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Mitgeteilt wird die Erarbeitung und Normierung ei-
niger Verfahren zur Untersuchung von Ionenaustauschern,
insbesondere zur Bestimmung der statischen Austausch-
kapazitdt, der Kornzusammensetzung, der osmotischen
Stabilitdt, der spezifischen Oberfliche makroporoser
Harze, und der Methode zur Versuchsaufbereitung der
Ionenaustauscher. Zur Vereinheitlichung werden eine
automatische Schnellanalyse der Austauschkapazitit
und der kinetischen Eigenschaften, eine Mikromethode
zur Bestimmung des spezifischen Volumens der Ionen-~
austauscher und ein Verfahren zur Bestimmung des
Porengesamtvolumens (makroporSse Ionenaustauscher)
empfohlen.,
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Tn den letzten Jahren haben Angebot und Anwendungsbereich der lonen-
1) 20 208-74

und 20 301-74) sind zum ersten Mal 15 Ionenaustauscher-Typen ent-

austauscher stark zugenommen. In den neuen Normen (GOsT

halten, die verschiedene Arten von Strukturen und Ionogengruppen ent-
halten und die in der Wasseraufbereitung, Hydrometallurgie, chemischen,
medizinischen und pharmazeutischen Industrie, in der organischen Ka-
talyse, zur Abwasserreinigung und fiir andere Zwecke eingesétzt wer-

den.

An die Qualitst der Ionenaustauscher werden immer hdhere Anforderun-
gen in Bezug auf ihre spezielle Anwendung gestellt. Die Hinzunahme
neuer Kennwerte in die Normen machte die Ausarbeitung von entspre-
chenden, in ihrer Durchfiihrung einfachen und sicheren Methoden not-

wendig.

Erarbeitet und genormt wurden die Methoden zur Bestimmung der stati-
schen Austauschkapazitit (GOST 20 255.1-74), der Kornzusammensetzung
(GOST 10 900-74), der osmotischen Stabilitét (GOST 17 33%8-71), der
spezifischen Oberfliche makroporiser Harze (GOST 10 898.5-74), der
Streptomyzin-Sorptionskapazitét (GOST 20 298-74), des Entférbungs-
vermégens des Anionenaustauschers AV-16 GS (GOST 20 301-74), des Ei-
sengehalts sowie der Verfahren zum Einsatz der Ionenaustauscher (GOST
10 896-72). Sie gelten als Empfehlungen bei der Standardisierung au-
tomatischer Schnellverfahren zur Bestimmung der Austauschkapazitit
und der kinetischen Charakteristiken stark dissoziiérter Ionenaustau-
scher, der Mikromethoden zur Bestimmung des spezifischen Ionenaus-
tauschervolumens, und eines Verfahrens zur Berechnung des Gesamtvolu-

mens der Poren von makropordsen Ionenaustauschern.

Zur Bestimmung eines der wichtigsten Kennwerte der lonenaustauscher,
der Austauschkapazitdt unter statischen Bedingungen, wurden ein be~-
schleunigtes manuelles und ein automatisches Schnellverfahren aus-

gearbeitet.

l)Gosudarstvennyj obsdesojuznyj standart - Staatlicher Unions-

Standardy siehe Anhang (Anm. d. Ubers.)
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Nach der ersten Methode wird die zu untersuchende Probe direkt aus

dem in Wasser aufgequollenen Tonenaustauscher durch eine Spezial-

pipette entnommen, mit der man die Feuchtigkeit aus dem Kornzwischen-

raum abscheiden kann. Die Bestimmungsdauver wurde dadurch, verglichen
mit dem friiher angewandten Verfahren, von 16 - 18 Stunden auf 2,5
Stunden verkiirzt. Gebrduchlich ist heute der Ausdruck Kapazitét in
Volumeneinheiten anstelle von Gewichtseinheiten, was in praktischer

Hinsicht zweckm#Big ist, weil es die Bedingungen des Arbeitsvorganges

widerspiegelt.

