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IONENAUSTAUSCHER-SET

1. Einfuhrung

Was sind lonenaustauscher?

Unter lonenaustauschern (1A) versteht man alle natirlichen und synthetischen Stoffe, die in
der Lage sind, die an sie gebundenen lonen gegen aquivalente Mengen anderer lonen
gleichnamiger Ladung aus einer Lésung auszutauschen.

Der Austausch von lonen kann dabei nur zwischen lonen gleichsinniger Ladung erfolgen,
Kationenaustauscher tauschen demnach nur Kationen, Anionenaustauscher nur Anionen
aus.

Die ersten ionenaustauschenden Phanomene wurden erstmals im 2. Buch Mose 15/23-25
beschrieben (Es wurde beobachtet, dass in Salzwasser schwimmende Holzstiicke daraus
,SURes" Wasser machen).

Heute werden vornehmlich synthetische 1A auf Kunstharzbasis
(Polystyrol) eingesetzt (s. Abb. 1).

Zu deren Einsatzbereichen zahlen u.a.

o Wasserenthartung (Geschirrspliler),
e Wasser(voll-)entsalzung (Deionisation),
¢ Ruckgewinnung von Metallen aus Abwassern,
e Analytische Chemie (z.B. HPLC, lonenchromatografie),
e Entsduerung von Fruchtsaften
Abbildung: Stark saurer Kationenaustauscher |, Merck KGaA, Darmstadt
Aufbau
Synthetische 1A auf Polystyrolbasis, wie der in diesem Set /CHz_CH/CHz,CH/CHz_CH/CHz_CH/
zum Einsatz kommende, bestehen aus drei ,Bausteinen®: 2 2 R 2
SO, - Na
e Matrix nicht reaktiver Tell
(mit Divinylbenzen vernetztes Polystyren)
o [estion bindet das austauschfahige
e (Gegenion
CH
) ] ] ~ 7 _CH, _CH_ _CH, _~
Das Gegenion kann dabei gegen andere lonen reversibel CH, CH, 'CH, 'CH, CH,

ausgetauscht werden.

Eine fur jeden IA bestehende Selektivitatsreihenfolge kann durch Wahl einer entsprechenden
Konzentration beeinflusst werden (—Chemisches Gleichgewicht, Prinzip von Le Chateliér !)

Fir stark sauren Kationen-Austauscher gilt: Li* < H* < Na* < Cs* < Mg* < Ca?" < AP*
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2. Materialien

Das lonenaustauscher-Set enthalt:

e 5 x5 g Kationenaustauscher | (stark sauer) in
PE-Weithals-Flaschchen, 30 mL
o Einwegspritze, 5 mL, Luer-Lock-Anschluss 5 Stk.

e 100 mL Spritze 1 Stk
e Kanile 1,2 Xx 40 mm 1 Stk
e Gummistopfen 1,2-1,5/18 mm

e Dreiweghahn DISCOFIX®3SC 5 Stk.
e Einwegpipette, 3 mL, skaliert 5 Stk.

e Gesamtharte-Teststabchen
e Glaswolle

Zusatzlich bendtigt je Arbeitsplatz:

Materialien
e Stativ
e Burettenklammer oder Dreifingerklemme mit Kreuzmuffe
e Spatel (-l6ffel), Pinzette
e Burette (10 — 25 mL) od. Schnellbetriebsbirette (fur 0,1 mol/L NaOH)
e WH-Erlenmeyerkolben (optimal 100 mL, oder auch 250 mL)
e 2 Becherglaser (100 — 150 mL)
e Messzylinder (10 - 25 mL)
e Messkolben 100 mL (fur Versuch: Neutralsalzbestimmung)
e Voll- od. Messpipette 5 mL und Peléusball oder Kolbenhubpipette
e \Waage (Ablesbarkeit 0,1 g bzw. 0,01 g) zur Bereitung der NaCl-Regenerierldsung
bzw. zur Herstellung der Probelésung (flr Versuch: Neutralsalzbestimmung)

