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Descricio e montagem duma instalagido de
contadores de particulas jonizantes

POR

1. Introduciio. — Como é do conhecimento de todos os que
estudam Fisica, uma instalacio de contadores pode, sob muitos as-
pectos, considerar-se indispensivel num Laboratério onde se reali-
zem trabalhos de Fisica Nuclear. A montagem duma dessas insta-
lacdes era um dos objectivos que os trabalhadores do Laboratério
de Fisica da Faculdade de Ciéncias de Lisboa se propumham reali-
zar e que se realizaram. A instalac3o, que se encontra em funcio-
namento, carece ainda de alguns aperfei¢coamentos e complementos.
No entanto parte dela, e talvez a mais importante, o amplificador,
foi concebida e montada no nosso Labotatério, parecendo por isso
que poderia ter interesse dar-se conta €o que ja se conseguiiu. I
ésse o fim desta comunica¢do. Note-se ainda que esta instalagio
custou cerca de 122590300 () e e 2 womsigio dto aanpliffoeaitar
no nosso Laboratério se traduziu por urma econofmia ce cerca de
5.000 escudos.

(M Comunicagio feita ao Nicleo de Lishoa da Sociedade em Abnil de 1942.
Parte desta comunicagiio serd publicada tia Ramistta da Famuldade de Ciéncias da Univer-
sidade de Lisboa, p. 187. 1§42.

(*) Parte desta verba provém dum subsidio do Instituto para a Allta Cultura.
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2. Importancia destas instalagbes.— O campe de utilizacio
dos tubos contadores ¢ vastissimo mas, mesmo se nos restrimgirmos
ao dominio da Fisica Nuclear e das suas aplicagtes, encontraremos
razdes de sobra que justifiquem o seu estudo. Assim, é possivel,
com contadores, determinar o niimero de particulas a ou B emiti-
das por uma fonte no interior dum certo angulo sdlide e num certo
intervalo de tempo, ou a intensidade dum feixe de raies ¥. Em
certos trabalhos de espectrografia da radlagée y es tubes eentaderes
podem substituir com vantagem as chapas fotogidfieas. S&6 eérea
de 20 vezes mais sensiveis aos raies fi ou y gue 08 electrémetros
mais perfeitos.

Empregam-se na determinagdo de coeficientes de absorpcao
massica, usam-se quasi exdlusivamente nos estudos da radiaciio c6s-
mica e constituem o melhor detector de radioactividade natural ou
provocadia. Gracas ao método das coincidéncias [1], Blackett e
Ognthiiallini [2] associaram com grande vantagem os tubos contadores
a cAmara de Wilson, e Dzelepov [3] alcancou resultados mnotiveis
no estudo da materializagdo da energia com o seu engenhoso mé-
todo do espectrografo de contadores. O método das coincidéncias
foi ainda notavelmente aplicado, por Dunworth [4], Feather [5] e
outros, ao estudo das correlagbes no tempo entre as emissbes das
radiagGes das substancias radioactivas. Os contaderes empregams=se
também no estudo dos neutrGes, na descoberta dos quais tiveram
parte importante, e foram sistematicamente usades no estude do
efelte Compton.

Finalmente no dominio das aplica¢Bes, citaremos a deteccio
das substancias radioactivas, a prospec¢do dos petréleos, observa-
¢bes lteis a meteorologia, estudos de biologia e de acgbes cataliti-
cas e diagndstico de determinadas doengas.

Por ser talvez uma das de mais facil introducso entre nés, e
por nos parecer realmente curiosa, vamos indicar alguns dados re-
lativos a esta tltima aplicagdo [6]. Todos sabem que a evolugio
de certas doencas estad intimamente ligada ao metabolismo de cer-
tos elementos cujo estudo é da mais alta importancia para o conhe-
cimento dessas afec¢des. Ora, qualquer que seja o elemento con-
siderado, é claro que a introdugéio no organismo de uma gquantidade
desse elemento, apreciavel em relagdo & sua percentagemn normal,
pode alterar consideravelmente o seu metabolismo. Por outro lado
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n3o é evidentemente- possivel distinguir a porgdo introduzida do
elemento da porgdo ja existente e, portanto, nio se sabe, por exem-
plo, se a sua acumula¢gio num dado 6rg#o é a habitual ou foi afec-
tada pela porgdo introduzida.

H4 ainda a apontar, como dificuldade destes estudos, a circuns-
tincia de ser necessario extrair o 6rgio interessado, ou parte dele,
para fazer a andlise dos tecidos.

Até ha poucos anos estes inconvemientes n3o tinham sido re-
movidos, nio s6 porque a analise quimica permitia dificilmente evi-
denciar porg¢des da ordem do milionésimo do grama, como também
por causa da identidade que existia necessariamente entre o ele-
mento do organismo e 0 mesmo elemento ingerido.

O problema resolveu-se em parte com o emprego dos isGtopos
(estaveis) dos elementos funcionando como indicadores, mas a sua
solugdo completa s6 se deu com a descoberta da radioactividade
provocada e a producgdo dos isétopos radioactivos dos elementos
estaveis, e com a aplicagio simultdnea dos tubos contadores &
detecglio desses is6topos radioactives. Compreende-se facllmente
como, se se pensar que um tubo contador pode detectar quantida-
des que ji n3o sdo aprecidveis, mesmo pela micro-andlise, que os
elementos estaveis (Gnicos que existemn permanentemente no orga-
nismo) n&o actuam no contador e, finalmente, que j& néo é neces:
sario extrair os tecides para os analisar (para o fim que aqui se
considera).

Note-se, por outro lado, que, se os isétopos radioactivos forem
administrados em quantidades suficientemente reduzidas, as suas
radiagBes ndo teem acglo fisiolégica aprecidvel e que, tanto do
ponto de vista quimico como do ponto de vista fisiolégico, s&o in-
distinguiveis dos isétopos estaveis.

3. Generalidades sobre tubos e amplificadores. ()— Um tubo
contador de Geiger-Miiller é geralmente um cilindro metalico oco,
de dimensbes vérias, tapado nas extremidades por rolhas isolado-
ras (fig. 1).

Deve comunicar por meio de tubos, de preferéncia de vidro,
com uma bomba de vacuo e com um recipiente que contenha a
mistura gazosa com a qual se pretende encher o tubo (vidé § 4).

() Este paragrafo € a reproduc¢io quési literal da parte do que em tempo escre-
vemos [“].
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Ao longo do eixo do cilindro, corre o fio, que, em geral, se
prende a parafusos fixados tias tampas isoladoras. O fio deve ser
cilindrico e a sua espessura deve estar compreendida entre 0,1 mm.
e 0,5 mm.

E de aconselhar a polaridade indicada na figura: cilindro me-
gativo, fio positivo; o cilindro liga-se ao p6lo negativo de um ge-
rador de alta tensfo cujo polo positivo se liga a terra.

A ligagdo do fio a terra deve fazer-se por intermédio de uma
grande resisténcia (resisténcia de fuga), Ry, da ordem de 10% ohms.
O gerador de alta tensdo estabelece, entre fio e cilindro, através da
atmosfera gazosa que enche o tubo, uma diferenga de potenciial, em
geral elevada, e habitualmente compreendida entre 1000 e 1800 V.,

A tens3o aplicada n#o deve ser suficiente para que se dé a
descarga permanente através do gés, e deve ser proxima do valor
para o qual a descarga comeca a ser independente da tensso.

Qualquer particula que atravesse o tubo, desde gue dE wwigem
a, pelo menes, um par de ides, em particular um electrdo e um ido
positivo, ocasiona a descarga através do gas.

De facto, o electrdo produzido, possuido de grande mobilidade,
langa-se vertiginosamente sobre o fio (positive), libertando no seu
percurso numerosos pares de ides. Algums destes pares formam-se
suficientemente longe do cilindro para que os de carga positiva,
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embora de fraca mobilidade, cheguem a estar animados de veloci-
dade suficiente para produzirem novos pares de ides, e assim su-
cessivamente.

Note-se que, em geral, basta um afluxo sobre o fio da ordem
de 10=2 coulombs para que se dé a descarga. Compreende-se
assim que o processo descrito seja suficiente para o est@belecimento
da descarga.

Vejamos agora como esta é aproveitada e como se provoca a
sua extingdo. A captagdo, pelo fio, dos electrdes produzidos deter-
mina o aparecimento de uma corrente na grande resisténcia de
fuga Ry. Esta corrente produz dois importantes efeitios:

1°) A baixa de potencial sofrida pelo fio é transmitida, pelo
condensador C;, ao ponto A e, déste, & grélha G de uma lampada
amplificadora. Esta grélha torna-se entdo mais negativa 0 que tem
por comsequéncia uma diminui¢co da corrente de placa da Jampada
e, portanto, uma elevagdio do potencial do ponto B (por causa de
Rq) O condensador C; transmite assim uma impuls3o positiva a
um eventual 2.° andar de amplifica¢8o.

2°) Diminui a diferenga de potencial entre o fio e o cilimdiw;
cessa assim a descarga através do gds que enche o tubo. Pouco
depois desaparece a carga espacial positiva e o tubo esta de novo
nas condices iniciais (kmpw de mesabucio).

Adiiante estudaremos com mais detalhe a evolugfio do estado
do tubo durante &ste intervalo de tempo.

Sobre ldmpadas podem consultar-se com vantagem 0s seguin-
tes livros: K. HENNEY. Electron Tubes in Industry, New-York,
1934 e H. j. RECH, Theory and Appiations of Electron Tubes,
New-Yark, 1939.

No que diz respeito a descarga no tubo compreende-se que
ela ndo se dé emquanto o valor da diferenca de potencial entre fio
e cilindro n#o tenha atingido um certo valor minimo, Vi (potencial
limiar), e também se compreende que, a partir dum certo valor,
V@ seja possivel aumentar o potencial sem que isso determine
uma contagem de frequénecia mals elevada .(fig. 2). De facto, para
valores de V<W] nenhuma partleula produz ionizaglo suficiente
para ‘que se d8 a descarga; & medida que V cresce de Vi até VI
por um lade, val aumentande e nimere de particulas capazes de
produzirern jonizagde sufielente para a desearga, por outro lade,
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vai também sendo cada vez menor a ioniza¢3o minima necessaria para
que se origine a descarga. Finalmente num certo intervalo Vi, desde
V& até V®, todas as particulas produzeem ionizag8o suficiente e o po-
tencial n3io chega a atingir um valor para o qual se dé a descarga
permanente. A partir de V®, a diferenga de potencial aproxima-se
cada vez mais (e em geral rapidamente) daquela para a qual se da
a descarga permanente, e por isso ddo-se inlimeras descargas es-
tranhas provocadas por impurezas do gés ou outras causas, impo-
tentes para potenciais inferiores a V®, Assim, como se vé clara-
mente na figura 2, serd possivel tomar para tensdo de tradalio um
valor compreendido entre limites largos — Vi — sem que a fre-
quéncia — F — dependa désse valor. Dé-se o nome de pafamar

2

a regidio em que a frequéncia das impuls@es é
tens3o aplicada ao tubo.

