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b i en  d i s t inc tes .  L ' u n e  es t  ca rac t~r i sde  p a r  u n  facies  e n  
aiguil le ,  l ' a u t r e  p a r  u n  facies  en  pa i l l e t t e .  Ces d e u x  va r id -  
t6s se f o r m e n t  quas i  s i m u l t a n 6 m e n t  au  cours  du  refroi -  
d i s s e m e n t  l e n t  d ' u n e  s o l u t i o n  a q u e u s e  satur6e. On pas se  
t rbs  f a c i l e m e n t  d ' u n e  va r i6 td  k l ' a u t r e  p a r  r e d i s s o l u t i o n  
e t  r ec r i s t a l l i s a t i on .  A e e  s t a d e  a c t u e t  de  la  r e c h e r c h e ,  
n o u s  n ' a v o n s  p a s  enco re  p u  d d t e r m i n e r  les  c o n d i t i o n s  
pr6cises  de  t a  t r a n s f o r m a t i o n  d ' u n e  va r i 6 t d  d a n s  l ' a u t r e ;  
n o u s  i g n o r o n s  d o n e  que l le  e s t  k l ' 6 t a t  so l ide  la  f o r m e  
s t ab l e .  

L a  va r id t6  r a c d m i q u e  fe ra  l ' o b j e t  d ' u n e  6 t u d e  u l tdr i -  
eure .  

Premiere [orme : /acids en aiguille. Ces c r i s t a u x  a p p a r -  
t i e n n e n t  a u  s y s t ~ m e  o r t h o r h o m b i q u e .  I ls  s o n t  a l longds  
s u i v a n t  l ' a x e  c e t  g d n d r a l e m e n t  l imi tds  p a r  les faces (110) 
e t  (010). I l s  p r 6 s e n t e n t  d ' a u t r e s  p a r t  u n  d ichroi ' sme t r~s  
m a r q u d .  

Les  c r i s t a u x  s o n t  rouges  ou j a u n e s  s u i v a n t  que  la  
d i r e c t i o n  de v i b r a t i o n  de la  lumi~re  i n c i d e n t e  es t  p e r p e n d i -  
cu la i re  on  para l l~ le  g l ' a x e  d ' a l l o n g e m e n t ,  c ' es t -A-di re  
l ' a x e  c. L ' e x a m e n  r a d i o c r i s t a l l o g r a p h i q u e  des m o n o -  
c r i s t a u x  n o u s  ~ c o n d u i t  a u x  va l eu r s  s u i v a u t e s  p o u r  les 
d i m e n s i o n s  de la  mai l l e  d M m e n t a i r e :  

a =  7,51 A ± 0 , 0 2 A ,  
b = 20,62 A =k 0,o3 A,  
c = 6 , s s A  ± 0 ,02A.  

Les  r a p p o r t s  des  p a r a m ~ t r e s  s o n t  d o n e  a :  b:  c = 0 ,364:  
t : 0,334. E n  a d m e t t a n t  q u a t r e  moldcu les  d a n s  la  mai l l e -  
un i td ,  l a  dens i td  ca lcul6e  e s t  1,465. 

Les  e x t i n c t i o n s  s y s t 6 m a t i q u e s  s ' o b s e r v e n t  p o u r  h00  
lo r sque  h e s t  i m p a i r ,  p o u r  0k0 lo r sque  k e s t  i m p a i r ,  p o u r  
c01 lo r sque  1 es t  i m p a i r .  Le  g r o u p e  de  r e c o u v r e m e n t  e s t  
a ins i  d d t e r m i n d  s ans  ambigu~ t6 ;  c ' e s t  P212~2~, e t  1'616- 
m e n t  a s y m 6 t r i q u e  es t  d o n e  c o n s t i t u d  p a r  une seule  motd-  
cule  d ' a d r d n o x y l .  

Deuxidme /orme: /aci~s en paillette. Ces e r i s t a u x  6gale-  
m e n t  o r t h o r h o m b i q u e s  s o n t  a p l a t i s  s u i v a n t  l ' a x e  b e t  
16g~rement  a l longds  s u i v a n t  l ' a x e  a. U n e  pare i l le  l a m e  
(010) n e  n o u s  a pa s  m o n t r d  de d i ch ro i sme .  Les  ca rac td -  
r i s t i ques  r6 t i cu la i res  s o n t  les s u i v a n t e s ;  

b 18,95 ~ 0,05 
c 5,33 ± 0,05 

Les  e x t i n c t i o n s  s y s t d m a t i q u e s  c o n d u i s e n t  sans  a m b i -  
gu i td  a u  g r o u p e  s p a t i a l  P2~2~2 v L ' d l 6 m e n t  a s y m 6 t r i q u e  
es t  c o n s t i t u d  p a r  une  seule moldcule  d ' a d r 6 n o x y l .  