Chemikalien
¢ Vollentsalztes Wasser (,Deionat*)
e Natriumchlorid-Losung 10% (aus NaCl p.A. oder Regeneriersalz)
e pH-Universalindikatorpapier
o Bromthymolblau-Indikatorlésung :
e Natronlauge (0,1 mol/L) L
e Salzsdure 3 mol/L (bzw. “10%)

Wichtige Arbeitsregel bei die Verwendung von lonenaustauschern:

Die Saule mit dem Austauscher darf nie trocken laufen da die
Bildung von Stromungskanalen im Austauscherbett KapazitatseinbufRen bewirken wiirde!
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3. Vorbereitung des Austauschermaterials sowie der
Austauschersaule

Die bendtigte Menge des trockenen, stark sauren Kationenaustauschers | (kurz: KA), muss
vor Gebrauch einige Stunden in Wasser vorgequollen werden!

Vorgangsweise:

Dazu wird der KA mit einem Spatell6ffel in das beigefiigte, verschlieRbare 100 mL PE-
Flaschchen gegeben und mit einer mehrfachen Menge Deionat tbergossen, kurz
aufgeschlammt und 1-2 Stunden stehen gelassen.

Da bei der erstmaligen Aufschlammung farbige Begleitstoffe (von der Produktion) in das
Deionat Gibergehen, wird die Giber dem KA Uberstehende gefarbte Lésung abgegossen,
der KA noch einmal in frischem Deionat aufgeschlammt. Dies wird einige Male
wiederholt bis das Uberstehende Deionat keine Farbung mehr aufweist.

Der Austauscher ist nun gebrauchsfertig!

T

An die 5 mL Luer-Lock Einwegspritze wird der Dreiweghahn DISCOFIX®3SC

angeschraubt und mittels Dreifinger- oder Birettenklemme in das Stativ eingespannt. ﬂ T
— )

T

Einfullen des Kationenaustauschers in die ,Austauschersaule” bzw. Einwegspritze:

Fur die Versuche
¢ ,Qualitative Wirkung eines Kationenaustauschers” sowie fur die
e Bestimmung der Austauschkapazitat®

wird 1 mL des KA, wie folgt in die Einwegspritze gefillt:

e Die Einwegspritze wird zu ca. 2/3 mit Deionat gefullt.

e Um den Auslauf der Spritze abzudecken wird etwas Glaswolle, die zuvor in einem
Becherglas mit Deionat mit einer Pinzette einige Male hin und her geschwenkt
wird (um diese luftblasenfrei zu erhalten) auf den Boden der Spritze gedriickt.

e Mit der 3 mL PE-Einwegpipette wird nun das vorbereitete, aufgeschlammte
Austauschermaterial, wie nachfolgend beschrieben, aufgesaugt:

Um 1 mL KA in die Pipette zu bekommen, wird nach dem ersten Aufsaugen die
Pipette gekippt (dabei sedimentiert der KA in der Pipette) und das Uber dem KA
Uberstehende Wasser wird wieder herausgertickt. Anschlieend wird erneut KA in die
Pipette gesaugt, und dies so oft wiederholt, bis sich 1 mL KA in der Pipette befindet!

¢ Nun wird der KA aus der Einwegpipette vollstandig in die 5 mL Einwegspritze geflllt
(unter Umsténden unter mehrmaligem Aufsaugen bzw. Ausspilen mit Deionat)

o AbschlieRend wird auf den ,Kopf“ des lonenaustauscherbettes erneut, eine von
Luftblasen befreite, Glaswolle aufgebracht (Dies soll verhindern, dass der KA beim
Einflllen der Proben ,aufgewirbelt wird).

