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Abstract

Many experimental steps are required to obtain reliable and reproducible
quantitative data from X-ray analysis of clays. The reliability of data re-
ceived in particular of soil clays depends on the quality of careful pre-treat-
ments. described are the procedures to make the clays homoionic, to pro-
duce samples with a high degree of texture and to adjust appropriate drying
conditions.

An important point to be considered in the quantitative X-ray analysis is the
presence of intermediate states of clay minerals produced by the continuing
alteration processes. The existence of labile minerals signifies the beginning
clay mineral decomposition. These minerals are expanded in less regular
manner to larger spacings or even to "infinity" as a consequence of strongly
reduced layer-layer interactions. The X-ray analysis also provides a possi-
bility to get information on the clay mineral genesis.

The quantitative X-ray powder diffraction methods may be superior to eval-
uation of the clay mineral contents from physical and chemical methods. A
pre-requisite is the exact standardization of the procedure; the same
amounts of clay must be deposited on the sample holder and must be dried
under identical conditions. ‘

An important prerequisite to compare the results is a standardized procedure
in evaluating the X-ray diagrams. The use of the grid foil decreases the sub-
Jective errors and provides the basis of the digitized computer-evaluation of
the diagrams. New methods of quantification interpretation of the X-ray
diagram require the area under the diffraction curve to be measured in cer-
tain scans instead of the peak-to-peak evaluation. The scan widths is given
by the grid foil.

The clay mineral dependent factors for correcting the intensities were de-
duced by several authors and by different methods. The values agree well
€nough so that the quantitative analysis is reliable.
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The method proposed here for the quantitative analysis is recommended as a
very simple and fast procedure. The different steps, which must be carefully
considered in order to obtain standardized data, are summarized at the end
of this thesis.

Zusammenfassung

In diesem Beitrag wird dem Umstand Rechnung getragen, daB eine Vielzahl
von EinzelmaBnahmen das Ergebnis der qualitativen und quantitativen
Rontgenanalyse bestimmt. Gerade bei Bodentonen hingt die Interpretation
von der gewissenhaften Vorbehandlung der Bodenproben ab. Ausfiihrlich
wurde auf die methodische Handhabung bei der Schaffung eines einheitli-
chen Kationenbelags, der Herstellung von Texturpriparaten auf Keramik-
platten und der Trocknung der Priparate eingegangen.

Fiir die qualitative Bestimmung ist auch die dynamische Betrachtung der
Tonmineralentwicklung wichtig, um Zwischen- und Ubergangsstadien rich-
tig zuzuordnen. Das Auftreten von Labilen Mineralen, deren Schichtzusam-
menhalt so geschwicht ist, daB sie durch Quellfliissigkeiten unendlich auf-
weiten, signalisiert den Beginn der Tonmineralzerstorung. Somit bietet die
qualitative Analyse eine weitere Moglichkeit, den Entwicklungsgrad der
Tonminerale zu erkennen.

Auch bei der quantitativen Bestimmung der Tonminerale sind rontgenogra-
phische Methoden gegeniiber der Messung von physikalischen und chemi-
schen Eigenschaften im Vorteil. Von besonderer Bedeutung sind die exakte
Einhaltung gleicher Tonmengen je Priparat und die Einstellung einer be-
stimmten Luftfeuchtigkeit, um einheitliche Trocknungszustinde zu errei-
chen.

Eine wesentliche Voraussetzung fiir die Vergleichbarkeit quantitativer anga-
ben ist ein abgestimmtes Vorgehen bei der Erfassung der Rontgenreflexe.
Neue Wege der quantitativen Erfassung erfordern, daB von dem bisher
punktuellen peakorientierten Auswertungsverfahren auf eine liickenlose fla-
chenhafte Erfassung der Tonmineralreflexe iibergegangen wird.

Der Einsatz der Rasterfolie schafft dafiir optimale Bedingungen, wobei
einerseits die subjektiven Fehler bei der Auswertung von Hand vermieden
werden und andererseits die Grundlage auch fiir die computergesteuerte Mi-
neralanalyse bei Bodentonen geschaffen wird.

Die von verschiedenen Autoren zusammengestellten und methodisch unter-
schiedlich ermittelten Faktoren zur tonmineralabhingigen Korrektur der In-
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tensititen stimmen so gut iiberein, daB sie auch anderen Laboratorien zur
quantitativen Tonmineralanalyse als Umrechnungsfaktoren empfohlen seien.

Die Bemiihungen um eine Standardisierung aller methodischen Details bei
der Vorbereitung und Durchfithrung der qualitativen und quantitativen Be-
stimmung der Tonminerale in Bodentonen miindet in einem MaBnahmenka-
talog, der sich als Anhang am Ende dieses Beitrages befindet.

1  Einleitung

Die rontgenographischen Untersuchungsmethoden konnen weitgehend den
strukturellen Aufbau der Tonminerale kliren. Bei der Bestimmung der Ton-

‘minerale von Bdden ist es wichtig, neben der Tonmineralart und -menge

auch den Zustand der Tonminerale zu ermitteln, denn im Gegensatz zu den
Lagerstittentonen unterliegen die Bodentone einem stindigen Angriff der
Verwitterungskrifte. Von besonderer Aussagekraft ist die Anderung des
Mineralbestandes mit der Teilchengr6Be. Deshalb kann die Bestimmung
wesentlich verbessert werden, wenn die Tonfraktion <2 um in weitere
Subfraktionen unterteilt wird. Im besonderen Mafie kann die Mineralzusam-
mensetzung im Feinton iiber die Tonentwicklung Auskunft geben. Die qua-
litative Identifizierung ist heute dank schonender Aufbereitungsverfahren,
wie sie im vorangegangenen Beitrag dargestellt wurden, auch bei Bodento-
nen durchaus zufriedenstellend.

Problematisch ist dagegen die quantitative Bestimmung der Tonminerale,
sowohl bei Boden- als auch bei Lagerstittentonen, weil es fiir die Vielfalt
der Tone nicht "den" Standard gibt, der fiir die Quantifizierung herangezo-
gen werden kann.

Deshalb miissen wir Bedingungen wie z.B. einheitlicher Kationenbelag,
gleiche Tonmenge je Priparatoberfliche, Art der Priparierung und Trock-
nungsendpunkt so standardisieren, da eine einheitliche quantitative Erfas-
sung der Rontgeninterferenzen erfolgt.

Bei Verwendung gleicher Umrechnungsfaktoren lassen sich die so ermittel-
ten Rontgeninterferenzen als "ReferenzgroBen” des jeweiligen Tonminerals
anwenden.

Erfreulich ist, daB mit dem Heft "Tone und Tonminerale” (HEIM, 1990)
ein deutschsprachiger Beitrag iiber Grundlagen der Sedimentologie und Mi-
neralogie erschienen ist. Leider ist der ohnehin zu kurzgefaBte methodische
Teil fiir rontgenographische Tonmineralbestimmungen wenig konkret, so
da er fiir Laboratorien kaum eine Hilfestellung geben kann. Die seit lan-
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gem auf diesem Gebiet bestehende Bedarfsliicke zu schlieBen, ist ein Anlie-
gen dieses Beitrags.

2  Voraussetzungen fiir rontgenographische Analysen
2.1 Technische Voraussetzungen

Oberstes Ziel ist es, ein reproduzierbares Rontgendiagramm zu erhalten,
das eine klare Interpretation zulafBt.

Bei vorbehandelten Proben ist die Cu-Rohre am giinstigsten, da sie die
héchste Intensitit erzeugt. Doch die Auflésung im Kleinwinkelbereich
(1,8-4,0 nm) lieBe sich durch eine TiK . -Strahlung verbessern. Der Smectit
z.B erscheint erst bei 2 © = 11°, wo sich der Lorentz-Polarisationseffekt
kaum noch auswirkt (van der GAAST u. VAARS, 1981).

