 5 0 2 5 . 5 5

4 2 0 0 2 5 . 5 2 2 5 . 3S

S 2 5 0 2 5 . 5 2 2 5 . 5 3

4 3 0 0 2 5 . 3 1 2 4 .  * 0

7 3 5 0 2 5 . 7 4 2 5 . 1 3

• 4 0 0 2 5 . 3 4 2 5 . 7 2

9 1 0 0 0 . 3 4 0 .  14
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Thor ea  end I m m t  "23"  | r o « p *  o f  U t  
C k c a i c a l  T e c h a o l o g y  D i v t a i o a .  TK* 

a s e d i n  t h i n  e o r h  h • * r  a l l  
b a a *  r e p o r t e d  a a r e p t  I bona  f a r  f r a a  
a r i d  a n d  a l a a i a a a  t a  t b e  p r t a a a e a  a f  
I I w r i a a .

TK* B e c b e a * ,  Node I K, a o t o o a t t c  
t i t r a t a r  l a  b e i n g  ward t a  d a t a r a i a a  
f r a a  a r i d  i a  a a a p l a a  t h a t  r a n t . i n  
i K c r t w a  a a d  a l a a i a a a ,  f o r  e a a a p l e ,  
TKaraa f a a d  aa op l s a  and Thor e a  r o o a t e r *  
c a r r a a t  r a a  a a a p l a a .  TKr t h o r i o o  aad 
a l a a i a a a  a r a  r e a p  I a aad a i t b  K| C | f>4 . 
By a p a t * a t t o a a t r i r  t i t r a t i a a  aad 
p l a t  a f  pH a p a  i a a i  « a l a a e ( a l )  a f  
baae  a d d e d ,  i t  i a i  f oaad  t h a t  t h e  ead 
p e i a t  a f  t  be t i t r a t t o a  a c c a r r a d  a t  
pH 7 .  Tb r  a a a p l a a  a r a  t b e a  t i t r a t e d  
by n e t t t a p  t b r  pH d i a l  a f  t  be a a t o a a t i r  
t i t r a t a r  a t  pH 7 ;  t i t r a t i n g  a i t b  
a t a a d a r d  baae  and r e a d i n g  t b e  v e l o a e i a l  1 
a f  t b e  b a a e  i a  r e p a i r e d  t a  t i t r a t e  t be  
a r i d  i a  t b e  a a a p l a  d t r e r t l y  f r a a  t b e  
b a r a t  e b e a  pH 7 i a  r e a c h e d .

A f t e r  t b e  a a a p i a  baa b a e a  a a a l y a e d  
f a r  f r e e  a n d  by t b a  a b o v e  a e t b o d  
aad f o r  t h o r i e a  by t be  T b e r a a  c o l o n -  
a a t i i t  a e t b o d ,  t b e  a l a a i a a a  i a  da* 
t e r a i a e d  by t b r  a e t b o d  r e p o r t e d  
by T b o a a s a a  ( c f . ,  " I n d i r e c t  O e t e r a i *  
a a t i e a  a f  A l a a i a a a  i n  *23* P r a c a a a  
Faad h o l a t i o a a , "  t b i a  r e p o r t ) .

T b e  d a v a l o p a e a t  a f  a a e t b o d  f o r  
t b a  p o l a r e g r a p h i c  d a t e r a i a a t t a n  a f  
a r a a i a a  i n  t b r  p r e a e a r a  o f  o r t h o *  
p b o a p b a t e ' * '  aaa r o a p l a t a d .  V a r i a t i o n  
i a  t b e  h e i g h t  o f  t b r  a r a a i a a  p o l a r o *  
g r a p h i c  a a v a  a i t b  v a r y i n g  a r i d  con* 
( • a t r a t i a i i  a a a  a t a d i e d  b y  a a a  o f  
HC10# , MCI,  HNO,,  H . S O , ,  H , ! * ) , ,  aad 
HF.  S i n c e  t b r  r h i e f  i a t a r a a t  a a a  
i a  H , K O , , a c o n c e n t r a t i o n  a f  0 , 7  A 
H ,P O , a a a  c b a a a a ,  e h i r b  a n a  on  t b e  
p l n t e n n  r e g i o n  o f  t b r  p l o t  o f  A H,K),

t .  Csee*st aad • .  a, • l | , * a .  ** Patera* 
• r a p n i v  n * « a > a i a a l  <••  i l  V i m , a  >a ■ k .  r .  . . . . . .
af 0 > i l* , l .o l« i . ,  * l . t l f i t r . l  C k o t t r ,  I i . i u m  
9*. f i e r i ,  t i . f i i , ,  I>m m  /.» P . r t . d  l . d t a .  
Am a J a. I P f d .  O M M -ie i .  p .  |T .  *

va .  a r a a i a a  «a ve  b r i g h t ,  aad p o l a r o *  
g roan  o f  a e i a l i o a a  a f  v a n o a a  a r a a i a a  
r e a r  r a t  r a t l a a a  e a r a  a a d * .  Tbr  b r i g h t  
o f  t b a  p a l  or  e g r a p h i c  a a va  f o r  a r a a i a a  
eon f a a a d  t o  ba p r o p o r t i o n a l  t a  t h e  
a r a a i a a  r o a r ,  a t  r a t i o n  o v e r  t b e  r a a g e  
o f  I t a  100  «.g a f  a r a a i a a i  p e r  a i l  I f  
l i t e r  a f  0 7 A H , P 0 , . A r e p o r t  a t  11 
be e r i t t e a  a n  t b i a  e a r b .

M L O f PLANT CNHTINL

C. E. l e a k

A r r e l a r a t a d  o p e r a t i o n  b y  t b a  
P i l o t  P l a n t  a n  t h e  P a r r a  p r o g r a a  
r a a a l t a d  i a  90% of  t b a  t o t a l  a a a l y a a a  
f a r  t b i a  q a a r t e r  b e i n g  a a d a  f o r  t h a t  
g r oap . A b i g b a r  p a r r a a t a g o  o f  a a a I  y o a a  
i a a n t i c i p a t e d  f a r t b i a  g r e a p  a a  t b a i r  
p r a g r a a  p r o g r e e a e a .

A r e v i a i e a  o f  t b a  f l a o r i d e  p r o *  
c e d a r e * 1** t o  g i ve  l a c r a a a a d a e a e i t i v i t y  
a a d  a o r a  r e p v o d a r i b i a  r a a a l t a  a a a  
a e r e a a a r y  f a r  t b a  a a a l y a i a  o f  a q a a a a a  
a a a p l a a  a a b a i t t r d  bv t b a  C b e a i c a l  
Te c hno l ogy  D i v i a i o a  i .  r o a a a c t i o a  a i t b  
t b a i r  s t u d y  o f  i r r a d i a t e d  T e f l o n .  
R e d a c t i o n  o f  t b r  T bo roa  c o n c e n t  r a t  ion 
i a r r e a a e d  t h y  a e a e i t i v i t y  i a  c o l o r  
d e v e l e p a e n t .

In  a d d i t i a .  t o  a a a p l a .  f r a a  t b a  
P i l o t  P l a n t  s e v e r a l  h i g h l y  r o a r o a t r e t e d  
p l a t o a i a a  e o l a t i o n s  a a r r  a a b a i t t r d  
f r o n  t b a  I s a l  a t  i o n  P r a c a a a  f a r  da*  
t a r a t a a t i a a  a f  p l a t o a i a a ,  a r a a i a a ,  
a c i d ,  and g a a a a  a c t i v i t y .

Tba a a a  a f  l i a r  b ro a id e  e o l a t i o n  aa 
a a h i a l d i a g  a g e n t  f o r  t h e  a t o r a g a

a. t . g a l l s * ,  f . t. t i e o a a a o .  l .  T. 
i .  a.  a s f s v l d * .  C.  t .  I . r  r . . .  .ad I .  J .  

F r e d e r i c k ,  “ l . . r ( . . i c  l l u v i l . i  -
•  f c . i . s . i r t .  a .  i k . I  s i l k  ' T k . r s s *  I . . I . . I  i a . c k . 4  
" f l ,  # • • • • !  • /  4 g < |  j  • Af  I f r « f  r d a r « i / g p  tA#
^  f r . i d M ,  ONf t f  -  t i l  ( A m . M r  • • I I I .

■
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•  f h i g h l y  r a d i o a c t i v e  s a o p l e s  p r o v e d  
t a a a l  l a f i t t o r y  b a c a a a a  o f  t h e  da*  
*a lopamat  o f  t  u r b t d t  t  y t a  t bo a e l a l i e a .  
Load s i l i c a t e  g l a a a  ( t y p o  GS),  produced  
by P o a b o r t b y  l i a t  r u a r n t  C o . ,  i a  b e i n g  
t a a t a l l a d  t o  t l i a i a a t t  t bo a a c a a a i t y  
o f  p e r i o d i c  f i l t e r i n g s  o a c o o a t a r a d  i a  
t k a  uaa o f  a i a c  b r o m i d e  a a l u t i o a .

M C A N A L tlC I

U. K o e k o l e

Tka  a n a l y t i c a l  l a b o r a t o r y  i a  t k a  
7SOO a r e a  kaa boon i a  o p o r a t i o a  a i a c a  
November  19,  1951,  d u r i a f  o k i c k  t i n e  
a a a a  2 4 0 0  d a t o r a i  a a t  i o a a  ha ve  ka oa  
pe r f o r med .

Tka a oo  f i l t e r  p k o t e a M t e r ,  a o d a l  
0 * 1 2 0 1 ,  w.aa k a o a  t a a t a d  aa d  f o u n d  
a a t i a f a c t a r y  f o r  t k a  c e l e r i a e t r i c  
d o t a r o i a a t i o a a  o f  e b r o a i u a ,  f l u o r i d e ,  
i r o i ,  n i c k e l ,  a n d  a r a a i a a .  A d 
d i t i o n a l  f i l t a r a  k a v e  been o r d e r e d  ao 
t k a t  e l o o a a t a  o k o a a  c k r o a o p k o r e a  kave 
t k e i r  a a a i a a a  a b a o r p t i o a a  b e t e e e a

3 9 0  aad  500 a*c aa d  a b o v e  SIS u,. e a t  
a i a o  be d e l e r o m e d .

Tke d e l  a r o  i a a l  i no o f  * be 11,0 H,fl  
r a t i o  i a  t k a  r e  f I e< < • r i » b e i n g  
s t u d i e d .  A s u r v e y o f  t k e  l i t e r a t u r e '  11 
i n d i c a t e d  t k a t  t k i s  r a t i o  s i | k t  U  
d e t e r a i a e d  by a a p r e i f i r  g r a v i t y  
a e a i u r e s e a t  u s i n g  t k e  f a  I 11 a g - d r u p  
a e t k o d .  McKoaa<><) recommended e t k v l  
a a i a a t e  aa t ke  e a t e r - 1matn« i b l e  mediae 
E q u i p a e a t  k a a  k a o a  a a e e e b l e d  and  
t o a t a  a r e  k e i a g  r u a  s i t  k t k i s  medium 
u i t k N H . N O ,  a o l u t i o a a  o f  kaoen s p e c i f i c  
g r a v i t y  u s e d  aa a t i a d a r d i  l i p .  g r .  
0 , 0 ,  J A ' C / M ' C  s 1 . 1 0 7 7 5  t 0 . 0 0 0 0 3 .  
a a  r e p o r t e d  bv K i r a k e a b a u m ,  G r o f f ,  
a a d  F o r a  t a t  * 1 * ’ ) .  F a r t h e r  t o r i  i s  
a t i l l  needed t o  o b t a t a  r e p r o d u c i b i l i t y  
o f  d r o p  a t t e  a a d  a 0 , 0  a a o p l e  f r e e  
f r om i a p u r i t i e a .

tirsbsaksss, M f c u t l  rssetsciss »*« 
I t t ly t t i  * f  I t i i i  fsl t t .  M i l ,  Pi*. I, *sl. U, 
Bs&rss Bill, as. Test. IHI.

****■• t .  aelses, Ttsil  l t r*M  III!  Bsgsrt
lae ia . i i i i i .  i , r ,i »». »»♦«.

* tirskssl.se, i. Wil l ,  , t l  B. Isislsl,
u m  asesri leak.
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R.

DETERMINATION R f  I M P U R IT IE S  IN 
LITHIUM HYDROXIDE

Rowan, J r .

A s u p p o r t i n g  e l e c t r o l y t e  o f  NH4OH and 
NH,C1 pr oved  a n t i a f a c t o r y .

V. K. M i l l e r  D. L. Manning 
J .  E. L e e ,  J r .

Th e d e v e l o p m e n t  o f  M e t h o d s  f o r  t h e  
a n a l y a i a  o f  l i t h i u a  h y d r o x i d e  h a s  been  
c o n t i n u e d .

V a n a d i n a .  The  e x t r a c t i o n  o f  t h e  
c u p f e r r a t e  o f  v a n a d i u e  w i t h  e t h e r  ha s  
been proponed aa a a e a n a  o f  s e p a r a t i n g  
v a n a d i u a  f r o p  l a r g e  q u a n t i t i e s  o f  
l i t h i u m  h y d r o x i d e .  V a n a d i u a  ca n  be 
d e t e r m i n e d  c o 1o r  i a e  t  r  i c a l  1 y by t h e  
p h o s p h o t u n g s t a t e  m e t h o d 1 1 ’ a f t e r  
e v a p o r a t i o n  o f  t h e  e x t r a c t  and d e 
s t r u c t i o n  o f  t h e  o r g a n i c  m a t e r i a l  wi th 
n i t r i c  and p e r c h l o r i c  a c i d s .  I t  waa 
ahown e x p e r i m e n t a l l y  t h a t  t h i s  method 
i s  n o t  q u a n t i t a t i v e  i n  t h e  p r e s e n c e  
o f  l a r g e  amount s  o f  l i t h i u a  u n l e s s  a 
c a r r i e r  ( F e ( I I I ) )  i s  a d d e d  b e f o r e  t h e  
c u p f e r r o n  p r e c i p i t a t i o n ,  a l t h o u g h  
c o m p l e t e  r e c o v e r y  o f  v a n a d i u a  was 
o b t a i n e d  w i t h o u t  a c a r r i e r  i n  t h e  
a b s e n c e  o f  l i t h i u a .  S a m p l e s  o f  
Li  OH *H}0  c o n t a i n i n g  1 t o  2 ppm o f  
va n a d i u m  were s u c c e s s f u l l y  a n a l y s e d  
f o r  v a n a d i u a  by a d d i n g  0 .  1 mg o f  
F e ( I I I )  p e r  m i l l i l i t e r  t o  t h e  aqueous  
s o l u t i o n s  o f  t h e  s a m p l e s  b e f o r e  e x 
t r a c t i o n .

The a n a l y s i s  o f  l i t h i u m  h y d r o x i d e  
f o r  vanadium i n  c o n c e n t r a t i o n *  below 
1 ppm by t he  above m e t h o d  would r e q u i r e  
e x t r e m e l y  l a r g e  s a a p l e a .  The s e a r c h  
f o r  a more s e n s i t i v e  me t h o d  r e v e a l e d  
t h a t  0 . 1  t o  0 . 0 S  mg o f  v a n a d i u m  p e r  
m i l l i l i t e r  can be d e t e c t e d  by means o f  
t h e  ORNL high-  s e n s 1 1 1 v i  ty p o l a r o g r a p h .

T e s t s  have  i n d i c a t e d  t h a t  v a n a d i u a  
a s  v a n a d a t e  can be c o m p l e t e l y  s e p a r a t e d  
f r o m  a l k a l i  h y d r o x i d e s  o n  a s t r o n g -  
b a s e  a n i o n - e x c h a n g e  r e a i n .  Th i s  method 
w i l l  b e  d i s c u s s e d  m o r e  f u l l y  i n  
c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
chromium.

At  p r e s e a t  t h e  p r o c e d u r e  t h a t  
a p p e a r s  most  p r o m i s i n g  a a  a p r a c t i c a l  
s o l u t i o n  o f  t he  p r o b l e m  i s  t o  s e p a r a t e  
v a n a d i u m  f rom l i t h i u m  h y d r o x i d e  by 
i o n  e x c h a n g e ,  e v a p o r a t e  t h e  e l u a t e  
c o n t a i n i n g  vanadium t o  a s ma l l  volume,  
a n d  de t e r mi ne  t he  e l e m e n t  po l  a r o g r a p h i - 
c a l l y .  Chromium i s  e l u t e d  f rom t h e  
i o n - e x c h a n g e  column s i m u l t a n e o u s l y  wi t h  
v a n a d i u a ,  and  b o t h  e l e m e n t s  c a n  be  
d e t e r m i n e d  p o l a r o g r a p h i c a l  ly.

C h r o a i n n .  R e p e a t e d  a t t e m p t s  t o  
s e p a r a t e  chromium f rom a l i t h i u m  s a l t  
s o l u t i o n  by e x t r a c t  t on  a s  p e r o x y c h r o a i c  
a c i d  have  been u n s u c c e s s f u l .  P e r o x y 
c h r o a i c  a c i d  a p p e a r s  t o  be  h i g h l y  
u n s t  abl  e.

D e p o s i t i o n  of  a i c r o g r a a  q u a n t i t i e s  
o f  chromium from 0 , 5  I  H, S04 s o l u t i o n s  
by e l e c t r o l y s i s  i n  a m e r c u r y  c a t h o d e  
r e s u l t e d  i n  i n c o m p l e t e  r e m o v a l  o f  
c h r o n i u a  f r o m t h e  e l e c t r o l y t e .  A 
s u r v e y  of  t he  1 i t e r  a t u r e * * 1 c o n f i r m e d  
t h e  f a c t  t h a t  t h e  l a s t  t r a c e s  o f  
c h r o m i u m  c a n n o t  be r e m o v e d  by e l e c 
t r o l y s i s .  I t  h a d  b e e n  p r o p o s e d  t o  
c o l l e c t  t h e  c h r o m i u m  i n  a m e r c u r y  
c a t h o d e  p o o l  a nd  l e a c h  i t  f r om t h e  
p o o l  b y  p r o l o n g e d  s h a k i n g  o f  t h e  
me r c u r y  wi th s u l f u r i c  a c i d .

(i>K. S. Sm 4.II ,  C * l » n i . i r u  I t n r i . M l i M  • /  
Trmt* • • /  S . l a l i ,  24 * 4 . ,  9 - I I I ,  l K i . n n . i c a ,  
N o  Y . i k ,  1*5*.

( , , T. D. h i l t ,  I .  0. J . *••<■. ««4 L. LfkkM, 
'  R . * . . . l  • (  l i l i l i  1 1 l k «  U . r c . r y  C i l k i 4 t , *  4 a « l .  
Ck.m. SR. US <!*«•».
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T h e  d i s t i l l a t i o n  o f  c h r o s i i u a i  s s  
c k r o r y l  r h l o n d f  m  t e s t e d  s s  s 
means  o f  s e p a r a t i n g  ( h r o m i u a i  f r o m t h e  
l i t h i u m  h y d r o x i d e  m a t r i x .  A t t e m p t s  
t o  d i s t i l l  c h r o m i u m  by  a d d i t i o n  o f  
h y d r o c h l o r i c  a r i d  t o  a p e r c h l o r i c  
a c i d  s o l u t i o n  o f  t h e  e l e m e n t  a t  200 t o  
2 1 0 ° C  i n  an  a l l - g l a s s  a p p a r a t u s 1 * * ’ 
r e s u l t e d  i n  i n c o m p l e t e  r e c o v e r y  o f  
c h r omi um i n  t h e  d i s t i l l a t e .

