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tiellen Spektren fiir die elektrische Modulation bei
sehr niedrigen Teilchenenergien blieben, stehen die
Schwierigkeiten der Meftechnik gegeniiber. Die
quantitative Ubereinstimmung der Spektren ist bis
jetzt bei diesem Modulationstyp am besten, wenn
auch noch nicht geniigend iiber die Entstehung der
erforderlichen elektrischen Bremsung bekannt ist.

In diesem Zusammenhang muf} auf die Messun-
gen von Appa Rao2! und Uberlegungen von Arpa
Rao und Karron 22 hingewiesen werden, wonach der
Anteil des 3He-Isotops der kosmischen Strahlung
ca. 35% der Gesamthaufigkeit der He-Kerne aus-
machen soll und eine experimentelle Bestimmung
der differentiellen Impulsspektren eine erhebliche
Beeinflussung erfdhrt, wenn mit einheitlichen *He-
Kernen gerechnet wird. Ahnliches gilt fiir die Iso-
topenzusammensetzung der einfach geladenen Teil-
chen ebenfalls ausgepragt im Bereich der geomagne-
tischen Abschneideimpulse. Mit hoheren Energien
wird diese Verfalschung auf experimenteller Basis

21 M. V. K. Arra Rao, Phys. Rev. 123, 295 [1961].

A.LUNDEN

bei Nichtbeachtung der Isotopenanteile vernach-
lassigbar.

Zur weiteren Kldrung und Entscheidung ergibt
sich daher die Forderung nach Messungen der inte-
gralen und differentiellen Spektren, die bis zu mog-
lichst niedrigen Energien reichen, also in hohen geo-
magnetischen Breiten ausgefithrt werden miif3ten,
sowie weitere Untersuchungen tber die Isotopen-
anteile fiir die primaren Komponenten mit ein- und
zweifacher Kernladung. Diesen Experimenten kommt
eine erhohte Bedeutung zu fiir Zeiten unmittelbar
am Beginn eines Forsusu-Effektes; aufllerdem ist
ihr Wert fiir die Messung solarer Zusatzstrahlung
angezeigt. Andererseits muf} versucht werden, die
modifizierten magnetischen Modulationsmechanis-
men quantitativ zu fassen.

Herrn Prof. Dr. A. Eamert und Herrn Dr. G. Prorzer
danke ich fiir forderliche Diskussionen und der Deut-
schen Forschungsgemeinschaft fiir eine Sachbeihilfe auf
Antrag von Herrn Prof. EnMert.

22 M. V. K. Arra Rao u. M. F. Karrox, Nuovo Cim. Ser. X,
21, 369 [1961].

Isotopentiberftihrung, dullere Uberfiihrung und Selbstdiffusion
von Li in festem Li>SO4 bei 600—790°C

Von Arxorp LunpEn

Aus dem Physikalischen Institut der Chalmers Technischen Hochschule, Giteborg

(Z. Naturforschg. 17 a, 142—146 [1962] ;

eingegangen am 29. November 1961)

Festes Li,SO, wurde mit einer Kathode aus fliissigem Zn und einer Anode aus Au-Pt elektrolysiert.
7Li wurde an der Anode angereichert. Der Masseneffekt (relative Differenz der Wanderungsgeschwin-
digkeiten/relative Differenz der Massen) #ndert sich praktisch nicht mit der Temperatur. Er ist
m=—0,14, d. h. ebenso grof} wie in geschmolzenen Halogeniden. Der Selbstdiffusionskoeffizient des
Kations wurde aus der praktischen Reichweite der Isotopentrennung geschitzt :

D*=0,015 exp(—10500/R T).

Dabei ist D* in cm®>sec—! und R in cal Mol—! grad—! gemessen. Die erhaltene Aktivierungsenergie
ist zwar grofer als in geschmolzenen Salzen, aber der Unterschied ist nicht signifikant. Aus der Ver-
schiebung der Anode wurde die Uberfiihrungszahl des Kations gemessen: U*=1,00. Es wurde fest-
gestellt, dal das Farapaysche Gesetz im festen Li,SO, gilt.

Einige Fragen zur eventuellen Anwendung von Li,SO, fiir die Anreicherung von Isotopen in

groflen Mengen werden diskutiert.