Auch die starke Absorption der Rontgenstrahlen durch Luft 148t sich nach
Angaben dieser Autoren durch Evakuierung des Strahlengangs oder durch
Heliumspiilung beseitigen.

Durch einen Kristall-Monochromator 148t sich die Compton-Diffusion und
die Fluoreszenzstrahlung vom Zahlrohr abschirmen. Dariiber hinaus wird
die K . -Strahlung gebiindelt und der Untergrund weitgehend eliminiert.

Ein automatisches Divergenzspalt-System (ADSS) erspart nicht nur den ma-
nuellen Wechsel der Blenden, sondern vermeidet nach van der GAAST u.
VAARS (1981) auch den EinfluB von Nebenstrahlen. Das ADSS variiert
die Divergenz kontinuierlich, so daB bei jedem Winkel des Goniometers die
gleich groBe Fliche bestrahlt wird.

2.2 Dithionit-Citrat-Extraktion und Entfernung der amorphen Be-
standteile

Die Entfernung der Oxide, wie bei der Aufbereitung im vorangegangenen
Beitrag methodisch beschrieben, ist besonders fiir die Bestimmung von Bo-
dentonen wichtig. Sie steigert die parallele Orientierung der Silicatplattchen
bei der Priparierung und ermdglicht oft erst die Identifizierung der Tonmi-
neralreflexe (MEHRA u. JACKSON, 1960).

Amorphe Kieselsdure (Kieselgel) wirkt unter Umstiinden als Kittsubstanz
und kann durch heie Sodalosung (Na,COj) entfernt werden (TRIBUTH
und LAGALY, 1986). Die Entfernung von Allophanen wird von HASHI-
MOTO and JACKSON (1960) mit 0,5 NaOH und 2,5 Minuten Kochen
durchgefiihrt. ALEXIADIS und PAXINOS stellten allerdings fest, da mit
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NaOH auch ein Teil kristalliner Strukturen aufweitbarer Tonminerale zer-
stort wird. Sie schlagen deshalb vor, 0,5 n KOH zu verwenden, wobei es
wichtig sein soll, den Ton vorher nicht zu trocknen, sondern von Anfang an
in Suspension zu halten. Gegeniiber der NaOH-Behandlung sollen 30 %
weniger Schichtminerale gelost werden. Die Bedenken iiber eine
Anwendung von KOH bei Bodentonen sind damit allerdings nicht
ausgeraumt, da die Gefahr besteht, daB auch sie die Labilen Minerale
zerstort und somit der Bestimmung entzieht.

2.3 Einheitlicher Kationenbelag

Die Basisabstinde der Tonminerale sind abhingig von Kationenbelag und
Wasserdampf-Partialdruck. In der Regel wird eine Ca2+- oder Mg2+-Bele-
gung durchgefiihrt, was im Bereich der Lufttrocknung auch zu gleichen Re-
sultaten fiihrt (Abb. 1).

GEBHARDT u.a. (1970) kommen aufgrund ihrer Untersuchungen mit defi-
nierten H,O-Dampfdriicken zu dem Schlufl, daB "Ca2+ im Vergleich zum
Mg2+ besser geeignet ist, um an Ton-Wasser-Priparaten den qualitativen
und quantitativen Nachweis vorhandener quellbarer Dreischicht-Tonminera-
le zu gestatten".

Da MgCl, stirker hygroskopisch ist und deshalb in den Vorratsbehiltern
schnell verhirtet, wird auch aus diesem Grund CaCl, empfohlen. Die Bele-
gung wird durch 4malige Behandlung mit einer CaCl,-Losung (1 n) er-
reicht, wobei jeweils zentrifugiert und danach einmal mit H,O nachgewa-
schen wird.

Von dieser Ca2+-Tonsuspension werden etwa zwei Drittel in eine Plastik-
ﬂa§che uberfiihrt und der im Zentrifugenbecher verbleibende Rest durch
Wweitere 4malige Zugaben einer KCl-Losung (0,1 n) in K+Ton umbelegt.

Ein Nachwaschen mit H,O ist nur mit geringer Wassermenge mdglich, da
sehr schnell eine kolloidale Dispersion entsteht. Deshalb ist es besser, nach
dem letztmaligen Zentrifugieren den klaren Uberstand zu dekantieren und
den K+-Ton mit einer kleinen Wassermenge in Plastikflaschen zu iiberfiih-
ren. Wenn sich in den Flaschen iiber Nacht ein klarer Uberstand bildet,
sollte dieser dekantiert und durch Wasser ersetzt werden.

B
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Abbildung 1: Veridnderungen der Schichtabstinde (d) nach De- und
Adsorption von H,O (nach GEBHARDT et al., 1970)

2.4 Ermittlung des Feststoffgehalts der Suspension

Um die Menge an Ton pro ml Suspension zu bestimmen, werden aus der
Ca2+- und der K+-Ton-Suspension jeweils 5 ml entnommen und in ein
Waigeglaschen iiberfithrt. Nach 24 Std. Trocknung bei 105 °C wird der
Feststoffgehalt je ml durch Wigung bestimmt.

2.5 Herstellen von Texturpriparaten

Fiir die rontgenographische Untersuchung der Schichtsilicate, insbesondere
der Bodentone, haben sich Texturpriparate als notwendig erwiesen, weil
hiermit ein HochstmaB an Rontgeninterferenzen erreicht wird (JOHNS
et al., 1954). Da in den meisten Fillen auch quantitative Aussagen gemacht
werden sollen, ist es wichtig, von gleichen Feststoffmengen je bestrahlter
Praparatfliche auszugehen.

Nach der unter 2.4 beschriebenen Ermittlung des Feststoffgehalts kann die
Entnahmemenge fiir die Pipette so berechnet werden, dafl jeweils die glei-
che Tonmenge je Priparat aufgebracht wird.
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Wie Vergleichsuntersuchungen mit einem Lagerstitten-Kaolinit zeigen,
wurden mit 20 mg je Priparat (5 mg/cm2 bestrahlter Fliche) die besten Er-
gebnisse erzielt. Der Einflu der aufgetragenen Feststoffmenge ist um so

6Ber, je grobkorniger die Fraktion ist, wie die Pulverdiagramme von Mit-
telschluff (6-20 um) erkennen lassen (Abb. 2).

Bei zu schwacher Bedeckung des Triagermaterials kommt es aulerdem zum
"Durchschlagen” von Interferenzen der Platte, so z.B. bei keramischem
Material bei 20 = 16,5, 25,6 und 26,3° sowie in groBerer Zahl bei
2 © >30. ‘

Bei Verwendung von Glasfaserplatten oder Filterpapier treten sehr starke,
jedoch diffuse Interferenzen im Bereich von 2 © = 11-25° auf, so daf eine
Auswertung von Mineralreflexen in diesem Bereich unméglich ist.

Das Aufgeben der Tonsuspension auf Glasscheiben ist nicht empfehlens-
wert, denn es ist keine exakte Mengenzugabe der Suspension mdglich.
Auch ist die flichenhafte Ausbreitung sehr unterschiedlich, so daB grofie
Fehler bei der quantitativen Auswertung entstehen, weil die Intensitéit der
Reflexe sehr stark von der Gro8e der bestrahlten Flache beeinfluit wird.

—20mg
—16mg
—32mg
—20mg
—16mg
: : : : + : St s
93 11 13 CE 13 1 13 11°/20

Lagerstatten-Kaolinit < 2pm Mitteischiuff 6-20 pm

Abbildung 2: Abhingigkeit der Intensitit der Rontgeninterferenzen von
der Tonmenge in Milligramm (mg) der bestrahlten Prépa-
ratoberflache
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Eine weitere Fehlerquelle sind die langen Trocknungszeiten solcher Pripa-
rate und die damit verbundene Entmischung der Minerale durch Sedimenta-
tion. Die Kaolinite mit dem groBten Teilchendurchmesser sedimentieren zu-
erst, dann die Illite und zuletzt die Smectite, deren Interferenzen dadurch
bevorzugt in den Texturdiagrammen erscheinen.