N o u s  v o y o n s  d o n e  que  les va r id t6s  g a u c h e  e t  d ro i t e  
d a n s  c h a c u n e  des  d e u x  I o r m e s  c r i s t a l l i nes  s o n t  ind i sce r -  
n a b l e s  p a r  les m 6 t h o d e s  r a d i o c r i s t a l l o g r a p h i q u e s .  Seules  
des  m e s u r e s  de  p o u v o i r  r o t a t o i r e  en  s o l u t i o n  p e r m e t t e n t  
de  fa i re  c e t t e  d i s c r i m i n a t i o n .  

C. BEAUDET, F. DEBOT, H.  LAMBOT e t  J .  TOUSSAINT 

Soci6t6 Be lge  de l ' A z o t e  des  P r o d u i t s  C h i m i q u e s  d u  
Mar ly ,  Liege,  e t  L a b o r a t o i r e  de  P h y s i q u e  e x p d r i m e n -  
t a l e  e t  de  Cr i s t a l l og raph ie ,  U n i v e r s i t d  de  Liege,  Ie 8 no-  
v e m b r e  1950. 

S u m m a r y  

T h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  of a d r e n o c h r o m e - s e m i c a r b -  
azone  a re  d e s c r i b e d :  So lub i l i t y  in  v a r i o u s  so lven t s ,  
s p e c t r a l  a b s o r p t i o n  b e t w e e n  0.2 a n d  0.6 mic rons ,  r o t a t o r y  
power .  

The  c r y s t a l  s t r u c t u r e  ha s  b e e n  i n v e s t i g a t e d  a n d  t h e  
r e l a t i ve  spac ings  for  t h e  u n i t  cell h a v e  been  ca l cu la t ed .  

t 3 b e r  d e n  K o n t a k t a u s t a u s c h  a n  I o n e n -  

a u s t a u s c h e r n  

I o n e n  k 6 n n e n  a n  I o n e n a u s t a u s c h p r o z e s s e n  z n i c h t  teil-  
n e h m e n ,  w e n n  sie in fo lge  i h r e r  GrSBe in das  N e t z w e r k  
des  I o n e n a u s t a u s c h h a r z e s  n i c h t  e i n d r i n g e n  k 6 n n e n  ~. 
Z w i s c h e n  so l chen  groBen I o n e n  u n d  gle ich  ge l adenen  
I o n e n a u s t a u s c h e r n  k a n n  j e d o c h  e in  A u s t a u s c h  v o n  Ge- 
g e n i o n e n  s t a t t f i n d e n ,  z u m  ~ Beisp ie t  y o n  A n i o n e n  zwi- 
s c h e n  q u a t e r n X r e n  A m m o n i u m k a t i o n e n  u n d  A n i o n e n -  
a u s t a u s c h e r n  3 ode r  K a t i o n e n  zwi schen  P e k t i n a t a n i o n e n  
u n d  K a t i o n e n a u s t a u s c h e r n  4. E i n e  so lche  N e u k o m b i n a -  
t i o n  y o n  I o n e n  w i rd  als  Kontaktaustausch s beze ichne t .  
E i n  K o n t a k t a u s t a u s c h  sp ie l t  s ich  a u c h  zwi schen  den  
P a r t i k e l n  des g le i chen  I o n e n a u s t a u s c h e r s  o d e r  zweier  
v e r s c h i e d e n e r  A u s t a u s c h e r  ab.  B e s o n d e r e s  In t e r e s se  
b e s i t z t  de r  I o n e n a u s t a u s c h  zWischen v e r s c h i e d e n e n  
A u s t a u s c h e r n ,  w e n n  n a c h  de r  N e u v e r t e i l u n g  de r  Gegen-  
i o n e n  die A u s t a u s c h e r  l e i ch t  w iede r  zu t r e n n e n  sind. 
D a z u  mi i s sen  sie s ich  z u m  Beisp ie l  in  Korng rSBe  oder  
D i c h t e  u n t e r s c h e i d e n  wie e t w a  A u s t a u s c h h a r z  u n d  Ton  6 
ode r  g r o b k 6 r n i g e r  u n d  f e inkSrn ige r  A u s t a u s c h e r  ~. 

I m  f o l g e n d e n  w i r d  die A n w e n d b a r k e i t  des  K o n t a k t -  
a u s t a u s c h e s  fiir die Regeneration yon Ionenaustauschern 
u n t e r s u c h t .  