Im Temperaturbereich von 575°C bis zum
Schmelzpunkt (etwa 850 °C) bildet Lithiumsulfat
eine kubische Modifikation, in der die Lithium-
Ionen eine grofle Beweglichkeit haben !. Die elektri-
sche Leitfahigkeit ist etwa gleich grofl wie in Schmel-

1 T. Féruanp u. J. Krocn-Moe, Acta Chem. Scand. 11, 565
[1957] ; Acta Cryst. 11, 224 [1958].
2 A. BexratH u. K. Drexkorr, Z. phys. Chem. 99, 57 [1921].

zen? 3 und ihre Aktivierungsenergie ist ungewohn-
lich klein®. Der Isotopieeffekt bei der elektrolyti-
schen Uberfiihrung der Lithium-Tonen und ihr
Selbstdiffusionskoeffizient sind auch von derselben
Groflenordnung wie in Schmelzen*. Diese beiden

3 T. Fércaxp u. J. Krocu-Mog, private Mitteilung.
4 A. LunpEy, Z. Naturforschg. 15 a, 365 [1960].

@NOIS)

in Zusammenarbeit mit der Max-Planck-Gesellschaft zur Férderung der
Wissenschaften e.V. digitalisiert und unter folgender Lizenz verdffentlicht:
Creative Commons Namensnennung-Keine Bearbeitung 3.0 Deutschland
Lizenz.

ND

Zum 01.01.2015 ist eine Anpassung der Lizenzbedingungen (Entfall der
Creative Commons Lizenzbedingung ,Keine Bearbeitung*“) beabsichtigt,
um eine Nachnutzung auch im Rahmen zukiinftiger wissenschaftlicher
Nutzungsformen zu erméglichen.

Dieses Werk wurde im Jahr 2013 vom Verlag Zeitschrift fir Naturforschung

This work has been digitalized and published in 2013 by Verlag Zeitschrift
fiir Naturforschung in cooperation with the Max Planck Society for the
Advancement of Science under a Creative Commons Attribution-NoDerivs
3.0 Germany License.

On 01.01.2015 it is planned to change the License Conditions (the removal
of the Creative Commons License condition “no derivative works”). This is
to allow reuse in the area of future scientific usage.



UBERFUHRUNG UND SELBSTDIFFUSION VON Li IN Li,SO,

Groflen sind jetzt im Temperaturbereich 600 bis
790 °C niher untersucht worden. Neulich ist auch
tiber Thermodiffusion in festem Lithiumsulfat be-
richtet worden °.

Der Isotopieeffekt der elektrolytischen
Uberfiihrung

Der von Kremm entdeckte Isotopieeffekt bei elek-
trolytischer Uberfiihrung in festen und geschmolze-
nen Salzen ist bisher in zwanzig Schmelzen$ und
drei festen Salzen* 78 untersucht worden. Fir fast
alle Salze sind die Messungen nur bei einer einzigen
Temperatur durchgefithrt worden. Die Temperatur-
abhédngigkeit des Isotopieeffektes ist fir das Anion
des geschmolzenen TICl im Temperaturbereich 565
bis 730 °C untersucht worden®, wo es sich ergab.
dafl der Masseneffekt (relative Differenz der Wan-
derungsgeschwindigkeiten in bezug auf das Gegen-
ion/relative Differenz der Massen) um etwa 19%
pro 100 °C abnimmt. Fiir das Kation des geschmol-
zenen PbCl, wurde derselbe Masseneffekt bei zwei
Versuchen erhalten, deren Versuchstemperaturen
sich um mehr als 100 °C unterschieden 1%, jedoch
bediirfte dies Ergebnis noch der Nachpriifung. Der
Masseneffekt der elektrolytischen Uberfiihrung von
Li-Ionen in Quarz-Glas zeigt keine Temperatur-
abhidngigkeit 1. Die vorliegende Arbeit enthalt nun
eine Untersuchung der Temperaturabhingigkeit fir

die kubische Modifikation des Li,SO, .