Der Einsatz von Zentrifugen bei solchen Préparierungen verstirkt den Ein-
fluB der Sedimentation und sollte deshalb auf gar keinen Fall angewandt
werden. Die besten Erfahrungen wurden mit dem Aufsaugen der Tonsus-
pension auf keramische Platten (Diapor G 30 der Schumacher GmbH,
7180 Crailsheim) gemacht.

Dazu wird eine nach dem Prinzip der Apparatur von Diimmler u. Schroeder
(1965) hergestellte Absaugvorrichtung (Abb. 3) benutzt. Mit Hilfe einer
Vakuumpumpe lassen sich vier solcher Absaugvorrichtungen gleichzeitig
betreiben. '

Von jeder Probe werden ca. 25 ml Tonsuspension in einem Becherglas
(50 ml) unmittelbar vor dem Aufsaugen 2 Min. mit Ultraschall (z.B. Sono-
puls SD 9, regelbare HF, Leistung 20-60 W, Frequenz 19 kHz der Fa. Ban-
delin, Berlin) dispergiert, und entsprechend der berechneten Suspensions-
menge (5 mg/cm?2 bestrahlte Préparatfliche) mit der Pipette in die wiirfel-
formigen Aufnahmetrichter der Absauganlage gegeben.

Fiir die gleichmiBige Verteilung der Tonteilchen auf der Keramikplatte hat
sich fiir sehr giinstig erwiesen, wenn die aufzusaugende Feststoffmenge in
1-2 ml Suspension enthalten ist.

Bei hohen Feststoffgehalten, die weniger als 1 ml Entnahmemengen erfor-
dern, sollte die aufzugebende Suspension daher mit Wasser entsprechend
verdiinnt werden. Umgekehrt sollte bei mehr als 3 ml errechnete Aufgabe-
menge die Suspension auf die Hilfte eingedickt werden, um die bei langen
Absaugzeiten auftretende Entmischung durch Sedimentation zu vermeiden.

Beim Auslaufen der Pipette werden die groberen Tonteilchen oft "trichter-
formig" an den Rand gespiilt. Deshalb sollte das Aufnahmegefa danach
kurz geriittelt und dann erst die Absauganlage eingeschaltet werden.

Die Glycerinzugabe erfolgt nach dem Aufsaugen der Tonsuspension auf das
feuchte Priparat in der Absaugvorrichtung, so daB ca. 3 Tropfen einer Mi-
schung von Glycerin und Wasser (3:1) die Praparatfliche bedecken. Eine
Glycerinzugabe vor dem Aufsaugen in die Suspension soll eine schlechtere
Einregelung bei der Texturierung zur Folge haben (DUMMLER u.
SCHROEDER, 1965).
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Abbildung 3: Absaugvorrichtung fiir die Herstellung von Texturpripara-
ten aus Tonsuspensionen
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Das Glycerin sollte einige Minuten einwirken, bevor es abgesaugt wird. Da
Glycerin einen sehr hohen Dampfdruck (290 °C) hat, kann das Préparat fiir
Kontrollaufnahmen unbegrenzte Zeit gelagert werden. Nach der Reinigung
der Keramikplatte zur Wiederverwendung empfiehlt es sich, sie auf ca.
300 °C zu erhitzen, damit die im Porensystem der Keramikplatte enthalte-
nen Glycerinreste verfliichtigt werden.

Bei Verwendung von Ethylenglycol ist zu beachten, daBl die Praparate in
der Dampfphase belegt und aufbewahrt werden miissen, da dieser Komplex
unter Raumbedingungen nicht stabil ist.

Wenn auch die beschriebene Methode des Aufsaugens der Tonsuspension
auf keramische Platten gegeniiber Tropf- und Streichpraparaten auf Glastra-
ger aufwendiger erscheint, wird doch eine bessere Vergleichbarkeit und
Aussagefihigkeit besonders bei quantitativen Analysen erreicht (vgl. auch
KINTER u. DIAMOND, 1956).

Die beschriebene Methode bietet folgende Vorteile:
1. Es kénnen genau berechnete Mengen je Priparat aufgesaugt werden.

2. Durch Aufsaugen der Tonteilchen aus der Suspension kann eine bessere
Orientierung erreicht werden als durch Streichen einer Paste.

3. Der Ton kommt unmittelbar aus der Suspension auf das Priparat, ohne
daB er eingetrocknet und durch Mdrsern mechanisch beansprucht wird.

4. Der UberschuB an Fliissigkeit kann in wenigen Minuten abgesaugt wer-
den, so daB es nicht zu Entmischungen durch Sedimentation kommt.

5. Das keramische Material wirkt ausgleichend auf die Verdnderungen der
Luftfeuchtigkeit wahrend der Aufnahme.

6. Das Priparat kann iiber 1000 °C erhitzt werden.

7. Die keramischen Platten lassen sich leicht beschriften, siubern und wie-
derverwenden.

2.6 Art und Anzahl der benétigten Priiparate

Fiir eine genaue Mineralanalyse sind 6 Rontgenaufnahmen je Fraktion er-
forderlich, die von fiinf Priparaten angefertigt werden (Abb. 4).

Das Priparat Nr. 1 (Ca2+-Ton) kann als Bezugsbasis fiir den Aufweitungs-
und Kontraktionstest angesehen werden. Um den Anteil der "labilen Mine-
rale”, die nach Glycerinbehandlung > 1,8 nm diffus aufweiten, quantitativ
bestimmen zu konnen, werden die Interferenzen des Ca2+-Tonpriparates
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bei 1,4 nm als Berechnungsgrundlage herangezogen. Der Erhitzungstest
(1a) wird gemacht, wenn ein Peak bei 1,4 nm nach Glycerinbehandlung
(Prédparat 2) nicht auf 1,8 nm aufgeweitet wurde und nach KCl-Behandlung
keine Kontraktion auf 1,0 nm erfolgte (Unterscheidung von Mg2+ Chlorit
und sekundirem oder Bodenchlorit).

Das Priparat 2 (Ca2+-Ton + Glycerin) 16t die Minerale mit aufweitbarem
Gitter (Gruppe der Smectite) erkennen.

Grundsitzlich werden angefertigt nach Bedarf
~ Ca2+-Ton Ca2+-Ton K+-Ton Ca2+-Ton  Ca2+-Ton
+ Glyc. + DMSO + DMSO
+ 8x H20
A\ \4
1 2 3 4 5
48 Std. 48 Std. 72 Std. 72 Std.
lufttr. lufttr. lufttr. lufttr. feucht
+ +
48 Std. 48 Std.

bei 63 % r.l. bei 63 % r.l.
1. Exslikkator i. Exsikkator

\"
la
520 °C

Abbildung 4: Herstellung der Texturpriparate durch Aufsaugen der Ton-
suspension auf keramische Platten

Die Kombination von Luft- und Exsikkator-Trocknung unter kontrollierba-
ren Bedingungen ist insofern wichtig, weil glycerin-gesittigte Tonpriparate
Je nach Trocknungsgrad unterschiedliche Wassermengen enthalten, die den
Quellungszustand beeinflussen (GEBHART u.a., 1970).

