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A u s t a u s c h e r h a r z  (mitt lere Korngr613e 20 bis 30 [z) wird in 
e inem 13tichner-Trichter (Fig. t) auf  ein Papierf i l ter  yon  
27 m m  2~ in einer 13elegung yon  50 bis 80 m g / c m  2 aus  wXB- 
riger A u f s c h w e m m u n g  sediment ie r t .  Du rch  diese sed imen-  
t ier te  Schicht  h i n d u r c h  wird au f  der Saugf lasche  das  zu 
messende  YVasser m i t  e iner  Durchf lu l3geschwindigkei t  yon  6 bis 
t S m I / c m  2 ' r a in  filtriert.  Die fes ten Stoffe (RUB) verbleibeil  
vollstXndig, von  den  gelSsten I i a t ionen  mi ndes t ens  90 % in der 
Aus t ausche r sch i ch t .  Nach  e inem D u r c h l a u f  du rch  eine zweite 
A u s t a u s c h e r s c h i c h t  be f inde t  sich p rak t i s ch  die gesamte  Ka-  
t ionen-Akt iv i tXt  in den  beiden Aus t ausche r sch i ch t en .  Die 
Koiltrolle du rch  diese zweite F rak t ion  ist  r a t s a m ,  da  der  

Fig. 1. Schnitt  durch die Appa- 
ratur. St Stehkolben (t Liter). 
G Glas. Sch Schelle ltir drei 
Federn (F). W Wasser. F.T.  
Filtertriehter. I.A. Ionenaus- 
tauseher. G.R. Gummiring. 
F.P. Filtrierpapier. K Kreis- 

seheibe. Sg Saugflasche 
(2 Liter). Vak Vakuum 

W i r k u n g s g r a d  des A u s t a n s c h e r s  
(% adsorb ier te  ak t ive  I ia t ionen)  
fiir R egen  versch iedener  Her-  
kui l f t  ve r sch ieden  sein k a n n  
n n d  in se l t enen  AusnahmefS] len  
in der P rax i s  u n t e r  80% gefun-  
den  wnrde.  Dieser  Ex t r emfa l l  
k a n n  bei h o h e m  Bal las t  an  in- 
a.ktiven Ka t ionen ,  also bei 
h o h e m  Salzgehal t  des Regen-  
wassers  e in t re ten .  

D u r c h  die geriilge Korn -  
gr613e des A u s t a u s c h e r h a r z e s  
yon  20 bis 30 [z wird die not -  
wendige  hohe  Adsorp t ionsge-  
schwindigke i t  erreicht .  Bi~uf- 
licher A u s t a u s c h e r * )  tiblicher 
Korngr6Be yon  einigen zehnte l  
lVfillimetern wird in luf tget rock-  
n e t e m  Z u s t a n d  in der  Kugel -  
mfihle gemah len ,  d u t c h  ein 
70 ~x-Sieb gesiebt,  m i t  W a s s e r  
a u f g e s c h l ~ m m t  n n d  die fiber- 
s t ehende  Suspens ion  nach  d e m  
Abse tzen  abgegossen,  u m  Teil- 
chen n n t e r  10 V., welehe das  
Fi l ter  schneI1 ve r s top fen  wfir- 
den, we i tgehend  auszusche iden .  
Vor d e m  Filterprozel3 wird der 
A u s t a u s c h e r  in wenig  W a s s e r  
gequollen,  u m  seine Adsorp-  
t ionsf/ ihigkei t  auf  den  H6chs t -  
wef t  zu br ingen.  

Die belegte Schicht  weis t  
eine mi t  wachsende r  T i d e  u n t e r  
der Oberfl/iche steil  abfa l lende 
Akt iv i t / i t sd ich te  auf,  wenn  sie 
n ich t  lange  f euch t  gelassen 
(Ionendiffusioil!)  u n d  die opti-  
male  F i l t r ie rgeschwindigkei t  
yon  6 bis 15 ml / mi n  �9 cm 2 ein- 
geha l t en  wird, u n t e r  den  an-  
gegebenen  13edingungen t Li ter  
in 15 bis 30 mill. 