Das sweite Verfahren, die Schnellanalyse der Austauschkapazitét und
der kinetischen Charakteristiken der Tonenaustauscher bei vorgegebe-
nem pH-Wert und konstanter Tonenstirke der Losung, ahmt die Ionen-
austauschbedingung ebenfalls gut nach. Automatisch kann die Analyse
éﬁch mit dem Gerdt TL-FP 579/67, das aus einem pH-MeBgerdt und einer
automatischen Titrationseinrichtung besteht, durchgefiihrt werden.
Das Prinzip des Verfahrens besteht darin, daB bei Kontakt des Ionen-
austauschers in H/OH-Form mit Salzldsung die auszutauschenden Ionen
beim Ubergang 1n die Losung durch titrierte Alkali- oder SHureldsung
neutralisiert W1rd, die iiber ein magnetisches Ventil aus der auto-
matischen Titrierbiirette zugefiihrt wird. Der zeitliche MeBfliissig-
keitsverbrauch, der die kinetischen Eigenschaften der Probe wiedergibt,

wird in Form einer Kurve ausgedriickt.

Die Differenzierung der Modifikationen von Kationenaustauscherproben
mit unterschiedlichem Vernetzungsmittelgehalt 1&Rt sich gemiB den

kinetischen Eigenschaften wie in Abb. 1 darstellen.

Den optimalen Bedingungen beziiglich Analysegenauigkeit und Zeitauf-
wand entsprechen die Elektrolytkonzentrationen: fiir Kationenaustau-
scher 0,01 n., Natriumchlorid, fiir Anionenaustauscher 0,025 n. Na-
triumsulfat. Bei geringeren Konzentrationen dominiert der Film-
mechanismus der Kinetik, und Kurvendifferenzierungen entsprechend
der Skelettdichte werden nicht festgestellt. Unter den besagten
Bedingungen betragen die mittleren Werte 25, 50, 75 und 90 % des
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Umsétiungsgrades des Ionenaustauschers fiir industrielle Chargen: 7k,
160, 283 und 413 Sekunden fiir KU-2-8 und 18, 48, 76 und 113 Sekun-
den fiir AV-17-8. Die Abweichungen von diesen Werten sind unbedeutend

und durch den Unterschied in der Kornzusammensetzung bedingt.

0 /"
{, min

Abb. 1. Kinetische Kurven der Modifikationen des
Kationenaustauschers KU-2 mit 4,8 und 20 % DVB in
H-Form in 0,01, 0,025 und 0,05 n. NaCl-Ldsung. DVB-
Gehalt in den Kationenaustauscherproben: e (4 %),

x (8 %), 4 (20 %). NaCl-Konzentration: - - - (0,01
n.), - + = (0,025 n.), ———— (0,05 n.). Kapazitit,
mg-aqu/ml, und Wasseraufnahmevermdgen, ml/g, der
KU-2-Proben: 1,17 und 1,80 (KU-2-4); 1,65 und 1,12
(KU-2-8); 2,24 und 0,39 (KU-2-20).

Als Beispiel fiir die praktische Anwendung des Verfahrens zu For-
schungszwecken dient die Konstruktion der kinetischen Kurven fiir

die Modifikationen des makroporvsen Kationenaustauschers KU-23,
deren Verlauf die Besonderheiten ihrer komplizierten Struktur wider-
spiegelt (Abb. 2).

Die Analysedauver fiir Industrietypen betrégt durchschnittlich 10 Mi-
nuten, die relative FehlergrdBe bei der Bestimmung der Volumenkapa-

zitdt ist nicht groBer als 2 %, der Halbwertszeit nicht grdBer als

5 %.

Durch die Mikromethode zur Bestimmung des spezifischen Volumens ge-
quollener Ionenaustauscher, die auf dem gleichen Prinzip beruht wie
die in der Praxis verwendete Mikromethode, lassen sich Dauer und

Umfang der Analyse betrichtlichiverkiirzen.
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Abb. 2. Kinetische Kurven der Modifikationen des
makroporbsen Kationenaustauschers KU=-23% im System
RH - 0,01 n. NaCl

Modifikationen KU-23 (% DVB x % Heptan): & (4 x

x 100 Dekan); e (4 x 100); x (10 x 60); 4 (15 x 100)3
s (100 x 100); o (30 x 100); m (KU-268).