In einem Gefdll aus Vycor-Glas (Abb. 1) wurde was-
serfreies Li,SO4 unter Vakuum geschmolzen. Dann
wurde Stickstoff ins Gefdll eingelassen, die Oberfliche
der Schmelze im engen Schenkel mittels eines Druck-
unterschiedes etwa 20 cm hoher als im weiten einge-
stellt, und in dieser Lage das Salz erstarren lassen.
Solange die Temperatur oberhalb des Umwandlungs-
punktes lag, war das Salz glasklar und durchsichtig
ohne irgendwelche Spriinge (Kristallgrenzen) u. d. Es
waren nur einige kleine Blasen im Salze zu sehen. Im
weiten Schenkel wurden mittels einer Fiillvorrichtung
(Abb. 1, links) auf das feste Salz etwa 4 cm geschmol-
zenes Zink geschichtet. Diese Metallschmelze diente als
Kathode bei der Elektrolyse. Als Anode diente ein Rohr
aus Gold, dessen Miindung von einem Netz aus Platin
bedeckt war. Das Goldrohr war an einem rostfreien
Stahlrohr befestigt, das durch eine Teflon-Dichtung lief
und oben mit Gewichten belastet war, so dal} die Anode

5 K.Linpevist u. A.LuspEx, Z. Naturforschg.16 a,626[1961].

% A. Neusert u. A. Kremw, Z. Naturforschg. 16 a, 685 [1961].

7 A. Kiemm, Naturwiss. 32, 69 [1944]; Z. Naturforschg. 2 a,
9 [1947].

8 M. Cuemra u. P.Suve, C. R. Acad. Sci., Paris 236, 2397
[1953].
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durch die Schwerkraft dauernd gegen das Salz gepreft
wurde.

Teflon
SO,+0,

LI

Rostfreier
Stahl

Gold

= Tl'lwermo-
— elemente

Li, SO,

Abb. 1. Elektrolysezelle und Fiillvorrichtung (links), in wel-
cher das Zink geschmolzen wurde, wobei oxydfreies Zink
herausflief3t.

Die Temperatur des Ofens wurde mittels eines Reg-
lers konstant gehalten, dessen Thermoelement nicht in
Berithrung mit dem Vycor-Gefdl war. Ein zweites
Thermoelement war dagegen zur Temperaturmessung
des Salzes am engen Schenkel des GefdBes befestigt.
Wihrend der Elektrolyse wanderte die Anode nach
unten und passierte bei einigen der Versuche die
Schweillstelle des Thermoelementes. Bei jeder Tempe-
raturablesung wurde gleichzeitig die Lage der Anode
abgelesen. Die Leistung war meistens weniger als 10
Watt, und mit Ausnahme des Gebietes gleich an der
Anode war die Temperatur des Salzes nicht merkbar
hoher als diejenige des Ofens. Bei Versuchen unter
etwa 700 °C traten mehr oder weniger ausgeprigte
Storungen an der Anode auf; Funken waren dort zu
sehen, und eine Zone von einigen Millimetern schien
rotglithend zu sein. Der Grund dieses Anodeneffektes
war schlechter Kontakt zwischen Metall und Salz in-
folge der entwickelten Gase (SO; und O,), analog dem
bei der Elektrolyse geschmolzener Salze auftretenden
Anodeneffekt 2. Die an der Anode gemessenen Tem-

9 W. Herzoe u. A. Kiemy, Z. Naturforschg. 13 a, 7 [1958].

10 A. LuxpEx, G. Horrrrz u. P. Stener, Z. Naturforschg. 11 a,
280 [1956].

1 J. Pavwy, C. R. Acad. Sci., Paris 252, 2407 [1961].

12 P, Drosssacu, Z. Elektrochem. 55, 38 [1951]; 62, 178
[1958].
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peraturen waren dann bis zu fast 50 “C héher als im
Hauptteil des Salzes. Im Temperaturbereich 700 bis
750 °C war kein Anodeneffekt vorhanden. Bei etwa
790 “C traten wieder Storungen an der Anode auf. Der
Temperaturverlauf in der Salzsiule ist fiir zwei Ver-
suche in Abb. 2 gezeigt.
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720 x Abb. 2. Temperatur der
x x x x x . ]
70 Zelle in verschiedenen Ab-
700 stinden von der Anode.
J a) Versuch 4,
=~ : b) Versuch 7.
-1 0 1 2 cm