Von den  Pr / ipa ra ten  k a n n  
auf  versch iedene  Weise  die ~- 
Aktivit~it u n t e r  d e m  Fens te r -  
z~hlrohr  gemessen  werden  : 
1. d i rekt  nach  E n t n a b m e  der 

Schicht  au f  der F i l t r ie rpapierunter lage ,  2. nach  D u r c h m i s c h e n  
im Probesch~lchen,  3. nach  Veraschung ,  4. nach  Elu ieren  der 
ak t iven  Subs t anz  in konzen t r i e r t e r  L6sung.  

t .  Die D i r e k t m e s s u n g  an  der Ober f lgchensch ich t  diirfte 
Ilur kleine Fehler  der Se lbs tabsorp t ion  u n d  R i i cks t r euung  an 
der  Un te r l age  aufweisen,  erforder t  abe t  s t r eng  genommei l  eiilen 
f l~chenhaf ten  E ichs t rah le r  au f  Nich tme ta l lun te r l age .  

2. Die E i c h u n g  ffir das  d u r c h m i s c h t e  PrS~parat, dessert 
Z~hlra te  aber  infolge Se lbs tabsorp t ion  je nach  H~r te  der  
~ - S t r a h l u n g  u m  40% gegenfiber  Fail  1 ver r inger t  sein kann ,  
erfolgt  m i t  e inem Eichpr~tparat  gleicher A u s d e h n u n g  u n d  
Massenbe legung ,  z. 13. KC1 oder im Idealfal l  e inem Misehpr~pa-  
r a t  m i t  in bezug  auf  die Probe  m0gl ichs t  g le ichem ~ -Spek t rum.  

3- D u t c h  V e r a s c h u n g  (anfangs  bei 300 ~ C, d a n n  450 ~ C) 
k a n n  die F e s t s u b s t a n z  au f  u n t e r  1/4 ver r inger t  werden  bei Ver- 
h s t e n  yon  wenigeil  %. Ohne  MiJhe k o m m t  m a n  bei Verarbei-  
t u n g  n u t  e iner  F r ak t i on  yon  3 Li ter  Vgasser au f  30 mg/L i t e r  
W a s s e r  he run te r .  

4. Die E lu ie rung  der Ak t iv i t~ t  aus  d e m  A u s t a u s c h e r  m i t  
Sgure ist  b i sher  noeh  n ich t  q u a n t i t a t i v  gelungen.  

Das  Anre i che rungsve r f ah ren  mi t  I o n e n a u s t a u s c h e r  is t  
fiberalI dor t  empfeh lenswer t ,  wo mi t  k le ins tem A u f w a n d  in 
kfirzester  Zeit  routiilem~Lgig aus  groBen W a s s e r m e n g e n  m i t  
wenig  Salzgehal t  hochangere iche r t e  P r~para te  gewonnen  wer- 
den  sollen. Aus  I Li ter  Regenwasse r  k a n n  in 20 min  ein gu te s  
P r~pa ra t  herges te l l t  werden.  Die P r~para te  h a b e n  den  eich- 
t echn i schen  VorteiI, dab  sic --  vorausgese tz t ,  dab  n ich t  e twa  
iiberm~13ige IRuBmengen im Regen  e n t h a l t e n  s ind  - -  eine fest-  
gelegte Massenbe legung  aufweisen,  ffir welche zur  wei tgehen-  
den A u s s c h a l t u n g  yon  F e h l e m  d u t c h  Se lbs tabsorp t ion  u n d  
Rf i cks t r euung  Xquivalente  E i chp rgpa ra t e  be re i tgeha l ten  wer- 
den k6nnen .  

Die mi t  A u s t a u s c h e r  gemessenen  K a t i o n e n - A k t i v i t ~ t e n  
liegen meiste i ls  wenige % fiber den  Ilach E i n d a m p f e n  gemes-  
senen  Aktivit~tten. Nur  in F~llen hohe r  Anionen-Akt iv i tXts -  
antei le  l iegen die A u s t a u s c h e r w e r t e  u n t e r  den  E i n d a m p f -  
werten.  Die An ionen -Ak t iv i t~ t  k a n n  gesonder t  im Anschluf3 
an  obiges Ver fah ren  mi t  ba s i s chem A u s t a u s c h e r * * )  aus-  
gezogen werdeil. Es  ist  noch  n ich t  voll gesichert ,  ob gelegent-  
Iich gemessene  hohe  Anionenan te i l e  yon  40% vorwiegend  
j u n g e n  S p a l t p r o d u k t e n  (13]j) znzuordnen  sind. 
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Magnetic Moments and the Structure of Some Copper Chelates 