Kapazitit, mg-dqu/ml, 0,60 (4 x 100 Dekan); 0,80

(4 x 100)3 1,4 (10 x 60); 1,22 (15 x 100); 0,64

(100 x 100); 1,16 (30 x 100); 1,80 (KU-2-8).

Zur Analyse nimmt man den in Wasser gequollenen Ionenaustauscher
mit einer geeichten Pipette (cosT 20 255.1-74) aus dem Becher und
iiberfiihrt die Probe quantitativ in ein Wdgeglas. Den Wasseriiber-
schuf entfernt man aus dem Glas mit einer Spritze oder einem Stiick
Filterpapier. Der TIonenaustauscher wird getrocknet, bis sein Ge~

wicht konstant ist.

Die vergleichbaren Ergebnisse beim Bestimmen nach der Makro-— und
Mikromethode fiir verschiedene Arten von Ionenaustauschern (siehe
Tab.) beweisen, dab die Genauigkeit der Mikromethode groBf ist, und

daB dieses Verfahren gut mit der Standardmethode ibereinstimmt.

Aufgrund der gleichen Voraussetzungen wurde die Bestimmung der
mechanischen Festigkeit durch die Bestimmung der osmotischen Stabi-
1it#t ersetzt. Durch den Test wird die Festigkeit der Kdrnchen ge-—
gen mechanische Einwirkungen bestimmt, die bei mehrmaligen Verfor-
mungen wdhrend der "Atmung! des Harzes auftreten; dieser wird im
Rezirkulator durchgefiihrt, der automatisch die beschleunigten Zyklen

"Sorption-Regeneration" ablaufen 186t.
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Der Hauptunterschied zur Standardmethode beim Bestimmen der Korn=-
zusammensetzung besteht darin, dab auBer der Fraktionszusammenset-
zung der Kdrner je nach GroBe, auch die Werte der tatschichlichen
KorngréBe und des Homogenitédtskoeffizienten festgehalten werden,
die graphisch nach der Wahrscheinlichkeitsverteilungsskala bestimmt

werden.

Tndem man diese Werte zu den Normen hinzunimmt, erh&lt man Ionen-
austauscher mit optimalen und homogenen Abmessungen der Kdrnchen,
die bessere kinetische, hydraulische und Festigkeits-Eigenschaften

besitzen.

Die Hauptkennwerte, die die pordse Struktur der makropordsen lonen-
austauscher kennzeichnen, sind spezifische Oberfléche und Gesamt-
volumen der Poren. Die erarbeitete Methode zur Bestimmung der spe-
zifischen Oberfliche erlaubt die Verwendung eines einfachen Geridtess
auBerdem 148t sich die Bestimmung in einem Dispersitédtsbereich des
Werkstoffs von 5 = 500 m2/g wihrend 15 - 20 Minuten durchfiihren.

Zur Berechnung des Porengesamtvolumens (w, cmz/g) makropordser Buta-
dien-Styrol-Mischpolymerisate und der mekropordsen Ionenaustauscher
KU-23%, AN-221 und AN-251 wurde ein sehr einfaches und schnelles
Verfahren vorgeschlagen, das auf der Bestimmung des spezifischen
Volumens (Va, cmB/g) des Werkstoffs in trockenem Zustand und darauf-
folgender Berechnung des Porengesamtvolumens mit Hilfe linearar

Relationen beruht.

Fiir Styrol- und Divinylbenzol-Mischpolymerisate ist W= 0,62
Va - 0,88,

fiir den Kationenaustauscher KU-23 W = 0,55 Va - 0,60,
0,51 Va - 0,77 und

0,41 Va - 0,47.

it

fiir den Anionenaustauscher AN-221 W

1]

fiir den Anionenaustauscher AN-251 W

Durch Untersuchung der Ionenaustauscher nach einheitlichen Methoden

kdnnen sie auch einer relativen Bewertung einiger Eigenschaften un-
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terzogen werden, die fiir die Wahl ihres optimalen Einsatzbereiches
notwendig sindy dies dient dem Zweck, auf den Stand der in der
iibrigen Welt giiltigen Normen zu kommen, und hat groBe Bedeutung

fiir die Praxis wie fiir Forschungsarbeiten.