Tabe l l e  I zeigt ,  d a b  K a t i o n e n -  u n d  a u c h  A n i o n e n -  
a u s t a u s c h e r  s d u r c h  K o n t a k t  m i t  16slichen ode r  un-  
16slichen P o l y e l e k t r o l y t e n  r e g e n e r i e r t  w e r d e n  k 6 n n e n .  

Bei  de r  R e g e n e r i e r u n g  m i t  P e k t i n  w u r d e  e ine  zwei-  
p r o z e n t i g e  P e k t i n l 6 s u n g  d u r c h  die S c h i c h t  des  K a t i o n e n -  
a u s t a u s c h e r s  perk01ier  t ,  u n d  ansch l ie l3end  w u r d e  m i t  
w a r m e m  W a s s e r  n a c h g e w a s e h e n .  - Die  R e g e n e r a t i o n  
m i t  I o n e n a u s t a u s c h e r n  w u r d e  in  e i n e m  G l a s r o h r  yon  
2 m L/ inge  u n d  0,6 c m  D u r e h m e s s e r  ausge f t i h r t .  Der  
f e i nk6 rn ige  A u s t a u s c h e r  w u r d e  m i t  l a n g s a m  f l ie l3endem 
W a s s e r  y o n  u n t e n  d u r e h  die S c h i c h t  des  g r o b k S r n i g e n  
A u s t a u s c h h a r z e s ,  da s  zu r e g e n e r i e r e n  war ,  gesch l i tmmt .  
Z u m  SchluB w u r d e  bei  h 6 h e r e r  D u r c h f l u B g e s c h w i n d i g -  
k e i t  des  W a s s e r s  das  i e i n k 6 r n i g e  H a r z  v o l l s t ~ n d i g  aus  
d e m  G l a s r o h r  e n t f e r n t  u n d  g e t r e n n t  a u f g e i a n g e n .  - Der  
U m f a n g  de r  R e g e n e r a t i o n  w u r d e  n a c h  d e m  K o n t a k t -  
a u s t a u s c h  d u r c h  P e r k o l a t i o n  y o n  t IC t  bzw.  N a O H  u n d  
ansch l i eBende  T i t r a t i o n  des  P e r k o l a t e s  e r m i t t e l t ,  

Der  K o n t a k t a u s t a u s c h  g e s t a t t e t  e ine e in f ache  Re- 
generierung yon Gemischtbettaustauschern~ d a  jewei ls  n u r  
die G e g e n i o n e n  a m  A u s t a u s c h  be t e i l i g t  s ind,  G e m i s c h t -  
b e t t a u s t a u s c h e r  b e s i t z e n  h e r v o r r a g e n d e  E n t i o n i s i e r u n g s -  
e i g e n s c h a f t e n L  Sie m u B t e n  j e d o c h  b i s h e r  fi ir  die Re- 
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Tabelle I 
Regeneration yon Kationen- und A nionenaustauschern durch Kontaktaastausch 

Zu regenerierender Ionenaustauseher 

Bezeichnung 

Amberlite IRC-50  (schwache Siiure, 
Na-Form, grobk6rnig) 

Dowex 50 (starke S~ure, Na-Form, 
i mm) 

~Vofatit M (schwaehe Base, C1-Form, 
1 mm) 

Menge 
in 

m,~qu. 

9,75 

3,78 

2,65 

Polyelektrolyt zur Regeneration 

Bezelchnung 

Pektin (schwache S~iure, 
H-Form, gelOst) 

Amberlite IR-120 (starke Siiure, 
H-Form, ~ 0,1 ram) • • • 

Amberlite I R A - 4 0 0  (starke Base, 
OH-Form, ~ 0,1 ram) 

mAqu. 

Umfang der 
Regeneration 

Menge zur H: bzw. 
i n O H - For m 

% 

45,0 97,3 

60,0 72,0 

36,0 86,o 

generierung entmischt  werdenL Dabei kann es zu einer 
Zerst6rung der K6rner durch die mechanische Bean- 
spruchung kommen, 

Die direkte Regenerierung des Gemischtbet tes  durch 
Kontaktaus tausch kann nach verschiedenen Methoden 
erfolgen : 1. Regenerierung von Kat ionen-  und Anionen- 
austauschern durch Kontak taus tausch  nacheinander, 2. 
Regenerierung des Kationenaustauschers  mit  MinerM- 
s~ure und anschlieBend des Anionenaustauschers durch 
Kontaktaus tausch mi t  einer hochmolekularen Base, 3. 
Regenerierung des Anionenaustausehers mit  Natron-  
lauge und anschlieBend des Kationenaustauschers  durch 
Kontaktaus tausch mit  einer hochmotekularen S~ure. 