We have  repor ted  1) t h a t  t he  so-called t r i coord ina ted  copper  
complexes  show a m a g n e t i c  m o m e n t  cons iderab ly  smal le r  
t h a n  t he  theore t ica l  va lue  pred ic ted  f rom the  presence  of one 
odd electron.  A possible  e x p l a n a t i o n  for the  s u b n o r m a l  mo-  
m e n t s  was  afforded b y  the  fo rma t ion  of b inuc lear  complexes ,  
a p r e s u m p t i o n  based  on the  resu l t s  of X - r a y  c rys ta l  ana lys i s  
and  p a r a m a g n e t i c  r esonance  absorp t ion  of re la ted  copper  
compounds .  

F u r t h e r  s tud ies  were m a d e  on t he  magne t i c  suscept ibi l i t ies  
of t he  following copper  complexes :  (a) 2 - h y d r o x y n a p h t h a l -  
dehyde - ( t ) - [2 -hyd roxyan i l ]  Cu(II ) ,  (b) 5 -n i t rosa l icy la lan thra-  
nilic acid Cu(II ) ,  (c) 5-bromosakieyla lanthrani l ic  acid Cu (II), 
(d) 2 - h y d r o x y f o r m a z y l b e n z e n e  Cu(II)~),  and  (e) 2 -carboxy-  
fo rmazy lbenzene  Cu (II) D. 
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Table  t shows  t he  m a g n e t i c  m o m e n t s ,  #, in Bohr  m a g n e -  
t ons  per  one a t o m  of copper  ca lcula ted  f rom the  g r a m  suscep-  
tibilities, Z, m e a s u r e d  a t  2 5 ~  and  the  d i a m a g n e t i c  contr i -  
bu t ions  of t he  che la ted  groups .  

Table i 

Chelates (a) I (b) ] (c) [ (d) (e) 
I 

z " 106 . . . .  2"01 3"8I 3"40 1-83 2"94 
#(B.M.)  . . . f.39 1.87 1.87 i 1.44 1.81 

I t  will be seen t h a t  some  of the  t r i coo rd ina t edcoppe r  
complexes  show s u b n o r m a l  m a g n e t i c  m o m e n t s  while o thers  
h a v e  n o r m a l  m o m e n t s  a l i t t le g rea te r  t h a n  t he  theore t ica l  
va lue  of 1"73 ]3. M., t he  excess  being a t t r i bu t ab l e  to  orbi ta l  
con t r ibu t ions .  

The  genera l  charac te r i s t ic  of t he  t r i coord ina ted  copper  
complexes  showing  a n o r m a l  magne t i c  m o m e n t  seems  to be 
t he  presence  of a s i x - m e m b e r e d  chela te  r ing h a v i n g  on ly  one 
double  bond,  whereas  in those  complexes  showing  s u b n o r m a l  
m o m e n t s ,  t he  copper  a t o m  is invo lved  in r ings each of wh ich  
is e i ther  a f i ve -membered  r ing or a s i x - m e m b e r e d  one h a v i n g  
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two double  bonds .  Unl ike  a f i v e - m e m b e r e d  r ing a n d  a six- 
m e m b e r e d  r ing  h a v i n g  two double  bonds ,  b o t h  of which  are 
p lanar ,  a s i x - m e m b e r e d  r ing h a v i n g  on ly  one double  b o n d  h a s  
a t h ree -d imens iona l  s t ructureS) .  Since f rom steric reasons,  t h e  
a p p r o a c h  of two copper  a t o m s  to such  a smalI  d i s tance  as to 
cause  an  appreciable  e x c h a n g e  effect  is h inde red  b y  t he  
presence  of a t h r ee -d imens iona l  ring, t he  fo rma t ion  of d imers  
will no t  t ake  place, r e su l t ing  in t h e  n o r m a l  m a g n e t i c  m o m e n t  
for th i s  t y p e  of t r i coord ina ted  complexes .  
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Bruchfiguren an Sinterchrom 