Vimos atrds que o tempo de resolugio de um contador n3o é
desprezivel. Um célculo grosseiro pode dar uma ideia de como
ésse tempo depende de Rj e de C; (fig. 1). De facto, se féor AV a
diferenga de potencial entre os extremos de Ry, & a carga que
atinge o fio e £ o tempo que esta carga leva a escoarse, tem-se

independente da

— i LNy
vy = R BEOVar, 0,

¢ —D

Na realidade, o que intervem no valor do tempo s#o a resis-
téncia e a capacidade totais do circuito que precede o amplificador.
Mas n3o é sé este tempo que comstitui o tempo de resolugio,
como se vai ver mediante o estudo da descarga que pode ser feito
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com um oscilégrafo de raios catédicos montado como se indica na
figura 3.

Na figura 4 estd representada a evolucio de uma descarga
tipica: em ordenadas, os valores das tensdes e, em abscissas, 0s
tempos de cada um dos processos elementares em que se pode de-
compor a descarga. Estes processos sdo, pelo menos, trés:

a) Tonizacdo do géas e aftuxo de electrdes sobre o fio, até a
cessacdo deste (quando atinge o valor VI).

3

- -~

'
i
]
]
]
4
.
'
1
[
‘
i
i
1
]
1
]
]
]
]
'
]
J
]

I

Fig. 3

A sua duragdio é da ordem de L0-® s. Corresponde-dihe, na
figura 4. o tempo Z.

b) Desaparecimento da carga espacial positiva. Correspon-
de-lhe, na figura 4, o tempo /4, de duracéo varlavel, que depende
das dimensbes de tube e da eompesicdo e eondigdes fisieas da mis-
tura gazosa gue o enehe.

Como ¢ facil de concluir da figura, durante éste intervalo de
tempo o tubo ndo reage a passagem de novas particulas (potencial
inferior a Vi ) e, por &ste motive, &sse intervalo de tempo define o
podky. sepavadar. do tubo, isto &, a impossibilidade do tube reagir a
passagem de particulas sepavedhs por um Intervale de tempe infe-
rior a um certo valor. Em geral é pelo inverso déste valer gue se
exprime o poder separader dum tube, gue Serd, pertante, tante
maler guanto menor f8r e referide intervale de tempe.
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¢/ Regmsso da tensdo ao valor inicial. Este tempo, £, e o
mais longo e depende da resisténcia de fuga e da capacidade de
ligacdo.

Note-se, alias, que parte deste tempo, £/, pode incluir-se, com
&, mo valor do tempo que define o poder separador do sistema
tubo-amplificador, visto que nem todas as impulstes emitidas pelo
tubo no inicio desse tempo serdo de amplitude suficiente para
actuarem no amplificador, cuja sensibilidade é, evidentemente, limi-
tada. Qualquer dos tempos % e f; e, portanto, o tempo de resolu-
¢do, cresce, tanto com a resisténcia de fuga como com a capaci-
dade de ligacao.

[ T T TR P Prpsp

........ - e L L BT

4. Composicso geral da instalacdo.— Para boa utilizacfio de
uma instalacio de comtadores de particulas ionizantes é indispen-
savel assegurar «in loco» um fornecimento comstante de tubos que,
de outro modo. se tornaria extraordimariamente dispendiese. De
facto, o preco destes tubos é de cerca de mil escudos e o material
que os forma raras vezess valerd mais de cem escudes. E portanto
necessaria uma oficim pava a construgdly dos tubbps. Por outro lado,
é preciso encher os twbos com a mistura gazosa que se considera
melhor para o fim que se tem em vista. Deve dispdr-sc assim de
um aparelio paia enchiimentdo dos fubps.

Uma terceira parte comstitui a instalag@ de contagem: propria-
mente dita. Esta compreende, além do tubo (ou dos tubes), um
gerador de alta tensdio estabilizada, um amplificador e um regis-
tador. Todos éstes compomentes podem ser dos mais variados tipos.
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Assim, pode trabalhar-se com um sé tubo ou com véarios, monta-
dos em colncidéncia () ou nio, a alta tensfio estabilizada podera
ser fornecida por uma bateria de acumuladores, por pilhas sécas ou
por um transformador estatico e lAmpadas estabilizaderas de ten-
sflo, e o amplificader poderd ser mals eu menos sensivel, devende
por vezes ser proporcional (tubes mentades em eoinciddndi), sendo
alnda neutras eonveniente asseefar-lhe o gue se eonvencionow eha:
fMaf uma «eseala».

Daremos adiante indica¢8es detalhadas sobre a montagem adop-
tada no nosso Laboratério (Foto 1). Podemos no entanto fixar

desde jA o seguinte esduena:

FABRICAGAO | ; ENCHIMENTO
o . + ,
! ALTA TENSAO er TUBO h-#Jl AMPLIFICADOR REGISTADOR
ESTABILIZADA ‘ -

i INSTALACA® DE GCONFTAGEM

Facamos agora uma rapida referéncia aos nossos tubos. S3o
em lat3o, com 0,5 mm. de espessura, 20 mm. de didmetro e 100
mm. de comprimento. S3o tapados em ambas as extremidades por
rolhas de ebonite, atravessadas por pegas metzilicas em forma
de T. as quais se prende o filamento. Este, que deve ficar
coaxial com o cilindro, ¢ um fio de tungsténio com 0,12 mm. de
didmetro.

Uma das referidas pecas metélicas tem dois parafusos, um
para prender o filamento, outro para ligacdes exteriores. A outra
peca metalica, além dum parafuso para prender o filamento, tem
um orificio que se prolonga pela respectiva rolha de ebonite. Por
éste orificio passa um tubo de vidro pelo qual se introduz no con-

() Diz-se que alguns tubos de Geiger-Miilller estfio ligades em colncidéncia quando
sdo moptados por forma que o registador, ligado ao respectivo cireuito de amplificagée,
s6 registe uma impulsio que corresponda a uma partieula gue atravessa todes os conta-
dores swcessivampeonec ou uma impulsdio que corresponda a um grupe de partieulas gue
atravessam simullftwagnnitlc todos os contadores,
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tador a mistura gazosa com a qual se pretende enché-lo (Fot. 2, &
esquez’da).

Este moedele é um des mais simples que se pessa eonceber.
Apanas a titwle de euriosidade pode ver-se na fotografia 2 (A di-
reita) um moedele mais aperfeicoade, mas muito mais complexe, de
um des tipes que se usam no Laboratério do Fisica do Instituto
de Saude Publica de Roma,

Uma vez construido o tubo, e antes de proceder ao enchi-
mento propriamente dito, devem montar-se as varias partes dé que
comsta um tubo contador, depois de convemientemente limpas, e
torna-lo perfeitamente estanque.

Fot. 2 —Tubos

No que diz respeito a limpeza podem exetuttar-se as seguintes
operacdes, pela ordem indicadia:

— Limpa-se com um pincel

— » » lixa muito fina

— » » corrente de ar comprimido
— » » benzovac e enmxuga-se

- » » alcool e enxuga-se

= » » éter e emxuga-se

= » » corrente de ar comprimido.

N3o insistimos sobre o detalhe destas operacdes.

Além da sua fotografia (Foto 3) representamos esquematica-
mente a instalacdo de enchimento de tubos que existe no nosso
Laboratério (Fig. 5).



Foto. 3 — Instalagéio de enchimento dos tubos
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Em (1) coloca-se iodeto de metilo, em (2) anidrido fosférico,
em (3) alcool etflico. (6) é uma garrafa de gas raro {néon, hélio,
argon, etc) que tem uma torneira dupla (4) cujo fim é reduzir ao
minimo as perdas em gas raro. Tem também um reservatério (5)
que serve para proteger a extremidade da garrafa que foi fechada
a lampada e no qual se fez o vacuo antes de fechar as torneiras (4).
Nesse reservatério existe uma bolsa na qual se encontra uma esfera
de aco. Esta pode ser atraida por um imi e levada a posicio tal

Fig. 5

que, abandonada a si mesma, parta, ao cair, a .extremidade muito
fragil do tubo de escape do gés raro. Consegue-se assim abrir a
garrafa no vécuo, sem perda de gds nem contaminacio. Véem-se
ainda um mandmetro de ar livre (7) e uma torneira em T (8) me-
diante a qual a bomba de védcuo pode indiferentemente ligar-se
quer a instalaglo quer ao ar livre.

O tubo a cujo enchimento se procede coloca-se num forno de
amianto (que se vé por detrds do aparelho de vidro) no qual, depois
de evacuado, deve ser comservado 24 horas a uma temperatura de
cérca de 70°C. E entdo que se introduz no tubo a mistura gazosa
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escolhida, a pressio que for convemiente. O célculo desta, faz-se
muitas vezes recorrendo a férmulas empiricas, procurando-se, em
geral, asseguear um valer conveniente para a tensée de trabalhe.
Uma das felheres é a de Wwiimex da gual se pede encontrar um
estude multe eomplete in Rewwe of Seient. Inst, 7, 411, 1936. E a
seguinte:

V=] log 57 : log gfﬁgm

em que V é potendial limiar, (em volts) U e k. sfo comstantes ca-
racteristicas do gas que enche o tubo, Rc e Rf;, respectivamente,
sdo os raios em mm. do cilindro e do fio e /5 a pressdo do gas em
mm.-Hg.

Uma vez realizadas as operag8es referidas, € por muito cui-
dado que haja na sua execuc¢io, nem sempre o tubo serd utilizavel.
O seu aproveitamento dependera do estudo das suas caracteristicas.