Von noch groferer Bedeutung ist aber der Trocknungsendpunkt auf die In-
tensitit der Reflexe (Abb. 2). Deshalb miissen fiir die quantitative Analyse
Vergleichbare Bedingungen geschaffen werden, wie sie unter 2.6 niher be-
schrieben werden.
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Bei Verwendung von Ethylenglycol ist zu beachten, daB die Aufweitung der
Basisabstiande geringer ausfillt, so da§ z.B. die Interferenzen der Smectite,
die mit Glycerin bei 1,77 nm auftreten, mit Ethylenglycol zwischen 1,69
und 1,71 nm zu finden sind.

Das Diagramm von Priparat 3 148t die Neigung der Minerale zur Kontrak-
tion erkennen, so daB die nicht auf 1,8 nm aufweitbaren ROntgeninterferen-
zen bei 1,4 nm in Vermiculite und Chlorite unterschieden werden konnen,
da der Reflex der Chlorite bei 1,4 nm bestehen bleibt. Dariiber hinaus ist
die Abschitzung der Schichtladung aller aufweitbaren Dreischichtminerale
moglich (Tab. 1).

Durch die Priparate 4 und 5 wird festgestellt, welche Tonminerale mit
einem Basisreflex von 0,713 nm vorliegen. Kaolinit und Halloysit gehen
durch Dimethylsulfoxid (DMSO)-Behandlung auf 1,11 nm (Abb. 5).
Chlorit reagiert nicht (vgl. dazu auch den Beitrag LAGALY in diesem
Band).

Tabelle 1: Abschitzung der Schichtladung nach Kontraktionstest mit KCl

1. Vollstindige Kontraktion = Hohe Schichtladung
Reflex bei 2 © = 1,0 nm (0,6 - 0,8)

2. Unvollstindige Kontraktion = Mittlere Schichtladung
Reflex bei 1,0 nm, aber stark asymmetrisch 0,4 - 0,6)

3. Schwache Kontraktion = niedrige Schichtladung
Reflex wie bei Lagerstittensmectit (<0,4)

zwischen 1,2 und 1,3 nm, asymmetrisch

Nach Auswaschen des DMSO (Priparat 5) kann zwischen Kaolinit und Hal-
loysit unterschieden werden, da der Kaolinit nach dem Entfernen von
DMSO auf 0,713 nm, Halloysit dagegen nur auf 1,02 nm zuriickgeht.

Methodisch geht man dabei folgendermafien vor:

Ahnlich wie bei der Behandlung mit Hydrazin (WEISS u. LAGALY, 1967)
werden ca. 10 ml einer Tonsuspension im offenen Schnappdeckelglas bei
ca. 50 °C eingetrocknet. Dann wird das Glas mit Dimethylsulfoxid
(DMSO) soweit aufgefiillt, bis die Tonmenge 1 cm iiberschichtet ist. Das
Glas wird nun verschlossen und ca. 48 Std. bei 70 °C im Trockenschrank
aufbewahrt. In dieser Zeit sollte der Inhalt des Glases durch Schiitteln
mehrmals gut gemischt werden.

K

Chinaclay +Dimethylsulfoxyd
: [ORRITETYNY

vor der Behandlung
—===nach « = o I

K K "
K 1 0371nam 0.7130m
]

0357

Abbildung 5: Tonmineralreflexe eines Kaolinit (K) vor und nach der Ein-
lagerung in DMSO

Nach Ultraschallbehandlung wird das Texturpriparat hergestellt und nach
Lufttrocknung gerdntgt. Der im Glas verbliebene Teil der Suspension wird
8mal mit H,O gewaschen. Danach wird wieder nach Ultraschalldispergie-
rung ein Priparat hergestellt und im feuchten Zustand gerdntgt.

2.7 Trocknung der Priiparate

Zu den vergleichbaren Voraussetzungen gehéren die Art der Trocknung und

die Herstellung gleicher Feuchtigkeitsbedingungen zum Zeitpunkt der Mes-
sung.

Wichtig ist eine langsame Entwisserung der Praparate, damit sich der Ton-

belag nicht von der keramischen Unterlage abhebt und sich keine Schrumpf-

tisse bilden. Derart gestorte Priparate verursachen starke Intensititsverluste
und sind somit fiir quantitative Aussagen unbrauchbar. Eine Ofentrocknung

ISt deshalb nicht zu empfehlen.
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Aber auch "luftgetrocknete” Priparate konnen Schwierigkeiten bereiten,
wenn es sich um Tonsubfraktionen sehr kleiner KorngroB8en handelt, die
einen hohen Smectitanteil oder Allophane enthalten. Wahrend sich bei den
smectithaltigen Proben der Tonbelag als zusammenhéngendes Pléttchen von
der Unterlage abhebt oder schollenformig auseinanderbricht, bilden die al-
lophanhaltigen Tonbeldge netzformige Schrumpfrisse oder heben blasenfor-
mig von der Unterlage ab.

In solchen Fillen hat sich die Trocknung der Priparate iiber einer gesittig-
ten Salzlosung im geschlossenen Exsikkator bewihrt (s. Tab. 2). In Testrei-
hen (TRIBUTH, 1967) wurden bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von
63 % (NH4NO;) die besten Ergebnisse erzielt (Abb. 6).

Tabelle 2: Herstellung konstanter Luftfeuchtigkeit in geschlossenen Ge-

faBen (MERCK)
Gesittigte Losung Relative Luftfeuchtigkeit
mit viel Bodenkorper iiber der Losung (%) 20 °C
Natriumcarbonat Na,CO, - 10 H,0 92
Kaliumchlorid KCl 86
Ammoniumsulfat (NHy),S0, 80
Natriumchlorid NaCl 76
Natriumnitrit NaNO, 65
Ammoniumnitrat NH4NO; 63
Calciumnitrat Ca(NO3), * 4 H,O 55
Kaliumcarbonat K,CO4 45
Calciumchlorid CaCl, - 6 H,0 35

Da der Begriff "luftgetrocknet” wenig tiber die relative Luftfeuchtigkeit
wihrend der Trocknung und damit auch nichts iiber den erreichten Trock-
nungsendpunkt aussagt, ist es erforderlich, die Trocknung der Ca2+- und
Ca2+-Glycerin-Priparate unter kontrollierten Bedingungen durchzufiihren.
Eine einfache und auch kostengiinstige Losung, um den Trocknungsend-
punkt zu standardisieren, ist mit einer gesittigten Salzlésung im Exsikkator
zu erreichen.
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Abbildung 6: Abhingigkeit der Intensitit der Tonmineralreflexe von den
bei unterschiedlicher relativer Luftfeuchtigkeit (r.L.) ge-
trockneten Priparaten

]?ie Priparate bleiben 7 Tage im Exsikkator und werden dann einzeln erst
mttelbar vor der Aufnahme entnommen.

Wenn es nicht gleichzeitig um die Verhinderung der oben beschriebenen
Schrumpfrisse und Abhebungen geht, kann die Verweildauer der Priparate

- Im Exsikkator verkiirzt werden. Zunichst werden die Texturpraparate

48 Std. bei Raumtemperatur vorgetrocknet, so dafi dann nur noch 48 Std.

EXSikkator-Trocknung erforderlich sind. Damit wird auch der Salzver-
A ?fauch reduziert, denn der durch Feuchtigkeitsaufnahme in Losung gegan-
- &ene Teil muB laufend durch eine Salzzugabe erginzt werden.
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3  Die qualitative Bestimmung von Bodentonen N
3.1 Vorbehandlung F N T T y | e e