The  f a i l u r e  o f  a l l  t h e s e  m e t h o d s  t o  
s e p a r a t e  c h r o m i u m  f r o m  t h e  l i t h i u m  
h y d r o x i d e  m a t r i x  p r o m p t e d  t h e  t e s t i n g  
o f  i o n - e x c h a n g e  r e a m s  a s  a m e a n s  o f  
s e p a r a t i o n .  I t  a p p e a r e d  p o s s i b l e  t o  
e l u t e  c h r o m i u m  a s  c h r o m a t e  f r o m  an 
a c i d - e a s h e d  co l umn o f  a c a t  i o n - e x c h a n g e  
r e a m  ( D o w e x - 5 0 ) ;  l i t h i u m  w o u l d  r e ma i n  
i n  t h e  c o l u m n  a s  a c a t i o n .  R e p e a t e d  
a t t e m p t s  t o  e f f e c t  t h e  s e p a r a t i o n  by 
t h i a  p r o c e d u r e  r e a u l t e d  i n  o n 1y p a r t i a l  
r e c o v e r y  o f  SO ^  o f  c h r o m i u m  by a c i d  
e l u t i o n .  S i n c e  t h e r e  *a a  a p o s s i b i l i t y  
o f  t h e  r e d u c t i o n  o f  c h r o m a t e  i n  t h e  
co l umn  i n  a c i d  s o l u t i o n  t o  t h e  c a t i o n i c  
a p e c i e a ,  c h r o a i u m ( 1 1 1 ) , t h e  t e s t a  were 
r e p e a t e d  w i t h  ammoni s ea l  s o l u t i o n s  t o  
e l u t e  t h e  c h r o m a t e .  A l t h o u g h  t h e  
r e c o v e r y  o f  chromium i n  t h e  e l u a t e  was 
b e t t e r  u n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s ,  i t  *a a  
t o o  l ow t o  be  s a t i s f a c t o r y .  Ev en  i f  
t h e  m e t h o d  w e r e  f o u n d  t o  b e  s a t i s 
f a c t o r y ,  a l a r g e  volume o f  r e s i n  would 
be r e q u i r e d  t o  r e t a i n  t h e  l i t h i u m .

A t e a t  was made o f  a s m a l l  v o l u me  
o f  t h e  s a me  c a t i o n - e x c h a n g e  r e s i n  a s  
a m e a n s  o f  r e t a i n i n g  m i c r o  a m o u n t s  o f  
c h r o m i u m (  1 11 ) w h i l e  m a c r o  q u a n t i t i e s  
o f  t h e  l i t h i u m  i o n  w e r e  b e i n g  p r e 
f e r e n t i a l l y  e l u t e d .  A l l  o f  a 100-Mg 
s a m p l e  o f  c h r o mi u m  was  r e t a i n e d  on a 
2 0 - m l  c o l u m n  b u t  none c o u l d  b e  e l u t e d  
w i t h  2 0 0  ml o f  1 If s u l f u r i c  a c i d ,  ao 
t h i s  a p p r o a c h  was a b a n d o n e d .

T h e  u s e  o f  an a m  on* e x c h a n g e  column 
i n  w h i c h  c h r o mi u m  i s  r e t a i n e d  a a  t h e

* * *6- f -  S w i t k ,  l u l l  f t n l U r i t ,  5 i l | l « P i r ,
•  • 4  r i » i f  l . f  It ittdi r i n f  i s
l a i l f t  i t ,  14 * 4 . ,  p .  44 ,  G. F r * 4 a r « < k  S a i l k  
Cfcaai ta i  C a . , Ca laekaa ,  O kie, 1*41.

c h r o m a t e  w o u l d  t h e o r e t i c a l l y  r e q u i r e  
o n l y  a s m a l l  volume o f  r e a m .  E x p e r i 
men t s  w e r e  p e r f o r m e d  in which 2S Mg o f  
c h r o m i u m  a s  c h r o m a t e  was  i n t r o d u c e d  
i n t o  a s m a l l  c o l u m n  c o n t a i n i n g  t h e  
c h l o r i d e  f o r m  o f  a s t r o n g - b a s e  a n i o n -  
e x c h a n g e  r e s i n  ( Do wex - 1 ) .  T h e  c o l u m n  
wa s  e l u t e d  w i t h  b o t h  7 M  NH4 OH a n d  
1 H  HC104 , b u t  no chromium was r e c o v e r e d  
i n  t h e  e l u a t e .  The  c h l o r i d e  f o r m  o f  
a w e a k - b a s e  a n i o n - e x c h an g e  r o s i n  
( A m b e r 1 i t e - I R - 4 b  ) was  e m p l o y e d  u n 
s u c c e s s f u l l y  i n  a s i m i l a r  e x p e r i m e n t .  •

A p p r o x i m a t e l y  c o m p l e t e  r e c o v e r y  o f  
25  Mg o f  c h r o m i u m  wa s  o b t a i n e d  by 
r e t e n t i o n  o f  t h e  c h r o m a t e  i n  a n  a c i d -  
washed  a l u m i n a  column and e l u t i o n  w i t h  
a q u e o u s  a m m o n i a .  R e p e a t e d  a t t e m p t s ,  
h o w e v e r ,  t o  s e p a r a t e  2 Mg o f  c h r o m i u m  
aa c h r o m a t e  from 3 g o f  sod i um c h l o r i d e  
i n  a q u e o u s  s o l u t i o n  by a n i o n  e x c h a n g e  
i n  t h e  a l u m i n a  c o l u m n  p r o v e d  u n 
s u c c e s s  f u 1.

A s a t i s f a c t o r y  p r o c e d u r e  f o r  t h e  
s e p a r a t i o n  o f  c h r o m i u m  f r o m  l i t h i u m  
h y d r o x i d e  m a k e s  u s e  o f  t h e  h y d r o x i d e  
form o f  Do we x - 1 .  Chromium a s  c h r o m a t e  
i n  a l k a l i n e  s o l u t i o n  ( 1  N  L i O H )  i s  
i n t r o d u c e d  i n t o  a 5 - ml  c o l u m n  o f  t h e  
r e s i n .  T h e  c o l u m n  i s  w a s h e d  w i t h  
w a t e r  p r i o r  t o  t h e  e l u t i o n  o f  c h r o m a t e  
w i t h  a m m o n i u m  c a r b o n a t e  s o l u t i o n .  
S i n c e  ammonium c a r b o n a t e  i s  d e c o mp o a e d  
on  h e a t i n g ,  t h e  e l u a t e  can be e v a p o r a t e d  
t o  any  d e s i r e d  v o l u me .  C h r o m i u m(  1 1 1 ) 
i s  o x i d i s e d  q u a n t i t a t i v e l y  t o  c h r o m a t e  
w i t h  h y d r o g e n  p e r o x i d e  i n  a b a s i c  
m e d i u m ,  a n d  t h e  e x c e s s  h y d r o g e n  
p e r o x i d e  l a  d e c o mp o s e d  by b o i l i n g  t h e  
s o l u t i o n .  A p e r o x i d e  t r e a t m e n t  o f  t h e  
l i t h i u m  h y d r o x i d e  p r i o r  t o  p a s s i n g  t h e  
m a t e r i a l  t h r o u g h  t h e  c o l u m n  w i l l  
a s s u r e  t h a t  c h r o m i u m  i s  p r e s e n t  o n l y  
i n  t h e  h e x a v a l e n t  s t a t e .  I n  a t e a t ,
2 Mg o f  c h r o m i u m  was  q u a n t i t a t i v e l y  
r e c o v e r e d  f r o m  500 mi o f  1 If NaOR by 
t h i s  p r o c e d u r e .

F u r t h e r  e x p e r i m e n t s  have  shown t h a t  
v ana d i um c a n  be s e p a r a t e d  f r o m l i t h i u m  
h y d r o x i d e  by e x a c t  1y t h e  «amr p r o c e d u r e
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•  ■ t h a t  d r a m  bed a b o v e .  Tin* m d  i r a t e *  
t h a t  r h r o a m n  and vanad i um can p r o b a b l y  
ba d e t e r m i n e d  o n  a s i n g l e  * * n p l « .  
C h r o n i u a  c a n  be  d e t e r m i n e d  c i t h e r  
c o l o r  i ne t  n c  a 11 y o r  po 1 a r o g r a p h  i c a l  ly 
in t he  p r c a e nc c  o f  vanadium.  However,  
t h a  a a c o a d  p o 1 a r o g r a p h t c  wa ve  o f  
c h r o n i u a ,  which r a p r a a a n t a  the r e d u c t i o n  
o f  c h r o a i u a ( 1 1 1  ) t o  c h r o a i u a ( 1 1 ) ,  
m t a r f a r o a  w i t h  t h o  po  l a r o g  r aph  i c 
d a t a r a i a a t i o a  o f  v a a a d i u n .  I t  * i l l  
ba a a c a a a a r y  t h e r e f o r e  t o  c o r r e c t  t h a  
v a n a d i u m  M i a  f o r  t h a  q u a n t i t y  o f  
c h r o n i u a  p r a a a a t ,  u n l e s a  a c o n p i e x t a g  
• • • * 9  »•  f oa«d  t h a t  o i l l  a a p a r a t e  t h e  
t v o  a a i a a .  A a h i f t  o f  t h a  pH o f  t h a  
o l a c t r o l y t a  h a a  n o t  r e a e d i e d  t h a  
i n t e r f e r e n c e .

■ • d i v a .  N l a a a l a a ,  C a t a l a n ,  and 
I t p M l H .  No a n a  a a r h  haa  bean done 
o a  t h a  d a t a r a i a a t  i o a  o f  a o d t a n ,  
p o t a a a i u a ,  c a l c i u n ,  aad a a g n e s i u n .

K  TV B U M  T IM  B f TRACK AMVNTI BP 
TNBBIUR IN M BS

W. K. M i l l a r  C. M. Boyd

A a e t h o d  vaa  p r a a a a t a d  in t h a  l a s t  
q u a r t e r l y  p r o g r e s s  r e p o r t * 4 * f o r  t h e  
c k r e a a t o g r n p k i c  o a t r a c t i o n  o f  t h o n u a  
trmm o r a a  p r i o r  t o  t h a  c o l o r i a e t r t c  
a a t i a a t i o a  w i t h  T h o r o n  r e a g e n t . (>> 
R e s u l t s  oa s y n t h e t i c  a o l u t i o n *  a e r o  
p r o a i a i a g .  T o o  a a a p l o a  o f  o r a a ,  
Haygood Bock a a d  S u p e r i o r  Rock,  o a r e  
a a a l y i a d  f a r  t h o r i u a  by t h i s  p r o c e d u r e .  
Loss  t h a n  I p p a  v a a  f ound  i n  Haygood  
Bock,  whe r e aa  t h e  v a l u e *  o b t a i n e d  f o r  
t h e  S u p e r i o r  Bo c k  a a a p l a  r a n g e d  f r o a  
9 t o  20 ppa .  D e a p i t a  t he  p r e c i s i o n  o f  
t h e  r o a u l t a  f a r  t h a  a a a o n d  a a a p l a  
b e i a g  r a t h e r  p o o r ,  i t  i a  b e l i e v e d  t h a t

<4 *t> §• 0* t i e r  • • *  C. a . •»?* , " k U r a l . n l H
• I Tr Innl .  ef Tl.nu,* £*«••• try

Q m m r i t r l y  P r.g rt.a  *»••’ • / . r  Pvr.e*
l w u i  a t f . i t p  r*. »»ii,  onei i i f i ,  f, «*.

( l y  f  ... ............
Bvsvl?. 4 l i l l t l  f » r  il> *«t*raa.
••»••• •/ 4 . . . .H  t f  f l .r i .a ,  OSWt - w
IJ.I* *. 1*4*1.

t h e  a e t h o d  r an  be a p p l i e d  t o  a v a r i e t y  
o f  o r c a  c o n t a i n i n g  t b o r i u a .

BKFLACtNKNT OP ALL*AT* BT rBLOBIB*
IN ALKALI MiLPATBK

1. K. M i l l a r

Tha f l a n r  p h o t o a e t r t c  d a t a r a i a a t l o n  
o f  t h a  a l k a l i  a a t a l a  i a  r e n d e r e d  l a a a  
a a a a i t i v a  by t he  p r a a e n c a  o f  a u l f a t a .  
I t  i a  e a p a c i a l  l y  d e a i r a b l e  t o  r e p l a c e  
t h a  a u l f a t a  o f  l i t h i u a  s u l f a t e  by 
c h l o r i d e  f o r  t h a  f ! a a a  p h o t o a a t a r t c  
d a t a r a i a a t i o n  o f  a o d i u n  and p o t a s a i u n  
i n  t h t a  n o t a r i a l ,  a i n c a  a o d i u n  aad  
p o t a a a i u a  c h l o r t d a a  c a n  be a a p a r a t a d  
f r o a  t h e  bu l k  o f  l i t h i u n  c h l o r i d e  by 
an  e a t  r a c t i o n  w i t h  2 - e t h y I  h e * a n o  I.  
The repl acement  can  be nade by p r ec i p*  
i t a t i o n  a i t h  b a r i u a  c h l o r i d e ,  bu t  
a l k a l i  n a t a l  i n p u n t i a *  in t he  r ea ge n t  
a u a t  ba t ake n  i n t o  c o n s i d e r a t i o n .

The us e  o f  an a c i d - wa a h e i d  a l u m n a  
c o l u n n  h a a  b e e n  i n v e s t i g a t e d  a s  a 
n a a n s  o f  r e p l a c i n g  t h e  s u l f a t e  ion by 
t h e  c h l o r i d e  i on .  A c o l u n n  of  a c t i v a t e d  
a l u m n a  vaa washed w i t h  1 H HC1 p r i o r  
t o  i n t r o d u c t i o n  o f  t h e  a a n p l a  o f  
a l k a l i  s u l f a t e .  Tha a l k a l i  n a t a l  ion 
was t ha n  e l u t e d  w i t h  I If N!l4OH and t he  
a l u a t e  was e v a p o r a t e d  t o  d r ynes a .  The 
r e s i d u e  wa s  i g n i t e d  t o  S00*C t o  
v o l a t i l i s e  a a n o a i u n  c h l o r i d e  a a d  
f i n a l l y  w e i gh e d  a a  a l k a l i  c h l o r i d e .  
T h e  w e i g h t  o f  t h e  i g n i t e d  r e s i d u e  
i n d i c a t e d  c o n p l e t o  r e c o v e r y  o f  t h e  
a l k a l i  n e t a l .  The a d d i t i o n  o f  b a n u n  
c h l o r i d e  t o  t h o  d i s s o l v e d  r e s i d u e  
f a i l e d  t o  pr oduce  a  p r e c i p i t a t e ,  which 
i n d i c a t e d  m n p l e t e  r e t e n t  ion of  su l  f a t e  
by t he  c o l unn .  A l t h o u g h  t h e s e  e a p e n *  
n e n t a  showed t h a t  a l k a l i  s u l f a t e s  can  
bo q u a n t i t a t i v e l y  r e p l a c e d  by t h e  
c h l o r i d e ,  i t  h a s  n o t  been  p o s s i b l e  t o  
wash t h e  c o l u n n a  c o m p l e t e l y  f r e e  o f  
s o d i u n  ion p r i o r  t o  t h e  i n t r o d u c t i o n  
o f  t he  sample.  The r e s u l t *  of  a d e t e r *  
m n a t i o n  o f  a o d i u n  in  a l i t h i u m s u l f a t e  
s a mp l e  t h a t  h a d  b e e n  p a s s e d  t h r o u g h
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the  column would t h r r r f o r r  br  q u n t  i on* * 
•  b i t .  R r p l  i c * a » i i t  o f  a u l f a t e  by 
c h l o r i d e  rou>d not  be e f f e c t e d  by t h e  
c h l o r i d e  form o f  l l o a e i *  1, which t a  a 
s t r o n g * b a s e  anion* eachani re  r e a m .

One a t t e m p t  w a a  aiade t o  d e a t r o y  
a a l f a t e  by r e d u c t i o n  t o  H,S wi t h  HI.  
The  p r e a e n c e  o f  a y e l l o w  r e a i d u e  
i n d i c a t e d  t h a t  soaae o f  t h e  a u l f a t e  had 
been only p a r t l y  r e d u c e d *  I t  haa been 
t e p o r t e d , * * ’ h o w e v e r ,  t h a t  a u c c e a a f u l  
r e p l a c e n e n t  o f  t h e  a u l f a t e  «. f l i t h i u m  
a u l f a t e  by t he  i o d i d e  haa been accom* 
p l i a h e d  by s u r c e e w i v e  a d d i t i o n *  o f  
p r e a e r v a t i v e - f r e e  HI t o  a o l i d  L i , S 0 4 
at  approa i n a t e l y  SOO*C. Dy t he  pa s sa ge  
• f  c h l o r i n e  t h r o u g h  a  a o l u t i o n  o f  t he  
s a l t ,  i o d i d e  c o u l d  be c o n v e r t e d  t o  
c h l o r i d e .  Th i s  me t h o d  w i l l  be t e a t e d .

Sodium and p o t a a a i u m  i n  c o n c e n *  
t r a t i o n a  above 0 . 0 1 E  in 1 i thi i aa  aul  f a t e  
have  been d e t e r m i n e d  a u c c e a a f u l l y  by 
t h e  f lame p h o t o m e t r i c  method in a 1 N  
HC1 s o l u t i o n  o f  t h e  s u l f a t e .  I f  l o e e r  
concent  r a t  l ona  o f  s odium and p o t a s s i um  
a r a  t o  be d e t e r m i n e d ,  h o we v e r ,  t h e  
s u l f a t e  must  be r e a o v a d .

t L C C T I N K P M I T I M  OF I I  SOUTH 
ON ALUMINUM

V. K. M i l l e r  D. L. Manning

Vork h a s  b n a n  i n i t i a t e d  on  t h a  
development  o f  a s a t  i s f a c t o r y  p r o c e d u r e  
f o r  t h a  e l e c t r o d e p o s i t i o n  o f  b i s m u t h  
on aluminum. I f  t h e  d i r e c t  d e p o s i t i o n  
o f  b i smut h  on a l umi num i s  found t o  bn 
i m p r a c t i c a l ,  a t h i n  c o a t  o f  copper  m i l l  
be p l a t e d  on t h e  b a s e  mn t a l  p r i o r  t o  
t h a  d e p o s i t i o n  o f  b i s m u t h .

Most a t t e m p t s  m  t h i s  l a b o r a t o r y  t o  
p l a t s  b i amut h  on a l umi num o r  c oppe r *  
c o a t e d  a luminum h a v e  r e s u l t e d  i n  un* 
s a t i s f a c t o r y  c o a t i n g s  o f  b l a c k .

« > .  .  ~ I ~ 7 ~
•* D. Niri i t ,  l i l t  III t «o<•••!•

•  ♦ ft. M i l l a r ,  F o k r a i r *  I H J .
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s p o n g y  m a t e r i a l  t h a t  c a n  be r emove d  
m e r e l y  by r n b b i a g .  One  e s p a r  m e a t  al  
e l e c t r o l y s i s  t h a t  e m p l o y e d  a b i s m u t h  
a n o d e  and an  a l u m i n u m  c a t h o d e  i n  a 
•  a r a  ( 4 0  t a  S0*C)  ■ i t  r a t e *  t  a r t  r a t e  
b a t h  a t  0 . S  v, p r o d u c e d  a t h i s  p l a t e  
o f  b i sm u t h  o f  a f i r m ,  u n i f o r m  n a t u r e ,  
b u t  r e p e a t e d  t e a t s  u n d e r  t h e  s ame  
c o n d i t i o n s  on t h e  f o l l o w i n g  day p r odnee d  
t h e  b l e c h ,  s p o n g y  c o a t i n g .  T h a  
e x p l a n a t i o n  f o r  t h o s e  r e s u l t s  i s  b e i n g  
s o u g h t .  P r i o r  t o  a l l  e l e t r o l y t i c  
e x p e r i m e n t s ,  t h e  a l u m i n u u  t e a t  s t r i p e  
h a v e  be e n  p r e t r e a t e d  a c c o r d i n g  t o  o 
recoasaended p r o c e d u r e .  ( *

ANALYTICAL IT U IIC * IF 
FLUII1IK EUTECTICS

J* C. White C. K. T a l b o t t
«. J .  Ross C.  M. Boyd

The p r o g r e s s  o f  t h e  a n a l y t i c a l  work 
r e l a t e d  t o  t h e  p i w g r a m  h a s  b e e n  
d i  ecu seed.