Bei der Elektrolyse von Lithiumhalogeniden mit
einer Zink-Kathode bildete sich eine Li—-Zn-Legierung %,
aber dies geschah bei der Elektrolyse von Li,SO, an
der Zink-Kathode nicht. Das Material an der Kathode
gab mit Wasser versetzt eine alkalische Losung und ein
unlosliches weilles Pulver sowie reines Metall. In der
wilirigen Losung und im Pulver war Li und z. Tl. auch
Zn vorhanden, im Metall dagegen nur Zn. Die Katho-
denreaktion ist kompliziert. Es wurden Oxyde, Sulfide
und verschiedene Schwefel-Sauerstoff-Verbindungen fest-
gestellt 1. Bei Temperaturen oberhalb etwa 700 “C

A. LUNDEN

wurde durch die Kathodenreaktion ein Loch im festen
Salz gebildet, durch welches das geschmolzene Zink in
der Richtung zur Anode eindrang. Hierdurch wurde
die Versuchszeit begrenzt. Einige Versuchsdaten sind
in Tab. 1 zusammengestellt.

Nach Beendigung der Elektrolyse wurde das Salz
in LiNOjy iiberfiihrt und massenspektrometrisch unter-
sucht. Da die Stromdichte bei den neuen Versuchen
etwa 3- bis 4-mal groller war als bei dem ersten Ver-
such 4, war der Gradient der Isotopenhiufigkeit entspre-
chend steiler und der Trennfaktor grofier. (Die Ver-
suchszeiten waren auch linger.)

Fiir jeden Versuch wurden 10 bis 20 Proben analy-
siert. In den ersten 3 bis 6 Proben von der Anode aus-
gehend war eine Anreicherung von 7Li vorhanden, wih-
rend %Li an der Kathode angereichert wurde !**, Da-
zwischen war eine Salzsidule mit unverinderter Isotopen-
zusammensetzung. Bei den Versuchen oberhalb etwa
700 “C. wo das geschmolzene Zink, d. h. die Kathode,
in Richtung Anode wanderte, war diese ,neutrale®
Siule kurz.

Siamtliche Proben eines Versuches wurden in einer
Mefreihe mit dem Massenspektrometer gemessen, denn
die MeBergebnisse hingen von verschiedenen Parame-
tern des Massenspektrometers ab 3 !5, Die Standard-
abweichung der Messungen war etwa 0,3%.

Die berechneten Masseneffekte simtlicher Ver-
suche sind in Tab. 1 zusammengestellt. Sie entspre-
chen der Gleichung

1= —(0.139%0.009)
{1 - (0,0003 = 0,0006) (¢ —600) }
(& = Temperatur in “C).

(1)

D+ 108 |

Versuch 1 2 3 4
Temperatur im Ofen 630 620 600 600
Temperatur an der Anode — — — 646
Dauer der Elektrolyse 5.0 3.0 5,0 11.0
Transportierte Ladung 1.27 233  3.50 3.81
Durchmesser der Salzsiule 1,04 1,04 1.04 0,74
Stromdichte 030 091 0.82 0.80
Verschiebung der Anode, 2.4 — 4.3 9.3
gemessen, korr.
Verschiebung der Anode. 1.5 — 4,1 8.8
berechnet
Dauer der Diffusion 6,0 3,25 5,1 11,12
Reichweite der Anreicherung = 2.0 125 11,2 | 23
Trennfaktor 1,028 1,041 1,080 1,08
Masseneffekt — u 0.140 0,148 0,162 0,109
Selbstdiffusionskoeffizient 5,89 4,25 | 2,50 421

5 6 i 8 9 10
605 660 | 715 740 790 790 | °C
640 670 | 715 740 = 798  °C
10,0 110 10,0 9.0 325 6.0 std
556 525 | 428 554 1,58 3,67  Ah
075 0,75 074 074 0,74 0,75  cm
1,30 1.08 1,00 143 113 138 Alem?
— 11,6 9.6 12.8 30 7,7  cm
— |11.8 99 128 36 82 cm
10,1 114 104 925 380 63 std
1.7 3.5 2.3 315 215 26 cm

6 1,007 1,116 1,118 1,224 1,071 1,105
= 0.124 0,140 0,146 0,110 0,144
2,53 9,50 4,50 | 948 10,76 949  cm?/s

| |

Tab. 1. Versuchsdaten und Ergebnisse. Versuch 1 ist frither veriffentlicht worden *.