L | @ =
Wihrend Lagerstittentone in den meisten Fillen auch ohne besondere Auf- 'S‘ ;“5 1:5’ §’ T g I ﬁ § L_D §» e
bereitung abgrenzbare Rontgeninterferenzen erkennen lassen, bedarf eine P @ %’ £ § g € Sk il | TS et
eindeutige Identifizierung der Bodentone eine Vorbehandlung, wie sie von { R § N N 8- 2
TRIBUTH im ersten Beitrag dieses Bandes beschrieben wurde. e |EZ g,;,g, i l < o | €2 o
Die Herstellung unterschiedlicher Priparate (Abb. 4) ist eine weitere Vor- “é § § f} % % :5;5, I TR ‘é‘ — ;
aussetzung, Tonminerale eindeutig voneinander zu unterscheiden. Da die 31?3 g 8 tg 4 | | =
Tonminerale im Boden dem stindigen Einfluf der Verwitterungskrifte un- Rl 2 g
terliegen, findet neben der Teilchenverkleinerung auch eine qualitative Ver- i S g
dnderung statt, so daB Zwischen- und Ubergangsstadien entstehen, deren £l g &2 moomooo"
Identifizierung fiir die Bodenkunde und Pflanzenernihrung von ganz beson- ol5 & Ew| e
derem Interesse sind. A= § N m°°°°°°|"
Die Zuordnung bzw. namentliche Bezeichnung der Tonminerale in Béden g y
setzt die Akzeptanz einer Dynamik der Tonmineralentwicklung voraus, wie E & Lo b "m"
sie am Beispiel der K+-entha1tend<3n Tonminerale beschrieben wurde ~ fg ? 5 S e s T
(TRIBUTH 1987, 1990). Da nach FOLSTER et al. (1963) ca. 95 % der RSN MO 8 3
Tonminerale unserer Boden aus der Glimmerverwitterung stammen, wurde foe 5 ¢ T £ el ”miﬁ" 2
in der zeichnerischen Darstellung (Abb. 7) der Glimmer als primires Mine- < = f g f_, _g g | it s g i
ral an den Anfang der Entwicklungsreihe gestellt. Durch die internationale £ g 1ol g ‘g & I i ] %
Festlegung der Obergrenze der Tonfraktion bei 2 um werden die Glimmer- e o L i S 7 & mn a0
abkommlinge, sobald sie diese Grenze unterschreiten, als Illite bezeichnet. = Laole 3 ‘:_5 “lg‘ll «? g II” : é
Illite sind somit die ersten sekundiren Glieder in der Entwicklungsreihe der e 2 E =1 g Bl MM S i
Dreischichtminerale, die sich weder aufweiten noch kontrahieren lassen. e _> vl B g' * § g %
Sobald Verianderungen in Form eines asymmetrischen Peaks sichtbar wer- " @ el E £ | =
den, erfordert dies eine besondere Kennzeichnung. Fiir die oft diffusen In- = ee Z \\p = i §
terferenzen durch randliche Aufweitungen im Bereich von 1,0-1,4 nm hat el8 £ Al calil] 2 g gl ‘8
SCHROEDER (1969) die Bezeichnung "Ubergangsminerale” gepriigt. Der D 1 ) 9 = i SE 5
Begriff "Wechsellagerungsminerale” umfafit dagegen eine Vielzahl von g ) b g g (7 % [:
Maoglichkeiten der Schichtenfolge. Wie im Schema der Tonmineralentwick- & O ] i3 E25a =
lung (Abb. 7) dargestellt, konnen Schichtabstinde von 1,4 nm und 1,8 nm i o g of g
in iibereinanderliegenden Schichtpaketen vorkommen, aber oft sind auch 5 g B y 2 i %
noch glimmerdhnliche Schichten mit Schichtabstinden von 1,0 nm mit ein- % e oo .2 ® @
geschlossen (NORRISH, 1972). Andererseits kann z.B. im Corrensit eine B E TiitiaEfluE .3 ] iale) Blidg
regelmiBige Abfolge von einer quellbaren (vermiculitischen oder smectiti- BB x2Sl EIE E gi g a &0
schen) Schicht und einer nicht quellbaren (chloritischen) Schicht vorliegen. g = ‘| & i:j © £ §,§ Snd &
Die Bezeichnung "Labile Minerale” charakterisiert den Zustand von Drei- N it SR ‘T =
schichtmineralen, deren Schichtzusammenhalt so geschwicht ist, daB sie o e g ﬁ
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durch Quellfliissigkeiten unendlich aufweiten (Abb. 8). Diese von
TRIBUTH 1976 erstmals bei Parabraunerden beobachtete und als "Instabili-
tit" der Minerale bezeichnete Vorstufe der Tonzerstorung kann zur Abgren-
zung gegeniiber der thermischen Instabilitit als "labiler Zustand" (d.h. labil
gegeniiber Quellfliissigkeiten wie Glycerin und Wasser) bezeichnet werden.
Am Ende der Entwicklungsreihe (Abb. 7) stehen die Zerfallsprodukte der
Minerale, wobei es sich um rontgenamorphe Substanzen handelt. An dieser
Stelle sind aber auch die mGglichen Neubildungen aufgenommen. Bei den
kugelf6rmigen Allophanen ist die Zuordnung zwar nicht ganz eindeutig ab-
gegrenzt, denn sie werden sowohl als Ab-, Um- oder auch als Aufbaupro-
dukte bezeichnet. Die nach unten gerichteten Pfeile deuten an, da Allopha-
ne ebenso wie die Imogilite aus den silicatischen Zerfallsprodukten entste-
hen konnen und moglicherweise dann die Vorstufen fiir die Bildung von
Halloysiten und Kaoliniten bilden.

Linm 14énm 177nm
; i £ l.4nm

\
< 0,06 »M N

< 0,06 pmM

gibigti, | gbergnnt Llnil /e
Unterschiedliches Verhalten von aufweitbaren Mineralen
nach Glycerinbehandlung

a) Smectite mit auf 1,8 nm begrenzten Schichtabstand
b) labile Minerale, deren Schichten unendlich aufweiten
Glycerin —-KCl ... Ca2+

Abbildung 8:
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1

Die einzelnen Minerale bzw. deren symbolische Zeichnungen wurden nicht
‘mit Richtungspfeilen untereinander verbunden, um herauszustellen, daf§ die
Aneinanderreihung nach Aufweitungsstufen nicht zwangslaufig ein Nach-
einander in der Tonmineralentwicklung sein muf. Als Beispiel sei hier die
- Aufweitungsstufe der Vermiculite (= 1,4 nm) genannt, die in den meisten
}; nmineralogischen Untersuchungen von BSden aus Lo (LEHNHARDT,
' 1974; TRIBUTH, 1970; TRIBUTH in SCHONHALS et al., 1982) nicht
- nachzuweisen waren.

32 Methodik

; Obwohl neuere Diffraktometer in Verbindung mit einem Drucker die MeB-
- werte sehr schon tabellarisch aufarbeiten, sollte auf die Aufzeichnung eines
_ gramms durch den Schreiber nicht verzichtet werden. SRODON und

EBERL (1980) bezeichnen einen Beitrag ohne Diagramm als "gefdhrlich”
und weisen darauf hin, daf} selbst falsche oder unvollstindige Interpretatio-
- nen durch die Darstellung des Diagramms korrigiert oder aufgewertet wer-

Besonders bei Bodentonen ist die Peak-Form, wie Asymetrie und Bildung
er "Schulter” wichtig fiir das Erkennen von Zwischenstadien und Uber-
igsformen. Ebenso kann man eine beginnende TonmineralzerstGrung nur
m Diagramm unterschiedlich behandelter Tonproben (Ca2+/Ca2+-Glyc.)
~ erkennen. Wie man zu vergleichbaren Mefiwerten kommt, wurde bereits
inter Punkt 2 als Voraussetzungen fiir rontgenographische Analysen darge-
11t.