100

HAEO SVl
Fig. 6

5. Caracteristicas dum bom tubo.— Os «tests» de bom fun-
cionamento mais geralmente empregados sido a determinacgio do
patamar do tubo e a sua utilizacdo na verificacdo exparimental da
lei da propordiomalidade da intensidade duma fonte de energia ao
inverso do quadrado da distincia da fonte ao instrumento em que
se medem ou comparam as intensidades (curva de saturac3o).

a) Pavamar-— Este faz parte do que muitas vezes se chama
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a curva caracteristica do tubo (Figs. 2 e 6). Esta determina-se fa-
zendo contagens a tensSes diferentes (por exemplo, de 10 em 10
volts), estando a fonte em condicles de emissio independente do
tempo e sempre na mesma posicdo em relaglio ao tiibo. A titulo
de exemplo, damos aqui a curva caracteristica dum dos tubos do
nesse Laboratério (Fig. 6).

O érro é de cerca de 2 % e o agente ionizante utilizado foi a
radiacdo emitida por um tubo contendo minério de urinio das mi-
nas de Urgeirica.

Deve notar-se que, em particular quando substincias orgéni-

cas fazem parte da mistura gazosa que enche o tubo, a curva ca-
racteristica deste depende da temperatura a que éle se encomtra i8l.
Note-se ainda que o patamar dum bom tubo n3o deve ser inferior
a uma centena de volts.

b) Cuwe de satuvagin— Determina-se colocando numa di-
recgio perpendicular ao eixo maior do tubo uma origem de radia-
¢do y, de dimensdes tdo pequenas quanto possivel, cuja distincia
ao tubo se faz variar. No graflco junto (Fig. 7) representam-se as
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curvas de saturagio obtidas com duas fontes de minério de uranio
nacional, a menos intensa procedendo das minas da Urgeiirica, a
outra dos arredores da Guarda.

A curva correspondente 4 fonte mais intensa (Guarda), apre-
senta. nos Ultimos pontos, uma tendéncia para se encurvar., Se, de
facto, se tivesse aproximado mais a fonte, chegar-se-ia a uma dis-
tincia a partir da qual, a frequéncia média seria independente da
distancia da fonte ao tubo.

a esta eireunstansia, que se expliea muite bem pele fecte
de tube teF um peder separader finite, que se deve a designacie
de surva de saturacde dada a estas eurvas

Num bem tube a satureg¢die s6 deve dar-se para frequéneias
SUPEFioFes & il togues peF minute:

Além déstes ensaies também € de acomselhar a verificacde,
com o tube, de valer dum eeeficiente de abserpede massica duma
substaneia faeil de obter em laminas ne estade pure, para uma Fa-
diagio menesinética:

Antes de abandenar esta questde, deve Retar-56 gue & conve:
Riente fazer de tempes a 1eMPSS (3 MESES, PoF exemple) uma eom-
paracde da frequéneia média de meviments préprie de tube: Para
jsse deve faszer-se Uma contagem €6 eerea de 10.000 togques; o gue
garante um erre provavel de 1 8 apenas. Assim, com um erre de
3 Y obtiveram-=se, eom WM des Pesses tubes, as seguinies médias
{iegues per minute): Setembre — 47, Novembre — 48. Déste mede,
pede dar-se eonta dum pessivel tenvelhecimenter de tube.

Nete-se ainda que é eonveniente reduzir o mevimente Proprie
ag minine, recomendando-se para isse gue se cubra o tube esm
15 em. de chumbe (Fete 1), 6 que reduz a esrea de metade o efgito
da radiagie edsmica [9].

6. Alta tensée estabilizada.— Conforme ja dissemos pedem
utilizar-se baterias de acumuladores, pilhas secas ou um transfor-
mader estatico com lampadas estabilizaderas (vidé [7], pdg. Witsa
123). Presentemente utilizamos pilhas secas, montadas em série, o
gue d&, evidentemente, 6ptimoes resultades.

Netemes ainda que; para medir a tensdo convém utilizar-se
um veltimetro electrostatico de muito fraca capacidade para nde
alterar a capacidade a entrada do amplificador, sendo dos melhores
p-¥a este fim os da casa Triub, Tauber & €o., de Zurich.
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7. Amplificador. Esquema geral da instalac&o de contagem,
=— O amplificador que montamos no nosso Laberatdrio estd asso-
ciado a uma escala de quatro de Wymm\Willtans, segundo a mon-
tagem de Schepherd e Haxby (vidé [7], pag. 113).

Na figura 8 representamos o amplificador com indicacdo d&
forma como ele esta associado ao tubo, A alta tens3io estabilizada, &
escala e ao registador.

Na fotografia 1 véem-se todos éstes compomemtes da instala-
¢do. No proprio esquema marcaram-se os valores das resisténcias
e capacidades e os tipos das lampadas. As resisténcias estfo indi-
cadas em ohms. O comjunto formado pelo amplificador e escala de
guatro pode ver-se nas fotografias 4 e 5.

Daremos adiante, e separadamente, algumas indicagdes sobre
o funcionamento da escala. Vamos aqui ver em primeiro lugai,
sumariamente, como funciona o ampliador propriamente dito. Quan-
do uma particula ionizante atravessa o tubo da-se uma descarga
que dA origem a uma pequena corrente na resisténcia de 0¥
ohms (Fig. 8). Atendendo i polaridade relativa do cilindro e do
fio, o potencial déste diminui e essa baixa é transmitida pelo con-
densador de 30 ufi F a grélha da lampada E F 6. Essa grelha tor-
na-se assim negativa, o que faz com que diminua a corrente de
placa da lampada e cresga, portanto o potencial da sua placa (vidé
§ 3). Esta impulsdo positiva é transmitida a escala. Veremos adiante
como esta actua mas convém fixar j4 que a escala (de quatve)

2
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s6 transmite wwma de cada guatre impulsdes que recebe. A. im-
pulsdo transmitida pela escala é negativa (v. adiante) e assim,
diminuindo o potencial da grelha da lAmpada E L 3, determina uma
reducdo brusca da corrente de placa. Deve justamente trabalhar-se
num ponto da caracteristica desta 1Ampada, tal que a variagio da
corrente de placa tenha entdo um valor conveniente para que o
registador mecédnico seja actuado.

Na figura 9 damos todas as indica¢bes titeis sobre a maneira
como se obtém as tensfes das ldmpadas do amplificador e da es-

Tig. 9

cala. Note-se que os numeros 1, 2 e 3 das figuras 8, 9 e 11, se
corresponderm.

Note-se ainda que, na figura 8, o tubo estd montado por forma
a que a alta tens3io esteja aplicada ao cilindro. Sucede muitas ve-
zes convir que o cilindro esteja & terra = por exemplo, quando é
necessario maneja-lo durante o funcio-
namento ou quando se pretende apli-
ca-lo sobre o orgamismo. Deve entdo
ligar-se a alta tensdo ao filamento se-
gundo a montagem que junto se indica
(Fig. 10), por forma a conservar sem- ALTA TENSAD
pre a mesma polaridade relativa do fio ESTASILIZADA
e do cilindro, que é a mais vantajosa.

8. Funcionamento da escala de Fig. 10
quatro.= Ja vimos que a lampada EF6
transmite, por cada particula ionizante que atravessa o tubo, uma
impuls3o positiva a escala. Esta impulsdo é recebida pelos conden-
sadores de 500 p pilF lijgrdiss s greltims dias dlues privmsines 1Emps-
das de gas 885 (Fig. 11). Como se sabe, estas lampadas distin-

':""F-—
Mo
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guem-se fundamentalmente das de véacuo pelo facto de, para uma
certa diferenca de potencial entre a placa e o catodo, se dar uma
descarga, cerca de 100 vezes mais intensa que a corrente de placa
habitual, e que s6 cessa quando cessa a diferenca de potencial entre
os dois eléctrodos.

Deste modo a grelha perde o comtrole, s6 o retomando quando
se extingue a descarga.

Nestas condi¢des suponhamos que se fechou o interruptor Ig
(Fig. 11). Déa-se entdo a descarga nas 885 da direita (uma em cada
par). Suponhamos agora que se fecha I5. E facil de ver que n#&o

se da a descarga nas 885 da esquerda (uma em cada par, também).
De facto, a circunstdncia de se ter dado a descarga nas da direlta
fez com que se elevasse o potencial dos cadtodes de todas e, por-
tanto, das da esquerda (por causa da resisténcia de 2500 ohms), e
essa elevagdo torna-os positives em relaglio as grélhas respectivas.
Este facto nfio tem importdncia alguma nas lampadas 885 da di-
reita visto que, tendo-se nelas dado a descarga, as respectivas gré-
lhas perderam o controle.

Consideremos agora os efeitos da impuls8o positiva atras refe-
rida. Em primeiro lugar torna mais positiva a grélha da 1.* 885
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(da esquerda), o que deve fazer com que se dé a descarga nesta
lampada. D3o-se ent3o dois efeitos simultdmeos: por um lado, o
potencial da placa da 1.* 885 e, portanto, o da 2%, baixa (por causa
das resisténcias de 10%hms), por outro lado, o potencial do catodo
da 1.t 885 e, portanto, o da 2.2 eleva-se (por causa das resisténcias
de 2500 ohms). E claro que estes efeitos se somam para a 885 da
direita (1.° par) e devem ser tais que nela cesse a descarga. Ent3o,
o condensador de 0,001 file' transmite a lampada 56 uma impulsgio
positiva, o0 que faz aumentar a respectiva corrente de placa, rece-
bendo portanto as grelhas do 2.° par de lampadas 885 uma impul-
s&o0 positiva. Esta terd como efeitos (nesse par), dar-se a descarga
na da esquerda e extinguir-se a da direita. A lampada EL 3 re-
cebe assim uma impulsio positiva, aumenta a sua corrente de placa
e o registador ndo é actuado. O que aqui se acaba de descrever,
corresponde a passagem da 1A para a 2.7 linha do quadro da pa-
gina seguinte,

Suponhamos que nova impulsdo (sempre positiva) atinge o 1."
par da escala. Agmra é na 885 da esquerda que se extingue a des-
carga e na da direita que ela se da de novo. A ldmpada 56 recebe
deste modo uma impuls3io negativa, diminuindo ligeiramente a sua
corrente de placa, o que ndo tem acgdo sobre o 2.° par da escala
(passagem da 2.* para a 3. linha do quadro).