T t a  a n a l y s i s  o f  t e r n a r y  and  q u a 
t e r n a r y  e u t e c t i c s  compos e d  o f  f l u o r i d e s  
o f  a l k a l i  m e t a l s ,  b e r y l l i u n ,  a n d  
u r a n i u m ,  which had  b e e n  s u b j e c t e d  t o  
c o r r o s i o n  t a s t e  i n  s t a i n l e s s  s t e a l  
a n d  n i c k e l  a l l o y  c o n t a i n e r s ,  h a s  
c o m p r i s e d  a l a r g e  p o r t i o a  o f  t h e  work 
d n r i a g  t h e  p a a t  q u a r t e r .  D a t a r n i -  
a a t  i o n s  o f  u r a a i u m ,  b e r y l l i u n ,  t o t a l  
a l k a l i  n a t a l a ,  a a d  f l u o r i d e  a r e  r e -  
q e i r e d  t o  f e l l o e  p o s s i b l e  c h a n g e s  
i n  c o m p o s i t i o n  o f  t h e  e u t e c t i c s .  I r o n ,  
n i c k e l ,  c h r o a i u n ,  m a n g a n e s e ,  a n d  
a o l y b d a a u n  a r a  d e t e r m i n e d  t o  a a c a r t a i a  
t h a  a x t e a t  o f  e o r r o a i o a  o f  a o t a l  
c o n t a i n e r s .  In a d d i t i o n ,  s t a d i a s  o f  
t h e  c o a t a m i a a a t a  f o u n d  i n  t he  s t a r t i n g  
m a t e r i a l s  have been made aad  a ra  s t i l l

<T>l .  t .  N a l l . ,  "  I l t a l r . p l . t i . (  S l a a i . a a  . . 4  
S l a n t * . ■ l l l a i  b a p . a . . l * .  I .  S t . 4 f  . 1  F t . *  
S r a . t w . a l a  a . 4  Da p a l . a  P r a a .  . a t  a . "  Sr  f •  I f r a a  l . r . l
• • 4  Dr ap F a f f  t ag  I I .  T i t  ( 1 * 1 1 ) .

p a  a t i  a s  a a s  o e  a  s e a  a o w e  a e

s s s  •  •  a e •  •  s e a  a  e  a s

1
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i n  p r o g r e s s .  The c o n t a m i n a n t s  i n c l u d e  
s i l i c o n ,  c h l o r i d e ,  n i t r i t e ,  s u l f i d e ,  
s nd  s u l f a t e  i n  a l l  f l u o n d e a  a n d  UOj  
a n d  1* 0 ,  F ,  i n  U F # . S i n c e  M e t h o d s  
a l r e a d y  e x i s t  f o r  t h e  d e t  e r  ■ i  n a t  i  on 
o f  t h e  e l e n i e n t  s m e n t i o n e d  t h e  p r i n c i p a l  
p r o b l e m  h a s  b e e n  t h e  a d a p t a t i o n  o f  
t h e s e  m e t h o d s  t o  t h e  s t a r t i n g  m a t e r i a l s  
o f  i n t e r e s t  and t h e  i m p r o v e m e n t  o f  t h e  
s peed  and  a c c u r a c y  o f  t h e  m e t h o d s .

C a m p a a t t l o n  o f  t h e  E a t e c t l c a .
The  w o r k  on  m e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  
t h e  c o m p o s i t i o n  o f  t h e  e u t e c t i c s  i s  
d i s c u s s e d  i n  t h e  f o l l o w i n g .

C r a n i u m .  T h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
u r a n i u m  has  been r e p o r t e d  p r e v i o u s l y ,  * *  ’

B e r y l l i u m .  The t i t n n e t r t c  me t h o d  
d e v e l o p e d  b y  M c C l u r e  a n d  B a n k s 4 * *  
f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  b e r y l l i u m  has 
been s t u d i e d .  I n  t h i s  m e t h o d ,  t h e  pH 
o f  t h e  s o l u t i o n  c o n t a i n i n g  b e r y l l i u m  
i s  a d j u s t e d  t o  1 1 . 2  sr i  t  h s o d i u m  
h y d r o x i d e  s o l u t i o n  a n d  t h e n  t o  8 . 5  
• i t h  h y d r o c h l o r i c  a c i d .  S o l i d  s o d i u m  
f l u o r i d e  i s  added  t o  c o m p l e x  b e r y l l i u m  
and  l i b e r a t e  h y d r o x y l  i o n s ,  and  t h e  
s o l u t i o n  i s  t i t r a t e d  t o  a p H o f  7 . 0  
w i t h  s t a n d a r d  h y d r o c h l o r i c  a c i d  
s o l u t i o n .  By u s e  o f  h y d r o c h l o r i c  
a c i d  t h a t  has been s t a n d a r d i z e d  a g a i n s t  
N a t i o n a l  Bu r eau  o f  S t a n d a r d s  b e r y l l i u m  
o x i d e ,  e s s e n t i a l l y  100% r e c o v e r y  o f  
b e r y l l i u m  i s  o b t a i n e d ,  i n  c o n t r a s t  
t o  t h e  94  t o  97% r e c o v e r y  o b t a i n e d  w i t h  
an a c i d  t h a t  h a s  b e e n  s t a n d a r d i  l e d  
a g a i n s t  s o d i u m  c a r b o n a t e .  T h i s  
d e p a r t u r e  f r o m  e x a c t  e q u i v a l e n c e  i n  
t h e  t i t r a t i o n  m i g h t  be  t r a c e d  t o  t h e  
s l i g h t  s o l u b i l i t y  o f  b e r y l l i u m  h y 
d r o x i d e  a t  pH 8 . 5 .

A p r o m i s i n g  m e t h o d  t h a t  h a s  b e e n  
d e v e l o p e d  f o r  t h e  s e p a r a t i o n  o f  
b e r y l l i u m  f r o m  u r a n i u m ,  w h i c > i  i s  a 
s t e p  r e q u i r e d  b e f o r e  t h e  t i t r i m * t n c  
p r o c e d u r e ,  i s  b a s e d  u p o n  t h e  u s e  o f

* * * J .  U c C l a r a  . » 4  C. V. S a a k * .  4 a  ( a f i r i c a l  
r .  ( n a . t r .  a S a l k . 4  / • *  Ik. r  . .  a .  t  t e a  , f

A C C U - l l t  ( S a t .  ! « ,  I « M ) .

a n i o n * e x c h a n g e  r e s i n s .  I f  a s u l f a t e  
s o l u t i o n  o f  u r a n i u m  and b e r y l l i u m  at  
a pH o f  0 . 5  t o  1 i s  p a s s e d  t h r o u g h  a 
c o l u m n  o f  Dowe x -  1 i n  t h e  b a s i c  f o r m ,  
u r a n i u m  i s  r e t a i n e d  i n  t h e  a n i o n i c  
f o r m ,  p r o b a b l y  as a c o m p l e x  s u l f a t e ,  
w h e r e a s  b e r y l l i u m  i s  p a s s e d  t h r o u g h  
u n a d s o r b e d .  F.mphaai s  has  b e e n  p l a c e d  
on b a t c h  t e s t s  i n  w h i c h  t h e  s o l u t i o n  
i s  s t i r r e d  i n  a b e a k e r  w i t h  t h e  r e s i n .  
F o r  be r  y 1 1 i  u r n - t o  • u r  an i  urn r a t i o s  o f  
more t h a n  1 : 1 ,  s e p a r a t i o n  i s  c o m p l e t e  
w i t h i n  15  t o  30 m i n u t e s .  R e s u l t s  
i n d i c a t e  t h a t  a f i v e f o l d  e x c e s s  o f  
u r a n i u m  may be r em o v e d  i n  a s l i g h t l y  
l o n g e r  p e r i o d .  The b e h a v i o r  o f  h i g h e r  
c o n c e n t r a t i o n s  o f  u r a n i u m  w i l l  be 
s t u d i e d ,  a n d  c o l u m n s  o f  r a t h e r  h i g h  
f l o w  r a t e s  ( 5  t o  10 n l / m i n )  w i l l  be 
t e s t e d .

T o t a l  A l k a l i  k r t a l t .  The  d e t e r m i 
n a t i o n  o f  s o d i u m ,  p o t a s s i u m ,  a n d  
l i t h i u m  a s  t o t s l  a l k a l i  s u l f a t e s  
has  p r o v e d  t o  be e x c e s s i v e l y  t i m e -  
c o n s u m i n g .  A t e n t a t i v e  p r o c e d u r e  
r e c e i v i n g  c u r r e n t  a t t e n t i o n  i s  b a a ed  
upon  t h e  s u l f a t e  d e t e r m i n a t i o n  t h a t  
e m p l o y s  a c a t i o n - e x c h a n g e  r e s i n ,  as 
r e p o r t e d  b y  Day  e t  i l .  1 f t  i s
p l a n n e d  t o  s e p a r a t e  u r a n i u m  b y  an 
a n i o n • e x c h a n g e  r e s i n  s i m i l a r  t o  t h a t  
u s e d  i n  t h e  be r y 1 I i u m • u r a n i u r n  s e p a 
r a t i o n .  T h e  e l u a t e  f r o m  t h e  u r a n i u m  
s e p a r a t i o n ,  w h i c h  c o n t a i n s  a l k a l i  
s u l f a t e s  a n d  f r e e  s u l f u r i c  a c i d ,  i s  
t i t r a t e d  f o r  f r e e  a c i d .  A t o t a l  
s u l f a t e  d e t e r n i  >ist i o n  i s  t h e n  made as 
o u t l i n e d  by Day  e t  a l . , < l # > a n d  t h e  
s u l f a t e  e q u i v a l e n t  t o  a l k a l i  m e t a l s  i s  
c a l c u l a t e d  f r o m  t h e s e  d a t a .  T h i s  
m e t h o d  w i l l  be r a p i d  and  m u c h  m o r e  
a c c u r a t e  t h a n  t h e  p r e s e n t  p r o c e d u r e . * * 1 •

F l u o r  i d * .  A n e w l y  d e v e l o p e d  p r o 
c e d u r e  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t o t a l

O.  D a » .  J. s .  G i l l .  t .  V.  J e s e s .  t s 4
V.  L.  U a r a k a l l .  4 J a a r a k  f»t  a S a i l . 1 1 *  S s l / . t *  
4 a a l i . i l  • /  t ' r a a j l  1 . 1 / a U :  f k *  f a a  lac l a a | a
« * tw .  oant. cr-st*t-M (f*k. r. issn.

C .  s k i t . ,  " D a i . i a i . a i i . a  . 1  t k .  
C a e e . a a . t a , * *  a f .  a i t . ,  O S S I - l f l l .  e- 11 .

a a a  a s  a ma o  a s e a  as

e a  e a  m a w  e e a a a
•  s e e  e a  e a

• e e e  a w  a a e e a e e e
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f l u o r i d r  i n  f l u o r i d e  e u t e c t i c *  •• * i n v o l v e *  
f u a i o n  o f  t h e  e u t e c t i c  e i t h  a o d i u a  
c a r b o n a t e  m  a r e d u c i n g  a t m o s p h e r e .  
F l u o r i d e  i a  e i t r a c t e d  f r o*  t he  aie 11 by 
e a t e r  a nd  d e t e r m i n e d  i n  t h e  e x t r a c t .  
Th i a  a e t h o d  haa been d e a c r i b e d  p r e v i 
ous l y  i n ( t r e a t e r  d e t a i l .

■ ■ p a r i t i e s .  Method* f o r  d e t e r a i -  
n a t i o n  o f  t h e  i a i p u r i t i e s  i n  f l u o r i d e  
e u t e c t i c s  a r e  d e s c r i b e d  i n  t h e  f o l l o w 
i ng.

I r o n  o n d  Mol ybdenum.  The c o l o r i -  
■ e t r i c  Me t hod*  for  t he  d e t e r a i n a t  i on 
o f  i r o n  a a d  a o l y b d e n u a  i n  f l u o r i d e  
e u t e c t i c s  h a v e  be e n  r e p o r t e d  e l s e 
where .  <•>

N i c k e l .  The e f f e c t s  o f  pH a n d  o f  
c o n c e n t r a t i o n  o f  aanoni un  p e r a u 1 f a t e <1*> 
i a  t h e  d e t a r n i n a t i o n  o f  n i c k e l  i n  
a a l f a t e  s o l u t i o n s  wer e  s t u d i e d  i n  an 
e f f o r t  t o  c o r r e c t  c e r t a i n  d i f f i c u l t i e s  
i n  o x i d a t i o n  o f  t h e  n i c k e l  i o n .  
R e c o n n e n d n t i o n a  r e s u l t i n g  f r o a  t h i a  
s t u d y  w a r s  u s e d  t o  e l i m i n a t e  t h e s e  
d i f f i c u I  t i e s .

C i r o a  t u a .  The l a t e s t  c h a n g e s  i n  
t h e  c o I o r i n e t r i c  d e t e r a i n a t i o n  o f  
c k r o a i u a  h a v e  b e e n  r e p o r t e d  e l s e 
w h e r e . <• >

Ma n g a n e s e .  The a d v a n t a g e s  o f  t he  
p e r i o d a t e  M e t h o d  o f  o x i d a t i o n  o f  
a a n g a n e a a  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  l a r g e  
a a o u n t s  o f  c h r o a i u a  have been r e v i e we d  
and r e p o r t e d  e I a e w h c r e . ( * )

A n a l y s i s  o f  Coaponsats  o f  F l u o r i d e
K u tP ct lcP .  In o r d e r  t o  d e t e r m i n e  t he  
p o s s i b l e  e f f e c t s  o f  t r a c e s  o f  i a -  
p u r i t i e s  i n  t he  s e p a r a t e  c o mp o n e n t s  o f  
t h e  e u t e c t i c s  o f  f l u o r i d e  a i x t u r e a ,  
t h a t  i s ,  a l k a l i  a e t a l a ,  b e r y l l i u m ,  and 
u r a a i u a ( I V ) ,  upon t h e  e x t e n t  o f  c o r 
r o s i o n  o f  a e t a l  c o n t a i n e r s ,  d e t e r m i 
n a t i o n s  o f  t r a c e s  o f  s i l i c o n ,  n i t r a t e ,

M>, rr*w J.  C. t i l t *  u  l .  J .  I n l y .  >/ / • •«
• / *ff aad Cmmtri I ' H im  • /  I i i m i i i  Sans l /a l*  aa  
C i l i M a i  I M f  P« t v e a i a a  t i a a  * /  l u l l  I Ay i * »
•  • a . • A y l a l | * . . a «  S . l k a d .  T - B l l - S l t  ( J a a .  IT.
lest).

• a s  a s *  a a a *  
a *  • a * a a s #

c h l o r i d e ,  s u l f t t r ,  a n d  s u l f i d e  i n  
t h e s e  M a t e r i a l s  a r e  b e i n g  m a d e .  I n  
a d d i t i o n ,  UF,  i a  b e i n g  a n a l y t e d  f o r  
UOj a n d  I f l j  F , . The p r o g r e s s  o f  t h i a  
work i s  r e p o r t e d  i n  t h e  f o l l o w i n g .

S i l i c o n .  < * )  The a a a p l e  f o r  t h e  
d e t e r a t n a t i o n  o f  t r a c e *  o f  s i l i c o n  i n  
f l u o r i d e s  waa  p r e p a r e d  by f u s i n g  t h e  
a a a p l e  w i t h  a o d i u a  c a r b o n a t e  a n d  
e x t r a c t i n g  t h e  s e l l  w i t h  w a t e r ,  a a  
r e r o a a e n d e d  by Hof f aan  and l u n d e l l . * * * *  
The a c t u a l  d e t e r a i n a t i o n  waa a a d e  by 
S t r a u b  and G r e b n w s k i ’ a « e t h o d f , 4 )  t h a t  
waa Mo d i f i e d  t o  e l i a i n a t e  t h e  i n t e r 
f e r e n c e  o f  f l u o r i d e .  The r e s u l t s  o f  
d u p l i c a t e  d e t e r a i n a t i o a a  a a d e  on  
s t a r t i n g  M a t e r i a l s  and on a e u t e c t i c  
a a a p l e  by t h i a  Met hod a r e  s hown 1 n 
T a b l e  20.

'  C h l o r i d e .  The  u s e  o f  a s i l v e r -  
s i l v e r  c h l o r i d e  i n d i c a t o r  e l e c t r o d e  
i n  t h e  p o t e n t i o a e t r i c  t i t r a t i o n  o f  
c h l o r i d e  w i t h  s i l v e r  n i t r a t e  was s t u d i e d .  
Thi s  t e c h n i q u e  i s  i a p r a c t i c a l  f o r  t h e  
d e t e r a i n a t i o n  o f  c h l o r i d e  i n t he  r a n g e  
0 . 010  t o  0 . 0 0 1 f t  i n  a f l u o r i d e  a e d i u a ,  
because  t he  h i g h  i o n i c  s t r e n g t h  o f  t h e  
s y s t e a  a a k e a  i t  e x t r e a e l y  d i f f i c u l t  t o  
i d e n t i f y  t h e  p o t e n t i a l  b r e a k .  K o l t h o f f  
and Ku r o d a ( , , >  r e p o r t e d  t h e  p o t e n t i -  
o a e t r i c  d e t e r a i n a t i o n  o f  t r a c e s  o f  
c h l o r i d e  i n  a a e d i u a  of  known n i t r a t e  
c o n c e n t r a t i o n  by t i t r a t i o n  t o  a p r e -  
d e t e r a i n e d  a p p a r e n t - e q u i v a l e n c e  
p o t e n t i a l .  I n  t he  p r e s e n t  wor k,  t h i a  
s a a e  i d e a  was  f o l l o w e d  f o r  t i t r a t i o n  
i n  a f l u o r i d e  a e d i u a .  P r e l i a i n a r y  
r e s u l t s  s howed t h a t  t he  c o n c e n t r a t i o n  
o f  c h l o r i d e  i n  1 g of  a o d i u a  f l u o r i d e  
was ao s ma l l  t h a t  t he  r e q u i r e d  v o l u a e  
o f  0 . 0 0 1  N s i l v e r  n i t r a t e  waa  o n l y

I .  r l o s e  u l  G. I .  F.  L e a d *  1 1 ,
•• 0 .  t .  r a i a a l  i . a  m l  F l a a r i a v  i l l  S i l i c a *  i a  C l a a a a i  
aad l a a w a l a  C a a t i i a i a i  F l a a r i a a , "  S MI * .  J .  
P*a*#rth f a t .  P a r .  S t a a f a r f i  9,  SI I ( I f f * ) .

(l4,r. 6. S t e a k  aad a. A. C r a h aa ah l .  “ F h a t * .  
a a l n c  D c l a r a i a a t i a a  a t  S i l t t a  ia  Caadaaaad S t a n  
i a  F r a a a i c t  a t  F h a a y k a t a a , ”  l a t .  f a , .  C S c s . ,  
l a a l .  I d .  M. ST4 ( 1* 44 1 .

n , , I .  P .  1 * 1  t h a t t  and r. K. B a r e d * .  " I * ,  
t a r a i a a t i a a  a t  T r a c a c  ml  C k l a t l d a , "  4 a * l .  Cfcca.  
P i .  1114 ( l * S ( > .

74



FUR - PERI OD E MU  Mi  MARCH 2 * .  M S 2

ruble ! •

u m i m i  in r u i M i K s  or alkali k t a u . u i h l i i i , an* i k a m i n <i y>
AN* IN T*CIB KL'TECTICS

i m p u r i t i e s

ruwut* LOT NO. S i  1 t e e n N i t r « t « C h l o r i d e u o , r ,

t e e * ) <•►•> ( e » n ) ( • )

KF t m SB 23

N a f m i 27 S 20

u r 1 1 7 * 41 2

B a r , 370 12

2 3 4 4 3 1. 13

N a F -K F -U  F - « r 4 S2A36 MO
S2A47 347

a b o u t  1 ml a t  t h e  e q u i v a l e n c e  p o 
t e n t i a l .  T h i a  v o l u m e  o f  t i t r a n t  i a  
e q u i v a l e n t  t o  a p p r o x i m a t e l y  20 ppa o f  
c h l o r i d e .  F u r t h e r  e o r k  on t h i a  met hod 
i a  p l a n n e d .

