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Automatisierte Filtration bei der Bestimmung der lo nenumtausch-
fahigkeit (IUF) von Ton mittels einer Ammoniumchlor idmethode

Dietmar Janke und Silke Ubben
Gilson International BV

1. Einleitung

Ziel der hier beschriebenen Analyse ist die Bestimmung von austauschféhigen Kationen eines
Tones (z.B. Betonit) durch vollsténdiges Ersetzen dieser Kationen durch NH4+ -lonen.

Zu diesem Zweck wird die Tonprobe mit einem groRen Uberschuss an wéassriger NH,Cl — Losung
behandelt, ausgewaschen und die auf dem Ton verbliebene NH," - Menge als Stickstoff an einem
Elementaranalysengerat bestimmt.

Me* (Ton)  + NHyY ———— » NH, (Ton) + Me*

Me* = Na*', K*, Li*, %2 Ca* , %2 Mg* , Y2 Fe?" , Y ;AP

Ein extrem aufwendiger Schritt im Ablauf des gesamten Analyseprozesses ist die Filtration und
das Auswaschen des entstehenden Filterkuchens. Bei einer manuellen Filtration einer Ton-
suspension uber Nutschenfilter wird eine Arbeitskraft pro Tonprobe fir 3-4 Stunden gebunden.

Durch die Automatisierung der Filtration mit dem GX-271 Liquid Handler von Gilson soll diese Zeit
reduziert werden. Der Anwender ware nur durch die Bestlickung (Suspension, Filter) und das
Abrdumen des Systems gebunden. Die hier dargestellten Optimierungen und die Verbesserungen

der Filtrationsmethode kommen aus den Laboren der Std-Chemie AG (Moosburg).
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2. Material und Methode

Tonprobe 3g

NH4Cl — Loésung
Salzsaure 1:2

GX-271

Orbital Shaker
Filterhalter 47 mm
Filter 0.45um, @ 47 mm

Abbildung 1: 47 mm Filterhalter

3g vorgetrockneter Ton wird vermahlen und quantitativ durch ein 63um Sieb aufbereitet.
AnschlieBend wird die vermahlene Probe bei 110C im Trockenschrank getrocknet. Nachfolgend
wird die Probe in Spitzkolben als Doppelbestimmung eingewogen. Die Einwaage sollte zwischen
110 mg und 130 mg liegen. Es wird NH4CI — Lésung zugegeben und im Rickfluss gekocht. Nach
einer Standzeit von mindestens 24 Stunden werden die Kolben aufgeschuttelt und in das Rack des
Orbital Shakers auf der Arbeitsoberflache des GX-271 platziert. Das Filtrationsrack wird mit 200 ml
AuffanggefaRen, sowie den vorbereiteten Filtehaltern bestuckt.

Der GX-271 Liquid Handler (Dilutors 406) transferiert die im Orbital Shaker suspensierte Tonprobe
in den Filterhalter. Das Positive-Pressure-Prinzip wird durch gekirzte 1 ml Kartuschen und den
entsprechenden DEC-Caps realisiert. Dieses Tandem passt zu den Lueranschlissen der
Filterhalter. Danach wird der Spitzkolben portionsweise vom Liquid Handler mit dest. Wasser
ausgespullt und das Waschwasser Uber den gleichen Filter gebracht, um den Filterkuchen

weitgehend ionenfrei zu waschen.

Abbildung 2: GX-271 mit Filterrack und Orbital Shaker
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Die Bearbeitungszeit betragt ca. 1.5 Stunden pro Tonsuspension. Das aufgefangene Filtrat wird
nach Zusatz von HCL mittels ICP-OES auf die ausgetauschten lonen hin analysiert. Der
Filterkuchen kann leicht durch das Aufschrauben der Filterhalter gewonnen werden und wird nach
thermischer Trocknung der N-Gehalt-Analyse mit einem Elementaranalysator zugefihrt.

Aus den so gewonnen Daten ist die Gesamtionenumtauschfahigkeit, sowie die Konzentration der

freigesetzten Kationen leicht zu errechnen.

3. Zusammenfassung

Die hier beschriebene Automatisierung mit einem GX-271-System ist leicht zu bedienen und
ermdglicht die Filtration von 12 Tonproben in einem Lauf. Die Zeitersparnis von ca. 1.5 Stunden
pro Probe im Vergleich zur manuellen Filtration ist umso effektiver, da die Applikation mit dem GX-
271 vormittags gestartet werden kann und die Filtrate und Filterkuchen am nachsten Morgen zur
Analyse bereitstehen. Die so erzielte Versechsfachung der Kapazitat kann durch die mit der
Filtrationsautomatisierung gewonnene Arbeitskraft aufgefangen werden. In dem hier be-
schriebenen Fall fihrt die héhere Bereitstellung von Proben zur vélligen Auslastung der nach der

Filtration durchgefuhrten Analysen.

System:
«  GX-271 406/25 mi
» Tray Code 200
* Rinse 175 mm
e Drain 175 mm
* Orbital Shaker
» Code 200 Probenrack
» Filterrack (ST-Special)