Nova impulsio recebida ja sera transmitida ao 2.° par. Este,
por seu turno, transmite a lampada E L 3 uma impuls3o negativa que
deve dar variagio convemiente na corrente de placa para que o re-
gistador seja actuado (passagem da 3.2 para a 4.2 linha).

A impulsiao seguimte, como ¢ evidente, ndo é transmitida ao
2° par (passagem da 4# para a 5. linha) e provoca finalmente o
retorno da escala ao estado inicial.

Compreende-se agora como funciona a escala e qual a razio
do seu emprégo quando se estudam fenémenos de frequéncia muito
elevada.

Nao nos referimos até aqui as lampadas N, indicadas no es-
quema da figura. Vamos ver qual a sua utilizacio.

Do significado duma. escala resulta que, por exemplo no nosso
caso (escala de quatvw), o nlimero n, deduzido do registador, repre-
senta um dos seguintes nimeros de particulas: 4n, 4 n+1. 4 n+ 2,
4n+ 3 Como saber qual?



MONTAGEM DUMA INSTALAGAO DE CONTADORES 21

E para esse fim que servem as 1dmpadas N, que sdo Iampadas
de néon, de 1); watt, que se devenn momtar sem resisténciz. Re-
presentando por * uma lidmpada acesa, o seguinte quadro servir-
-nos-a de chave.

4n -+ N1 } Ns Ns N4
O L
1 #* *
\
f |
2 i * '
T |
3 * ! 5
i
Sn *®

Como era de esperar 0 nlimero 5n corresponde & mesma con-
figuracdo que o nliimero 4n, nio podendo evidentemente resultar
dai nenhuma confus#o.

9. Registador.— Na nossa instalagio utiiizAmas um regista-
dor «Cenco» (Central Scientific Company, Chicago), que se vé na
fotografia 6 (a direita). Resomendium-se éstes aparelhos, quasi uni-
versalmente preferidos, pela sua fraca inércia, simplicidade de ma-
nejo e solidez de construcéo.

Também possuimos um outro tipo de registador (Eoto 6) a
esquerda). Consta duma pega metdlica, accionada por um electro-
im3, que actua no escape (de dncora) dum vulgar relégio de algi-
beira, sem cabélo. Deste modo o tempo marcado, em segundos, é
numéricamente igual ao nlimero de impulsSes recebidas pelo regis-
tador. Este tipo de registador também é de fraca inércia mas o
seu ajustamento é bastante delicado, e sé se torna realmente eco-
némico, em rela¢do ao anterior, se f6r possivel adquirir relégios de
bblso muito baratos. ()

() Em Paris, onde estes registadores eram muito usados, compravam-se relogios
de bolso japoneses por 1o francos apenas.
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Foto 4 — Amplificador e Escala de quatro

—

Foto 5 — Interior do amplificador e escala

Foto 6 — Registadores



MONTAGEM DUMA INSTALAGCAO DE CONTADORES 28

BIBLIOGRAFIA

1 — W. BoTHE, W. KOnHSmSTER — Zeits, Physik, 56, §-1, 1929. B. Ressi —
Nature, 12§, &3, 1930.
2 — P. M. S. BLACKETT, G. P. S. OCCHIALINI — Proc. Roy. Soc., A, 139, 699, 1933
3 — Dzmumrov — Comptes Remdus U. R. S. S,, 23, 24, 1939.
4 — DUSMVORTH — Nature, 143, 1065, 1939.
—_ Rev. Sei. Inst, 11, 167, 1940.
§ — N. BeamHER — Proc. Camb. Phil. Soc., 36, 224, 1940.
6 —J. 6. HavurmoN - J. App. Phys., 12, 440, 1941,
7 — A. GIBERT— Raw, Fac. Ciénc, Univ, Lisboa, 2, 96, ug4q1.
8 — TwoOST — Zeit. fiir Techn, Phys., 16, 407, 1935 ¢ 16, 801, 1935.
9 — A, GIBERT — Rev. Fac. Ciénc, Univ. Lisboa, 2, 5, 1940.



Coeficientes de dilatacdo e médulos de
compressibilidade dos gases

POR

A, Nvosirav: Femeira

Professor de Fisica da Universidade de Lisboa

RESUM®

Apresentam-se as eqiiacdes que definem os trés moédulos de
compressibilidade de um gas: médulo de compressibilidade isotér-
mica a pressio p e temperatura 7°; médulo de compressibilidade
adiabatica a press3o p e temperatura T\ e médulo de compressibi-
lidade isotérmica médio 4 pressio p e num dado intervalo de tem-
peratura.

Apresemtam-se também dois grupos de eqiiagdes, cada um dos
quais pode definir os quatro coeficientes de dilatacio de um gas:
coeficiente de dilatacdo cibica a pressio p e temperatura T\ coe-
ficiente de dilatagio com volume comstante, a pressdo p e tempera-
tura T\ coeficiente médio de dilatagio cibica, a pressio p e num
dado intervalo de temperatura; e coeficiente médio de dilatacdo
com volume comstante, em intervalos dados de pressdo e tempera-
tura. No primeiro grupo de eqiiagdes, os coeficientes de. dilatacdo
sdo referidos ao estado actual do gas; e, no segundo grupo, os coefi-
cientes de dilatacio s3o referidos ao estado do gés a 0° Centigrados.

Estudam-se as propriedades dos médulos de compressibilidade,
e dos coeficientes de dilata¢cdo definidos pelos dois grupos de eqiia-
¢Oes ; e estabelecem-se as relactes entre eles. Considera-se, a seguir,
o caso particular dos gases no estado perfeito.
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Discute-se, finalmente, qual dos dois grupos de eqiia¢cdes deve
ser adoptado para definir os coeficientes de dilatacio de um gés; e
conclue-se que parece preferivel adoptar o primeiro grupo.

I« Quando uma massa gasosa no estado (g, v, T)) sofre uma
transformacgido elementar, o estado final do gas é (p+adp, v-\dw,
T\dT), no caso geral.

Se a transformacio for isobarica, entre a variagdo dv do vo-
lume, o volume inicial ¥ e.a variagdo dT da temperatura do gés ha
a relaghn:

v — amyvdil)

na qual a é em geral, uma funcdo de p, v e T. Esta equacio
define a grandeza positiva a, que s6 depende da natureza e das
condi¢bes fisicas do gas, e que se chama coefitienté: de dilatagso
ciibica ou coeficientte de dilatagdo com pressily constamtyr do gés a
press3o p e temperatura T. Da equac¢do anterior tira-se:

a —dayiuaTs

ou, para indicar explicitamente que é uma transformacio com
pressdo constamtte:

Se a transformac#io for isocédrica, pode escrever-se:

dp=Pitd 7

e esta equacdio define a grandeza positiva f, que s6 depende da
natureza e das condi¢Bes fisicas do géas, e que se chama cesticiente
de dilatagdy com voluwer constamifz do gas A pressdo p e tempera-
tura 7. Tem-se amsllngavmente:
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Se a transformacdo for isotérmica, pode escrever-se:
dp —— x-daftn.

e esta equacdo define a grandeza positiva y, que s6 depende da
natureza e das condigBes fisicas do gas, e que se chama méduily de
compvessidididiuite isotévmicay do gas a pressdo p e temperatura 7.
Tem-se amalbgaments :

Se a transformacio for adiabatica, pode escrever-se:

e esta equacdo define a grandeza positiva ¥, que s6 depende da
natureza e das condicBes fisicas do gés, e que se chama modully de
compvessidlilidanite advabédtiea do gés a pressio p e temperatura 71
Tem~se, para indicar explicitamente que é uma transformacfio sem
variacdo da energia calorifica Q\

E evidente que os valores dos coeficientes de dilatagio a e f#
se exprimem na unidade grau*}; e que os valores dos médulos de
compressibilidade ye r se exprimem nas unidades de pressdo. As
quatro derivadas parciais que figuram nas equacgdes de defini¢do
das grandezas a, B, ¥>yXtitianseedaaequacidoddeestsidooddogdsis
considerado, a qual tem a forma geral F (p, . T) —0.

Das equacdes anteriores tira-se:

Mas, qualquer que seja a fungio F da equagio de estado,
tem-se:
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iop%\ o aop\
\ovfndsz,, = (wm

@= Qfﬁ):ﬁﬂ* ;

o que quere dizer que entre os coeficientes de dilatacio ae f e o
mbédulo de compressibilidade isotérmica x de um gas, a press3o p
e temperatura 7, ha a relaco ax = pfi, seja qual for a fun¢do F da
equacio de estado F (p, v, T))—0.

€ portamin:

2. A equaglo de estado de uma massa gasosa no estado
perfeito é
pv —mnT,

sendo m a massa do gas e r a constante dos gases referida a uni-
dade de massa do gés considerado; e-a temperatura Testd expressa
na escala absoluta. Desta equagio tire-se:

VN v ; e portanto a= 1
T °P 7
; e portanto a= "~ '
op \ P e portanto b ——
ot T ° °°P -
; e portanto — >
8 Jr 1-5— ; e portanto y—=p ;

; e portanto %= p ;

g sgi‘zg valgres de @ B ¢ # satistazem. de facts, & relagds geral

%ZE—
ara etermmar a erlva ura na equa g m1 a,o
ara eterml er|va ura e e ni
ge 7. % a } ara as
mais | e |ao con5| Srar & ormu ace para as
rans%rma%oes ADATIcAs:

pv =k (Q —comst) |,

na qual ¥ é o cociente dos calores especificos do gas, com pressio
constante e com volume comstante, e ¥ é uma constante. Desta
equacdo tira-se!
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f ap\ *—.yz . © portanto %= b

\ow j@ v

Comparando os valores das quatro grandezas, tem-se imedia-
tamente !

—=P=11TT yXppp 1 ==yr Y%

A equagdio de estado dos gases perfeitos pode também dar-se
a fonma:

p=or ]

sendo g a densidade do gas a press3o p e temperatura 7. Tem-se
entdo:
ay=ogr ; 8= YeQf =

Déstes resultados conclue-se:

1% Quando se faz variar a temperatura de um géas no -estado
perfeito, o coeficiente de dilatagdo com pressio constante é igual
ao coeficiente de dilatagio com volume comstante, e imdependente
da natureza e da pressdo do gas. O coeficiente de dilatacdo dos
gases no estado perfeito a temperatura T'& 1//7T.