Zunichst wird ein Ubersichtsdiagramm erstellt, wobei die apparative Ein-
stellung so gewihlt werden muB, daB alle Tonmineralreflexe von der Basis-
e bis zur Spitze wiedergegeben werden. Bei Texturpriparaten von Bo-
tonen wird in der Regel das Glycerin-Préparat von 2 © = 2° bis 30°
gezeichnet, weil dann auch die 2. Ordnungen miterfaBt werden. Nur in
- Zweifelsfillen und zwecks Einbeziehung der (060)-Interferenz wird bis 2 ©
= 63° gemessen. Die Intensititseinstellung sollte tiber den gesamten MeB-
eich nicht gedindert werden. In separaten Diagrammen lassen sich dann
eilbereiche durch Erhdhung der Empfindlichkeit hervorheben. Bei Ver-
ichsaufnahmen von Ca2+-Ton ohne Glycerin und K+-Ton reicht es aus,
2 O = 15° zu messen. ,
hdem das "Glycerin-Diagramm" dem Schreiber entnommen wurde,
" Werden die 2 O(Theta)-Werte unterhalb der Basislinie aufgetragen und die
Positionen der Peaks ermittelt. Mit Hilfe der Tabelle 3 lassen sich die ent-
echenden Netzebenenabstinde (d) ableiten, die dann als erste Kennzeich-
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nung iiber den jeweiligen Tonmineralreflex geschrieben werden (Abb. 9).
Das Gleiche geschieht mit den beiden Vergleichsdiagrammen (Ca2+-Ton
und K+-Ton, Abb. 10).

Nun 148t sich mit Hilfe der Abb. Nr. 11 durch Vergleich der Schichtabstin-
de vor und nach Glycerin- und KCl-Behandlung die namentliche Zuordnung
der Tonminerale vornehmen (Abb. 12).

Die in Bodentonen am hiufigsten vorkommenden Rontgenreflexe und die
entsprechenden Peakpositionen sind in Tab. 4 zusammengefalt.

Vereinfachen 1a8t sich die qualitative Bestimmung durch Auflegen einer Ra-
ster-Folie (Abb. 13), wie sie in dhnlicher Form schon frither (TRIBUTH,
1967) fiir das Planimetrieren von Rontgendiagrammen verwendet wurde
und in der jetzigen Form fiir die quantitative Erfassung der ROntgeninterfe-
renzen besonders hilfreich ist.

Eine solche "Rasterfolie” kann in jedem Labor selbst angefertigt werden.
Eine Folie von DIN A 4, wie sie in jedem Kopierer Verwendung findet,
wird auf das fiir den jeweiligen ROntgen-Schreiber verwendete Karopapier
gelegt und entsprechend den in Abb. 13 auf den unteren Rand angegebenen
Abstinden (© =) Linien gezogen. Das so entstandene Raster muf} sich mit
den Linien des Schreiber-Papiers decken.

Tabelle 4: Zuordnung der am haufigsten vorkommenden Rontgenreflexe

(Cu-Ky)
20 d
807, = - L77 aim 5 AT Smectit
Gr2°1y o=V G 1492 14285 Chlorit/sek. Chlorit
6345« v=b o 538" 13 8a¢¢ Vermiculit
89% = 0,99 " 99 " 1t
g83° = Lo " 10:2 " Halloysit
| ¥4oi=2) RO, 713! =2 7833 Kaolinit, Halloysit,
Chlorit 002 u. Vermiculit
17.7° = 0,498 * 4,98 " Illit 002, Muskovit 004
19,95° = 0,447 " 4,47 " Muskovit 110
20,90° = 0,426 " 4,26 " Quarz 100
24,952 .=, % 0,357~ 357~ Kaolinit 002
25,8° = 0,348 " 3,48 " Muskovit 114
26,7° = 0,334 " 3,34 " Quarz 101
26,8%. ~= 0,333 " 3,33 " I11it 003
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0.333nm

! 0.98nm 1.77nm
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0.357nm
|

0,498 nm |

27 25 23 2 19 17 15 1B un 3 7 RETT
'- Abbildung 9: "Glycerindiagramm" mit Kennzeichnung der Tonmineralre-
E | flexe in Nanometer (nm)

1[,5 nm

0713nm
i

Abbildung 10:
- Vergleichsdiagramme

:
CA2+Ton ——
K+-Ton ——
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4  Die quantitative Ermittlung der relativen Anteile der Tonminerale
in Boden

4.1 Riickblick

Hinweise auf die quantitative Bestimmung von Tonmineralen in Bdden las-
sen sich in der Literatur mehr als 30 Jahre zuriick verfolgen (MEHRA u.
JACKSON, 1965, Mc NEAL u. SANSOTERRA, 1964, BARSHAD, 1965,
ALEXIADES u. JACKSON, 1965, 1966). Die von Jackson und Koautoren
beschriebenen Verfahren sind mehr direkte Methoden, die entweder Mes-
sungen der Glycerinadsorption oder Bestimmung des Kationenaustauschver-
mogens (KAV) beinhalten. Die Hauptfehlerquellen sind bei diesen Metho-
den die amorphen Bestandteile. Die von Mc Neal u. Sonsoterra sowie von
Barshad vorgeschlagenen Methoden sind indirekt. So ermitteln die Ersteren
die Montmorillonit- und Vermiculitgehalte durch Messung der spezifischen
Oberflichen, des KAV und dem Hydroxylwasser-Verlust. Barshad schitzt
die Gehalte aus den KAV-Messungen ab durch Vergleiche von Bodenton
mit Montmorillonit und Vermiculit. Bei den indirekten Methoden werden
alle Fehler der Bestimmungen der anderen Tonminerale in die Berechnun-
gen libernommen (LEVY and FRANCIS, 1975). Auch die Rontgendiffrak-
tometrie wurde schon friihzeitig zur quantitativen Analyse von Pulvermi-
schungen anorganischer Kristalle und Tonmineralen herangezogen (KLUG
u. ALEXANDER, 1954, BRINDLEY, 1961). TALVENHEIMO und
WHITE (1952) veroffentlichten quantitative Bestimmungen fiir Kaolinit,
Bentonit und Illit. Die Genauigkeit dieser quantitativen Messungen war bei
den Standardtonen recht gut, bei den Mischungen von Tonmineralen dage-
gen weniger zufriedenstellend. Als Fehlerquellen kommen zwei Dinge in
Betracht: einmal die Uberlagerung der Tonmineralreflexe und andererseits
der Unterschied der Massenadsorptionskoeffizienten der Tonminerale im
Gemisch (LEVY and FRANCIS, 1975, BRINDLEY and BROWN, 1982).
Bei der quantitativen Analyse von Bodentonen tritt als zusitzliches Hinder-
nis auf, daB der mittlere Massenadsorptionskoeffizient des Bodentons be-
trachtlich von dem Massenadsorptionskoeffizient des Referenzmaterials ab-
weicht.

Diese Schwierigkeiten wurden auch bei der Abschlubesprechung des von
der DFG geforderten Schwerpunktprogramms "Tonmineralogie” 1974 in
Géttingen diskutiert. Es wurde angeregt, einheitliches Probenmaterial von
Bbden an verschiedene Arbeitsgruppen zu verteilen. Ziel war zunichst,
einen Uberblick iiber die methodische Vielfalt der quantitativen Erfassung
der Tonmineralreflexe zu bekommen, um dann "eventuell" auch einen
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- gemeinsamen Weg fiir das kiinftige Vorgehen zu finden. Leider ist es nicht
- einmal zum ersten Schritt, der Verteilung der Proben gekommen.