I n  pu lve rme ta l l u rg i s ch  herges te l l t en  Chrom-S tgben ,  die 
mehre re  S t u n d e n  bei 1350~ C in einer W a s s e r s t o f f a t m o s p h g r e  
ges in te r t  worden  waren,  lagen an  der  Grenze der ehemals  ge- 
t r e n n t e n  Chrom-Pu l ve r t e i l chen  Chrom-C hromoxyd-Mischk r i -  

Fig. 1. Schliffbild von Sillterchrom. 200 sec in Ferrizyanidl6sung 
getitzt. Mikroh/irte: H~ (Chrom)= 4 2 8 k g . m m  -2, Ha, (Misch- 

kristall) -- 2900 kg �9 mm -2, (Last = 6 g) 

s tal le  u n d  rest l iche C h r o m o x y d t e i l c h e n  (Cr2Oa) vor  1) (Fig. 1). 
E l ek t ronenmik roskop i s che  13ruchgef f igeunte rsuchungen  zeigen, 
dab  der Chrom-Chromoxyd-MSschkr i s t a l l  o f fenbar  besonders  
geeignet  ist, sog. \ u  Linien  f e s t zuha l t en  (Fig. 2). 

Fig. 2. Bruchgeffigebild yon Sinterchrom 

W g h r e n d  das  yon  def inier ten geomet r i s chen  Gebi lden ge- 
s t a l t e t e  Bruchb i ld  ffir den  Mischkr is ta l l  t yp i s ch  ist, d e u t e t  
das  C h r o m k o r n  s tel lenweise s t r ah l igen  Bruch  an  [(1) u n d  (2) 
in Fig. 21. D u r c h  die aus  A n h g u f u n g e l l  mehre re r  K 6 r n e r  be- 
s t e h e n d e n  Oxyd inse ln  bewegt  sich die B r u c h f r o n t  wohl  so, dab  
sic den  W e g  des ge r ings ten  W i d e r s t a n d e s  zwisehen  i hnen  wghl t .  
Sel tener  wird ein K o r n  yon  der  Bruchf ron t ,  eine Kr i s ta l l f igur  

h in te r lassend ,  t r anskr i s t a l l in  g e t r e n n t  (3), (4), nXmlich dann ,  
wenn  es sich als H inde rn i s  n ich t  u m g e h e n  lgl3t. 

I m  l inken oberen Bildvier tel  s ind  deu t l i ch  drei teilweise 
f iberlagerte  u n d  e twa  paral lel  zur  Bi lddiagonale  oszill ierende 
S p a l t s y s t e m e  v o n e i n a n d e r  zu t r ennen ,  woran  sich u n t e r h a l b  
des O x y d k o r n e s  4) eine kleinere S t6 rung  anschlieBt.  Die 
, ,Wellenl~inge" der  Spa l t s tu f en  sche in t  in R i c h t u n g  auf  die 
B i ldmi t t e  zu wachsen ,  wobei  die S tu f enh6he  gleichzeit ig ab- 
n i m m t .  Der  mi t t le re  S t u f e n a b s t a n d  d s der  h e r v o r s t e c h e n d e n  
Wellenzfige gegenl~ufiger  K r f i m m u n g  (5- -5 ;  6 - -6 )  b e t rg g t  
e twa  80 u n d  140 mbt. 

Die A u f n a h m e  wird jedoch von  einer Schar  unvo l l s t~nd ig  
ausgeb i lde te r  E i n h e i t s h y p e r b e l n  beher rsch t ,  die im einzelnen 
in feinere Kr i s t a l l s tu fen  auf l6sbar  sind. Man  gewinn t  dell 
E indruck ,  s is  ob die Anwesenhe i t  der  O x y d k 6 r n e r  im  Misch- 
kr is ta l l  S p a n n u n g e n  v e r u r s a c h t  ha t t e ,  die ihrersei ts  zur  
S t r u k t u r  des Bruchbi ldes  be i t rugen  u n d  bewirk ten ,  dab  die 
H y p e r b e l s c h a r  unvollst~indig blieb u n d  im II .  Q u a d r a n t e n  
s i ch tba r  ges t6 r t  ist. 