13
14

1961.

A. LunpEx, Z. Naturforschg. 16 a, 326 [1961].
A.LuxpEx, Vortrag auf dem 18.IUPAC-Kongref3, Montreal

t4a Uber Isotopieefiekte bei der Kathodenreaktion wird spi-

ter berichtet.

15 A, LuspEyx, S. Curistorrersox u. A. Lobpixe, Chalmers
Tekn. Hogskolas Handl. Nr. 221, Goteborg 1959.



UBERFUHRUNG UND SELBSTDIFFUSION VON Li IN Li,SO,

Die angegebenen Fehler sind Standardabweichun-
gen 1%, Im Gegensatz zu geschmolzenem TICl? zeigt
also der Masseneffekt des festen Li,SO, keine aus-
gepriagte Abhingigkeit von der Temperatur. Der
Masseneffekt des Lithium-Iones ist gleich grof} wie
in geschmolzenen Halogeniden !> und grofer als in

LiNO, 17

Die Uberfiihrungszahl des Lithiumions

Die Verschiebung der Anode wihrend der Elek-
trolyse wurde gemessen. Die in Tab. 1 angegebene
Strecke ist fiir das Salz in der Anode (Probe 1, siehe
unten) korrigiert, das einer Salzsdule von 1—12
mm entsprach. Aus der transportierten Ladung und
dem gemessenen Durchmesser des Vycor-Rohres
wurde die Verschiebung berechnet, die einer Uber-
fihrungszahl 1 des Kations entspricht. Hierbei ist
eine Ungenauigkeit von einigen mm zu erwarten,
denn der Durchmesser des Vycor-Rohres schwankt
um etwa 0.2 mm, und es waren auch einige Gas-
blasen in der Salzsdule enthalten. Der Unterschied
zwischen der korrigierten experimentellen und der
berechneten Verschiebung war im Mittel samtlicher
Versuche kleiner als 1%. d. h. es wird bestitigt, dal}
die Uberfiihrungszahl der Lithiumionen gleich eins
ist und dafl das Farapaysche Gesetz bei der Elek-
trolyse von festem Li,SO;, gilt.

Das erhaltene Ergebnis ist auch fiir die Diskus-
sion des Molekularzustandes von geschmolzenen
Li;SO, von Interesse. Letzteres ist von Korbes,
ZiecLErR und ProeGer untersucht worden (eutekti-
sche Gemische, Gefrierpunktserniedrigung und Uber-
fithrung) 8. Sie kommen zu dem SchluB}, daf} kom-
plexe Ionen in der Schmelze vorliegen. Dies ist aber
von anderen Forschern bezweifelt worden % 2°. Un-
ter anderem wurde angefiihrt, dal es in festem
Li,SO, wegen der hohen Leitfahigkeit keine Kom-
plexionen gibt2°. Diese Aussage wurde durch un-
sere Messung der Uberfiihrungszahl bestitigt.

Selbstdiffusionskoeffizient der Lithium-Ionen

Im elektrischen Feld wandern die Lithium-Ionen
im Gitter der Sulfat-Ionen mit derselben Geschwin-
digkeit, mit welcher sich die Anode bewegt. Dazu

J. Torrine, Errors of Observation and Their Treatment,
Institute of Physics, London 1955, S. 106.

17 A. Lu~pEy, Z. Naturforschg. 14 a, 801 [1959].

18 E. Korpes, G.Ziecrer u. H.J. Prorcer, Z. Elektrochem.
58, 168 [1954]; 60, 629 [1956]; 61, 1343 [1957].
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kommt die Bewegung der Ionen auf Grund der Dif-
fusion, wodurch die an der Anode erhaltene Iso-
topenanreicherung iiber eine Reichweite 2y, ver-
teilt wird. Nach KLemm 2! ist