Vergleichbare Angaben iiber die Bestimmung des
spezifischen Volumens (Vsp) der Ionehaustauscher

nach der Makro- und Mikromethode

Tonenaus~ Makrpmethode Mikromethode
tauscher— (GOST 10 898.4-74)
typ e

VS y relative VS 5 relative Abweichung

ml? Fehler- ml? Fehler- von der

g grofle beim € grofle beim Makro-
Bestimmen, Begtimmen, methode,
% % %

AV=-1T7-8 2,90 - 2,2 2,92 1,6 + 0,7
AV-16g8S 4,99 0,6 5,00 0,0 + 0,2
EDE"']-OP 5’45 270 3’40 1’5 - 0’9
AN-18=127p 2,25 0,5 2,22 0,7 - 1,53
AN"—jl 3’45 1,4 3;43 0,9 - 096
AN-31lg 2,72 0,9 2,66 0,1 - 2,2
AN-2FN 2,97 1,8 2,97 0,3 0,0
AN=221 2,59 1,4 2,57 0,6 - O,Q
AN-1 3,12 0,6 %, 00 0,0 - 3,9
KU=-2-8 2,50 0,5 2,50 1,6 0,0
KU-23 15/100} 3,94 1,2 3,90 0,3 - 1,4
KF-1 2,07 0,6 2,10 0,3 + 1,4
KB-4p~2 2,61 1,1 2,61 0,4 0,0
KU=-1 2,80 0,6 2,77 1,5 - 1,0

SchliupBfolgerungen

Erarbeitet und normiert wurden Verfahren zur Untersuchung der lonen-
austauscher nach der statischen Volumenaustauschkapazitédt, der os-

motischen Stabilitit, der Kornzusammensetzung und der spezifischen
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Operfliche (makroporise Tonenaustauscher)} ebenfalls werden fir
eine Vereinheitlichung empfohlen: die Schnellanalyse der Volumen-—
austauschkapazitdt und der kinetischen Charakteristiken bei vorge-
gebenem pH-Wert, die Mikromethode zur Bestimmung des spezifischen
Volumens und ein Verfahren zur Analyse des Porengesamtvolumens

(makropordse Ionenaustauscher).

' Zusammenstellung der Normenl

GOST 10 896-72 "Ionenaustauscher. Priifverfahren, Prifungs-
vorbereitgng." :
Deutsche Ubersetzung von Intertext, Halle/DDDB, 16 Seiten.

GOST 10 898.4-74 "Ionenaustauscher. Versuche zur Bestimmung
des spezifischen Volumens".
Deutsche Ubersetzung von Intertext, Halle/DDR, 3 Selten.

GosT 10 898,5-74 "Ionity. Metod opredelenija udel'noj poverch=
nosti". 7 Seilten.
[ Ion Bxchange Resins. Determination of Specific Surface; russ. |

GOST 10 900-74 "Ionenaustauscher. Verfahren zur Bestimmung
der Kornzusammensetzung".

Deutsche Ubersetzung des VEB Chemiekombinats Bitterfeld, Zen-
tralskélle fiir Standardisierung, 8 Selten.

GOST 17 33%8~71 "Ionity. Metod opredelenija osmotideskoj stabil'=-
nosti". 6 Seiten.

[ Ion-Exchange Resins. Method for Determination of Osmotic Stabi-
litys russ.

GOST 20 255.1-74 "Tonity. Metod opredelenija staticeskoj obmennoj

emkogti". 17 Seiten.
[Ion Exchange Resins. Determination Method of Static Ton-Exchange

Capacitys russ,]

GOosT 20 2?8»74 "Tonenaustauschharze. Kationenaustauscher'.
Deutsche Ubersetzung des VEB Chemiekombinats Bitterfeld, Zen-
tralstelle fiir Standardisierung, 22 Seilten.

l)Auf diese sowjetischen Normen beziehen sich die Verfasser. Pa bei
uns nicht allgemein zuginglich, wurden sie vom Ubersetzer hier zu-

sammengestellt.
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GOST 20 301-~74 "Ianenaustauscherharze. Anionenaustauscher".

Deutsche ﬁbersetzung von der Zentralstelle fiir Standardisie-
rung des VEB"Chemiekombinats Bitterfeld, 26 Seiten.

Stuttgart, den 5. Oktober 1979
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