A c o l o r i m e t r i c  m e t h o d  d e v e l o p e d  by 
Ku r o d a  and S a n d e l  1( U >  f o r  t h e  d e t e r mi *  
n a t i o n  o f  t r a c e a  o f  c h l o r i d e  i a  a l a o  
b e i n g  a t u d i e d .  Th i a  m e t h o d  i a i n d i r e c t  
i n  t h a t  c h l o r i d e  i a  p r e c i p i t a t e d  aa  
a i l v e r  c h l o r i d e ,  a n d  t h e  a i l v e r  i a  
d e t e r m i n e d  p h o t o m e t r i c a l l y  a a  a 
c o l l o i d a l  a u a p e n a i o n  o f  a i  I v e r  s u l f i d e .  
T h e  a u t h o r i  r e p o r t e d  e x c e l l e n t  p r e *  
c i a i o n .

S u l f i d e  and  5 u l / « l * .  The a d a p t a t i o n  
o f  e x i s t i n g  m e t h o d a  f o r  t h e  d e t e r m i 
n a t i o n  o f  s u l f i d e  a n d  a u l f a t e  i n  
s t a r t i n g  m a t e r i a l s  a n d  e u t e c t i c s  i a  
p l a n n e d  but  has  n o t  b e e n  s t a r t e d .

Urani um D i o x i d e .  Th e  s e p a r a t i o n  o f  
UO|  a s  t h e  i n s o l u b l e  r e a i d u e  f r om t h e  
a mmo n i u m o x a l a t e  e x t r a c t i o n  o f  UF4 
i s  an e s t a b l i s h e d  m e t h o d . 1 1 , 1  Th e

t .  B a r e d a  a e d  I .  B. Ba a de  1 1 . •• D.  • 
l i r a i M l U a  e f  C U l i r i a e  i a  B t l i t i t e  • • i k i , "  
B a a l .  CBea. I t .  l i a s  ( IV tSk .

MT k' D e * « r a t i a l i « a  a t  BOj i a  o r # k» t k a  
‘ l a a M i i a  O a al a l a  l a i a l a k l a *  S e r • r•  1 1* a T IC -C t t  
S a a e a l  a /  J l a a i a r i  S a a t j r l i r e l  I f l i a l i ,  # •  «*akar  
I M S .  CD- l i a i  B a a . . p.  U S .

p r e s e n c e  o f  s p a r i n g l y  s o l u b l e  f l u o r i d e s  
a n d  o f  n a t a l  o x i d a  i m p u r i t i e s  r u l e s  
o u t  t h e  u a u a l  t e c h n i q u e  o f  u e i g h i n g  
t h e  r e a i d u e  f o r  f i n a l  d e t e r m i n a t i o n  
o f  U O .,  The r e s i d u e  m u s t  be a n a l y s e d  
f o r  u r a n i u m .  A a t u d y  i s  u n d e r  e a y  t o  
d e t e r m i n e  t h e  o p t i m u m  t i m e  r e q u i r e d  
f o r  t h e  e u t e c t i c  t o  d i s s o l v e  i n  
ammoni um o x a l a t e .  Op t i mu m c o n d i t i o n s  
f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  UOJ i n  
r e a g e n t - g r a d e  l)F4 a r e  b e i n g e a t a b l i a h e d .

U r a n y l  F l u o r i d e .  I t  h a s  been  re *  
p o r t e d , , # * t h a t  IJOj F j , u n l i k e  l)F4. i a 
s o l u b l e  i n  a l c o h o l .  A a e p a r a t i o n  
b a a e d  on t h i a  d i s s i m i l a r i t y  was  made 
t o  d e t e r m i n e  t h e  a m o u n t  o f  I D . ! ' ,  i n  
UF 4 . Two g r a ms  o f  t !F 4 t e a  r e f l u x e d  
e i t h  a b s o l u t e  a l c o h o l  f o r  2 h r ;  t h e  
UOJ F I i n  t h e  f i l t e r e d  a l c o h o l  e x t r a c t  
e a a  d e t e r m i n e d  g r a v i m e t r i c a I 1 y . 
F l u o r i d e  e a a  d e l e c t e d  i n  t h e  a l c o h o l  
e x t r a c t .  The  r e s u l t s  a r e  g i v e n  i n  
T a b l e  20.

c
K T I B I I K  OF B l  A T O I A r i . O l  N KART*

J .  C. Whi t e  * .  J .  Ro>s

T he work on d t a l o a a r e o u a  e a r t h  has  
b e e n  r e p o r t e d  e I a e e h e r e . * • *

* * • * * .  I  S l l l a e a ,  -X a a lv a a a  e f  l » . , M f a t a l *  
l a r g i t a l  b i j u l  • • | a r l  f » t  ( . a l l  l a i i t f  I t i i a k M  
IS.  t u t .  P- t .  •»».  P.  I .  OC- ISl .
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0 .  Men i s

Z l r c o a i a a .  The  s t u d y  o f  t h e  d a *  
t e r m i n a t i o n  o f  i  i r c o n i « a  b y  t h e  
c h l o r a n i l i c  a c i d  m e t h o d * 1* *  haa  c o n *  
t i n n e d .  Recansa  o f  t h e  a t r o n g  i n t a r *  
f a r e n c a  o f  t h e  a n l f a t a  i o n  w i t h  t h e  
f o r m a t i o n  o f  t h e  a i r c o n i u n  c h l o r a n i l i c  
a c i d  c o m p l e i ,  a s e a r c h  haa b e e n  made 
f o r  a s u b s t i t u t e  f o r  s n l f n t e  a s  a 
c o m p l e x i a g  s p e n t  t o  h o l d  back  s i r c o m u n  
ehen u r a n i u m  i s  e x t r a c t e d  w i t h  t r i b u t y l  
p h o s p h a t e  ( T R P ) .  The s o d i u m  s a l t  o f  
a t h y I  a n a d  i  a n  i  n a  t a t r a c a t i c  a c i d  
( V a r a a n e )  d i d  n o t  i n t e r f e r e  w i t h  t h e  
e x t r a c t i o n  o f  u r a n i u m  b u t  f a i l e d  t o  
f o r m  a s u f f i c i e n t l y  s t a b l e  c o m p l e x  
w i t h  x i r c o n i u n  t o  p r e v e n t  e x t r a c t i o n  
o f  t h e  e l e m e n t  i n t o  t h e  o r g a n i c  phase .

I t  i s  n o w  p l a n n e d  t o  a t t e m p t  a 
s e p a r a t i o n  o f  u r a n i u m  and x i r c o n i u n  by 
u s e  o f  an  a n i o n * a x c h a n g a  r e s i n .  The 
e o r k  o f  B r o o k a b a n k * * * *  i n d i c a t e s  t h a t  
a q u a n t i t a t i v e  s e p a r a t i o n  i a  p o s s i b l e  
by p a s s i n g  t h e  m a t e r i a l s ,  i a  a h y d r o *  
c h l o r i c  a c i d  med i um,  t h r o u g h  a c o l u mn  
o f  D o w e x * l .  U r a n i u m  f o r m s  a s t r o n g  
a n i o n i c  c o m p l e x  i a  h y d r o c h l o r i c  a c i d  
s o l u t i o n  and i s  r e t a i n e d  on t h e  c o l u mn ,  
e h e r a a a  x i r c o n i u n ,  w h i c h  i s  n o t  so  
s t r o n g l y  c o m p l a x a d ,  p a s s e s  t h r o u g h .  
A f t e r  u r a n i u m  i a  r e m o v e d ,  x i r c o n i u n  
c an  be d e t e r m i n e d  i n  t h e  h y d r o c h l o r i c  
a c i d  med i u m by naans  o f  t h e  c h l o r a n i l i c  
a c i d  r e a g e n t .

N i t r a t e .  I n  t h e  l a s t  q u a r t e r l y  
p r o g r e s s  r e p o r t , 1 1 1 > a m e t h o d  was  
d e s c r i b e d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
m i c r o g r a n  q u a n t i t i e s  o f  n i t r o g e n  
( p r i m a r i l y  n i t r a t e )  i n  u r a a y l  s o l u t i o n s  
a n d  u r a n i u m  o x i d e  s l u r r i e s  by  a 
m o d i f i e d  K j e l d a h l  p r o c e d u r e  i n  w h i c h

l a i i i ,  * S lr « * a is s .M • # .  t i t . ,  O g N L - l i l t ,
*. r*.

«**V X. B r . a k a k a a k ,  y r i a a l a  • • a w s a i a a t l a a  l a  
0.  S a a i a ,  f a k r a a r t  1*11.

, , n 0 .  N a a i a  aaC C.  I .  T a l b a t t ,  ' ’ N i l  r a f a a , * *
an.  f i t . ,  a m .*  n i l ,  y. T».

•  a  a a a s e a  a a a s  
a s  a s  a s *  a a a e

t h e  r e d u c i n g  a g e n t  eaa r h r o m o u i  i o n .  
F u r t h e r  s t u d i e s  have  r e s u l t e d  i n  t h e  
a d s p t a t i o n  o f  a r a p i d  and more s e n s i 
t i v e  m e t h o d  f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
n i t r a t e .

A c o l o r i m e t r i c  p r o c e d u r e  f o r  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  n i t r a t e  by m e a s u r e *  
ment  o f  t h e  a b s o r b a n c y  o f  t b e  f e r r o u s *  
n i t r o s o  c o m p l e x  waa  d e s c r i b e d  by  
S t a p l e ,  M a r s h a l l ,  a n d  S i m o n . < * * >  
T h e s e  i n v e s t i g a t o r s  d e t e r m i n e d  1 t o  
3 mg o f  n i t r a t e  a f t e r  a s e p a r a t i o n  i n  
w h i c h  t h e  n i t r a t e  waa d i s t i l l e d  f r o m  a 
s o l u t i o n  o f  t h e  u r a n i u m  o x i d e s .  I t  
was  s t a t e d  t h a t  when t h e  n i t r a t e  i s  
p r e s e n t  i n  a 65 t o  70% ( w / w )  s u l f u r i c  
a c i d  s o l u t i o n ,  t h e  c o l o r  i s  a l m o s t  
f u l l y  d e v e l o p e d  i n  10 m i n  a n d  i s  
s t a b l e  f o r  8 h o u r s .

The p r e s e n t  i n v e s t i g a t i o n  i n v o l v e d  
a s t u d y  o f  b o t h  t h e  s e n s i t i v i t y  o f  t he  
m e t h o d  a n d  i t a  a p p l i c a b i l i t y  t o  t h e  
a n a l y s i s  o f  u r a n y l  s o l u t i o n s  w i t h o u t  
d i s t i l l a t i o n .  The c o n p l a x  was d a v e 1 oped 
i a  30 - ml  v o l u m e s  o f  70% ( » / * )  s u l f u r i c  
a c i d  i n  w a t e r .  Two  s c r i e s  o f  s o 
l u t i o n s  o f  112 and o f  2 2 4 a g o f  f e r r o u s  
s u l f a t e  h a p t a h y d r a t e  p e r  3 0  m l  o f  
v o l u m e  w e r e  t e s t e d ,  Ea c h  s o l u t i o n  
c e a t a i n a d  54  mg o f  u r a n i u m ( V I )  and  
n i t r a t e  i n  t h e  r an ge  o f  100 t o  4 0 0  p g .  
The a b s o r b a n c i e s  war e  m e a s u r e d  a t  525 
mp by m e a n s  o f  a Beckman DU s p e c t r o 
p h o t o m e t e r .

I n  t h e  p r e a e n c a  o f  t h e  l o w e r  c o n 
c e n t r a t i o n  o f  f e r r o u s  s a l t ,  t h e  c o l o r  
o f  t h e  s a m p l e  c o n t a i a i n g  o n l y  1 0 0  p g  
o f  n i t r a t e  was n o t  f u l l y  d e v e l o p e d ,  
as i a d i c a t a d  by c o m p a r i s o n  w i t h  o p t i c a l  
d e n s i t i e s  o f  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  
m o r s  f e r r o u s  s u l f a t e ,  a n d  f a d e d  
r a p i d l y ,  a l t h o u g h  t h i s  was n o t  t r u e  
f o r  more t h a n  100 p g  o f  n i t r a t e .  I n  a 
s c r i e s  o f  e i g h t  t e s t s  on s t a n d a r d  
s a m p l e s  t h a t  c o n t a i n e d  1 1 2  mg o f

S l i y l v .  I .  i l a r a k a l l ,  a a 4  I ,  S i a a a ,  
f t *  I . I . r u a a i i M  a /  S a a l l  i a i a i l i  a /  S . l r a f *  i a  
ITjOg a a l  O l k . r  S r a a i a a  O a i S a a .  B D O C - 1 5 * !  ( J a i l

II. 1*44).

a a e  •  a
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f e r r o u s  s u l f a t e ,  t h e  r e l a t i v e  e r r o r
•  as  b%. I n  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  2 2 4  mg 
o f  f e r r o u s  s a l t ,  t h e  r o l o r  d e v e l o p e d  
f u l l y  o v e r  t h e  e n t i r e  r a n g e  o f  c o n 

c e n t r a t i o n ! ,  a n d  t h e  r e l a t i v e  e r r o r  
• a s  o n l y  l . S f t .  A f t e r  s t a n d i n g  f o r  
1 h r ,  h o w e v e r ,  t h e  s o l u t i o n s  b e c a m e  
t u r b i d .  T h e r e f o r e  i t  l a  n e c e s s a r y  t o  
s e a s u r e  t h e  a b a o r b a n c y  w i t h i n  30 m m  
a f t e r  c o l o r  d e v e l o p m e n t ,  d u r i n g  w h i c h  
p e r i o d  t h e  f a c t o r  r e m a i n s  c o n s t a n t .  
The  t u r b i d i t y  t h a t  d e v e l o p s  on  l o n g e r  
s t a n d i n g  i s  p r o b a b l y  c a u s e d  b y  t h e  
p r e c i p i t a t i o n  o f  f e r r o u s  a u l f a t e  f r o m  
a s o l u t i o n  t h a t  « a s  i n i t i a l l y  s u p e r 
s a t u r a t e d  w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  s a l t .  
By a d h e r e n c e  t o  t h e  o p t i m u m  c o n d i t i o n s  
a n d  use o f  1 0 - c m  a b s o r p t i o n  c e l l s ,  aa 
l i t t l e a s  5 Mg o f  n i t r a t e  p e r  m i l l i l i t e r  
r a n  be d e t e r m i n e d  i n  a 5 - m l  s a m p l e  o f  
u r a n y l  a u l f a t e  s o l u t i o n  b y t h  i  s m e t h o d  .

C a r b o n .  S i n c e  i t  i s  s u s p e c t e d  t h a t  
v o l a t i l e  c a r b o n  c o m p o u n d s  a r e  p r e s e n t  
i n  u r a n y l  a u l f a t e  s o l u t i o n s ,  a m e t h o d  
f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  m i c r o g r a m  
q u a n t i t i e s  o f  c a r b o n  has  been  a d a p t e d  
f o r  u s e  on  t h e s e  s o l u t i o n s .  A w e t  
c o m b u s t i o n  m e t h o d ,  i n  w h i c h  c a r b o n  i s  
c o l l e c t e d  as C Oj  a n d  t h e  COj  w e i g h e d ,  
has  been d e s c r i b e d  p r e  v i  oua 1 y * * * * * i n  
c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
c a r b o n  i n  c h l o r i n a t e d  s i l a n e s .  T h e  
t r s i n  w a s  s i m p l i f i e d  f o r  u a e  w i t h  
u r a n y l  s u l f a t e  s o l u t i o n  by e l i m i n a t i n g  
s c r u b b e r s  f o r  t h e  h a l i d e s .

I n  o r d e r  t o  c o n d i t i o n  a n d  t e s t  t h e  
t r a i n ,  s e v e r a l  a amp 1e s  o f  e t h y  1 a l c o h o l  
w e r e  d e c o m p o s e d  b y  t h e  w e t  c o m b u s t i o n  
m i x t u r e  p r i o r  t o  t h e  a n a l y s i s  o f  
s t a n d a r d  a a a s p l e s .  T h e  d e t e r m i n a t i o n  
o f  c a r b o n  i n  e t h y l  a l c o h o l  b y  t h i s  
p r o c e d u r e  p r o d u c e d  r e s u l t s  t h a t  
a v e r a g e d  a p p r o x i m a t e l y  9 2 3  o f  t h e  
t h e o r e t i c a l  v a l u e .  I t  i s  p o s s i b l e  
t h a t  w i t h  f u r t h e r  w o r k  t h e  s l i g h t l y  
l o w  v a l u e s  c o u l d  b e  t r a c e d  t o  a l o s s  
o f  v o l a t i l e  i n t e r a e d i a t e  p r o d u c t s ,  b u t

, n , 0 .  I t i i i  n S  C. I .  T s l b w t t ,  * * D s i w r a t a s t • • •
•  I  Car  I t a  • •  C b U n w s t w J  Hi  I a . a t , "  | a i i | l i r i l
C f c a s i i t r j r  S l a n t s *  Qmmr I mr  l y  f r s g r t t a  g a p s r l  / * r  
S t r i s g  l a l i a i  S a r a !  f t ,  f t S f .  O S H I - I S S S ,  f .  S t .

t h e  me t h o d  i s  s u f f i c i e n t l y  a c c u r a t e  i n  
i t s  p r e s e n t  f o r m  f o r  t h e  p u r p o s e  
i n t e n d e d .  I n  o r d e r  t o  i m p r o v e  t h e  
a c c u r a c y  o f  t h e  d e t e r m i n a t i o n ,  i t  
w o u l d  p r o b a b l y  be n e c e s s a r y  t o  i n« l u d r  
a h e a t e d  t u b e  f i l l e d  w i t h  c o p p e r  o x i d e  
f o r  t h e  p u r p o s e  o f  c o n v e r t i n g  m o l e c u l a r  
f r a g m e n t s  t o  ( . 0^ .

T h e  r e s u l t s  o f  d e t e r m i n a t i o n s  o f  
c a r b o n  i n  e t h y l  a l c o h o l  and  i n  s a m p l e s  
o f  u r a n y l  s u l f a t e  s o l u t i o n  a r e  s h o w n  
i n  T a b l e  2 1 .

Free  Ac id .  P r e l i m i n a r y  t e s t a  h a v e  
been  made o f  t h e  m e t h o d  o f  d e t e r m i n i n g  
f r e e  a c i d  i n  u r a n y l  a u l f a t e  a n d  
f l u o r i d e  s o l u t i o n s  b y  p o t e n t i o m e t r l c  
t i t r a t i o n w i t h  s t a n d a r d  s o d i u m  h y d r o x i d e  
s o l u t i o n  a n d  a g l a s s  i n d i c a t o r  e l e c 
t r o d e .  T h e  m e t h o d  d e p e n d s  o n  t h e  
d e t e c t i o n  o f  t h e  f i r s t  i n f l e c t i o n  p o i n t  
i n  t h e  t i t r a t i o n  c u r v e .  T h e  b r e a k  
o c c u r s  a t  a pH b e t w e e n  3 . 0  a n d  7 , 0 ;  
t h e  e x a c t  pH d e p e n d a  on t h e  r a t i o  o f  
u r a n y l  i o n  t o  f r e e  a c i d . ( ’

A P r e e l  s i o n -  D e w  R e c o r d o m a t i c  
t i t r o m e t e r  was  u i e d  f o r  t h e  t i t r a t i o n s .  
Th  e l i m i t  o f  d e t e c t i o n  w h e n  t h e  
t i t r a t i o n  was made w i t h  0 . 1  S NaOtf was 
0 . 0 2  m i 1 1 l e q u i v a  1e n t a  o f  f r e e  a c i d  i n  
a s o l u t i o n  c o n t a i n i n g  3 0  t o  60 mg o f  
u r a n i u m ( V I )  i n  a f i n a l  v o l u m e  o f  SO 
m l .  T h e  f i r s t  i n f l e c t i o n  p o i n t  becomes  
i n d i s t i n c t  i n  s o l u t i o n s  o f  h i g h e r  
u r a n i u m  c o n c e n t r a t i o n .  I n  f l u o r i d e  
s o l u t i o n ! ,  h o w e v e r ,  t h e  e n d  p o i n t  i s  
s h a r p  e v e n  i n  s o l u t i o n s  o f  a h i g h  
l i O j 4 * t o  f r e e - a c i d  c o n c e n t r a t i o n  r a t  i n .  
T h e  r e s u 11a o f  aome o f  t h e s e  t i t r a t i o n s  
a r e  shown i n  T a b l e  2 2 .

