
1000 "C gepruft. Die Loslichkeitsuntersuchungen mit Salz- 
saure verschiedener Konzentrationen ergab einen durch- 
schnittlichen Verlust von 6 %, wenn der Austauscher in der 
NHj+-Form vorlag. 
Durch Gamma-Bestrahlung am FRM lienen sich erste Werte 
iiber dic Strahlenbestandigkeit der erhaltenen Praparate er- 
reichen. u berraschenderweise wurde fur Bestrahlungszeiten 
bis 16 h bei einer Dosisleistung von 108 rad/h fur Csf eine 
Kapazitatssteigerung bis zu 30 %, je nach Bestrahlungszeit, 
festgestellt. Die Kapazitat gegen Europium dagegen erreicht 
bei 4 h Bestrahlung ein Maximum, das ebenfalls einer Stei- 
gerung von etwa 30 % entspricht, und fallt dann auf den ur- 
sprunglichen Wert zuriick. 

[*I J. Treplan und Prof. Dr. H.-J. Born 
Institut fur Radiochemie der Technischen Hochschule 
Miinchen 
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Quantitative Abtrennung mehrerer Spaltprodukte mit 
Ionenaustauschern 

Von H. Voller (Vortr.), H . J .  Born, C. Hohlein und 
W. Weinlander [*I 

Wir beschreiben ein .Verfahren, rnit dem unter Verwendung 
von Ionenaustauschern mehrer'e Spaltprodukte aus neutro- 
nenbestrahltem 241Am in einem,Trennungsgang abgetrennt 
und spektroskopisch bes$nmt werden konnen. 
Es wurde ein einfacher kombinierter Ionenaustauschtren- 
nungsgang mit einer Anionenvorsaule (Dowex 1 x 8 200-400 
mesh) und nachgeschalteter Kationensaule (Aminex, von 
Biorad Laboratories vertrieben. 15 pm KorngroBe) ausgear- 
beitet. Er umfaOt - in Hinblick auf das Arbeiten in einem 
Handschuhkasten - nur wenige und unkomplizierte Arbeits- 
schritte. Dazu waren umfangreiche Untersuchungen iiber 
Elutionsbedingungen und deren EinfluBgroDen sowie uber 
Arbeitsweisen notig. Es wurden zur Optimierung der Tren- 
nungsschritte Reihenuntersuchungen, z. B. iiber die Einflusse 
der KorngrSDe des Austauschers, der FlieDgeschwindigkeit 
der Elutionslbsung, der Saulenbeladung mit Triigermengen 
sowie der Saulenkonstruktion auf die Trennungen unter- 
nommen. Das Trennverfahren ist mit einer Mischung der 
Radionuklide 9sZr, 95Nb, ~ O ~ R U ,  IlomAs, 137C.5, IlsIn, 115Cd, 
I33Ea, 154Eu und 140La in Tracermengen getestet worden. 
Am Anionenaustauscher werden 95Zr und 95Nb quantitativ, 
106Ru zum grol3ten Teil (bis 98 %) im stark oxalsauren Me- 
dium absorbiert. Die ubrigen Nuklide laufen quantitativ 
durch und werden auf der anschlieflenden Kationensaule 
festgehalten. Vom Anionenaustauscher konnen Zirkonium 
und Niob durch eine Mischung aus stark verdunnter Oxal- 
saure und verdunnter Salpetersaure selektiv desorbiert wer- 
den. Das Ruthenium der Anionensiiule erscheint mit ver- 
diinnter Natronlauge oder hochkonzentrierter Salzsaure im 
Auslauf, wobei die Natronlauge aufgrund ihrer gunstigeren 
Elutionsbande (groBere Symmetrie, geringere Breite) der 
Salzslure vorzuziehen ist. An der Aminex-Austauschersiule 
wird eine Gruppentrennung der ein-, zwei- und dreiwertigen 
kationischen Spaltprodukte mit Salpetersaure durchgefuhrt. 
Wegen des kleinen Korndurchmessers des Aminexharzes 
sind die Elutionsbanden der Nuklide sehr schmal, und bei 
geeigneten Elutionsbedingungen ist bereits eine verhdtnis- 
manig gute Trennung der Elemente innerhalb der einzelnen 
Gruppen moglich. 
Die groDe Menge des Targetmaterials 241Am gegeniiber den 
Spaltprodukten fuhrt bei der Lanthanoiden-Actinoiden- 
Gruppe zu einer breiten Americiumbande, die die Nachbar- 
elutionsbanden stark uberlappt. Dies wird durch Oxidation 
des Am zu AmV vermieden, dessen Elutionsbande nun spa- 
ter erscheint. 
Die wichtige Gruppe der .Lanthanoiden wird am Kationen- 
austauscher Aminex mit a-Hydroxy-isobuttersPure durch 
eine .,pH-Gradienten-Trennung" unterteilt. 