Die 1A-Saule ist nun gebrauchsfertig!
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4. Qualitative Wirkung eines Kationenaustauschers

Ziel: Erkennen des Enthartungsvorganges eines lonenaustauschers (wie bei einem
Geschirrspuler)

Chemikalien: NaCl-Regenerierldsung (10%)

Versuchsdurchfiihrung:

1. Regenerierung des Kationenaustauschers (KA) mit Natriumchlorid (Na* -lonen)

o Der KA wird durch Aufgabe einer 10%igen NaCl-Losung (am besten mittels Mess-

zylinder) in die Na* Form gebracht.
e Die Tropfgeschwindigkeit wird mit dem Dreiweghahn auf ca. 1 Tropfen/s.
eingestellt.

¢ Die bendtigte NaCl-Ldsung sollte mind. das 10-fache des Austauschervolumens

betragen!

¢ Waschen des lonenaustauschers:

Nach dem Regeneriervorgang muss der Austauscher mit Deionat gewaschen
werden bis alle freien, durch den Regeneriervorgang am KA nicht gebundenen, Na*-
lonen auswaschen sind. (Durchlaufgeschwindigkeit ebenfalls ca. 1 Tropfen/s).

Die Na*-lonen wirden sonst, beim Beladen des KA mit der Probe, in Konkurrenz zu

den Probeionen treten!

(Die Vollstandigkeit des Auswaschprozesses der Na*lonen, kénnte durch Flammen-

farbung mittels Pt-Draht tberpriift werden).

Um sich jedoch diese ,Prozedur” zu ersparen, kann als Faustregel angenommen
werden, dass nach Waschen mit 10—-15 mL mit Deionat (entspricht wiederum der 10-

fachen Menge des Austauschervolumens), der Auslauf Na* -frei ist.

e Beladen des lonenaustauschers (Enthartungsvorgang)

Zunachst wird die Gesamt-Wasserharte des zu enthartenden Leitungswassers

mit einem Teststdbchen getestet.
— Stabchen 1 s eintauchen, 1 min warten, ablesen ! Testzonen

verfarbte (griun—rot)

>5

=10

HiNInInin | Auswertungstabelle —

=15

P W (M| =

=20

=25

e Zur Demonstration der qualitativen

Austauschwirkung eines KA, wird nun (am besten aus einem Becherglas)
Leitungswasser auf die Austauscherséaule aufgegeben und mittels des
Dreiweghahns eine Durchflussgeschwindigkeit von ca. 1 Tropfen/s eingestellt.

e Nach dem Durchfluss einiger mL Leitungswasser, wird ein Gesamtharte-

Teststabchen so unter die tropfende Austauschersaule gehalten, dass die Tropfen

von der obersten bis zur untersten Testzone flief3en.

¢ Nach 1 Minute wird die entsprechende Gesamthéarte (sollte bei einem voll

regenerierten KA 0°d) betragen!
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5. Kapazitatsbestimmung eines Kationenaustauschers
(Dimensionierung einer Wasserenthartungsanlage)

Ziel: Beidiesem Versuch wird die Austauschkapazitat (angegeben in mMol einwertige
Metall-Kationen Me™) pro mL Kationenaustauscher (KA) bestimmt.

Eingesetzt werden 1 mL des Kationenaustauschers (Bei einer anderen Menge KA muss
dies bei der Berechnung der Austauschkapazitat beriicksichtigt werden!)

Die Saule wird, wie in Kapitel 3 (,Vorbereitung des Austauschermaterials sowie der
Austauschersaule®) beschrieben, beflllt.

Chemikalien:
e Salzsaure 3 mol/L bzw. 10% Geréte:
e Natronlauge 0,1 mol/L e Becherglas (100 mL)
(far Titration) e Birette (25-50 mL)
¢ Natriumchlorid-Lésung 10% o Weithals-Erlenmeyer-Kolben
e pH-Papier (pH 1 - 14) (200 mL)

e Bromthymolblau-L&sung

Versuchsdurchfiihrung:

1. Regenerierung des Kationenaustauschers
Der KA wird dazu mit Salzsaure (ca.10% bzw. 3 mol/L) in die H"-Form gebracht.
Dazu wird das bendétigte HCI-Volumen (ca.10-15 mL) in mehreren ,Portionen® auf die
Austauschersaule gebracht und tropfenweise (1 Tropfen/Sek) durchrinnen gelassen!