- Im Februar 1981 fand in Hannover eine Sitzung der Kommission VII-Bo-
denmineralogie der DBG statt, wo neben anderen Themen auch die
~ Quantifizierung von Tonmineralen behandelt wurde (ALATLY, 1981). Es
~ war aufzuzeigen, wie die Korrelationen zwischen Reflexintensitit und den
. chemischen Eigenschaften der Tonminerale nach einer Multikorrelations-
~ Formel errechnet und wie die Reflexintensititen entsprechend der
- chemischen Zusammensetzung korrigiert werden miissen. Das Problem liegt
einmal in der aufwendigen Ermittlung der chemischen Eigenschaften der
Bodentonminerale und zum anderen darin, daB die von den Feldspiten
- freigesetzten Ionen, insbesondere K+-Ionen, das Ergebnis verfilschen.
~ Damit tauchen fast die gleichen Probleme auf wie bei den anfangs
~ aufgefiihrten indirekten Methoden oder wie sie sich bei der Auswahl von
Standardsubstanzen ergeben.

DaB die Intensitit der Rontgenreflexe der einzelnen Tonminerale nicht un-
- bedingt die quantitativen Anteile widerspiegelt, folgt, aus der Abhiingigkeit
- der Intensitit von der Struktur (Strukturfaktor), den geometrischen Aufnah-
- mebedingungen (Lorentz- und Polarisationsfaktor) und dem Massenabsorp-
- tionskoeffizient (BRINDLEY and BROWN, 1980, MOORE and
- REYNOLDS, 1989). Nach BRADLEY (1953) sind die Reflexe von 2:1-
Schichtmineralen bei 1,2 nm etwa zweimal und die bei 1,4 nm dreimal so
- stark wie bei 1,0 nm. Nach eigenen Untersuchungen (TRIBUTH, 1971)
- wird durch die Aufweitung von Kaolinit mit DMSO der Reflex von 0,713
- auf 1,11 nm verschoben und etwa eineinhalbfach verstirkt (Abb. 6). In Un-
tersuchungen von WEAVER (1958) wird darauf hingewiesen, daB der
1,4 nm-Reflex etwa dreimal stirker ist als die 1,0 nm-Interferenzen in einer
- gemischten Probe mit gleichem Anteil an Montmorillonit und Illit. Auch
JOHNS et al. (1954) fanden heraus, daB die Tonmineralreflexe eines 2:1-
Tonminerals im Bereich von 1,7 nm etwa um den Faktor vier groBter ist als

- die Tonmineralreflexe vom gleichen Material bei 1,0 nm.

Diese Feststellungen lassen sich jedoch nur auf intakte, von der Verwitte-
- rung bzw. Bodenbildung unbeeinflufte Dreischichtminerale beziehen. In
~ BGden tritt mit verinderten Milieubedingungen eine Tonmineralentwicklung
' ein, deren AusmaB im wesentlichen durch den Grad der Basenverarmung
.~ der jeweiligen Bodentypen gekennzeichnet ist (TRIBUTH, 1976, 1987,
- 1990). Bei Parabraunerden (Abb. 14) kommt es dadurch zu Verinderungen,
die nach der Aufweitung der Dreischichtminerale zu einem Riickgang der
- meBbaren Mineralreflexe bei 1,8 nm fiihren. Der im C-Horizont (pH 7,2)
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Abbildung 14: Rontgendiagramme einer Parabraunerde

........

Ca2+-Ton

Ca2+-Ton + Glycerin

- KCl
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‘pach Glycerinbelegung als deutlicher Peak bei 1,8 nm erkennbare Tonmine-
" ralreflex der Smectite ist zwar etwas stirker als der des Ca2+-Tons bei
" 1,4 nm, doch werden sie im Bt-Horizont (pH 5,6) schon wesentlich breiter
- und bilden in den beiden oberen Horizonten (Al und Ap <pH4) eine
~ Interferenzbande, die den "Labilen Mineralen" zugeordnet werden mufl und
als sichtbarer Ausdruck der TonzerstGrung anzusehen ist (TRIBUTH, 1976,
- 1987, 1990).

i Die Diagramme von Parabraunerden sind somit ungeeignet, die mit der
* Aufweitung und Verlagerung zum Kleinwinkelbereich verbundene Intensi-
. titsverstirkung der Tonmineralreflexe (JOHNS, et al., 1954) bei Smectiten
- zu uberpriifen. Deshalb wurde ein Bodenprofil eines Tschernosems/Ukraine
. (Abb. 15) fiir einen solchen Vergleich herangezogen. Bei diesem Tscherno-
sem sind zwar in den oberen beiden Horizonten die Carbonate ausgewa-
- schen, doch der Kationenbelag besteht zu 90-100 % aus Ca2+ und Mg2+,
- 50 daB der pH-Wert auch dort noch im neutralen Bereich liegt. Wenn auch
‘die Tonmineralreflexe der Smectite gegeniiber dem des C-Horizonts etwas
- reduziert sind, sichtbare Phasen der Tonzerstorung in Form von diffusen In-
 terferenzbanden wie bei der Parabraunerde (Abb. 14) gibt es (noch) nicht.
- Vergleicht man aber bei der Tonfraktion <2 ym die Maxima der Tonmine-
ralreflexe des Ca2+-Tons (1,4 nm) mit denen nach Glycerinbehandlung
(1,8 nm) (Abb. 15 links), so iiberragen nur in den beiden unteren Horizon-
' ten, die noch Carbonate enthalten, die Glycerinpeaks die des Ca2+-Tons.
- Bei dem dariiberliegenden Horizont (35-70 cm) haben die Maxima bei 1,4
‘und 1,8 nm die gleiche Hohe, und im Oberboden bleibt der Reflex nach
1 ?lycednbehandlung, der nach JOHNS et al. (1954) 25 % mehr an Intensitit
als der Reflex der Ca2+-Probe haben miiBte, etwa um diesen Betrag zuriick.
‘Das bedeutet, daB sich im Oberboden des Tschernosems bereits ein be-
. fi'achthcher Teil der Smectite nach Glycerinbehandlung "labil" verhilt und
‘ mlt wie bei den Parabraunerden, nicht mehr zur Verstirkung der Tonmi-
k ralreflexe bei 1,8 nm beitrigt. Bei den Tonsubfraktionen <0,06 um
bb. 15 rechts) sind die Reflexe nach Glycerinbehandlung in allen Hori-
ﬁonten schwicher, woraus abzuleiten ist, daB die kleinsten Tonteilchen
selbst i in den carbonathaltigen Horizonten sichtbare Merkmale der Labilitit
tragen.
Die Ergebnisse decken sich mit einem Stabilititstest der Feinsttonfraktion
0,01 ym eines Tschernosems (TRIBUTH, 1971) gegeniiber Erhitzung.
e Feinsttonteilchen verloren schon ab 105 °C kontinuierlich an Peakhdhe

-
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0.99nm 014
] 018nm _ Ca2* Ton uf
s 0.2 1 3 af
W™ Ca?*- Ton —
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HIE RS 4 3 S N2 RH G NG4S

Abbildung 15: Rontgendiagramme eines Tschernosems/Ukraine
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;;ind verhielten sich auch nach Glycerinbehandlung labil. Damit wird deut-
lich, daB die Ursachen der Labilitit nach Glycerinbehandlung und die Insta-
bilitit gegeniiber Erhitzung weitgehend identisch sind. Der Anwesenheit der
~Labilen Minerale muBl bei der quantitativen Ermittlung der Tonmineralre-
flexe somit Rechnung getragen werden. Leider lassen sich die
i;eschriebenen Schwierigkeiten der Erfassung der Rontgeninterferenzen bei
i Labilen Mineralen auch nicht durch die in diesem Band angefiihrte "Kur-
~ venanpassung” (Beitrag von SCHWERTMANN et al.) ausriumen.
STANIJEK (1985) demonstriert und empfiehlt das Kurvenfitten an einem
C-Horizont einer Parabraunerde. Nicht nédher erldutert wurde allerdings, ob
die im Diagramm (Abb. 16) schwachen bzw. "unsauberen" Peaks der nicht
i durchgefiihrten Vorbehandlung oder der Belegung mit n-Alkylammonium-
jonen zuzuschreiben ist. Sicher gibt es spezielle Fragestellungen, bei denen
' eine Vorbehandlung nicht durchgefiihrt werden kann. Wenn Uberlappungen
‘ intakter Tonminerale die Auswertung erschweren, wird das Kurvenfitten si-
1 §;her eine Verbesserung bringen. Man muf} allerdings bedenken, daB der
- subjektive Sachverstand fiir den Erfolg entscheidend ist, denn je nach Zahl
‘ ﬁer vorgegebenen Startwerte werden die Peaks "hervorgefittet”. Bei den
nach Glycerinbehandlung unendlich aufgewelteten instabilen Mineralen
(Abb 14) handelt es sich aber nicht um Uberlagerungen, deren Interferen-
- zen entflochten werden miissen, sondern hier sind es Reste eines sich auflo-
§enden Schichtverbandes, die solche Interferenzbanden hinterlassen.