The p r e l i m i n a r y  d a t  a ( T a b l e  22 )  i n d i 
c a t e  t h a t  i n  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  30 t o  
6 0  mg o f  u r a n i u m  i n  a 5 0 - m l  v o l u m e ,  
0 . 0 2  t o  0 . 2  mi  1 1 i  e q u l v a 1e n t s  o f  a c i d  
c a n  be d e t e r m i n e d  b y  t h i s  r a p i d  m e t h o d  
w i t h  a r e l a t i v e  e r r o r  o f  11  t o  4%.

J, RaSS** I F4t *wr- • •• CSi* 11, 4 * i l? l i ' * (  
CX# m l r ;  mi  IX* g«*X«ff«* f r . / f l l ,  |> Tt, ' I t *  
MS, ScGravHill. N«* T*rk. l i l t .

s a s  a a a a a  a a a  a a  
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T a b l e  x i

KRBIMTION OF CARBON BY A SET COMBUSTION BETBOO

i

TEST
f -A R K N <■«)

ERROR (a g ) KRHUfl (ft)
( ' r e s e n t Found*

E thy l  a l c o h o l 1 1 .11 1. 17 -O .  14 -11

2 1 .31 1.20 - O . l l -8

3 1 .31 1 .20 - 0 . 1 1 -8

4 1 20 1. 12 - 0 . 0 8 - 7

A v e r a g e -9

l l ranv 1 a a l l a t l  a o l u t t o n ,  
40 a |  o f  l)( VI ) p a r  a l 1 0 . 2 5 3

2 0 .2 5 4

A ve r age O . iSS

• 1 0 . 1 1 3

X 0 . 1 7 9

A v e ra g e 0 .1 81

’ t h e  c i r k « i  ( t i l l  l a  a r a a y l  a e l f a t a  i t l i t i H  l a  r e p a r l a d  i a  a g / a l .

T a b l e  XX

DETERMINATION OF FREE ACIB IN URANYL SOLUTIONS

URANYL
S O L U T E

URANIUM.
(-8>

ACID ( a i 11 a e q u i *a l a a t a  p a r  SO a l  o f  t i a t  e o l a t i o n )

F o u n d , 
X

D i  f f a r a a c a ,
r Y  -  X

None * * ’ 0 .  1 9 7 0 .  197 0.000
0 .  1 9 7 0 .  199 ♦ 0 . 0 0 2
0 .  1 9 7 0 .  197 0.000

m ,so 4 c * > 3 9 . 7 0 .  1 9 7 0 . 1 9 7 0.000
3 9 . 7 0 .  1 9 7 0 . 1 9 0 - 0 . 0 0 7
3 9 . 7 0 .  1 9 7 0 .  19 5 - 0 . 0 0 2
3 9 . 7 0 . 0 1 9 7 0 . 0 1 9 2 - 0 . 0 0 0 5

W>,*,< 0 6 0 . 0 0 .  1 9 7 0 .  187 - 0 . 0 1 0
6 0 . 0 0 . 0 1 9 7 0 . 0 1 9 2 - 0 . 0 0 0 5

(a)S t a i l a t l  M i l  aa la t iaa.

lb  IJOjSO,

’9laa4ar4 a a i4 aala t iaa ta akitS llOjF} aaa a l l a l .
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T h e  p r e p o n d e r a n e e  o f  n r f i t i t r  e r r o r *  
t h a t  o c c u r *  when  u r i n n i i  1* p r e s e n t  
e m p h a a I c e * t h e  f a c t  t h a t  a t  a n d a r d i t a t t o n  
o f  t h e  m e t h o d  a h o u l d  b e  c a r r i e d  o u t
•  i t h  u r a n i u m  p r e a e n t .  F u t u r e  wo r k  
• i l l  i n c l u d e  t i t r a t i o n *  « i t h  a mo r e  
d i l u t e  b a s e ,  a a  a r i l  a a  a t e a t  o f  t h e  
s e p a r a t i o n  o f  u r a n i u m  b y  a f e r r o -  
c y a n n l f '  n  ’ p r e c i p i t a t i o n  p r i o r  t o  a c i d  
t i t r a t i o n .

DETERRINATIRN OF V I 1 N I V I  I I  DIRECT
TITRATION I I  TH CRRORRt'R KI’LFATE

0 . Men» a F.  C.  J e n k m a

The  met hod f o r  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  
u r a n i u m  by d i r e c t  t i t r a t i o n  e i t h  
c h r omoua  s u l f a t e * 1** ha *  be e n  i n v e a t i -  
g a t e d  f o r  a p p l i c a b i l i t y  i n  t h e  p r e s e n c e  
o f  f e r r i c  and m o l y b d a t e  i o n s .

I n  t h e  t i t r a t i o n  o f  u r a n i u m  w i t h  
c h r o m o u a  s u l f a t e  b y  m e a n *  o f  t h e  
P r e c i a i o n - D o *  R e r o r d o m a t i c  t i t r o m e t e r ,  
t h e  e q u i v a l e n c e  p o i n t  i s  i n d i c a t e d  by 
a s h a r p ,  n e a r l y  r i g h t - a n g l e  b r e a k  i n  
t h e  p o t e n t i a l  c u r v e .  When m o l y b d a t e  
i s  p r e s e n t ,  h o w e v e r ,  t h e  p o t e n t i a l  
c h a n g e  o c c u r s  m o r e  g r a d u a l l y .  I n  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  u r a n i u m  i n  a 
a e r i e s  o f  s t a n d a r d  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  
v a r y i n g  a m o u n t s  o f  m o l y b d a t e ,  t h e  
e q u i v a l e n c e  p o i n t  w a a  d e t e r m i n e d  
e m p i r i c a l l y  t o  be  t h a t  a t  w h i c h  t h e  
s l o p e  o f  t h e  p o t e n t i a l  c u r v e  i n i t i a l l y  
c h a n g e s .  The  r e s u l t s  o f  t h e a e  t e s t a  
( T a b l e  2 3 )  i n d i c a t e  t h a t  t h e  a v e r a g e  
s t a n d a r d  d e v i a t i o n  f o r  t h e  t i t r a t i o n  
o f  u r a n i u m in t h e  p r e s e n c e  o f  mo l y b d a t e  
i s  a p p r o x i m a t e l y  0 . 4 %.

1 he  p o t e n t  t o m e t r i c  t i t r a t i o n  c u r v e  
o f  u r a m u m ( V I )  i n t h e  p r e s e n c e  o f  i r o n  
e x h i b i t s  t wo  d i s t i n c t  i n f l e c t i o n  
p o i n t s ,  t h e  f i r s t  o f  w h i c h  i s  t h e  
e q u i v a l e n c e  p o i n t  f o r  t h e  i r o n ( I I I ) ,  
w h e r e a s  t h e  s e c o n d  r e p r e a e n t s  t h e

(1 , ,/*iS.. f .  III.

* *0. U.n i s . . .  C. t .  T a lk * * * ,  * D*I•  r a i •  • * • • •
•  I  U r a n i a  by I n t e l  T i t r a S i w a  *1111 C l t t a u i
RsIwSlsa,* •*. t i l . ,  OMSL-mi. p .  71.

c o m p l e t e  t i t r a t i o n  o f  b o t h  i r o n ( l l l )  
a n d  u r a m u m ( V I ) .  I n  t h e  p r e s e n c e  o f  
c e r t a i n  r e a g e n t s  t h a t  c o m p l e x  i r o n ,  
t h e  f i r s t  b r e a k  i n  t h e  c u r v e  t a  more  
d i s t i n c t ,  wh i c h  t e n d s  t o  i m p r o v e  t h e  
r e s u l t s  f o r  b o t h  i r o n ( I I I )  a n d  u r s -  
n i u m ( V I ) .  The  s o d i u m s a l t  o f  e t h y l -  
e n e d i a m i n e  t e t r a c e t i c  a c i d  ( V e r a e n e )  
a n d  a , a  * - b i p y r 1 d y 1 b o t h  i m p r o v e  t h e  
e n d  p o i n t ,  b u t  a m o r e  e f f e c t i v e  com* 
p l e x i n g  a g e n t  i s  t h e  t h i o c y a n a t e  i o n .  
Th e  r e s u l t s  o f  t h e  t i t r a t i o n  o f  u r a n y l  
s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  u p  t o  2 mg o f  
i r o n ( I I I ) ,  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  t h i o 
c y a n a t e ,  a r e  s h o w n  i n  T a b l e  2 4 .  
T h e s e  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  u r a n i u m  c a n  
be  d e t a r m i n e d  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  i r o n  
w i t h  s a t i s f a c t o r y  p r e c i s i o n .  C o n 
s i d e r i n g  t h e  r a n g e  o f  c o a c e n t  r a t i  on 
o f  i r o n  i n  t h e s e  s a m p l e s ,  t h e  p r e c i s i o n  
f o r  i r o n  d e t e r m i n a t i o n  i s  a l s o  s a t i s 
f a c t o r y .  S t u d y  o f  t h e  a c c u r a c y  o f  t he  
m e t h o d  w i t h  s t a n d a r d  u r a n i u m  s o l u t i o n *  
i s  p i a n n e d .

Wo r k  i s  now i n  p r o g r e s s  on t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  u r a m u m ( V I )  a n d  
i r o n ( I I I )  i n  s o l u t i o n s  c o n t a i m n i  SO 
t o  100 Mg o f  i r o n .  I t  i s  a l s o  p l a n n e d  
t o  i n v e s t i g a t e  t h e  t 1 1 r a t  I o n  o f  u r a n  l um 
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  c o p p e r ! I  I ) .

DETERMINATION 0E FLEDRIDE IN 
AOtlEOtIR IIOLIJTIONK

O. Men i s  F.  F.. J e n k m a

S e v e r a l  m e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  
m i c r o g r a m  q u a n t i t i e s  o f  f l u o r i d e  i n  
a q u e o u s  w a s h  s o l u t i o n s  f r o m  HRE 
c o r r o s i o n  t e s t s ,  w h i c h  a l s o  c o n t a i n  
t r a c e s  o f  c h l o r i d e  a nd  n i t r a t e ,  h a v e  
b e e n  i n v e s t i g a t e d .  T h e  c o l o r i m e t r i c  
a l i z a r i n  s o d i u m  s u l f o n a t e  w i t h  z i r 
c o n i u m  n i t r a t e * 1 ’ * an d  t h e  t i t a n i u m  
p e r o x i d e * 1 ** me t h o d s  w e r e  f o u n d  t o  be 
t o o  i n s e n s i t i v e .

<1T>r. D. S s s l l  I I I  C. T. S w e l l .  C « l . r  i a . f r  i«
fetfcmW* • /  4 f t « ! p f i « f 14 .  *4.  #• %0#a Vdd I # i « m r 4,  
Nrr  T • r f c ,  I t l t .

, **, #l •*., p.  IT I,
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T a b ic  13

D C T I I I I M T I M I P V M N I V I  IN TIE PRESENCE OF MOLTBBATE 
■T TOE C N M W l'S  SULFATE TITRATION RE TROD

Compos i t i on  o f  t e s t  s o l u t i o n :
7 .S  a l  o f  c o n c e n t r a t e d  H,904 
52 . 4  mg o f  U as  U 0 , 9 0 4 
Molybdate  a s  i n d i c a t e d  
H,0 to Make 7 5 . 0 - a l  t o t a l  volume

T i t r a n t :
Approximate ly  0.  1 If CrS04 s o l u t i o n  

T e a p e r a t u r e :
88 t o  93*C 

C o n d i t i o n s  o f  t e a t :
Ai r  e xc l ude d  f r o a  Cr S 0 4 and a aap l e  s o l u t i o n s  
H e l i u a  gas b u b b l e d  t h r o u g h  s o l u t i o n  S a m  b e f o r e  t i t r a t i o n  
He l i u n  gas  s e e p t  o x e r  s u r f a c e  o f  s o l u t i o n  d u r i n g  t i t r a t i o n  
P r e c i s i o n - D o e  R e c o r d o a a t i c  t i t r o a e t e r  u s e d

MOLTBDATE 
( • •  o f  Ms )

V O L U M E  O F  T I TRANT ( a l ) ,  
I

A V E R A G E ,

I

D I F F E R E N C E ,

i - 7

S.  45 0
S. 45 0
5 . 4 5 5.  45 0

0 . 2 1 6 5 . 4 7 0
0 . 2 1 6 5 . 4 7 0
0 . 5 4 0 5 . 4 5 - 0 . 0 2
0 . 5 4 0 5 . 4 5 - 0 . 0 2
1 . 08 5 . 4 9 •♦0.02
1 . 08 5 . 4 5 5 . 4 7 - 0 . 0 2

S t a n d a r d  d e v i a t i o n  (Mo0( ” pi* e s e a t )  • 0 . 0 2 .
_________________________________ 1

T h e  a e t h o d  t h a t  d e p e n d s  o n  an  
a a p e r o a e t r i c  t i t r a t i o n  w i t h  t h o r i u a  
n i t r a t e ( , , )  and employes  t h e  ORNI. high* 
s e n s i t i v i t y  p o 1 a r o g r a p h * 1 * ) a n d  a 
d r o p p i  n g - a e r c u r y  c a t h o d e  h a s  b e e n

1 ’ a .  * Aap •> * e  •  t r i c Ti I i i I i m  • (
F ' a a n a *  till T k . n a a  M i t r a l * , *  I m d .  t  mg.  Cktm.  , 
4 a a l .  I d .  I t .  I l l  (

“ • ’S.  T. 1*1 U r ,  P, I .  TIm i m i ,  L. T. C-rbia,  
$. A. RayaalAa.  C. L. Mvrraa, I .  J .  Fr*4*ri ek ,  

ORSL H i | b * S a a a i t t * t *» R r t a rA i a g  E e l a r a g r a e k  
(Batbatf n .  I I , *  Saaaa* • /  i i a l r t i r a l  f r . r . g . r . ■ 
( • '  »k.  IT** I r u r r r i  P r a t t o a n t - V * * ,  (**( .  I#,

i n v e s t i g a t e d .  The  t i t r a t i o n  e a a  
c a r r i e d  o u t  a t  r o o a  t e a p e r a t u r e  (28 
t o  2 9 * 0  i n  5 a l  o f  s o l u t i o n  t h a t  
was 0.  5 If w i t h  KC1. The a e r c u r y  d r op  
t i n e  e a a  3 . 0  s e c ,  and t h e  s e n s i t i v i t y  
( c u r r e n t  r a n g e )  was 1 .69 p a  f o r  f u l l  
c h a r t  s c a l e .  The d i f f u s i o n  c u r r e n t  
« a s  a e a s u r e d  a t  1 . 3 S  v v s .  S . C . E .  
T h i s  p o t e n t i a l  was  s e l e c t e d  a f t e r  
d e t e r a i n a t i o n  o f  t h e  d i f f u s i o n  c u r r e n t  
o f  a t h o r i u a  n i t r a t e  s o l u t i o n  i n  
0 . 1  N KC1.  An a p p r o x i a a t e l y  0 . 0 5  N

e e  
I  a

•an • see e ••
•  •  e •  ae • • a • • e
•  •  e a aa s  e a a

a a a a  - a ee : : ..
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FOR I’FRIOO ENOINC MARCH 26, I f 52

T a b l e  <4

DETERMINATION OF W I N I I I K V I )  ANO IKON ( I I I )  IN TOE PRESENCE OF 
NN4 8CN NT TITEATION ■ ITM CHRONOt'S SULFATE

C o m p o s i t i o n  o f  t e s t  s o l u t i o n :
10 mg o f  NH'SOV 
UOj90  4 i i  i n d i c a t e d  
F e j S 0 4 as i n d i c a t e d
O t h e r  componen\s and f i n a l  volume aa g iven  in  T a b l e  23 

C o n d i t i o n s  o f  t e a t :
Same aa g iv e n  in  T a b le  23

UO,S04
( a s  ag e f  U)

F . , ( S 0 4 ) ,  
( a s  og e f  F e )

FACTO*
U r a s i « e < * > I r e s ' » >

60 .6 1.045
60 .6 1.045
60 .6 2. 180 1.037 5.22
60 .6 1.090 1.037 5.41
60 .6 0 .2 1 8 1.045
60.6 0 .0 4 3 1.045
60 .6 2.  180 1.045 5.08
60 .6 2. 180 1.045
60.6 2. 180 1.054 5.36
60 .6 2 .180 1.054 5.08
60 .6 2. 180 1.045 5.08
60 .6 2.  180 1.045 5.05
60 .6 1.526 1.045 5.41
60 .6 1.029 1.045

Av e ra ge  1.045 5.21

S t a n d a r d  D e v i a t i o n  • 0 .006 0. 16
• 0.6% 3. 1%

e f  ( r u i N  p u t  a i l l i i i U i  • !  C»904 n I i I i m . 

( k ’a i  11 i *r e f  I r a a  e a r  a i l l i l i t a r  a l  C r 9 0 4 a a l a l i a s .

th o r ium  n i t r a t e  s o l u t i o n  e a s  s t a n d a r d *  
i i e d  a m p e r o m e t r i c a l  ly a g a i n s t  f l u o r i d e  
p r i o r  t o  t i t r a t i o n  o f  t h e  s a m p l e s .  
C om pa r i son  o f  t h e  r e s u l t s  w i t h  t h o s e  
on samples  t o  w h i c h  s t a n d a r d  a d d i t i o n s  
o f  f l u o r i d e  h a d  b e e n  a a d e  i n d i c a t e d  
t h a t  t h e  r e l a t i v e  e r r o r  was t l  t o  7 1  
on s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  9 t o  18 Mg o f  
f l u o r i d e .

SOLUBILITY OF NRE rORROSION AND FISSIO N  
PR00UCTS IN USANYL FLUORIDE SOLUTIONS

0 .  M enu  M. L. Druachel

In o r d e r  t o  f ac 1 11 t a t e  the  c o l l e c t i o n  
o f  r e l e v a n t  a n a l y t i c a l  d a t a  i n  HBF. 
c o r r o s i o n  s t u d i e s ,  i t  i s  p l a n n e d  t o  
d e t e r m i n e  t h e  s o l u b i l i t i e s  o f  some

• •  am# •  o o o  • • 
o e o o  # o o o  o
O O O  O  O 
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c o r r o s i o n  and f i s c t o n  p r o d u c t s  i n  
u r a n y l  f l u o r i d e  s o l u t i o n s .  At p r e s e n t ,  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  s o l u b i l i t y  o f  
a n h y d r o u s  n i c k e l  f l u o r i d e  i n  u r a n y l  
f l u o r i d e  s o l u t i o n s  c o n t a i n i n g  100 mg 
o f  u r a n i u m  p e r  m i l l i l i t e r  a t  25 and 
2 S 0 * C  i s  i n  p r o g r e s s ,  b u t  no d a t a  are  
a v a i 1 a b l e .