2. Waschen des Kationenaustauschers:
Der KA wird mit Deionat (Durchflussgeschwindigkeit ebenfalls 1 Tropfen/Sekunde)
gewaschen.
Dies wird so lange durchgefiihrt, bis der Auslauf denselben pH-Wert wie das vollentsalzte
Wasser erreicht (pH-Papier!).

3. Beladung mit Na*-lonen
Auf den regenerierten und gewaschen KA werden nun (am besten aus einem
Messzylinder) 15 mL einer 10%igen Natriumchlorid-Lésung aufgegeben. Die H*-lonen
des KA werden dabei vollstdndig gegen Na*-lonen ausgetauscht und in den
Erlenmeyerkolben eluiert.

4. Bestimmung der eluierten H*-lonen:
Das Eluat im Erlenmeyerkolben wird nach Zugabe von 2 Tropfen Bromthymolblau-
Lésung mit 0,1 mol/L Natronlauge titriert.

Berechnung: 1 mL NaOH (0,1 mol/L) = 0,1 mMol H* -lonen

Dimensionierung einer Wasserenthartungsanlage:

Nach der Bestimmung der Gesamt-Wasserharte (am genauesten durch Titration mittels
Titriplex® -Lésung B) und einem angenommenen Volumen des zu enthartenden Wassers,
kann nun die fiir eine Enthartung notwendige Menge an KA berechnet werden.
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6. Neutralsalzbestimmung,

6.1. Bestimmung der Konzentration einer Kupfersulfat-L6sung

Ziel: Mittels eines Kationenaustauschers (KA) kann die Menge bzw. Konzentration eines
Neutralsalzes (Neutralsalzlésung) bestimmt werden.

Theorie:
Eine Neutralsalzlésung (z.B. NaCl, KNO3s, CuSQsy, ....) mit einem pH-Wert von ca. 7,
wird auf einen Kationenaustauscher in H* -Form aufgegeben.
Dabei kommt es zum Austausch der Metallkationen der Probelésung gegen die
H*lonen des KA Me™ 5 n.H*

Die beim Austauschvorgang frei werdenden H* -lonen kdnnen durch Titration mit
0,1 mol/L Natronlauge bestimmt werden.
Daraus lasst sich die Konzentration des Neutralsalzes berechnen!

Durchfiihrung:
Da fur quantitative Bestimmungen eine mdoglichst vollstandige Austauschwirkung (und

somit ein moglichst geringer lonenschlupf) sichergestellt sein muss, sollte ein
groReres Austauschervolumen verwendet werden als bei den vorangegangenen
Versuchen ,Qualitative Wirkung eines Kationenaustauschers“ und
,Kapazitdtsbestimmung eines Kationen-austauschers”,

Somit werden in eine 5 mL Einweg-Spritze mindestens 2 mL KA (wie in Kapitel 3
beschrieben) geflllt.

Regenerieren sie den lonenautauscher wie in Kapitel 5 beschrieben mit Salzsaure
(3 mol/L bzw. 10%)

Zur Bestimmung der Cu?* Konzentration eignen sich z.B. Kupfersulfat-Losungen mit einer
Konzentration von 0,2 bis 0,5 g CuCO45H,0 pro 100 mL.

Eine besondere Herausforderung fiir Schiler*innen kdnnte sein, die Kupfersulfatldsungen
jeweils selbst (in einem Messkolben) herstellen zu lassen und diese Probe an andere
Schiler*innen zur Konzentrationsbestimmung weiterzugeben (,Wettbewerb” - wer den
genauesten Wert ermittelt?*)!

Zunéchst wird von jeder*m teilnehmenden Schiler*in bzw. Schulergruppe (0,2 — 0,5 g)
CuS0..5H,0 abgewogen, in einen 100 mL Messkolben eingefiillt und dieser bis zur Marke
aufgefullt.