I n  Fig. 3, die zwei b e n a c h b a r t  l iegende Mischkr is ta l le  sowie 
Inse ln  e ingelager ten  C h r o m o x y d e s  wiedergibt ,  h a b e n  sich 

Fig. 3- Bruchgeffigebild von Sinterchrom 

Sys t eme  konzen t r i sche r  Ell ipsen,  z u m  Teil v e r h ~ l t n i s m g N g  
unbee in t r~ch t ig t ,  ausgebi ldet .  Auch  Korng renzen  k 6 n n e n  
Anlaf3 zu S t6 rungen  geben  (3), (4). 

Die S y m m e t r i c  der  l inken Bruch f igu r  liiBt v e r m u t e n ,  dab 
der 13ruchfortschri t t  fiber d e m  abgebi lde ten  Kr is ta l l i t en  be- 
n a c h b a r t e  Hindern i s se  so gelei tet  wurde,  dab  er sich au f  die 
gebrochene  Fl~iche als Z u g s p a n n u n g  auswi rk te  [vgl. 2)]. Das  
dreizghlige, abges tu f t e  Gebilde u n t e r h a l b  der  B i ldmi t t e  k a n n  
aus  \ u  e n t s t a n d e n  gedach t  werden.  

Drei  F a k t o r e n  dfirf ten fiir die S t r u k t u r  eines Bruchb i ldes  
b e s t i m m e n d  sein:  I. Die Spannungsve r t e i l u l l g  im Material .  --  
2. Die Art,  in der  das  K o r n  an  der Bruchs te l le  b e a n s p r u c h t  
wird (Zug bzw. Druck,  Sche rung  bzw. Tors ion oder  zu- 
s a m m e n g e s e t z t e  B e a n s p r u c h u n g e n ) .  --  3. G i t t e r t yp  und  kri- 
s t a l lograph i sche  Or ien t i e rung  des Kornes  re la t iv  zur  ge t r enn-  
t en  Bruchfl / iche.  

An  den  Ell ipsen werden  die D i s t anzen  d s der  Spa l t s tu fen  
lgngs  der e ingeze ichneten  Schni t t l in ien  ( t - - t ;  2 - -2 )  im Mit te l  
zu e twa  70 u n d  t10 mp. gefunden.  

I m  Sinne yon  A. SMXKAL k a n n  v e r s u c h t  werden,  die Fre-  
quenz  der s ekund~ren  Bruchwel len  gr613enordnungsmg/3ig 
abzusch~ttzen. I s t  die Wel len lgnge  klein gegen  die Stab-  
a b m e s s u n g e n ,  d a n n  gilt  fiir die Schal lgeschwindigkei t  [vgl. a), 
S. 560] : 

v = V ~ ' / ( a )  = v ' A = v ' 2 d  s. 

Werte '  fiir E -Modul  E, Dichte  ~ u n d  Poissonsche  K o n s t a n t e  a 
des Mischkris ta l les  l iegen n ich t  vor. Sie dfirftei1 ers t  d a n n  
mel3bar sein, w e n n  es gelgnge, den  re inen Mischkris ta l l  zu 
erzeugen.  Ffir den  Querkon t rak t ionskoef f i z i en ten  wurde  an-  
g e n o m m e n ,  dab  er sich zwischen d e m  der Glgser (1/4) ulld d e m  
der  meta l l i schen  E l e m e n t e  (i/3) bewegt ,  also aM. Kr. ~ 0,29, 
w g h r e n d  die Dichte  als MitteI  zwischen den  Dich ten  y o n  
Chrom ( 6 , 9 2 g . c m  -a) u n d  C h r o m o x y d  (5,2t g ' c m  -3) zu  
eM. Kr. ~ 6 g �9 cm -a ve r ansch l ag t  wurde.  Der  E -Modu l  wu rd e  
fiber den  Vergleich der  Mikrohgr te  des Mischkris ta l les  m i t  der 
ghnl icher  S u b s t a n z e n  zu EM. Kr. ~ 2, 5 " 106 kp-  cm -2 gesch~ttzt. 