A primeira parte desta conclusdo é a lei de Gay-Lussac (lei de
Charles).

Adlyptando  para -valor mais provavel da temperatura de fusdo
do gélo a pressdo de 1 atmosfera o valor indicado em 1939 pela
Comiss3io Internaciomal de Pesos e Medidas, que ¢ 273°15K., tem-se
que o coeficiente de dilatagio dos gases no estado perfeito a 0°,00 C.
é 1/273,15 grau*!; a 10°,00 C. é 1/283,15 grau*; etc., seja qual for
a pressao.

, 29 Quando se faz variar a pressio de um gas no estado
perfeito, mantendo constante a temperatura, o modulo de compres-
sibilidade (isotérmica) é independente da natureza e da temperatura
do gés, e igual a pressdo do gas.

Isto quere dizer que o médulo de compressibilidade isotérmica
dos gases no estado perfeito a pressio de 1 atm. é 1013,25 milibars;
a pressio de 2 atm. é 2026,50 milibars; etc., seja qual for a tempe-
ratura.

3°) Quando se faz variar a pressio de um gas no estado
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perfeito, o médulo de compressibilidade adiabatica é maior que o
moédulo de compressibilidade isotérmica, e igual ao produto deste
pelo cociente y dos calores especificos do gés, com pressio cons-
tante e com volume comnstante. E portanto, independente da tem-
peratura do gés, e igual ao produto da pressdo do gas pelo
cociente 7.

Adimitindo que o ar seco, por exemplo, se comporta como
um gés no estado perfeito, isto quere dizer que o médulo de
compressibilidade adiabéatica do ar seco a pressio de 1 atm. é
1,403 X 1013 = 1421 milibars; a pressido de 2 atm, é 1,403 X 2026 =
== 2842 milibars; etc., seja qual for a temperatura.

3. Quando uma massa gasesa no estado (p, v, 7)) sofre
uma tranformagéio finita, o estado final do gés & (p". 7/, T) eu
(p 4 Ap, »-f Ay, T\-AT)), no caso geral.

Se a transformac#o foér isobarica, pode admitir-se que entre a
variacido Ay do volume, o volume inicial ¥ e a variacdo AT da
temperatura do gas ha a relagio:

Ay -=aam x.717";

e esta equacdo define a grandeza positiva a™, que s6 depende da
natureza e das condi¢Bes fisicas do gés na transformaglio conside-
rada, e que se chama coefitianite medvo de difatagdy cifbiza, ou coe-
fitieeste médvo de dilatag@o com pressity constawi®y do gés 4 pressfio
p e entre as tempemturas 7 e 7.

Se a transformacido for isocérica, pode escrever-se aniloga-
mente:

Ap i ppAT;

e esta equagiio define a grandeza positiva fm, que sé depende da
natureza e das condi¢Bes fisicas do gds na transformaclio conside-
rada, e que se chama coefitienite médro de dilatagdo com ehame
comstantt> do gés entre as pressdes jp e p’ e entre as temperaturas
Tee T.

Se a transformacio fér isotérmica, pode escrever-se andloga-
mente:

Ap = — b,
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e esta equacdo define a grandeza positiva ym, que s6 depende da
natureza e das condigdes fisicas do gés na transformacdo conside-
rada, e que se chama modally de compvessiliilidhdle isotévminm -médio
do géas a temperatura T e entre as pressdes p e p'.

Nio interessa definir o mdédulo de compressibilidade adiabatica
médio do gas entre as pressdes p e p’ e entre as temperaturas
T e T

Se o géas estiver no estado perfeito, entre os valores p, v, T,
B\ ¥/, T/ das variaveis que definem o estado da massa gasosa ha a
relacdo:

po|T=p2'| T
PviT=p' »/T'
Se a transformacio for isobarica, tem-se:
Se a transformacdo for isobarica, tem-se:

o/T=Av/AT: e portanto om -—1/T
7>/T= At'/AT: e portanto «,, = 1/7;

se a transformagio for isocérica, tem-se:
se a transformacao for isocorica, tem-se:

§|T=Ap/AT; e portanto fm =1/T;
p/T= Ap/AT; e portanto Bn= 1 /T,

e se a transformacdo fOr isotérmica, tem-se:
e se a transformacédo for isotérmica, tem-se:

v/p| — — A/ 4p; e portanto ym =p’
eVjp' -- —AVjAp, e portanto /m = p'

Destes resultados conclue-se:

1 Q u@Quaddo se faz variar a temperatura de um gas no estado
perfeito, o coeficiente médio de dilatagio com pressio comstante é
igual ao coeficiente médio de dilatagdo com volume comstante entre
as temperaturas inicial e final, e igual ao coeficiente de dilatagio
do gés a temperatura inicial. E portanto independente da natureza
e da pressio do gas, e igual a 1/4P st 7 a teenperatiuna 27indcidl
do gés.

Isto quere dizer que o coeficiente médio de dilatagdo dos gases
no estado perfeito, entre @300 C. e qualquer outra temperatura
1/273,15 grau‘}; entre 10°00 C. e qualquer outra temperatura
1/283,15 grau*!; etc., seja qual for a pressdo.

2°) Quando se faz variar a pressio de um gas no estado per-
feito, mantendo constante a temperatura, o médulo de compressibi-

®~ O
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lidade (isotérmica) médio é independente da natureza e da tempe-
ratura do gas e igual a pressdo firrat/ do gés.

Isto quere dizer que o médulo de compressibilidade médio dos
gases no estado perfeito, numa transformacéo isotérmica, é 1013,25
milibars se a pressdo final for 1 atm.; é 2026,50 milibars se a pres-
s3o final for 2 atm.; etc.. seja qual for a temperatura.

4. Viu-se, no § 2, que o coeficiente de dilatacdo dos gases no
estado perfeito 4 temperatura T é 1/i7. Esta condluséio nfo apa-
reece assim enunciada por todes os autores. Por exemplo, no Re
gueil ge Constanies Physiguess, da Sociedade Francesa de Fisica
(Paris. 1913 ; pag. 242), escreve D. Berthelot: «Les experiences trés
préeises de dilatatlon et de compiessibilité dé P. Chappuis sur les
gaz azote et hydrogéne ont comduiit, pour ce coefficient (de dilata-
tien des gaz dans I'état gazeux parfait) 4 la valeur a =-0,0036618 =
= 1/273,09». E nae se faz referénela A temperatura do gés.

Nao ha aqui erro. nem incorrecgio de linguagem; mas os coe-
ficientes de dilatacdo s3o definidos pelas equagdes

nas quais v5¢ & ovololmmeladanessssgaasmmsa PEBESEio © a §°0CCe e
%o é a pressdo da massa gasosa quando ocupa o volume » a 0° C.
A definicdes diferentes correspondem, naturalmente, propriedades
diferentes da grandeza definida.

Com efeito, na dilatagio com pressdo comstante a massa gasosa
passa pelos estados (@, v, To) e (@, 7>T7T,)sartolo? T a detopeEamaa
que corresponde a 0° C.; e tem-se, por ser um gas perfeito:;

fivg/l To—Apl Towaove2 Tl T .

Na dilatacio com volume comstante, a massa gasosa passa pelos
estados (g, ¥, To) e (. v, 7'); e tem-se, por ser um gas perfeitm:

Po vj To= puAT;; ou po—pifsl 7 .

Substituindo nas equacdes de definicio de af e 5. e motando
que sdo § 1):
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(_6v v (_éx# \ _» ’
odr T ' \aff T °
obtém-se:

@f = pr=11[¢lt=1/273,15 grau?

o que quere dizer que o coeficiente de dilatagdo dos gases no es-
tado perfeito, refenifify ao sew estad a O°C, é uma comstante uni-
versal e portanto independente da natureza e das condicdes fisicas
do gés.

Pelo que respeita ao coeficiente médio de dilatacdo dos gases
no estado perfeito, viu-se no § 3 que é igual a 1/47T s f8ir T @ ttam-
peratura inicial do gés na escala absoluta. Em regra, os tratadis-
tas n3o comsideram os coeficientes médios de dilatagdio dos gases
entre Tee T{; e limitam-se a comsiderar Gs coeficientes médios de
dilatacdo entre O%C. e T. Vamos vér as propriedade dos coefi-
cientes a'm e [i'm, definidos pelas equagdes

HAv = almey AT \ Mfp= o dT ..
Fazendo nas equagfes anteviores:
Vo=V TN ; po= RATT;; M= ATVT :: Apyp— A BFT;
obtém-se:
a'm = phy = 1//%e= 11223335z mat"!; ;

o que quere dizer que o coeficiente médio de dilatagio dos gases
no estado perfeito, entre duas temperaturas e pressdes quaisquer, é
igual ao coeficiente de dilatagdo dos gases perfeitos, se fér todos
em referidos ao seu estado a 0° C.

5. Temos assim dois grupos de equagdes de definiclio dos
coeficientes de dilatagdo des gases:
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) = T

B8 - ?‘i ﬂ’—';f’@\éi/\,,
b 1 i day %mf%t‘/y)
T pe\adllt

= LI 2 AR,

Qualquer destes grupos n3o aparece completo, em regra. Mas o
critério correspondente ao primeiro grupo é adoptado, por exemplo,
por R. Fortrat (Wtfeddpiitir & Yetadbe de Va Piysidpae tiseonigue,
fase. 1i1; Paris, 1927; péag. 6); por J. K. Ruburts (Béats and’ Ther-
modynarmess ; Londres, 1933; pag. 203); e por J. Cabrera ({nfro-
ductinrn a la Fisiten Yedhiten ; Saragoga, 1941 ; pag. 43).

O. D. Chwolson (Thaités de Phypidgee, trad, franc., tomo 1if; Paris,
1909; pag. 16) adopta o critério correspondente ao segundo grupo
de equacdes; mas na pag. 96 refere-se 4s grandezas definidas pelo
primeiro grupo, comsiderando-as «interessantes do poato de vista
matematico».