Die Untersuchungen wurden in einem eigens eingerichteten 
Handschuhkasten durchgefuhrt. Er wurde mit einer y- und 
einer a-(~-)Durchflul3meDeinrichtung zur Verfolgung der 
Elutionen sowie Ausschleus-Vomchtungen versehen, die es 
gestatten, die anfallenden Nuklidfraktionen kontaminations- 
frei zur Spektroskopie zu entnehmen. 

['I Dip1.-Chem. H. Voller, Prof. Dr. H.-J. Born, 
Dr. G. Hohlein und DipLPhys. W. Weinlander 
lnstitut fur Radiochemie der Technischen Hochschule 
Miinchen 
8046 Garching bei Miinchen 

Zur Spaltung von Aluminium-, Gallium- und Indium- 
Kohlenstoff-Bindungen mit S02, C02, COS und CS2 

Von J. Weidlein[*] 

Die Umsetzung von Trialkylaluminium oder dessen Ather- 
Addukten mit gasformigem oder flussigem SO2 fiihrt zu 
Alkansulfinaten des Aluminiums. Dabei werden unter stark 
positiver Warmetonung alle drei Al-C-Bindungen gesprengt. . 
Es entstehen rein weiDe, in organischen Lbhngsmitteln vollig 
unl~sliche hochpolymere Festkorper, deren hydrolytische 
Zersetzung in guten Ausbeuten (auf andere Weise nur schwer 
synthetisierbare) AlkansulfinsBuren liefert [I] .  Nach den IR- 
Spektren kann Struktur (I) mit sechsfach koordinierten Al- 
Atomen und USR-0-Btiicken postuliert werden. 

Halogen- oder pseudohalogen-monosubstituiertes Dialkyl- 
aluminium (RzAIX mit R = CH3, G H s  und X = C1, Br, 
SCN) reagiert mit SO2 unter Bildung wei0er. hygroskopi- 
scher Festkorper, die sich in unpolaren Wsungsmitteln nicht, 
dagegen gut in flussigem Schwefeldioxid lasen. Alkylalumi- 
niumdihalogenide (RAIHal2 mit R = CH3, C2H5 und Hal = 
C1, Br) lassen sich mit SO2 zu hochviskosen, farblosen, ther- 
misch empfindlichen und hygroskopischen Olen umsetzen, 
die sich auch in organischen Losungsmitteln losen (in Benzol 
dimer). IR- und Ramanspektren der Verbindungen sind mit 
den Strukturen (2) und (3) vereinbar. 

Trialkylgalliumt21 und -indium reagieren mit SO2 nur unter 
Spaltung einer Metall-C-Bindung. Es entstehen dimere, in 
organischen Lasungsmitteln losliche, flussige oder feste 
Dialkylmetall-alkansulhate, die nach den Schwingungs- 
spektren (IR und Raman) sowie 1H-NMR-Messungen acht- 
gliedrige, vermutlich nur wenig gewellte Ringgeruste Phnlich 
(3) haben. Halogensubstituierte Organogallium- oder -in- 
diumverbindungen reagieren mit SO2 nicht. 
Gasformiges COz vermag (bei Normaldruck und erhohter 
Temperatur) bei Trialkylaluminium, -gallium und -indium 
nur eine Metall-C-Bindung zu sprengen. Wahrend sich bei 
Ga und In jeweils nur dimere DialkylmetaUcarbonsiurederi- 
vate bilden, konnen beim A1 auch Trimere und hahere Oligo- 
mere isoliert werden. AusschlieDlich dimere Produkte erhalt 
man bei der Reaktion der Trialkylverbindungen (oder deren 
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