PREPARATION OF RUTRENIUM NYRROXIOC

O. Meni s  M. L .  D r u s c h e l

I n  c o n n e c t i o n  w i t h  s t u d i e s  o f  the  
s o l u b i l i t y  o f  f i s s i o n  p r o d u c t s  in t h e  
u r a n y l  f l u o r i d e  a y a t e m ,  r u t h e n i u m  
h y d r o x i d e  h a s  b e e n  p r e p a r e d  f r o m  
r u t h e n i u m  t r i c h l o r i d e  by a m o d i f i c a t  ion 
o f  a p r o c e d u r e  d e s c r i b e d  by M e l l o r . (>>>  
T h e  r e comme nded  p r o c e d u r e  i n  e h i c h  
t h e  h y d r o x i d e  i s  p r e c i p i t a t e d  at  pH 
3 . 0  t o  5 . 0  gave ve r y  l o w y i e l d s  (10 to  
2 0 % ) .  B e t t e r  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d  
by  a r a p i d  a d d i t i o n  o f  p o t a s s i u m  
h y d r o x i d e  s o l u t i o n  ( 1 0 % )  u n t i l  a pH 
o f  6.  0 waa reached;  p o t a s s i u m  hydr ox i de  
s o l u t i o n  was then added  d r o p e i a e  u n t i l  
a h e a v y  f l o c c u l a n t  p r e c i p i t a t e  was  
o b t a i n e d .  The p r e c i p i t a t e  was washed 
f r e e  o f  c h l o r i d e  by d e c a n t a t i o n  and 
f i n a l l y  f i l t e r e d .  A y i e l d  o f  99% 
was o b t a i n e d  by t h i s  me t h o d .

c r l o r ir e t r ic  d e t e r m in a t io n  of ruthenium

0 .  Meni a  F.  E.  J e n k i n s

T h e  u s e  o f  a n e w  c o l o r i m e t r i c  
r e a g e n t ,  /3- n i t  r  o so -  a- n aph t h o  1 , f o r  
t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  r u t h e n i u m  was  
d e s c r i b e d  i i  a p r e v i o u s  p r o g r e s s  
r e p o r t . ( * * *  The s t u d y  o f  t h i s  method  
h as  r e c e n t l y  been c o m p l e t e d .

T h e  v i s i b l e  and u l t r a v i o l e t  a b 
s o r p t i o n  s p e c t r a  o f  t h e  c o m p l e x

111 *J. •. ■ • lis t,  A C a s p r a k a a a i a «  T r a a t i t a  mm 
Immrgmmit > ■ !  f l i i n l i f a l  C l a a i a t r ; ,  I f .  $ 1 4 ,
L s s s a a a a ,  G ra ve  a i l  Cm.,  H « *  T a i l ,  1 4 )1 .

S t a l l  aa4 f .  t .  J a a k i a a .  *  S a l k a a i a a , *
a s .  a i t . .  O M L - U 1 I ,  f .  TT.

I

b e t w e e n  r u t h e n i u m  and  t h e  r e a g j e n t  
a r e  shown i n  F i g .  3 2 .  I t  i s  e v i d e n t  
t h a t  a r e l a t i v e l y  br oad  maximum e x i s t s  
a t  a p p r o x i m a t e l y  600 m/i. The r e a g e n t ,  
h o w e v e r ,  e x h i b i t s  no a b s o r p t i o n  a t  
t h i s  w a v e l e n g t h  ( F i g .  3 2 ) .

A f a c t o r  o f  1 . 6 4  ± 0 . 0 2  Mg o f  
r u t h e n i u m  p e r  m i l l i l i t e r  p e r  o p t i c a l  
d e n s i t y  u n i t  w a a  c a l c u l a t e d  f r o m  
a b s o r p t i o n  m e a s u r e me n t s  a-t 600  m/i on 
a s e r i e s  o f  s t a n d a r d  s o l u t i o n s  o f  
r u t h e n i u m  t h a t  h a d  b e e n  t r e a t e d  
a c c o r d i n g  t o  t h e  c o l o . i m e t r i c  p r o 
c e d u r e .  The s tock  s o l u t i o n  o f  r u t hen i um  
f r om wh i c h  t he  a l i q u o t s  wer e  t a k e n  had 
b e e n  s t a n d a r d i s e d  g r a v i m e t r i c a l l y .  
I n  t h e  p r e se nc e  o f  e x c e s s  r e a g e n t  t he  
c o m p l e x  was found t o  be v e r y  s t a b l e  -  
t h e  a b s o r b a n c y  d e c r e a s e d  o n l y  3% i n  
24 h r .

E f f o r t s  t o  d e t e r m i n e  t h e  n a t u r e  o f  
t h e  c o m p l e x  have  b e e n  u n s u c c e s s f u l ,  
b e c a u s e  t h e  r e a g e n t  i s  s l o w l y  decom
posed  i n  t he  HC1-SO,  s o l u t i o n  r e q u i r e d  
t o  m a i n t a i n  r u t h e n i u m  i n  a s i n g l e ,  
r e d u c e d ,  v a l e n c e  s t a t e ,  a nd  a l a r g e  
e x c e s s  o f  r e age nt  i s  e s s e n t i a l  f o r  t he  
d e v e l o p m e n t  o f  t h e  c o l o r e d  c o m p l e x .  
T h e  me t hod  i s  p r e s e n t l y  b e i n g  used t o  
d e t e r m i n e  t h e  s o l u b i l i t y  o f  r u t h e n i u m  
i n  u r a n y l  s o l u t i o n s .

ARSRRPTION SPECTRA OF URANYL SULFATE 
SOLUTIONS

0 .  Meni a

I n  c o m p l i a n c e  w i t h  a r e q u e s t  by a 
s t a f f  member o f  t h e  HRP,  a s t u d y  has 
b e e n  made  o f  t h e  u l t r a v i o l e t  and  
v i s i b l e  a b s o r p t i o n  s p e c t r a  o f  u r a n y l  
s u l f a t e  s o l u t i o n s  o f  s e v e r a l  c o n c e n 
t r a t i o n s .  A b r i e f  s u r v e y  o f  t h e  
l i t e r a t u r e  i n d i c a t e d  t h a t  v e r y  l i t t l e  
wor k  had been p u b l i s h e d  on t h i s  s u b j e c t .  
P r i n g s h e i n ( * * *  used a q u a r t s  s p e c t r o 
g r a p h  t o  make a b s o r p t i o n  measur ement s

Pnaf t ka i a ,  **0aa * l a . r , l i . a a a , a k t r . ,  
i l l  l i a  Pkatackaaiaak Saaa I k i 11a• araada t i rkaaf  
Ass llraayl aal lata is t i iaaar i f . r  Laaaa|," Pkynaa
4. TIS < I * J T ) .
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FOR PF.RIOO ENDING MARCH 2 A. 1*52

UHCLASSlFlf 0 
DW8 ( » « t t

RUTHENIUM -  ^9 -N lT R O S O -a  
NAPHTHOL COMPLEX

$ - NITROSO - a  -  NAPHTHOL

0  9 4 6

0 568

0 379

0  189

r i |.  3 2 .  H k i o r i t i o i  S p e c t r a  o t  R a t b e a l a a * / 9 * N  t t r o s o - a - N a p t f l o l  C o a p l  
/3-Ni  t r o a o - a - M a p  t h o l  R e a g e n t .
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f rom 365 t o  4 3 6  s*u, bu t  h i s  d a t a  a r e  
d i f f i c u l t  t o  i n t e r p r e t .  In c o n n e c t i o n  
e i t h  a a t u d y  o f  i o n i c  a a a o c i a t i o n  i n  
aqueous a o l u t i o n ,  B e t t a  and M i c h e l s * * 4 * 
publ  i ahed  an a b a o r p t  ion a p e c t r u a  i n  t h e  
r ange  o f  340 t o  500 a/i o f  a a o l u t i o n  
t h a t  « a a  0 . 1  If i n  u r a n y l  i o n a  a n d  
0 .082  If e i t h  r e a p e d  t o  b i a u l f a t e .

A b a o r b a n c y  a e a a u r a a e n t a  f o r  t h e  
p r e a e n t  a t u d y  we r e  aade  by a e a n a  o f  a 
Beckaan Dll a p e c t r o p h o t o a e t e r  e q u i p p e d  
e i t h  a t u n g s t e n  l a a p  f o r  a e a a u r e a e n t a  
i n  t h e  v i s i b l e  r e g i o n  a n d  e i t h  a 
h y d r o g e n - d i a c h a r  ge l aa p  f o r  t h o a e  i n  
t he  u l t r a v i o l e t  r e g i o n  of  t he  a p e c t r u a .  
The a o l u t i o n a  e e r e  a a i n t a i n e d  a t  con*  
a t o n t  t e a p a r a t u r e  ( 2 5 . 2  i  0 . 1°C)  i n  
a a t c h e d  q u a r t s  c u v e t t e s  by aeana  o f  an 
a t t a c h a e n t  ( T h e r a o a p a c a r ) f o r  t h e  
Peckaan a p e c t r o p h o t o a e t e r .  The a e n a i *  
t i v i t y  c o n t r o l  knob o f  t he  i n a t r u a e n t  
r a a a i n e d  c o n s t a n t  b e t e e e n  a e a a u r e a e n t a  
a n d  a a r o  a d j u s t a e n t a  a g a i n s t  e a t a r  
e a r s  aa de  by v a r y i n g  t h e  s l i t  w i d t h .

A a a r i a a  o f  s t a n d a r d  s o l u t i o n s  was  
p r e p a r e d  f r o a  a s t o c k  s o l u t i o n  t h a t  
had been f o u n d  by a n a l y s i s  t o  be f r e e  
o f  i a p u r i t i a s  a nd  e x c e s s  s u l f u r i c  a c i d .  
P l o t s  o f  t h e  a b s o r b a n c y  a e a a u r e a e a t s  
a t  t h e  v a r i o u s  c o n c e n t r a t i o n s  o f  
u r a n y l  a u l f a t e  a r e  shown in F i g .  3 3 .  
The c a l c u l a t e d  a o l a r  abaorbancy  i n d e x e s  
a t  t h e  a a x i a u a  ( 4 1 8  b m ) a r e  1 3 . 5 0 ,  
1 3 . 4 8 ,  a nd  1 3 . 4 4  f o r  t h e  a o l u t i o n a  
c o n t a i n i n g  2 . 1 6 8 ,  5 . 4 2 ,  and 1 0 . 8 4  »g  
o f  u r a n i u a p e r  a i l l i l i t e r ,  r e s p e c t i v e l y .

In F i g .  3 4  t h e  a o l a r  a b s o r b a n c y  
index  o f  u r a n y l  a u l f a t e  i a  p l o t t e d  a s  
a f u n c t i o n  o f  t h e  w a v e l e n g t h  i n  b o t h  
t he  v i s i b l e  a nd  u l t r a v i o l e t  r e g i o n s  o f  
t h e  a p e c t r u a .  The a e a a u r e a e n t a  w e r e  
aade  on a a o l u t i o n  whose u r a n i u a  c o n 
c e n t r a t i o n  a l l o w e d  o p t i a u a  s p e c t r o -  
p h n t o a e t r i c  a c c u r a c y  o f  a b s o r b a n c y

, , 4 , l .  il. b i l l  i l l  S.  g .  l i s h w 1 s ,  * * | w a i t  
A* a s c i a t i c a  i a  i f a i a i i  S a l a t i a a a  wf U r t a y l  S a l -  
f a t a  i a f  U r a a y l  N i t r a t e , 1* J. C h t a .  j a r .  Sill < 1*4*1.

a e a a u r e a e n t a  i n  t h e  r e g i o n  o f  t h e  
a a x i a u a .  The w a v e l e n g t h  o f  t h e  a a x i 
a u a  a nd  t h e  f i n e  s t r u c t u r e  o f  t h e  
a p e c t r u a  c o n f o r a  c l o a e l y  t o  t h o s e  
r e p o r t e d  by B e t t a  and  M i c h e l s . <*4 >

DETERMINATION OF COPPER
0 .  Menis

Mi ~ r og r a a  q u a n t i t i e s  o f  c o p p e r  can  
be d e t e r m i n e d  c o 1 o r i a e t r i c a 1 ly by u s e  
o f  a o d i u a  d i e t h y 1d i t h i  o c a r b a a a t e .** * * 
The  c u p r i c  d i e t h y  1 d i t h i o c a r b i a s t e  
c o a p l e x  can be e x t r a c t e d  w i t h  c a r b o n  
t e t r a c h l o r i d e  o r  b u t y l  a c e t a t e ,  a nd  
i t s  a b a o r b a n c y  c a n  be a e a s u r e d  a t  
440 mu or  a t  560 t o  600 mi.  S i n c e  t h e  
s h o r t e r  w a v e l e n g t h  i a  a t  t he  a b s o r p t i o n  
p e a k ,  i t  o f f e r s  a a x i a u a  s e n s i t i v i t y  
and  i s  u s e f u l  i n  t h e  r a n g e  o f  1 t o  
60  Mf o f  c o p p e r .  The l o n g e r  w a v e 
l e n g t h  r an g e  r e p r e s e n t s  a p l a t e a u  i n  
t h e  a b s o r p t i o n  a p e c t r u a  and  r e n d e r s  
t h e  a e t hod  l e s s  s e n s i t i v e .  The l o n g e r  
wa v e l e n g t h  i a ,  h o w e v e r ,  c o n v e n i e n t  t o  
u a a  when c o p p e r  i s  p r e a e n t  i n  t h e  
r ange  o f  60 t o  1000  MS* F u r t h e r a o r e ,  
b e c a u s e  o f  t h e  a p p r e c i a b l e  w i d t h  o f  
t h e  a b a o r p t i c n  p l a t e a u ,  a e a a u r e a e n t a  
c a n  be c a r r i e d  o u t  by a e a n a  o f  a 
s i a p l e  f i l t e r  p h o t o a e t e r .  The i n t e r 
f e r e nc e  of  n i c k e l  can  be e l i a i n a t e d  by 
c o a p l e x i n g  t he  e l e m e n t  wi t h  t he  a o d i u a  
s a l t  o f  e t h y l e n e d i a a i n e  t e t r a c e t i c  a c i d  
( V e r a e n e ) .<*•> I r o n ,  c o b a l t ,  manganese,  
a n d  t i n e  i n t e r f e r e n c e s  a r e  a l s o  
e l i m i n a t e d  by t h i s  r e a g e n t .  The com
p l e x e s  o f  s i l v e r  a n d  b i s m u t h  w i t h  
d i e t h y I d i t h i o c a r b a m a t e  a r e  formed i n  
t h e  p r e s e n c e  o f  V e r a e n e ,  b u t  t h e i r  
i n t e r f e r e n c e  i s  n e g l i g i b l e  i f  t h e  
a b s o r p t i o n  i a  a e a i u r e d  a t  5 6 0  t o  
600 ayi.

* J .  L. I | | M ,  E. 0 .  I r a n ,  u f  I .  A. I r i s h ! ,  
“ P I . t o w . t r i e  Dwlwrwiw wt i ww wf Cwppwr i s  I r w s  ww# 
S l w t l  w i t h  Di wt hy 14 i  * h i  w e a r  h a w i t  •,** J. A n r a r r h  
f i t .  Bwr. J t w a J i r W a  4 7 . I t *  ( 1*51  >.

<4 4 , V. SwAitsc  w i f  V. Vaswh,  **Thw C w l w n w w t r i c  
Dw t i r w i s i t  iwa wf Cwppwr hy I w f i u  D i a l h y I S i l h i w -  
csrhwwatw,** C w l l i r t i w a  Ci wr hwi f w* .  Chrw. Cwaawai .
IS. 26# ( l « l * | .
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T a b l e  I 5

H T E U I M T I M  OF COPPER IN I M N I L  SULFATE SOLUTIONS

C o m p o s i t i o n  o f  t o o t  s o l u t i o n :
100 og o f  U( VI )  o s  U0t S04 

12 mg o f  V e r s e a e  
S00 t o  1000 m«  o f  n i c k e l  
Sodium d i e t h y l d i t h  i o c s r b a o a t e  

S o l a t i o n  I > 1 s i  o f  0 . 1 *
S o l u t i o n  I I  -  1 a l  o f  1 .0 *

H}0  t o  a a k s  25.  0 - o l  f i n a l  volume 

Beckman DC s p e c t r o p h o t o m e t e r  used 

L e n g t h  o f  l i g h t  p a t h  o f  c o l l  < 1 c a

RANG*. O r TOTAL

c o n c e n t r a t io n  or
COPPER O ig )

■AVTLDICTH

(UM)
ORGANIC SOLVENT FACTOR** * STANDARD

OEVIATICR**^

S o l u t i o n  I 430 B u ty l  o c o t a t a 114 1

30 t o  M 440 B u ty l  o c o t s t o n s 1

440 c c i4 117 1

S o l u t i o n  11 400 B u ty l  o c o t a t a 1 .4 0  * 10* 30

120 t o  1200 6 0 0 ° d  4 1 .4 0  I  10* so

■ f i t  a t  t a p p e r  p a r  e p t t a e l  S a a a t t p  t a i l .

, ^ | i t a l t r l  l a t i a l i M  a a a  • a l t a l a t a S  I r a a  a a a n a a  a l  S a t a r a i a a l l a a r  r a r r t a O  a a t  a a l a r  l l a  • • • •  
c a a l i l l a a a .

9

s i m p l i c i t y ,  s a d  p o t e n t i a l l y  g r e a t e r  
a c c e r a c y ,  t h e  d i r e c t  a p e c t r o p h o t o m e t r i c  
m e t h o d  s h o u l d  he a n  i m p r o v e m e n t  o v e r  
t h e  e a r l i e r  p r o c e d u r e .

The  s p e c t r a l  a b s o r p t i o n  c h a r a c  
t e r i s t i c a  o f  u r a n i u m ( I V )  i n  p h o s p h o r i c  
a c i d  s o l u t i o n s  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  
u r a n i u r l V I )  h a v e  b e e n  d e s c r i b e d  by 
A n d r e e  e l  s i . * * * *  T h e s e  a u t h o r s  
r e c c -  v e n d e d  t h e  u s e  o f  6 3 0  syi a s  a

, , , , L.  I .  t a l r . a a ,  * .  S .  f e b a a p .  a a d  J .  t .  
f i a t a a ,  J r . ,  4 i p a r  t r a p s *  l a a t  t r  i t  Sa i a r a i a a f  i a a  a /  
S i a l a r a r  »f  g a a a a s l a a t  t a l  f a t r a a e l t e r  T a k a l l a p ,
ca- teai ir*s. it, i««s>.

s u i t a b l e  e a v e l e n g t h  f o r  t h e  m e a s u r e *  
s e n t  o f  u r a n i u m ! I V )  c o n c e n t r a 1 1 o n e . 
I n v e s t i g a t i o n s  in t h i s  l a b o r a t o r y  have  
i n d i c a t e d  t h a t  t h e  u s e  o f  t h e  a b a o r p t i o n  
m a i i s u m  a t  660 t o  6 6 4  Nm o f f e r s  g r e a t e r  
s e n s i t i v i t y  a n d  r e q u i r e s  l e s s  r i g i d  
c o n t r o l  o f  p h o s p h o r i c  a c i d  concern*  
t  r e t  i o n .

P l o t s  o f  t h e  m o l a r  a b s o r b a n c y  i n d e s  
v s .  e a v e l e n g t h  o b t a i n e d  f rom m e a s u r e *  
■ a n t s  on s o l u t i o n s  o f  w r a n i u m ( I V )  i n  
v a r i o u s  c o n c e n t  r a t i o n a  o f  p h o s p h o r i c  
a r i d  a r e  shown i n  F i g .  3S.  The m o l a r  
a b s o r b a n c y  i n d e s e s  f o r  u r a n i u m ( I V )  in 
p h o s p h o r i c  a c i d  s o l u t i o n s  a t  s e v e r a l

•• ee• • •• • • s e e : : *.
a a a

: : ;

•7
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w c .n w n t
m  'MM

»*o*MMO*NC HOC (X I

MO M<

P l | .  | | .  M alar Absorbancy lades o f  
W ,  l a  Phosphoric I c l l  S o lu t lo a a .