Tmax = V'—l Dt ) (2)

wo D = Selbstdiffusionskoeffizient und ¢ = Zeit. Bei
unseren Versuchen war ¢ die Zeit vom Anfang der
Elektrolyse bis zur Abkiihlung der Salze unter
575 °C. Die Schitzung von ,, ist aus verschiede-
nen Griinden unsicher. Bei der Zerlegung der Salz-
sdule in Proben zersprang die Sdule oft schrig.
Trotzdem konnte die Gesamtlinge der Proben mit
Anreicherung mit einem Fehler von hochstens 2 mm
angegeben werden. Etwas grofler ist der Fehler bei
der Schitzung, wie tief in der letzten Probe noch
eine Anreicherung vorhanden ist. Eine andere Feh-
lerquelle liegt darin, daf} ein wenig Salz, 0,1 bis
1,0 Gramm, durch das Netz in die Anode hinein-
drang. Dieses abgeschiedene Salz wurde wéhrend
der ganzen Versuchszeit gesammelt und wurde als
eine Probe (1) untersucht, die bei drei der zehn
Versuche eine kleinere Anreicherung als die Probe
(2) gerade unter der Anode zeigte. Die Messung
des Selbstdiffusionskoeffizienten wird von dem Vor-
handensein der Probe 1 in zweierlei Hinsicht be-
einflufft. Erstens ist Probe 1 als ein Endbehalter zu
betrachten, welcher zwar mit der Zeit grofler wird,
aber immer verhiltnisméfig klein ist. Die in Tab. 1
angegebenen Reichweiten x,,,, sind ausgehend vom
Platinnetz, d. h. mit Ausnahme von Probe 1 ange-
geben. Gl. (2) entspricht einem Trennrohr ohne
Endbehilter, und wenn der letztere zu beriicksich-
tigen ist, wird das aus zy,, berechnete D etwas gro-
Ber als nach Gl. (2) 22. Zweitens ist es bei einigen
Versuchen moglich, daf} die Anode wegen eines Bru-
ches im Platinnetz oder dhnlichem gegen Ende des
Versuches ziemlich schnell nach unten drang. Des-
halb sollten moglicherweise einige mm aus Probe 1
in 2y, eingerechnet werden. Aber so eine Korrek-
tur wire zu subjektiv. Die in Tab. 1 angegebenen
Selbstdiffusionskoeffizienten des Kations, D*, sind
aus den hier genannten Griinden mit groflen Fehlern
behaftet. Die Koeffizienten entsprechen der Gleichung

D" =0,015 exp(—10500/RT). (3)

-

9 K. Grisotuerv u. S. Urses, Z. Elektrochem. 60, 626 [1956].
0 T.Férranou. J. Krocn-Mok, Z. Elektrochem. 61, 1342 [1957].
U A. Kiemy, Z. Phys. 123, 10 [1944].

A. Kiemv, Z. Naturforschg. 3 a, 211 [1948].

]
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D" ist in cm2/sec und R in cal/Mol Grad angegeben.
Die Standardabweichung der sogen. Aktivierungs-
energie ist 27% 16,

Die erhaltene Aktivierungsenergie ist zwar grofler
als diejenige der bisher untersuchten geschmolzenen
Salze 2324 (mit Ausnahme von ZnBr,), aber der
Unterschied ist nicht statistisch signifikant. Eine
weitere Diskussion und ein Vergleich mit anderen
festen Salzen, wie z.B. Ag] %, soll aufgeschoben
werden, bis D" in Li,SO,4 genauer gemessen ist, z. B.
durch Verwendung von Tabletten mit angereicher-
ten Isotopen.

Praktische Anwendung zur Anreicherung
der Lithiumisotope

Mehrere Versuche sind gemacht worden, die
Ionenwanderung in geschmolzenen Halogeniden fiir
die praktische Anreicherung von "Li bzw. ®Li in
groleren Mengen anzuwenden 26728, Hinsichtlich
des Masseneffektes wire festes Li,SO4 ebenso giin-
stig wie die anderen Medien. Als Vorteil des letz-
teren Verfahrens wire anzufiithren, dafl (wenigstens

19

3 A. LuxpEx, Chalmers Tekn. Hogskolas Handl.
Goteborg 1961.

4 J. O’M. Bockris u. G. W. Hoorer, Disc. Faraday Soc., im

Druck.