H. Bouasse (Cowss de Thevmastywemitrigece, 1 parte; Paris, 1913;
pag. 49) adopta o critério correspondente ao segundo grupo. O
mesmo faz G. Bruhat (Couwrss de Thevnasfyemicigee ; Paris, 1933
pag. 43); mas na pag. 53 diz: «...om peut calculer les coefficients
de dilattatiom:

LN L s 1(f

ou plutdt les coefficieens's 24enenmbplynariymsss:

6w L%
st éﬁﬁji(mf

qui différent des précédents en ce qu'ils sont rapportés a Iétat
actuel du gaz, au lieu d'etre rapportés a son état a 0° C.B, Estes
coefaitendss levmardinédmiasss (nome, alids, sem significado) sdo os
coeficientes de dilatagiio definidos pelo primeiro grupo de equagses,
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Dos dois grupos, qual deve ser adoptado? Parece-nos prefe-
rivel adoptar o primeiro, porque é mais l6gico fazer intervir, na
definicio dos coeficientes de dilatacio A temperatura T ou a partir
de T, o volume v e a pressio p da massa gasosa a esta tempera-
tura. No segundo grupo de equagles iuterveem, para definir os
coeficientes de dilata¢8io, o volume ¥p da massa gasosa a pressio p
e a 0° C, e a pressdo pp da massa gasosa que ocupa o volume ¥ a
o C. A verdade é que, do ponto de vista termodinamico, 0® C.
ndo é uma temperatura especial, que se distinga das outras por
qualquer circunsténcia particular. N&#o ha razdo que a faga esco-
lher para entrar na definicdo de grandezas fisicas, a nfo ser que
haja necessidade de fixar condi¢Ses convenciomais de referéncia.

Além disso, o critério que leva a fixar as equagdes:

dv=a vall; dp=p padT ;

é o mesmo que preside a definicdo de muitas outras grandezas, por
exemplo, dos médulos de compressibilidade x e ¥’ de uma substan-
cia a temperatura T

do calor especifico ¢ de uma substéncia & temperatura F:
dQ = erwaTdT ;

dos calores latentes de dilatacdo e de compressio, dos coeficientes
calorimétricos, etc.

Podera dizer-se que a adop¢io do segundo grupo de equagdes
de definicio tem a vantagem de, para os gases no estado perfeito,
sérem:

al =B = &= fom = 1/273,15 grau? ,

seja qual for a temperatuma- T. Mas parece que ndo chega a cons-
tituir um engbaraco dizer que 1/273,15 ggaur & o aveficiente di
dilatacio dos gases no estado perfeito & 0° €. Além disso, quando
na pratica se quere calcular o volume final v’ de uma massa gasosa
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no estado perfeito, que se dilata com pressio comstante, a expres-
sdo empregada é:

Yw=TT1T ; e portanto o' = avT' ou A= V. AT ;

e quando se quere calcular a pressdo final p' de uma massa gasosa
no estado perfeito, que se dilata com volume comstante, a expres-
so empregada é:

BB = T'AT ; e portante p = QI ou Ap= pp. AT ;
e estas expressdes correspondem, como se vé, a adoptar o coefi-
ciente de dilatacio a = = 1/fll. Quesmquiirssee,/mameitics, adoppaar
o coeficiente de dilatacio a' = pi= 11/273,15 grauw’ para calcular o
ou Ay, e p’ ou Ap pelas expressdes
v =a'wgT ou Av=a'wgNT |,

pi=PBT ou Ap=i'pe.AT |

seria obrigado a fazer o célculo prévio do volume v, e da pressio
pPe a 0° C., que n3o sio conhecidos.



Informacdes

Uni&o Intermacional de Quimica. —\Métodos unificades para a
andlise das matérias gordas. Segunde relatério da ComissSo Inter-
nacional para o estudo das matérias gordas —1938.

(Comitonagipio) . — (O médtmilss refferamies as madtrias
govdass fovom deseviitss nesto Retssdn nos 1-4, 194100).

Sabges

Escowis, DE AMOSTRAS DOS SABOES DURGS — Deiwar ao que fiaz
a escolha e ao analitte téda a inidativea inteligantte que deverd inspi-
rar-se nas indicagles seguimtess:

1o — Pelos caracteres externos dos bocados, dividir o produto
em Jotes que parcegmin Fowmoggineos.

2.2 — Fazer a escolba sepamathamerte nos lotes assim constituidos.

8.c — Fazer a recolha em regities difaeendes das caiives.

4.° — As amostras de ensaio para uma andlise correcta devem ser
feitas pelo menos com uma média de 5Sboowdes.

O fraccionamento preliminar dos bocados serd praticado segundo
as técnicas precomisadas por Wizdff para todos os bocados, com
excepcdo dos que tenham forma ciabica nos quais o fraccionamento seré
praticado segundo a técnica da Comisséo Francesa (recollha de 2 cubos
no extremo de uma grande diagonal, que represemtam um oitavo do
pedago). O fraccionamento preliminar sé terd lugar para os bocados
dum péso superior a 260 gr.

Métodos para anélise dos sabBes duros

(0Os métodos indicados s6 sdo aplicados aos sabdes verdadeiros).
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Humidade

PREAMBULO. — A humidade poderd ser determiimada pelo método
da estufa ou pelo método do arrastamento pelo xileno. Este ltimo
método s6 serd utilisado para os sabdes comtendo corpos voléteis imso-
luveis na 4gua. Com efeito, os resultados que éle fornece sé sio
exactos até uma aproximacdo de 0,5 ®f:

1) METODO DA ESTUFA — Numa capsula de fundo chato de cérca
de 8 ¢ § cm. de didmetro e de 4-5 cm. de profundidade, munida de
um pequeno agitador, tarada, pesam-se cérca de 10 gr. de sabio.

Para esta pesagem, o sabdo deve ser raspado ou cortado em fatias
muito finas. No caso em que a comsistéagia do sabdo torne isso
necessério, junta-se um péso comhecido de pedra pomes ou de areia
préviamente séca.

Leva-se & estufa regulada entre 100 ¢ 106 €. sem ultrapassar
esta altima temperatura, e, ao fim de 1 hora, esmagam-se com o agi-
tador os bocados que se tumefizeram, de maneira a pulverisar a massa.

Leva-se de novo 2 estufa até que 2 pesagens sucessivas com uma
hora de intervalo, mostrem uma parte de péso de um méximo de
0,01 gr,

A perda de péso dad o teor actual em agua.

Sendo p o péso de sabfo tomado, p’ o péso apés a secagem, o
teor actual em dgua é:

———x 1008k

Se Py é o péso inicial da amoestra e P, o seu péso na ocasifo da
andlise, o teor em humidade do sab3o inicial é:

/

2) MEnopo PELO XILENO — Pesam-se 10 a 50 gr. de sabio
num bai%io de colo curto. Ajumtam-se cérca de 160 a 200 cm? de
xileno e alguns fragmentos de pedra pomes para reguiarizar a ebuligéio,
Liga-se, por meio duma rélha de cortica, o balfo ao apareiho esque-
matizado na figura (vér dosecamento da dgua nas matérias gordas).

Este aparelho tem um tubo cilindrico, graduado, porvide duma
torneira de descarga. © tubo & ligado a um refrigerante de refluxo.
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Devido a dificuldade de expulsar a dgua do sab#io, a distilagio deve
ser feita rapidamente. Aquece-se o baldio progressivamente até a
ebulicio. A dgua arrastada é recolhida no tubo graduado. Quando
o dissolvente distilado se torna limpido e nflo se separa mais dgua
interrompe-se 0 aquecimento e deixa-se em repouso durante um tempo
suficiente para que a dgua se junte perfeitamente e nfo haja zona
emulsionada. (Acomselha-se recorrer a uma aparelhagem especial que
permita romper rapidamente a emulsfo por eentrifugacde de tube
graduado — Norma B-6-41 da AFNOR).

Se as gbtas de dgua aderem A parede do tubo, destacam-se aque-
cendo prudentemente a parede com uma pequena chama. Quando a
ebulicio do xileno produz espuma, acomselha-se juntar 1 a 2 gr. de
parafina ou de olefna.

O método dd diferenca com os sabdes que contém corpos volateis
s6luveis na dgua.

Substancias estranhas insoluveis no 4lcool

PredvwBuro — As substincias estranhas insolaveis no dleool
podem ser de natureza minerzll: carbomatos, perboratos alcalinos, clo-
retos e sulfato de sdédio, silicato de s6dio, terras etc., ou de natureza
orgAmica: amido, fécula, dextrina, casefna, aciicar, ete.

Fxanee qualitativo dos sabbes.— Num matraz rolhado, mumido
dum tubo de vidro que funciona de refrigerante ascendente, aque-
cem-se cérca de 5 gr. de sabfio com 100 cm? de alcool a 95° (de
maneira a deixar em solucdio as pequenas quantidades de carbonato
de s6dio e de cloreto de sé6dio que devem ser consideradas como cons-
tituintes normais de todos os sabdes): a porgfo n#o dissolvida é devida
& presenca de substancias estranhas ao sabdo.

Eamee qualitatveo.— 5 gr. de sabfio préviamente sécos sdo trata-
dos por cérca de 200 cm® de dlcool (veja-se nota na pdgina seguinte)
até dissolugiio completa; decanta-se a quente sdbre um filtro prévia-
mente séco a 100-105° e tarado.

Para impedir que as impurezas se colem ao fundo do vaso durante
a dissoluciio do sab3o, é conveniente agitar o liquido. (Apesar de
todas as precaugbes, acontece em alguns sabdes silicatados que uma
parte do insolivel adere ao vidro. Apés lavagem pelo dlcool, esta
parte é retomada por um pouco de dgua distilada quente. A dgua é
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evaporada num cristalisador tarado. O residuo é séco e o seu péso é
adicionado ao das substéncias estranhas pesadas no filtro). Faz-se
passar quantitativamente o residuo n#o dissolvido para o filtro por
meio de pequenas adi¢des de dlcool, coloca-se depois o matraz contendo
o dleool e com o filtro sobreposto sbbre um banho de areia ou um
banho-maria; cobre-se o funil com um vidro de relégio e aquece-se
ligeiramente de modo que o dlcool que distila se condense sob o vidro
de reldgio, e, caindo sbbre o filtro, elimine os tltimos vestigios do sabdo,

Coloca-se o filtro num pesa-filtros; seca-se a 100-150° €. e
pesa-se: o aumento de péso é devido as substéncias estranhas presem-
tes insolaveis no dlcool. O resultado e referido a 100 gr. de sabdo.

O residuo recolhido sobre o filtro pode servir para a pesquisa
do alcali carbonatado e a identificagiio das outras substfincias estra-
nhas minerais ou orgénicas.