Weiters muss vor der Weitergabe der Probe an jene, welche die Bestimmung durchfiihren
sollen, aus der eingewogenen Kupfersulfat Menge, die jeweilige Cu?*-Konzentration berechnet
werden!

1 In eigenen Versuchen konnte die Konzentration mit einer Abweichung von nur 1% bestimmt werden!
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Vorgangsweise:
e Zundachst wird der KA mit Salzsaure (10 % bzw. 3 mol/L) (siehe Kapitel 5) regeneriert!

e Vor Aufgabe der Kupfersulfatldsung wird (zum Auffangen des Eluates) ein 100 mL
Erlenmeyerkolben unter die Austauschersaule platziert.

¢ Nun werden 5 mL der Kupfersulfat-Lésung (mit Voll-, Mess- oder Kolbenhubpipette)
aufgegeben.

(Je genauer das Volumen der Probelésung abgemessen werden kann, umso genauer ist
auch das Ergebnis!)

o Die Kupfersulfatldsung wird mit einer Durchflussgeschwindigkeit von ca. 1 Tropfen/s
durch den KA tropfengelassen.

Was lauft ab, was wird beobachtet?
Die am KA gebundenen H*-lonen werden nun gegen die zugefiihrten Cu?*-lonen
ausgetauscht und in den Erlenmeyerkolben eluiert.

Beim Austauschvorgang kann die Verfarbung des KA durch die nunmehr ge-
bundenen Cu?* - lonen beobachtet werden.

(Daraus lasst sich visuell (wenn auch nur grob !) abschatzen wieviel Austauscher-
Kapazitat noch vorhanden bzw. bereits in Anspruch genommen worden ist!)

Nach der Aufgabe der Cu?*-Lésung wird der KA noch mit einigen mL Deionat in den
Erlenmeyerkolben nachgewaschen, um sicher zu stellen, dass die Kupfersulfatlésung
vollsténdig durch den KA geflossen ist!

Bestimmung der Cu*-Menge:
Das im Erlenmeyerkolben aufgefangene saure Eluat wird mit einigen Tropfen
Bromthymolblau-L6sung versetzt und anschliel3end mit 0,1 mol/L Natronlauge titriert!
Bei der Berechnung muss berticksichtigt werden, dass ein (zweiwertiges) Cu?*-lon
zwei (einwertige) H*-lonen eluiert!

Berechnung: 1 mL NaOH (0,1 mol/L) = Kapazitat von 1 mmol H* -lonen = 0,5 mmol Cu?*
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6.2. Bestimmung der Gesamtsalz-Konzentration einer
(Meer-) wasserprobe

Mittels Kationenaustauscher (in H*-Form) kann der Gesamtsalzgehalt einer Wasserprobe
bestimmt werden!

Fir diese Bestimmung wird empfohlen:
» Austauschervolumen: 1mL
> Probenvolumina:

- Meerwasser (Mittelmeer ca 3%) 1mL
- Leitungswasser 50 - 100 mL

Um 100 mL Trinkwasserprobe komfortabel auf die ,Austauschersaulenspritze* aufzu-
tragen empfiehlt sich folgender Aufbau:

Gummistopfen gesteckten Kaniile,

aufgesetzt.

Anmerkung: Bei einer Tropfgeschwindigkeit von 1 Tr./s dauert der Durchlauf ca. 20-25 min !

Angabe des Gesamtsalzgehaltes: in mg bzw. g pro 1 Liter Wasserprobe.

—
S
o
o
Kaniile 1,2 x 40 mm Auf die bmL-,Austauschersaulenspritze”
o (Spitze ahaeschraat 1) . .
(mit 1 mL 1A) wird (als ,Vorratsbehalter” fur
Gummistopf . . .
— 1|;_T|?551Dgprﬁﬂ1 die Leitungswasserprobe) eine 100 mL-
B 5 mL-Spritze Spritze, mit einer durch einen
mit 1 mL KA
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