P. Jorpax u. M. Pocuox, Helv. Phys. Acta 30, 33 [1957]

Nr. 241,
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H. MAHL UND W. WEITSCH

bei etwa 600 °C) das Glasgefil vom festen Salze
nicht merklich angegriffen wird, dall kein Dia-
phragma notwendig und keine Konvektion vorhan-
den ist. Es bestehen aber auch zwei Nachteile. Er-
stens ist die praktisch erreichbare Stromdichte von
dem oben erwdhnten Anodeneffekt begrenzt. Zwei-
tens wird die Salzsidule schnell verbraucht, wihrend
in einer Schmelze das Trennrohr durch hydrostati-
sche Kréfte ununterbrochen mit frischen Salz gefillt
wird.

In Tab. 1 ist der Trennfaktor der Probe mit der
hochsten Anreicherung angegeben. Aus Versuch 8
wird geschitzt. daf} die Vervielfachung (theoretische
Plattenzahl) einen Grenzwert f,.. = 10 erreichte,
d. h. die theoretische Plattenhshe, & =2,/ fmax » ist
etwa 0.3 cm. Zwar wurden kleinere Plattenhohen in
Salzschmelzen erreicht >, aber dann wurden etwa
finfmal groflere Stromdichten verwendet.

Die Arbeit ist von Statens rad for atom-
forskning unterstiitzt worden. Den Herren M.
Lovexsy und Fil. lic. A. Loopixe sowie Frau A. ExLuxp
sei fiir ihre geschickte Hilfe gedankt.

19
3

A. Kiemm, Proc. Symp. on Isotope Separation, Amsterdam
1957, S.275.

M. M. Bexarie, J. Inorg. Nucl. Chem. 18. 32 [1961].

8 J.PEriE, M. Cuemra u. M. Giexouvx, Bull. Soc. Chim. France
1961. 1249.
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Versuche zur Beseitigung von Aufladungen auf Durchstrahlungsobjekten
durch zusitzliche Bestrahlung mit langsamen Elektronen*

Von H. MasL und W. Werrscu

Aus der Abteilung fiir Elektronenoptik, Carl Zeiss, Oberkochen/Wiirtt.
(Z. Naturforschg. 17 a, 146—150 [1962] ; eingegangen am 20. Dezember 1961)

Bei der Durchstrahlung diinner isolierender Folien mit schnellen Elektronen treten Aufladungen
auf, die zwar eine elektronenmikroskopische Abbildung nicht beeintrichtigen, bei Schattenabbildung
(Flimmereffekt) und bei Untersuchung von Kleinwinkel-Beugungserscheinungen aber sehr betrécht-
liche Storungen hervorrufen. Durch zusétzliche Bestrahlung mit langsamen Elektronen werden
— je nach den Bestrahlungsbedingungen und dem vorhandenen Restgasdruck — die Aufladungen
entweder beseitigt oder verstirkt, was besonders bei Schattenabbildung zu verschiedenen Erschei-

nungen fiihrt, die qualitativ gedeutet werden.

In einer fritheren Arbeit! wurde iiber Versuche
zur Kleinwinkelbeugung mit Elektronenstrahlen be-
richtet. Dabei zeigte sich, dal} bei isolierenden Objek-
ten, insbesondere bei Kunststoff-Folien, starke Sto-
rungen durch Aufladungen auftreten. Fiir diese Ver-
suche wurde ein elektrostatisches AEG-ZEISS-Elek-

* Vorgetragen bei der 10. Tagung der Deutschen Gesellschaft
fiir Elektronenmikroskopie in Kiel, September 1961.

tronenmikroskop EM 8 mit abgewandeltem Strahlen-
gang benutzt. Dabei wurde der Brennfleck des Elek-
tronenmikroskop-Objektivs in tiblicher Weise durch
die Beugungslinse in die Gegenstandsebene des Pro-
jektivs abgebildet und durch dieses vergrofert auf
den Leuchtschirm entworfen. Das Objekt, tiber dem

1 H. Manr u. W.Werrscn, Z. Naturforschg. 15 a, 1051 {1960].