Nota.= O ensaio quantitativo faz-se com o sabdio préviamente
séco, utilizando o dlcool absoluto quando se trata de separar as subs-
tAncias estranhas totais; quando se trata de separar Ulricamente as
substancias estranhas adicionadas insoliveis no dlcool e solaveis na
digua, opera-se com o sab#o n@o séco, por meio do dlecool a 95° (graus
Gay-Lussac em volume),

O boletim indicard a concentragfio do dlcool utilizado.

Acidos gordos totais brutos nos sab3es

(Este método deve ser comsiderado como um método corremte e
pode ser utilizado nas andlises arbitrérias).

Mifmopo DO BOLO DE CERA =110) gr. de sab#io s#io colocados
numa cépsula de fundo redondo de 11 cm. de didmetro contendo um
agitador. Ajuntam-se 100 c.c. de dgua destilada. Coloca-se no b/m
fervente. Quando a dissolu¢iio do sab#io estd completa, acidifica-se
com cérca de 10 c.c. de dcido sulfirico a 1/5 assegurando-se o excesso
de dcido pela heliantina.

Os dcidos gordos separatn-se e ganham a superficie com aspecto
de neve.

Continuando o aquecimento e agitando de tempos a tempos,
afim de abreviar a operagfio, obtem-se finalmente uma camada super-
ficial de dcidos gordos limpidos.

Obtido éste resultado, sem defxar arrefecer, adicionam-se 20 gr.
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exactamente pesadas de cera de abelhas (de parafina ou de decido
estedrico) cuidadosamente lavada e sdca préviamente por aquecimento.

A cera funde; mistura-se com os dcidos gordos de modo a for-
mar uma camada bem homogénea, e deixa-se arrefecer com o agita-
dor do lado do bico.

A camada sobrenadante torna-se entfio sélida, formando «bolo».

Quando se torna suficientemente duro, fura-se o «bdlo»; faz-se
escorrer a dgua subjacente que se substitue por uma nova quantidade
de dgua fervente (100 c.c.); o bdlo funde, lava-se déste modo com a
dgua adicionada, deixa-se arrefecer, o bolo torna a formar-se.

Desde que o bolo endurece, fura-se, retira-se a dgua de lavagemn;
depois retira-se o préprio bdlo e enxuga-se com papel de filtro e
finalmente seca-se completamente.

Para isto, aquece-se durante 5 minutos a 105° numa pequena
cdpsula tarada agitando com um pequeno termémetro tarado com a
capsula (graduado de 90 a 110), para evitar que ultrapasse essa tem-
peratura por causa dos dcidos de copra geralmente presentes.

A massa séca é posta a arrefecer num exsicador, pesa-se. Sub-
traindo o péso da cépsula, do termometro e da cera, tem-se o péso dos
dcidos gordos hidratados brutos comtidos em 10 gr. de sabdo, isto &,
o0 péso dos dcidos gordos aumentado do insaponificdvel.

Calcula-se entdo o resultado para 100 gr. de sabdo.

O resultado encontrado é aumentado de 0,5 quando os Zcidos
gordos contém dcidos gordos de copra e de palmiste.

Aleali total

PREAVBULO. — Compreende a soma das bases alcalinas combina-
das sob a forma de sabsio com os dcidos gordos e resinosos, com o
dcido carbénico (carbonatos), com a silica (silicatos), etc., tituldveis nas
condigbes da experiéncia. Pode-se efectuar o doseamente do alcali
total e a0 mesmo tempo o dos dcidos gordos totais brutos. Quando a
determinacgéio dos dcidos gordos totais brutos ndo é pedida, e nos casos
em que o método dd uma diferenca para menos, dosear-se-& o alcali
total pelo método de incineracdo.

MfTODO PARA O DOSEAMENTO SIMULTANEO DO ALCALI TOTAL E
DOS ACIDOS GORDOS TOTAIS BRUTOS. — Efectua-se a decompaosigfio do
sabfio com uma quantidade conhecida e em excesso de dcido sulfirico
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de tftulo conhecido, normal ou semi-normal. Recolthem-se quantitati-
vamente as dguas dcidas segundo o processo descrito para os deidos
gordos totais brutos, e titula-se o excesso do dcido sulftrico com soluto
alcalino normal ou semi-normal, em presen¢a de metilorange como
indicador. O resultado obtido é expresso em 6xido de sédio NafO.
Exemplo:

Seja p o péso do sabdio tomado.

Se n c.c. de dcido semi-normal foram necessérios para a neutra-
lizagio das bases precedentes, ter-se-:

g@gﬁ_f)_ﬁéml@ﬁoﬁn de Na®© (sabBes sodiced).

0,0235 >; mX100 o 4. 30

(sabdes potdssicos).

NOTA. — Este métiodo nido é aplicavel gquamdo o salbdio contem
carbonato de cal, ou quando é corado artificialmente por um corante
solavel na dgua.

M#moDO DO DOSEAMENTO DO ALCALI TOTAL POR INCINERACZO,
Numa cdpsula apropriada, pesam-se 10 gr. de sabdo que se incineram
com precauc¢do parando, querendo, quando as cinzas ainda estfo escuras.

Retomam-se estas cinzas pela dgua quente, e passa-se tudo para
um bal3o graduado.de 100 c.c.; deixa-se arrefecer, completa-se o
volume de 100 c.c. homogeneisa-se e filtra-se por filtro séco.

Tiram-se 50 c.c. do liquido filtrado, e titula-se o alcali total pelo
dcido sulfarico mormal (ou semi-normal) em presenca da heliantina,

Exprime-se em NaO %,

Seja p o péso de sabdo incinerado e n o ntimero de c.e. de dcido
normal empregmdo; o teor em Na?O %, no sabdo actual é:

o, Nt = 0081 X 130»@ XA

NOTA. — Quando se trata de dosear sdmente o alcali total, pode
utilizar-se um método simples e rédpido que consiste em dissolver 5 gr.
de sab#io em 500 c.c. de dgua e titular directamente o alcali total em
presenga da heliantina.
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Alcali livre total nos sabdes.

M#10D0. — Dissolvem-se 10 gr. de sabo, sébre b/m fervente ou
sdbre uma chama pequena agitando comstantemente, em 100 c¢.c. de
lcool a 80° neutro, ao qual se juntou préviamente um péso conhecido
{quando se trata de ensaios em série, pode-se utilizar um volume
conhecido de uma solugiio alcodlica de 4cidos gordos preparada de
fresco, de titulo conhecido) de dcidos gordos de péso molecular conhe-
cido. Para os sabBes extra puros a 72 %3 ¢ suficiente um gr. de dci-
dos gordos correspondentes a cérca de 3,5 c. c. de soluto normal.

Depois da dissolugiio completa, titula-se o excesso de 4cidos gor-
dos n3o combinados, sejam n’ c.c. e sejam n c. c. necessdrios para
saturar o péso de dcidos gordos adicionados.

(n-n’) c.c. corresponde a quantidade de alcali livre total contido
na porgiio tomada.

O doseamento é exacto para os sabSes que contenham quer
hipossulfito d4 sédio, quer carbomato de cdlcio.

Unido Internacional de Quimica.— Tabela Internacional dos pe-
sos atomicos — Décime primeiroe relatério da comissie dos pesos
atomicos 1941

Por 6. P. Baxmer (Presidente), M. GuicHA®D, ©. HONIGSCHMID
e R. Wrwmra w-GRAY.

O seguinte relatério da comissfio refere-se ao perfodo de doze
meses que vai de 30 de setembro de 1939 a 30 de setembro de 1940.
Adoptou-se uma Gnica mudanga na tabela dos pesos atémicos; tra-
ta-se do hélmio que passa de 163,5 para 164,94.

Carbono e enxwlire — MoiEs, TorAL e Escrizano [Tvens. Fo-
raday Sew. 35, 1439 (1939)] determinavam de nove as densidades
limites do oxigénle, etllene, anidride earbdnieo, ads sulfurose e
hidregénie sulfurade, empregande um veldmetro aperfelgoado no
qual eada um des balBes continha mals de deis lltres. Os gases eram
purifieades quimieamente e seees, & finalmente fraceionades por des-
tllagde ou sublimaede (COS).
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Nas tabelas seguintes d#io-se os valores corrigidos da relagéo.
Densidade/Presséo. As correcgbes de adsor¢iio foram efectuadas se-
gundo as determina¢des de CrEsPI.

BaidEs DE VIDRO DA TURINGIA

ONIEEINTO
P= P= 0,78 P— 0,67 P= 050 P—0,33 P—=0,25
atm. atm. atm. afm. atm. atm.

1,42895 1,42856 1,42856 1,42829 1,42810 1,42802
1,42898 1,42860 1,42855 1,42829 1,42802 1,42789
1,42895 1,42864 1,42840 1,42828 1,42800 1,42802
1,42894 1,42859 1,42854 1,42830 1,42806 142792

1,42892 1,42826 1,42801
1,42792
Média 1,42895 1,42860 1,42851 1,42828 1,42805 1,42796
EmnreENO

P=l] P=0,75 P=067 P=—050 P—0,33 P—0,25
atm. atm. atm. atm. atm. atm.
1,26037 1,25807 1,25732 1,25582 1,25431 1,25341
1,26035 1,25809 1,25730 1,25572 1,25420 1,25350
1,26041 1,25810 1,25730 1,25577 1,25425 1,25358
1,26083 1,25809 1,25732 1,25579 1,25433 1,25346
1,26033 1,25805 1,25730 1,25571 1,25429 1,25351
1,26036 1,25804 1,25733 1,25583 1,25430 1,25349

1,25578 1,25344
1,25586 1,25363
1,25574

Média 1,26036 1,25807 1,25731 1,25578 1,25428 1,25350

648 SULFUROSO

2,92658 2,90377 2,89233 2,88090 2,87515
2,92654 2,90362 2,80226 2,88085 2,87518
2,92652 2,90357 2,80280 2,88069 2,87513
2,92654 2,90379 2,89220 2,88070 2,87497
2,92653 2,90367 2,89223 2,88083 2,87498
2,92659 2,90374 2,89231 2,88083 2,87522
2,92653 2,90867 2,89227 2,88084

2.88080

Média 2,92655 2,90369 2,89227 2,88081 2,87511
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BaIOES DE VIDRO DE IENA

OxiIEENIO
P=E 1 gim. P== 0,5 atm.