• i v e l e n y t k i  a r e  g i v e n  i n  T a b l e  2 6 .  
T h e s e  d a t a  i n d i c a t e  t h a t  a t  w a v e 
l e n g t h !  o f  6 6 0  a n d  661 t h e  o o l a r  
a b s o r b a n c y  i n d e a  i s  l e a a t  d e p e n d e n t  on 
t h e  p h o s p h o r i c  a c i d  c o n c e n t r a t i o n .  A t  
6 3 0  a | i ,  t h e  p r e v i o u s l y  r c c o a a e n d e d  
•  eve l e n g t h ,  t h e r e  i a  g r e a t e r  v a r i a t i o n  
o f  a b s o r b a n c y  w i t h  a c i d  c o n c e n t r a t i o n ,  
a n d  t h e  a e n a i t i v i t y  d e c r e a s e s .  I t  
■ a y  be o b s e r v e d  ( F i g .  3S)  t h a t  as t h e  
p h o s p h o r i c  a c i d  c o n c e n t r a t i o n  i a  
d e c r e a s e d  t h e  a b s o r p t i o n  a a i i a v i  
b r o a d e n s  and i a  s h i f t e d  t o w a r d  s h o r t e r  
wave l e n g t h s .

l ' r a n i u m ( I V )  i n  c o n c e n t r a t i o n s  as 
l ow  as  SO t o  100 p r r  o i l l i  l i t e r  can 
be d e t e r a i i n e d  w i t h  a r e l a t i v e  e r r o r  o f  
4 1  i n  I S  ni l  o f  a q u e o u s  s a m p l e  i n  a 
t o t a l  v o l u a i e  o f  SO ni l  by  a b s o r b a n c y  
a e a s v r e a e n t a  a t  661 ayi w i t h  a Bec k ns n  
DC s p e c t r o p h o t o m e t e r  e m p l o y i n g  1 0 - c a  
c e l l s .  The r e l a t i v e  e r r o r  i s  o n l y  *1  
t o  2% o n  a o l u t i o n s  o f  h i g h e r  u r a n i u n ( I V )  
c o n c e n t r a t i o n .  The a d d i t i o n  o f  P j D ( 
i n s t e a d  o f  p h o s p h o r i c  a c i d  t o  t h e  
a q u e o u s  s a m p l e  p r o m i s e s  t o  i n c r e a s e  
t h e  s e n s i t i v i t y  o f  t h e  m e t h o d  t h r e e *  
o r  f o u r f o l d .  T h i s  v a r i a t i o n  i n  t h e  
me t h o d  i a  p r e s e n t l y  b e i n g  s t u d i e d .

Table «•
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M J A L i n  CONTROL

R. L. Mr-Cute hen

T h e  c o n t r o l  p r o g r a m s  f o r  t h e  
g e n e r a l  i o n i c  a n a l y t i c a l  l a b o r a t o r y  
a n d  t h e  HRE c o n t r o l  l a b o r a t o r y  a r e  
e s s e n t i a l l y  t h e  s ane  aa t h o a e  r e p o r t e d  
f o r  t h e  l a a t  q u a r t e r  o f  1 9 S 1 .  T h e  
X- 10 l a b o r a t o r i e a  i n s t i t u t e d  a c o n t r o l  
p r o g r a a  f o r  t h e  c o l o r i m e t r i c  d e -  
t e r s i n s t i o n  o f  t h o r i u m  a t  t e o  c o n 
c e n t r a t i o n  l e v e l s ,  i n  a d d i t i o n  t o  t h e  
ur an i us i  c o n t r o l  p r o g r a ms .

D u r i n g  t h i s  q u a r t e r  t h e  t h r e e  
l a b o r a t o r i e s  p a r t i c i p a t i n g  i n  t h e  
c o n t r o l  p r o g r a m  r e p o r t e d  a t o t a l  o f  
1525 d e t e r m i n a t i o n s .  T a b l e  27 s u mma 
r i s e s  t h e  t o t a l  n u m b e r  o f  c o n t r o l  
d e t e r m i n a t i o n s  f o r  e a c h  l a b o r a t o r y .

T a b le  17

SUMMARY OF CONTROL DETERHINATIDNS

laboratory TOTAL NUMBER Of 
DETERMINATIONS

Gsaeral l o a i c  A nalysis lOi

HR Contro l US

X-10 L a b o r a to r i e s IMA

Total IS IS

G e n e r a l  l o a l c  A n a l y s i s  L a b o r a t o r y

( / n i l  i o n  D e t e r m i n a t i o n  by t h e  
F l u o r o m e  t r  i c  M e t h o d .  L ' r a ny l  n i t r a t e  
s o l u t i o n s  w e r e  t e s t e d  by t e o  f l u o r o -  
m e t r i c  m e t h o d s :  e x t r a c t i o n  o f  t h e
u r a n i u m e i t h  TBP ( t n b u t y l  p h o s p h a t e )  
a n d  d i r e c t  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  
u r a n i u m  e i t h o u t  e x t r a c t i o n .  T h e  
r e s u l t s  i n  T a b l e  2G i n d i c a t e  t h a t  
t h e  b e a t  p r e c i s i o n  l a  o b t a i n e d  e i t h  
t h e  d i r e c t  m e t h o d .

l / n m i i l  D e t e r m i n a t i o n  b y  t h e  
C o l o r i m e t r i c  ( l - A t e o r b i c  A c i d I  Me t h o d .  
La s t  q u a r t e r  i t  o a s  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  
t h i o c y a n a t e  m e t h o d  be s u b s t i t u t e d  f o r  
t h e  1 - a s c o r b l c  a c i d  m e t h o d  f o r  d e 
t e r m i n i n g  u r a n i u m  t o  i mp r o v e  b o t h  t h e  
p r e c i s i o n  a n d  t h e  a c c u r a c y  o f  t h e  
u r a n i u m  t e s t  r e s u l t s .  H o a e v e r ,  t h e  
s u b s t i t u t i o n  v i a  n o t  s o  f e a s i b l e  a s  
i t  ha d  a p p e a r e d ,  s i n c e  t h e  a d d i t i o n  
o f  i r o n  t o  t h e  s a m p l e s  p r i o r  t o  t h e  
d i e t h y l  e t h e r  e x t r a c t i o n  r e s u l t e d  i n  
s u f f i c i e n t  i r o n  b e i n g  e a r n e d  o v e r  
i n t o  t h e  e t h e r  p h a s e  t o  c a u s e  a r e d  
( i r o n - c y a n a t e )  c o l o r  t h a t  t e a  d i f f i c u l t  
t o  d e s t r o y .  T h e r e f o r e  a l l  c o l o r i 
m e t r i c  r e s u l t s  r e p o r t e d  e e r e  o b t a i n e d  
by  t h e  I - a s c o r b i c  a c i d  m e t h o d .  A 
s u m m a r y  o f  u r a n i u m  t e s t  r e s u l t s  
o b t a i n e d  by t h e  ( - a s c o r b i c  a c i d  m e t h o d ,  
e i t h  a n d  e i t h o u t  t h e  d i e t h y l  e t h e r  
e x t r a c t i o n ,  l a  g i v e n  i n  T a b l e  ?*>.

T a b l e  SR

URANIUM DETERMINATION RY TOE FLU'OROMETRIC METHOD
C o m p a r i s o n  and s t a t i s t i c a l  e v a l u a t i o n  o f  t e s t  r e s u l t s  f o r  t h e  q u a r t e r

SAMPLE
TREATMENT

NUMBER OF 
DETERMINATIONS

CONCENTRATION
RANGE

(M g / ml)
STANDARD

DEVIATION
( R )

CONFIDENCE
INTERVAL

(R)
...........

LIMIT O E  

ERROR*
(RE

E x t r a c t e d 22 1 . 7  t o  1 7 . 0 7 , r
15

Not
e x t r a c t e d 20 1 . 7  t o  17 . 0 3 1

j

5

•♦SI y r e b e b i l t t y  l e v e l .

e e  e a r n

e  •  e e  s e e
e  e  e a r n

e  e e  e e  e e e e  a s e e

e e  a a  s e e  e a a  
e e e  e  a a a  a e

e e a a a e  a a  a #  a e a e
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Urani um  i n  B m r t o *  Clmy L e a c h  S o 
l u t i o n t  a t  D e t e r m i n e d  by t he  F l u o r o - 
m e t r i c  M e t h o d .  The l a r g e  • B o u n t k  o f  
d u a i n u a ,  p h o s p h a t e ,  and a l l i e s  t h a t  
a r e  c o n t a i n e d  i n  B a r t o w  c l a y  l e a c h  
s o l u t i o n s  c a u s e d  q u e n c h i n g  o f  t h e  
f l u o r e s c e n c e  o f  t h e  u r a n i u a  i n  t h e  
s o l u t i o n  when  t h e  d i r e c t  Method wae 
u s e d  and r e s u l t e d  i n  po o r  p r e c i s i o n  
a n i  low u r a n i u a  v a l u t a .  H o w e v e r ,  
whin t h e  u r a n i u a  was e x t r a c t e d  w i t h  
TBP p r i o r  t o  t h e  d e t e r a i n a t i o n  o f  t h e  
f l u o r e s c e n c e  o f  t h e  a a a p l e ,  t h e  
p r e c i s i o n  i a p r o v e d  a n d  t h e  t e a t

r e s u l t s  were h i g h e r .  Ta b l e  30 a u a a e -  
r i i e s  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  by b o t h
n e t  h ods .

I l l  C o n t r o l  L aboratory

Uranium De t e r m i n a t  ion by the J o n e t  
B e d u e t o r ,  C a r t e  S m l f m t e  Method.  B o t h  
t h e  a c c u r a c y  a n d  p r e c i s i o n  o f  t h e  
u r a n i u a  t e a t  r e s u l t s  i a p r o v e d  d u r i n g  
t h i a  p e r i o d .  A c o a p a r i s o n  o f  t h e  
r a a u l t a  f o r  l a s t  q u a r t a r  and f o r  t h i s  
q u a r t e r  i s  g i v e n  i n  T a b l e  31.

T a b le  I I

URANIUM DETERMINATION DT TDK i*ASCORBIC ACID METHOD

C o a p a r i e o n  and s t a t i s t i c a l  e v a l u a t i o n  of  t e s t  r a a u l t a  f o r  the q u a r t e r

S A M P L E

T R E A T M E N T

N U M B E R  O F  

D E T E R M I N A T I O N S

C O N C E N T R A T I O N  

R A N G E  

( a | / a l )

S T A N D A R D

D E V I A T I O N

( S )

C O N F I D E N C E

I N T E R V A L *

. <*)

L I M I T  O F  

E R R O R *

<*>

Ext rac  t ad 18 0 . 17  t o  1 . 7 4 2 8

Not
12 0 . 1 7  t o  1 . 7 1 1 3

• f i t  prahakilltr !•*•!.
T a b le  SO

URANIUM IN BAITOI CLAT LI ACM SOLUTIONS AS DCTRMHINKD 
ST TMI FLUOROMETRIC HITS OS

C o a p a r i s o n  and s t a t i s t i c a l  e v a l u a t i o n  o f  t e a t  r e s u l t s  f o r  t he  q u a r t a r

S A M P L E

T R E A T M E N T

N U M B E R  O F  

D E T E R M I N A T I O N S

C O N C E N T R A T I O N

R A N G E

( M g / a l )

S T A N D A R D

d e v i a t i o n

l*>

C O N F I D E N C E

i n t e r v a l *

( S )

L I M I T  O F  

E R R O R *

( S )

Ext r a c t ed 10 20 t o  30 3 2 8

Not
a x t r a c t e d 10 45 t o  55 4 3 10

'III ( t i l t l i l i l T  !•»•!.

s o  • • •  •  a s  a a a a a e  a s
a a a  a a a a a a

a e a a  a  a a a a
a a a  e a a  a a a

a a  a a e a a  a e a a  a a
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FOR PE R IO D  FM »1N«. M4RC.H 2 * .  1952

I r o n  D e t e r m i n a l  i o n  b y  t hr  a - a ' *  
B i p y r i d y l  Me t h o d .  O n l y  t t i r t *  i r o n  
r « i «  h i  « ( r *  r e p o r t e d  d u r i n g  t h i n  
p e r i o d ;  t h e r e f o r e  t h e  t n o u n t  o f  d a t a  
i s  t o o  a n a l l  t o  o f f e r  a n y  c o n c l u s i o n  
r e g a r d i n g  e i t h e r  t h e i r  a c c u r a c y  o r  
p r e c i a i o n .

N i c k e l  D e t e r m i n a t i o n  b y  t h e  D i - 
a e t h y l g i y o > i a e  M e t h o d .  B o t h  t h e  
p r e c i a i o n  and a c c u r a c y  o f  t h e  n i c k e l  
t e a t  r e a u l t a  e e r e  i m p r o v e d  t h i a  
q u a r t e r .  The  p o s i t i v e  b i a a  p r e v i 
o u s l y  n o t e d  ha s  b e e n  c o r r e c t e d .  The 
r e a u l t a  f o r  l a s t  q u a r t e r  and  f o r  t h i a  
q u a r t e r  a r e  a u a a a r u e d  i n  T a b l e  32 .

C h r o m i u m  D e t e r a i m t t o n  b y  t h e  
D i p h e n y  l e e r  b e t t de  M e t h o d .  The  p r e 
c i s i o n  a n d  a c c u r a c y  o f  t h e  c h r o n i u n  
t e a t  r e s u l t s  d u r i n g  t h i s  p e r i o d  have  
n o t  b e e n  ao good aa  f o r  t h e  p r e v i o u s  
q u a r t e r .  The r e a u l t a  d u r i n g  t h e  l a s t  
n o n t h  o f  t h i s  q u a r t e r  h a v e  b e e n  l o e  
a n d  h a v e  h a d  a d e f i n i t e  n e g a t i v e  
b i a a .  S t e p a  a r e  b e i n g  t a k e n  t o  
c o r r e c t  t h i s  s i t u a t i o n .  To f a c i l i t a t e  
a c o n p a n a o i  o f  t h e  t o o  p e r i o d s ,  t h e  
r e a u l t a  f o r  b o t h  q u a r t e r s  a r e  g i v e n  
i n  T a b l e  33.

M a n g a n e s e  D e t e r a i s a l l e a  b y  t h e  
P e r i o d a t e  Me t hod .  D u r i n g  t h i s  p e r i o d

Table SI

DBANIUI DCTEtblNATION ST TIC JINCb BtftVCTM. CCBIC SULMTt M T I N

C o mp a r i s o n  o f  a c c u r a c y  and p r e c i s i o n  o f  t e s t  r e s u l t s

UtMfOH C M
C fN C O rm A T IO N STANDARD U f O I O K N O U N IT  C M

YEAN Q U A I t l W r u n  RMI Ma t  i o n s
lUNGT. D C V U T I C f t IN T T R V A I* n ew * * B IA S

( a g / a l ) ( f t ) ( S I (ft)

m i « l b * la  t o  sa 1 0. 4 2 N o e *

m i t S t 2a t o  42

- V . - J

0 . 2 1 Nn»»

•III prohoStlitv Is**!.

T ab le  a t

NlCEIL DITFRft NATION IT TIE DIM TNM 61-YOhl ■» MTNOD

C o m p ariso n  o f  a c c u r a c y  and p r e c i s i o n  o f  t e s t  r e a u l t a

YEAH quAim* NtHHUt Of 
(K7TfMINATiaNS

(XftcwrntATi cw
RAN<1

< H l/a l  )

STANHART 
IffVIATIflN 

(ft)

n o tr in ru r t
INTYNVAI*

(«)

1 IUIT Ml
n « « v

(ft)

1951 4 86 5 to  58 11 2 21

1952 > 21 12 to  M) 7 3 15
- _ _ _ d . ■ . ............  _ _________________ _. ....r .rir ^

III frtltliliM
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o n l y  f o u r  ■ « « g i n i i t  * t r t
r e p o r t e d ;  t h e r e f o r e  i t  i s  not  p o s s i b l e  
t o  r e a c h  a n y  c o n c l u s i o n  r e g a r d i n g  
t h e i r  a c c u r a c y  and p r e c i s i o n .

1*11  L a b o ra te r ie a

Ur a n  t u n  C « l « r a t A i l  i o n  b y  t h e  
F l u o r o m e t r i e  Hr t h o d .  The p r e c i s i o n  
and a c c n r a c y  of  t h e  u r s m u s  r a i s e s  
r e p o r t e d  by t h e  l a b o r a t o r y  i n  B u i l d i n g  
3550  a r e  a l i g h t l y  b e t t e r  t h a n  e a s  
n o t e d  f o r  t h e  p r e v i o u s  q u a r t e r ,  
e k e r e a a  t h e  r e v e r s e  i s  t r u e  f o r  t h e  
l a b o r a t o r y  i n  B u i l d i n g  3019.

T a b l e  34  g i v e s  a c o n p a r i a o n  o f  t he  
d a t a  o b t a i n e d  d u r i n g  bot h  q u a r t e r s .

U r a n i u m  D e t e r m i n a t i o n  b y  t h e  
C o l o r i m e t r i c  ( T h t o c y a n a f e ) M e t h o d .  
The p r e c i s i o n  a n d  a c c u r a c y  o f  t h e  
u r an i un  v a l u e s  o b t a i n e d  by t he  c o l o r i -  
s e t r i c  o e t h o d  a n d  r e p o r t e d  by t h e  
l a b o r a t o r i e s  i n  B u i l d i n g s  3 S 5 0  a n d  
3019 a r e  e x c e l l e n t .  The d a t a  f o r  t h e  
l a s t  ; u a r t e r  a nd  t h i s  q u a r t e r  a r e  
gi ven ia T a b l e  35.

T h o r i u m  D e t e r a i n e t t o n  b y  t h e  
C o l o r i m e t r i c  M e t h o d .  A c o n t r o l  
p r o g r a a  e a s  i n s t i t u t e d  f or  t he  c o l o r i -  
a e t r i c  de  t e r a i  n o t  i on  o f  t h o r i u n ^ * 1

P. P. T k a a a a a a ,  U. A. P a r r y ,  a a 4  • .  I .  
By a r ly ,  "  D a l r r a i n l i n  a t  N i r r a f r a a  A s a a a t a  a t  
T k a n a a i  A C a l a r i a a t r i *  Hatka4  , M Aaa I . C k a a .  
t l .  l i l t  <!*«*>.

T ab le  S3

r i R O a i l l  DKTKRNINATI ON BY TN I DIPNENYLCANBA7.IDE METHOD

Coaper i aon  of  a c c u r a c y  and p r e c i s i o n  o f  t e s t  r e s u l t s

NUMBER OP 
DETERMINATIONS

OONCWmATlON STANDARD OONEIDfMCF. L IM IT  OF
YEAN QUARTER RANGE

<«**/•!)
DEVIATION

<«>
INTERVAL*

<»)
error’

<*>

1951 4 20 5 to  84 4 2 8

1952 1 21 7 to  36 10 5 20

' t i l  p r a k a S i I l »» l a r a l .
T able  S4

URANIUM DCTRRMINATIDN IT TIC ELLOBONETMIC RETMOO

C oaperiaon  o f  a c c u r a c y  and p r e c i s i o n  o f  t e s t  r e s u l t s

i - i a

BUILDISO TSAR QUARTSR
MJNRta o r

OUTLICATBS

c o a c u r n u T i o N

RANG*

t u t / e l )

STANDARD

OBVIATION

( B l

c o R r i n r . n c t

i nterval*
( B l

L IB IT  OP 

CRROR*

(B>

ACCURACY

B t C . l .  
(*)

b i a s

SSSO 1 * 5 1 4 110 S .4  t o  7 . 0 4 2 * - 2  * 2 Nona

1*52 1 62 2 . 5  t o  1 . 0 1 1 7 t  * I No b #

1 0 1 * 1*51 4 1*4 1 . 4  t o  7 . 0 5 1 * ♦1 t  1 Nona

1*52 1 2 . 5  t o  7 . 0 4 2 11 - 1  » 2 NtOM

' t i l  y r a k a k i  l i l y  l a r a l .



tn i t  PtRHHI J'NMH MARCH 2*. MS2

d u r i n i  t h i s  q u a r t e r ;  I ■ I o - i n o n o -  
p h r n y l a t o ) * 2 - n a p h t h o l - 3 , f ' - d l s u l f ( > n i r  
a r i d  ( Th o r o n )  a a a  noe<* aa  i h f  c h r o a o g e n i r  
r « i | « * t .  l a t h e  t wo h i g h  c o n c e n t r a t i o n *  
o f  t k o r i t a  ( 8 5  t o  1 0 0  a g / a l ) ,  a 
d e f i n i t e  p o a i t i e e  b i a a  e a a  o b s e r v e d

a l t h o u g h  t h e  p r e c i a i o a  t a i  o f  t h e  
i a a e  o r d e r  o f  o a | a i t u d e  a a  t h a t  n o t e d  
f o r  t h e  lower  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h o n u a  
( S 3  mg / a d l .  T a b l e  36 a a a i a a r i i e a  t h e  
t e a t  r e a u l t a  r e p o r t e d  d u r i n g  t h i n  
p e r i o d .