In  Tabelle I I  Iinden sich Versuche fiber die Regenerie- 
rung yon Gemischtbet taustauschern nach den Metho- 
den 2 und 3. 

Im Gemischtbet t  wurde zuerst der eine Austauscher 
durch Perkolat ion mi t  niedermolekularer  S~iure bzw. 
Base regeneriert,  dann wurde mi t  Wasser gut nachge- 
waschen, und schlieBlich wurde der andere Austauscher, 
wie in Tabelle I, mi t  einer hochmolekularen Base bzw. 
S/iure regeneriert.  

Kiirzlich wurde yon ~hnlichen Ergebnissen unter  Ver- 
wendung yon L6sungen quatern/~rer Ammoniumbasen  * 
berichtet  (in-plax:e monobed regeneration). Die Wieder- 
gewinnung des Regenerierungsmittels  ist hier umst~nd- 

1 R. KUmN und R. J. MYERS, Ion Exchange Resins (New York 
1950); Resinous Reporter 9, Nr. 4, 18 (Rohm & Haas & Co., 1948); 
Anonym, Nature 165, 794 (1950). 

z R. KUNIN und F. X. MCGARVF.Y, Ind. Eng. Chem. 43, 7134 
(1951). 

lich. Bei den mitgetei l ten Versuchen sind feink6rnige 
Austauschharze zur Regenerierung verwendet  worden, 
Doch sind die Austauscher noch nicht geniigend auf- 
einander abgest immt.  Es k6nnten dazu Spezialharze 
mit  feinerer K6rnung und geringerer Dichte als die zu 
regenerierenden Austauscher entwickelt  werden. Die 
Abt rennung des Regenerierharzes ist einfach, dabei ist 
kein Nachwaschen n6tig, und es t r i t t  kein Verlust des 
Regenerierungsmit tels  ein. Das zur Regenerierung ver- 
wendete t tarz,  ein m6gliehst s tark dissoziierter Elektro-  
lyt, mull im Oberschull gebraucht  werden. Die Dauer  
der Regenerierung ist bei dieser Methode noch ziemlieh 
lang. 

Der Kontak taus tausch  gestattet ,  die Gegenionen yon 
15slichen und unlSslichen hochmolekularen S/iuren, Basen 
und Ampholy ten  durch H+, O H -  und beliebige andere 
Ionen zu ersetzen, Die Brauchbarkei t  yon Ampholyt -  
harzen w~re noch zu prfifen. 

Die vorliegende Arbeit  wurde durch Mittel  der' Ar- 
beitsbeschatfungskredite des Bundes ermSglicht.  Wir  
danken bestens fiir diese Unterst t i tzung.  

H. t)F, UEL, L, ANYAS-WEIsZ und J .  SOL~S 

Agrikulturchemisches Ins t i tu t  der EidgenSssischen 
Technischen Hochschule, Ziirich, den 23. Mai 1951. 

S u m m a r y  

The contact  ion exchange between ion exchange resins 
and other soluble or insoluble polyelectrolytes is s tudied.  
By this technique mixed-bed systems of cat ion and 
anion exchangers call be regenerated without  separation 
of the resinous components.  

Tabelle I I  
Regeneration yon Gemischtbettaustauschern durch Kontaktaustausch 

Zu regenerierender Ionenaustauscher Elektrolyt zur Regeneration 

Bezeichnung 

Dowex 2 (starke Base, CI-Form, 
grobk6rnig) 

Amberlite IRC-50  (schwache SAure, 
Na-Form, grobk6rnig) 

Dowex 2 (starke Base, el-Form, 
0,3 ram) 

Amberlite IRC-50  (schwaehe Siiure, 
Na-Form, N 0,3 ram) 

Dowex 50 (stalke SAure, Na-Form, 
1 mm) 

Wofatit M (schwache Base, 
C1-Form, 2f 1 ram) 

Menge 
in 

mNqu. 

8,00 

9,75 

8,00 

9,75 

4,00 

2,65 

Bezeiehnung 

NaOH 

Pektin (schwache Siiure, 
H-Form, gel6st) 

NaOH 
Dowex 50 (starke S~kure, 

H-Form, Ig 1 ram) 

HC1 
Amberlite I R A - 4 0 0  (starke Base, 

OH-Form, ~ 0,1 ram) 

Menge 
in 

mNqu. 

40,0 

45,0 

40,0 

60,0 

20,0 

20,0 

Umfang der 
Regeneration 
zur H- bzw. 
OH-Form 

% 

100 

87,5 

100 

66.0 

100 

86,0 