1,429000 1,42832
1,428937 1,42829
1,428963 1,42828
1,428921 1,42830
1,428052 1,42828
1,428910 1,42828
1,428916 1,42831
1,428943

1,428054

1,428044 1,42829

ANIDRIDO CARBONICO

P== 1 atm. P=05 atii.
1,976896 1,97016
197695 1,97011
1,976935 1,97015
1,97694 1,97013
1,97695 1,97011
1.97693 1,97016
1,97604 1,97014
Média  1,97693 1,97014

Gids SULFUROSO

2,92658 2,89229
2,92657 2,89233
2,92654 2,89227
2,92652 2,89234
2,92656 2,80237
2,92654 2,89226
2,92654 2,89230
Média 2,92655 2,89231

O hidrogénio sulfurado foi estudado pelo método do baldo de
REGINAULT,
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HimprosfiNio SULFURADO

P=t= 1<atm. P=0,5 atm.
Balao I Balao IT Baldo T Batao IT
1,53854 1,52948
1,53836 1,53843 1,52935 1,52941
1,53833 1,53832 1,52949 1,52936
1,53834 1,53851 1,52942 1,52934
1,53837 1,53849 1,52942 1,52944

1,53843 1,53841
1,53846 1,53834
1,53843 1,53840

1,53848
1,53843 1,53850
1,53849 1,53848

Meédia  1,53842 1,53844 1,52942 1,52941
1,53843 1,52941

Deduziram-se as seguintes equagdes, para os valores da relagio
Densidade/Press3o:

Oxigénio . .. ... . D/P = 1,427619 + 0,0001326 P
Etileno. . . . . D/P = 1,251223 + 0,000134 P
Gés sulfuroso . . D/P = 2,857957 4+ 0,068593 P

Estes dados e os relativos ao gds carbénico e ao hidrogénio sul-
furado d&o os pesos moleculares e atémicos seguiimties:

Pso molecular Peéso at. do C  Pésoat.do S

Etileno. . . . . . . 28,046 12,007
Gés sulfuroso. . . . . 64,062 32,062
Anidrido carbémico. . . 44,0074 12,0074
Hidrogénio sulfurado . . 34,079 32,063

Fésforo — Howesonwmid e HimrscHBOLD-WIFTWER [Z. anorg
allgem. Chem., 243, 355 (1940)] comparaiam o oxibrometo de fés-
foro 4 prata. Preparou-se 6 oxibrometo fazende actuar sob refluxo
o pentabrometo sbbre o anidrido fosférice, Depols da destilaglo o
produto era de noveo tratado sob refluxe eom 6 brome e anidride fos-
férlco eom o fim de ellminar o tribromete. Era entdo submetide a
numeresas destilagdes fraecionadas num aparelhe tede de vidre ne
qual se fez o vasle, e as fraeefes destinadas & andlise reecelhlam-se



i.S .
( REVISTA DE QUIMICA PURA E APLICADA

em empolas de vidro que se fechavam. Depois de seis destilag3es,
com rejeicio de importantes fracgdes leves, a parte principal divi-
dia-se em fraccBes leves (H), médias (M e My), e pesadas (E). As
fracgBes leves rejeitadas no principio eram misturadas e fraccionadas,
e a parte pesada (V) déste fraccionamento foi analisada.

As empolas foram pesadas no ar e debaixo de 4gua, quebradas
debaixo da amémia, e os restos de vidro recolhidos e pesados. Apés
a acidificagio da solu¢¥o, comparava-se esta pelo processo mefielomé-
trico usual com quantidades pesadas de prata pura. Finalmente, o
brometo de prata era recolhido e pesado. ©Os pesos referem-se
ao vasio.

Pfso ATOMICO DO FOSFORO

Fra- " POB’: Peso at. . POB:  Peso at.
céo PO Ag 3 Ag do P gy 3 AgBr do P
VvV 5,54550 6,25967 0,885909 30968 1089645 0,508927 30,975

5,16219 5,82671 0,885928 30,974
530583 598897 0885034 30976

Média . . 0,885924 30,973 0,508927 30,975

H 470008 530521 0885927 350074 923529 0508921 30,972
H 446732 504259 0885918 30971 877784 0508932 30,978
H 458384 517404 0885931 30975 9,00640 0508949 80,988
Média . . 0885925 30973 0,508934 30,979

M 464904 524880 0,885905 30,067  9,13691 0,508918 30,970
M 520581 1022916 0,508919 30,971
M 545761  6,16028 0885935 30,976 10,72369 0,508930 30,977
M 507426 572777 0885905 30966 997123 0,508890 30,955
M 631287 7,12578 0885920 30,971 12,40460 0,508914 30,968
Média . . 0885916 30,970 0508914 30,968

M 583139 658233 0885916 30,970 1145824 0,508925 30,974
M 643986  7,26901 0885934 30976 12,65365 0,508933 30,979
M 570576 644029 0885948 30,980 11,2107 0,508940 30,983
M 570714 644202 0885924 30,972 1121406 0508927 30,975
M 531468 599898 0885831 30,975 1044279 0,508933 30,979
Média . . 0885931 30,975 0508932 30,078

E 507335 572633 0885969 30987 996817 0508055 30,001
E 505071 570099 0885936 30,976  9,92415 0508931 30078
E 595421 (72069  0,885952 30982 1169909 0508946 30,986
Média . . 0,885952 30,982 0508944 30,985

Média geral . . 0885920 30,974 0,508930 30,976

Média sem a fraccio E . . 0,885924 30,973 0,508925 30,975
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Visto que a composi¢iio da amostra E parece ser levemente di-
vergente, os autores preferem a média 30,974, obtida com as outras
quatro amostras. Este valor é ligeiramente menor que o obtido re-
centemente por Himmsscmmm e Mmwn (30,978) por meio da andlise
do oxicloreto, mas os autores crém que éste Gltimo ¢ mais digno de
confianca.

Potdssio — Baxier e Heamnenon [J. Am. Chem, See., 62,
1836 (1940)] comparakam o eloreto de potdssio & prata. A purificagfio
de sal de petdssio eonsistia em eristalizagtes de clorato, perelorato e
clorete. A pesagem deo sal era preeedida da fusfe numa atmosfera
de hidregénie e gds elerfdrieco. A eomparacdo com a prata realizava-se
segunde 6 métode nefelométrico eonvencional. Os pesos ne vasle sde
68 SeuiIES;

P¥s0 ATOMICO DO POTASSIO

K Ay Relaggivo Kl : Ay Piso atimisco do K
4,88482 7,06819 0,691099 38,099
4,08265 5,90751 0,691094 89,098
8,52040 12,32907 0,691082 39,087
8,62997 12,48749 0,691089 38,098
8,77749 12,70096 0,691089 39,098

Média 0,691085 59,088

Iodo — Baxmer e Kigy [J. Am. Ghem. See., 62, 1824 (1940)]
eneontraram por deslocamento de liquides os seguintes valores para
a massa especifica do anidrido iddicw;

Demicdade Y115° 250/40

Xileno. . . . . . . . . 4,907
Mesitileno . . . . . . . 4,905
Petr6leo . . . . . . . . 4,952
Clorobenzeno . . . . . . 4,980

Todos éstes valores sio mais baixos que os obtidos recentemente
por Moiuss e ViluaN mas mais elevados que os valores mais antigos
de Baxmer e Tmrey. Entre os ntmeros precedentes preferiu-se o
que dd o clorobenzeno. Por deslocamento do ar obtém-se o valor 4,98.

Visto que utilizando éste valor, nd3o é necessédrio fazer a correc-
¢io para a adsorgéio do ar (0,001 °/g) mas que a correcgéio do vasio 6
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inferior a 0.001, 0s pesos de anidrido iédico dados por BAXTER e
outros em varios trabalhos recentes ndo necessitam ser corrigidos,
contrariamente ao que diz moLEs (vér o relatério desta comissdo para
1938).

BAXTER e TITus [J. Am. Chem. Soc., 62, 1826 (1940)] determi-
naram de novo a relacdo do iodeto de prata para cloreto de prata,
aquecendo a primeira destas substancias no cloro dentro dum tubo
de pesagem especial de quarzo. Purificava-se a prata (A) por crista-
lizacdo do nitrato, redugdo e fusdo sbbre a cal; (B) por precipitacdo
do cloreto e do metal, transporte electrolitico, e fusdo. Purificava-se
o iodo (I e Il) por destilagdo a partir do iodeto de potassio, e subli-
macao no ar sbbre platina aquecida; (I11) por cristalizagdo do &cido
iodico, decomposicdo e sublimagdo. Para preparar o iodeto de prata,
juntava-se uma solugdo de prata em &cido nitrico a uma solugdo de
acido iodidrico obtida por dissolucdo do iodo em hidrazina destilada.
Antes de pesado o sal era aquecido até fusdo num tubo de reaccéo
de quarzo, primeiro no seio duma corrente de ar carregado de iodo e
depois no ar puro. Apo6s a pesagem, o sal era aquecido, primeiro
suavemente, depois mais fortemente, até a fusdo, numa corrente de
cloro, depois no ar a fim de deslocar o cloro. Encontrou-se que o
aquecimento prolongado do iodeto de prata em presenca do ar dava
lugar a uma leve decomposi¢cdo. Em duas experiéncias, o iodeto de
prata foi transformado em brometo, que se pesou antes de passar
para cloreto.

Os pesos no vasio sdo 0s seguintes:

PESO ATOMICO DO 10DO

Amos-  Amos- Relacdo Péso at. Relagéo Péso at.
tra de tra de Agl AgOl Agi: do AgBr Agi: do
Ag de 12 AgClI iodo AgBr iodo

| 19,29812 11,78127 1,638133 126,901
| 18,56636 11,33416 1,638089 126,919
| 17,61333 10,75259 1,638055 126,914
| 17,28888 10,55452 1,638055 126,914
1 2437025 15,12167 1,638063 126,915 19,81186 1,250274 126,916
1 26,53177 16,19680 1,638087 126,918 21,22030 1,250301 126,922
27,13226 16,56361 1.638064 126,915
11 26,72367 16,31365 1738117 126,923
1 23,26211 14,20115 1,638044 126,912
1 24,35477 14,86829 1,63H034 126,911
11 23,82804 14,54653 1,638057 126,914
1 23,54677 14,37480 1,638059 126,914

Média . . 1,638082 126,915 1,250288 126,919
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