T able  IS

U8ANIVI MTUNINATION I t  TH  COLMINCTDIC (TNIOOAMTI.) I K TMOD 

C o o p e r i e o n  o f  a c c u r a c y  and p r e c i e i o n  o f  t e a t  r e a u l t a

MtMM * —
m m m  or rapc0rvnATicn

tjaf/ftl)
oevunon

(U)

anritami

«»

tm atn
a • c.i.

<w
MM

M l mi 1 IW Ml w Ml •  t a  n a i UeeMi..
m t 1 at i t a.» a. a a  n  a.i RieMln

me m i 1 i»i Ml w M l 1.1 a. a 1.1 <e.i • a . a ftaM
mi 1 in i.e a i te •a.a • a.i —

HO mi a at 111 *# » r a. i a.i I t e • a t Umv
m t i ti i.a a « t.e m i Now

Me mi « til Mi w re* i i a t t.e a  t ■ e.i See*
MU i m i.a M

“
a a  • a t

L_____
Ueuw

tea »n * i u i m  level. 
**U (B/el.

Table M

T i M I M  a t  TV M I  NAT ION ST TM  COLMIMf TIIC KTHOO

Suaaaary  o f  a c c u r a c y  and p r e c i a i o a  o f  t a a t  r e a u l t a

M R I c o o ru m u T ia n •T aM an o
D e v ia tio n

IS )
t e r m  at*

i * i

LIMIT or

T T
ancMUCT
t  t  c . i .

(SI
•la*

DO. DUPLICATU ■news •v e re fe

TV-1 a* SS M g/nl SI r n /n l s *.s 4 •  » o .S _

TV.2 SS 100. 4  o g /o l 1*8.1 n g /e l s 0 .7 4 ♦ 1 .4  1 *.T P e e ll iv e

TV-1 so

...............-J

* 4 .4  n g /e l I S . 1 n g /e l i 1 .1 s

_ _ _ _ _ J
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Peel*ivv
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SERVICE ANALVI 
N. P. Noose

A n aly t ica l  serv ice  co rk  during t h i s  
q u a r t e r  ( U  p r i n c i p a l  ly  c o n c e r n e d  
* i U  MRP, aiid the p r o j e c t  f o r  
a r e o i V k  r e c o v e r y  f r o a  roo  • 
t e r i a l s .  TW A c c e l e r a t i o n  o f  cork oa 
tkooo p r o j e c t s  tks t  kss  booa e f f e c t e d  
nod  i s  a n t i c i p a t e d  k a s  e r o d e d  aa 
i a c r o a a o  i a  de ae adu  f o r  c k e a i e a l  
a n a l y s e s .  Ia order to  koop pace with 
t k o o o  d e a o a d s ,  t k o  i o n i c  a n a l y a o a  
l a k o r a t o r i o a  r e c e i v e d  a p e r o o a a o l  
i a c r o a a o  froa  SS to  41; a s u b s t a n t i a l  
a d d i t i o n a l  iacroaao ia  a a t i r i p o t o d  by 
t k o  oad  o f  tko  f i a c o i  y e a r .

ANALYTICAL

L. J .  Brady J .  R. Load 
J .  V, Rokiaooa

Aa a roool t  o f  tko a a rk o d  iacroaao 
i a  tk o  a n a l y t i c a l  a a r k  d a r i n g  
t k o  q u a r t e r ,  t k o  a a a k o r  o f  
p a r a o a a o l  aooigaod t o  t k i s  oork  kao 
boon i a c r o a o o d  f r o a  9 t o  14, aad a 
f a r t h e r  iacroaao to  a t o t a l  o f  21 o i l l  
ko a a d a  os aooa  os a o a  o a p l o y o o a  
hoccom a v a i l ab le .

Hoot of  tko  o a a p l o f  wore  d e r iv e d  
f r o a  t k o  f o l i a t i n g  p r o j e c t s :  
r e a c t o r  c k e a i s t r y ,  o a p o r i a o a t a l  
o a g i a o c r i a g ,  oad r o d i a t i o a  daao g e  
r o o a a r c k .  Over t e o - t h i r d s  o f  tko 
o a a p l e o  c o r e  d e r i v e d  f r e e  r e a c t o r  
c k o a i o t r y  o ted ise .

The i a t o a o i v o  o o r k  o i t k  a l k a l i  
kyd rav ida  coo lan ts  cos c u r t a i l e d ,  sad 
a t o d i o s  o f  f l u o r i d e  a a l t  n i a t o r o a  
t o r e  oapkasisod.  Soap lea  o f  f l o e r id a  
a a l t  n i c t a r a a  tha t  kod boon sub jec ted  
e i t h e r  to  s t a t i c  or d y a a a i c  co r ro a io a

t o o t o  o o r o  a n a l y s e d  f o r  c o r r o o i o a  
p r o d u c t s  os  c o l l  ao f o r  t k o i r  a a j e r  
coapoaoato ,  t h a t  i a ,  fHoorido,  a ro a iaa ,  
and a l k a l i  a o t a l a .

The iacroaood  i a t o r o o t  i a  t k a  a i a a r  
i a p a r i t i o o  i a  tko f l a o r i d o  s a l t s  seed 
t o  p r e p a r e  the e u t e c t i c s  r o o a l t s d  i a  
r e q u e s t s  f o r  tko  d o t o r a i a a t i o a  o f  
a r a a i a a  d i o a i d o ,  c k l a r i d a ,  s a i f a t o ,  
n i t r a t e ,  aad  t r a c e s  o f  f r e e  a c i d .  
M e t h o d s  f a r  t k o  d o t o r a i a a t i o a  a f  
a i t r a t a o  aad  c k l a r i d o o  i a  a a l t o  a f  
t b i a  t y p o  a r e  aoa a v a i l a b l e .  Tko 
R e a o a r c k  oad D e v e lo p a e a t  D e p a r t a o a t  
i s  a t t o a p t i a g  t o  d e v e l o p  a r  a d e p t  
n e t  bode f o r  tka  d o t o r a i a a t i o a  a f  tko 
o th e r  coapoaoato l i s t e d .

Tko a e t k e d  o f  s e p a r a t i n g  a r a a i a a  
t o t r a f l a o r i d o  f r o a  a r o a i a a  d i a s i d e  
by d i o e o l a t i a a  o f  t k a  f l a o r i d o  i a  
aao o a iaa  o s a la to  i s  being to o te d }  aad,  
a l t h o u g h  i t  o i l l  no t  ko p o s s i b l e  t o  
i o o l a t o  tko  e r o s i o n  d i o a i d o  f r o a  a l l  
o t h e r  c e n p e a e a t e  ky t h i s  a e t k e d ,  i t  
ie  ko l io v o d  th a t  a eukeeqoeet  a n a ly s i s -  
o f  tk o  o s a l e t o ' i a a o l o b l o  r o e i d e e  fo r  
a r o a i a a  o i l l  a sk s  p o o s i k l a  a  r a t h e r  
c l a s s  a p p r o s i a a t i o a  a f  t k a  a r a a i a a  
d i o a i d o  c o n t e s t  o f  tka  a r a a i a a  t e t r a -  
f l a o r i d o .

Hot bode f o r  d e t e r a i a i a g  t k o  e a t e r  
c o a t a a t  a f  e e a p l e e  a f  f l a o r i d o s  a f  
a l k a l i  a a t o l s  oad c h r e r i a a  s a l t s  t h a t  
h ave  k a a a  s u b j e c t e d  t o  d r y i n g  aad  
d o k y d r o t i a a  a r e  nee k o i a g  o t a d i o d .  
S o d iu a  cor  boas to  i s  k o ia g  a i a a d  o i t k  
tk o  o a a p l e  t o  r e a c t  o i t k  a a d  r o t o i a  
any  h y d r o g e n  f l a o r i d o  p r o d a e e d  ao 
s r e s a l e  o f  hydro lys is  when tk o  aoaple 
io boa ted  t o  oapol a s t e r .

C a rb o n a te ,  both  i n  n a c r e  oad n i c r a  
o a o u n t a ,  e ao  d e t e r n i a o d  o a  s a  op - 
p r o c i a k l o  aaakor  a f  a l k a l i  kydroa ido  
e o la tio n s .

.*. : .*• .** : :•* : fo s  s   s  s e e  a e_oh
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Hr 1 l un and a r g o n  t « n  a n a l y s e d
r o u t i n e l y  f o r  o x y g e n  by a n a l y t i c a l  
s e r v i c e  p e r a o n n e l  u n t i l  t h e  l a t t e r  
p a r t  o f  t h e  q u a r t e r .  A t  t h a t  t i a i e ,  
p e r s o n n e l  o f  t h e  E x p e r i m e n t a l  
E n g i n e e r i n g  g r o u p  eho had b e e n  i n -  
a t r u c t e d  i n  t h i e  wor k  s t a r t e d  a a h i n g  
the  d e t e r a i n a t i o a a .

S a a p l e a  o f  c o n a e c u t i v a  t h i n  l a y e r a  
o f  a e t a l  f r o a  t h e  i n a i d e  a n r f a c e  o f  a 
a a c t i o n  o f  I n c o n o l  p i p e  t a k e n  f r o a  a 
t e a t  l o o p  o a e d  i n  d y n a a i c  c o r r o s i o n  
t e s t a  a r e  b e i n g  a n a l y s e d  i n  an a t t e a p t  
t o  d o t a r a i n o  w h e t h e r  any o f  t h e  c o a *  
ponent a  o f  t h e  p i p e  a r e  b e i ng  removed  
p r e f e r e n t i a l l y .  R e s u l t s  t o  do t e  g i v e  
s o m  i n d i c a t i o n  t h a t  s e l e c t i v e  d i s 
s o l u t i o n  i a  o c c u r r i n g .

A l i a i t o d  a a o u n t  o f  w o r k  o n e  
p e r f o r a e d  f o r  t h e  G e n e r a l  E l e c t r i c  
C o a p a n y  d u r i n g  t h e  q u a r t e r .  T h e  
s o d i u a  m o n o x i d e  c o n t e n t  o f  1? s o d i u m  
s a a p l e a  e a a  d e t e r m i n e d ,  and  f i v e  
a i a c o 1 1 a n e o u a  a a a p l e s  c o n s i s t i n g  o f  
s i l i c o n  c a r b i d e ,  B o r a l ,  and u r a m u a  
s i l i c i d e  were a n a l y s e d .

I t  i s  a n t i c i p a t e d  t h a t  t h e  i n 
c r e a s e  i n  a n a l y t i c a l  work u i l l  
c o n t i n u e  a n d  t h a t  t h e  a a j o r  
• a p h a s i a  w i l l  be on t he  a n a l y s i s  
o f  f l u o r i d e  s a l t  m i x t u r e *  and on t h e  
de t e r a i  n a t  i  o n  o f  t h e  p u r i t y  o f  t h e  
s a l t s  used t o  p r e p a r e  l o w - m e l t i n g -  
p o i n t  s a l t  a i x t u r e s  f o r  use as r e a c t o r  
f u e l s  and c o o l a n t s .

T h e  d i s t r i b u t i o n  o f  w o r k ,  a s  
r e f l e c t e d  by t h e  n u a b e r  o f  d e t e r a i 
n a t i o a a  p e r f o r a e d ,  i a  g i v e n  i n  T a b l e  3 7 .

A N A L f l l*  Or MtEtt «N» ttLATCB U T I I l i U

J .  V.  Robi nson

A s i g n i f i c a n t  i n c r e a s e  ess not ed  m  
t h e  n u a b e r  o f  s a m p l e s  t h a t  w e r e  
a na l y se d  f o r  t h e  ran  n a t e r i a l s  p r o g r a a  
( 1 2 9 0  f o r  t h i s  q u a r t e r  as r o a o a r e d  
• i t h  1 0 S4  f o r  t h e  p r e c e d i n g  o n e ) .  
The m a j o r i t y  o f  t h e  sampl es  r e s u l t e d

f rom p i l o t  p l a n t  o|<erat  tons on H o n d a  
l e a c h - t o n e  m a t e r i a l s .  I n  the l a t t e r  
p a r t  o f  t he  p e r i o d ,  h o we v e r ,  sampl es  
d e r i v e d  f r o m  t h e  n e w l y  i n a u g u r a t e d  
p r o j e c t s  t h a t  i n v o l v e  t h e  use o f  
l i g n i t e  and m o n a i i t e  sand c o n t r i b u t e d  
s u b s t a n t i a l l y  t o  t h e  w o r k .  As a 
r e s u l t  o f  the c o n t i n u e d  i n v e s t i g a t i o n  
o f  o r g a n i c  e x t r a c t a n t s  f o r  use i n  t he  
or e  p r o c e s s e s  t h e  n u a b e r  o f  a n a l y s e s  
o f  or gan i c  compounds and complexes has 
i n c r e a s e d  s o m e w h a t .  D i f f i c u l t y  has  
been enc ount e r ed  i n  a c h i e v i n g  p r e c i s i o n  
i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  h y d r o g e n  i n  
p h o s p h o n i c  and p h o a p h i n t r  a c i d s .  I t  
i s  a n t i c i p a t e d  t h a t  t h i s  d i f f i c u l t y  
can be overcome by e x e r < i a i n g  c l o s e r  
c o n t r o l  i n  i g n i t i o n  o f  t h e s e  m a 
t e r  i a l s .

S t a n d a r d i s a t i o n  a n a l y s e s  h a v e  
r e c e n t l y  been  c a r r i e d  ou t  on l e a c h  
s o l u t i o n s  and mi ace  1 1 aneoua m a t e r i a l s  
r e s u l t i n g  f r o m  e x p l o r a t o r y  work  o f  
the  I n t e r n a t i o n a l  Mi n e r e i s  and Chemi cal  
C o m p a n y .  T h e  p r i m i p a l  d e t e r m i 
n a t i o n  o f  i n t e r e s t  i s  t ha t  o f  u r ani um  
by t he  f l u o r o s v t r i c  method.

A M L tS IH  Of K T 4 L H  A M  ALLOtB

J . I .  R o b in so n

The a n a l y s i s  o f  s t a i n l e s s  s t e e l s  
c o n s t i t u t e d  t h e  g r e a t e r  p o r t i o n  o f  
wo r k  on m e t a l s .  L e a d - b i s m u t h  and  
i  n d 1 urn• a 1 u mi nur n  a l l o y s  we r e  a l s o  
a n a l y s e d .  A n u m b e r  o f  methods w e r e  
t e s t e d  f o r  t h e  i n d i u p  d e t e r m i n a t i o n .  
A potent i oaM' t  r i c  t i t r a t i o n  of  indium* 1 
w i t h  p o t a s s i u m  f e r r o r y a n i d e  es t h e  
t i t r a n t  was d i f f i c u l t  because  e q u i 
l i b r i u m  was r e a c h e d  s l o w l y  and p r i o r  
s e p a r a t i o n  o f  a l u m i n u m  was r e q u i r e d .  
S e p a r a t i o n  o f  t h e  i n d i u m  as s u l f i d e  
f rom an a c e t i c  a c i d  s o l u t i o n * * '  p r oved  
t o  be l a b o r i o u s  and t o  r e q u i r e  v e r y  
c a r e f u l  c o n t r o l  o f  c o n d i t i o n . .  I be

* ' * ■ .  a. u*e* .  a.  a ............ si  j . t .  a s . i i * .
" A  l . i k . l  f v f  v . l v w a l r n  U a t a v a i -
a •*  ia s  a t  l e A ia e , * *  f a g .  f a j .  C*»e. , * a « l .  I I  6 ,  
II

( , ’ l .  * .  Meyt l a a , ~  A a a ly a ta  *1 I ag . aa S l l a v * . "  
la g .  f a f .  CA«e.. A v a l .  M  14. * ! *
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gbm. divisions  w-guesTinc analyses

• f  D e t a r a i a a t

H in t  I laneoaa

e r e  r e q u i r e d  t o  r i d  t h e  i n d i u m  o f  
i a o u n t *  o f  i t i c .

ANALTTICAL BCBVICBS P M  TM  BBP 

A. F. R o c w r ,  J r .

o f  e r a a y 1 e a i f e t e  a a • 
I tit i on* t h a t  have  b e e n  oaed  t o  a t a t i c

aioat n p r d i e n t  a r t  kml i p p e a r a  t o  ho 
oae in  a h i r h  t h e  i nd i um i a  r ed o e a d  t o  
t h e  n a t a l  e i t k  a i a c , (>> d i a a o l v a d  in 
h y d r o c h l o r i c  a r i d ,  p r e c i p i t a t e d  n i t h  
a n a o i n a  h y d r o a i d e ,  and we i g h e d  a a  
t h e  e i i d e ,  l n a O a . H o w e v e r ,  e e  * 
p r e c i p i t a t i o n  o f  11 nr i a e a r o e n t e r e d ;

. t h e r e f o r e  two or  t h r e e  p r e r i p i t a t i o n e
T f r  -------------------

V. P,  l i l l i l t t a l  m l  A.  I ,  P.
I  i i f i i a u  a .  I I I ,  l i l « r ,

Rh  fe ll .  H it.
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and dyna mi c  c o r r o s i o n  t o a t s  c o n t i n u e  
t o  c o a i p r i a e  moat  o f  t h e  wor k  o f  t h e  
HOP A n a l y t i c a l  L a b o r a t o r y .  In ad* 
d i t i o n  t o  u r a n i u n ,  t h e  c o r r o s i o n  
p r o d u c t s ,  N i ,  Fa,  Cr ,  Mn,  a n d ,  l e a s  
c o a a o n l y ,  s u c h  a d d i t i v e s  a s  Cu,  Mo, 
a n d  a f ew o t h e r  c o a p o n e i t i ,  a r e  
d e t e r a i n e d  i n  t h e s e  a n a l y s e s .  A 
c o n s i d e r a b l e  n u a b e r  o f  ( a s  s a m p l e s  
w e r e  a n a l y s e d  f o r  o x y g e n ,  c a r b o n  
d i o x i d e ,  and h y d r o g e n .  Th e  u r a a i u a  
i n  a o l u t i o n a  c o n t a i n i n g  a o l y b d e n u a  i s  
d a t o r a i a e d  by a p o t e n t l o a e t r i c  t i *  
t r a t i o n  w i t h  c h r o a o a s  c h l o r i d e .  A

c o r r e c t i o n  i s  a a d e  f o r  i r o n  i f  i t  i s  
p r e s e n t  i n  s i g n i f i c a n t  s a o u n t s .

T h e r a  h a s  b e e n  a c o n s i d e r a b l e  
i n c r e a s e  i n  t h e  d e a a n d  f o r  a n a l y s e s  
of  u r a n m a  ox i de  a l u r r i a a  f o r  c o r r o s i o n  
p r o d u c t s ,  u r a n i u a ,  and n i t r i t e .  The 
p r o c e s s i n g  of  t h e s e  a a t a r i a l s  p r i o r  
t o  a n a l y s i s  i s  a o r a  t i a a • c o a a u a i a g  
t h a n  t h e  p r o c e s s i n g  of  u r a n y l  a u l f a t e  
s o l u t i o n s .  I t  i s  a n t i c i p a t e d  t h a t  
a x p a n a i o n  o f  t h e  s l u r r y  t e s t i n g  
p r o g r a a  w i l l  add s u b s t a n t i a l l y  t o  t he  
work i n  t h e  nea r  f u t u r e .