h
‘4.2 Methodischer Ausweg

?)ie unter 4.1 aufgefithrten Schwierigkeiten sollen nicht dazu fiihren, zu re-
mgmeren oder die "Losung” auBerhalb der rontgenographischen Methode
gﬂ suchen. Es ist zu bedenken, daB ein entscheidender Vorteil dieser Me-
thode ist, daB nur eine einzige Untersuchungstechnik zur Anwendung
kommt welche viel einfacher ist, als viele verschiedene physikalische und
: ?hemlsche Eigenschaften zu messen (BRINDLEY, 1980).

}\uf den ersten Blick scheint es nicht mdglich zu sein, eine Analyse ohne
j'%tandards durchzufiihren, doch SALYN und DRITS (1972) sowie ZEVIN
(1977) haben dies nachgewiesen. Das Prinzip ist dabei das Variieren der
mponentenproportionen in einer Mischung, zum Beispiel durch die par-
tielle Trennung feiner und grober Komponenten durch Sedimentation. In
glelcher Weise haben LAVES und JAHN (1972) Bodenproben durch Frak-
tionierung und Isolierung der Tonminerale Faktoren fiir die in der Tonfrak-

'f? on vorkommenden Minerale ermittelt, mit denen die gemessenen Intensiti-
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Nicht korrigiertes Diagramm
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Abbildung 16: Kurvenanpassung (fitten) (nach Stanjek, 1985)
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ten zu korrigieren sind: Illit = 1,0, Montmorillonit = 0,22, Bodenchlorit
= 1,07, Kaolinit = 0,24 und Quarz = 2,3 (Tab. 5). Die prozentualen
‘Massenanteile werden dann nach folgender Beziehung (hier fir Illit)
‘berechnet:

I (Illit)
I (Illit) + I+ X (Kaol) + I- K (Chl) + I+ K (Mont).
K Cc M

[T‘Hlitgehalt = 100 -
I

M
Bei den so ermittelten Tonmineralanteilen handelt es sich zunichst um rela-
tive Zahlenangaben; nach Beriicksichtigung des Quarzgehalts, der freien
- Oxide und der organischen Substanz ergibt sich der Absolutbetrag.

Zu ahnlichen Ergebnissen kommt GJEMS (1967), indem er mit Hilfe stati-
scher Methoden die Berechnung der planimetrierten Intensititen der Re-
xe in Prozent fiir verschiedene Tonmineralgruppen nach dem Prinzip von
;PINUMA und KOBAYASHI (1961) durchfiihrt. Diese Autoren hatten die
Tonminerale einer Entwicklungreihe Illit-Ubergangsminerale-Montmorillo-
so berechnet. Die von GJEMS (1967) ermittelten Faktoren sind fiir
‘Montmorillonit und Ubergangs-Montmorillonit (interstratified Montmoril-
omte) 0,23, fiir Vermiculite = 0,40, fiir Wechsellagerungsminerale =
' ,1 3, fiir Ubergangs-Vermiculite = 0,40 und fiir Illite = wie fiir Chlorite
1,00 (Tab. 5).
soll an dieser Stelle angemerkt werden, daff in der Zusammenstellung
Umrechnungsfaktoren (Tab. 5) die Mineralbezeichnung "Montmoril-
it" durch die Gruppenbezeichnung "Smectit" ersetzt wurde, weil bei
ontgenographischen Untersuchungen der Dreischichtminerale der Glycerin-
est zwar die Zugehorigkeit zu der Gruppe der Smectite belegen kann, nicht
ber die Unterscheidung in Montmorillonit, Nontronit, Beidellit.

Die vorgestellten Umrechnungsfaktoren (GJEMS, 1967, LAVES u. Jihn,

1972) stimmen so gut iiberein, daB auch andere Laboratorien damit arbeiten
ten. Die Verwendung gleicher Umrechnungsfaktoren wire ein wichtiger
hritt, um zu einer einheitlichen quantitativen Auswertung der Rontgenin-
erenzen zu kommen. Wenn geniigend Erfahrung und neue Daten vorlie-
€n, sollte eine Verfeinerung der Koeffizienten mdglich sein (vgl. auch
RBUNOV, 1971).
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Tabelle 5S: Umrechnungsfaktoren zur quantitativen Ermittlung der relati-
ven Anteile der Tonminerale in Béden aus der Intensitit der
Rontgen-Interferenzen (Intensitit = PeakhShe x Halbwerts-
breite)

2,30 Quarz**

1,07 Bodenchlorit**

1.00 Echter Chlorit*

1,00 TILit** *

0,63 Wechsellagerungs-Minerale*

0,40  Ubergangs-Minerale* (Illit, Vermiculit)
0,34 Vermiculit*

0,24 Kaolinit**

0,23 Ubergangs-Minerale* (Vermiculit - Smectit)
0,22 Smectit**

* GIEMS, O. (1967); ** LAVES, D. und JAHN, G. (1972).

4.2.1 Neue Wege der quantitativen Erfassung

Unter 3.2 wurde bereits eine "Rasterfolie” zur qualitativen Schnellbestim-
mung der Tonmineralreflexe (Abb. 13) vorgestellt, die aber fiir die quanti-
tative Auswertung der Rontgeninterferenzen ebenfalls wertvoll ist.

Die Erkenntnisse, daB sich in Boden an die Glimmerverwitterung eine Ent-
wicklungreihe von unterschiedlichen Dreischichtmineralen (Abb. 7) an-
schlieBt, die als Ubergangs- und Zwischenstadien oft nicht durch einen
selbstindigen Peak hervortreten, erfordern neue Wege bei der quantitativen
Auswertung der Rontgeninterferenzen. Von dem bisher punktuellen peak-
orientierten Auswertungsverfahren muB auf eine liickenlose flichenhafte
Erfassung des Diagramms von Texturpriparaten iibergegangen werden. Die
Rasterfolie schafft Bedingungen in der Abgrenzung der Tonmineralreflexe
und hilft damit einerseits, subjektive Fehler bei der Auswertung von Hand
zu vermeiden. Sie bildet andererseits die Grundlage auch fiir die
computergesteuerte quantifizierte Tonmineralanalyse bei Bodentonen.

Neue Wege miissen auch gegangen werden, um die Schwierigkeiten aus
dem Weg zu rdumen, die bei der quantitativen Erfassung der Labilen Mine-
rale bestehen. Die beim Aufweitungstest benutzten Quellfliissigkeiten Ver-
anderung durch die starke Aufweitung der Schichtzwischenriume die Rént-
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ninterferenzen weitgehend. Deshalb miissen neben dem Glycerindia-
mm zusitzlich die Tonmineralreflexe nach Ca2+- oder Mg2+-Belegung
im Bereich = 1,4-1,6 nm als Bezugsbasis herangezogen werden. Wie eine
solche Berechnung durchzufiihren ist, wird nachfolgend erldutert.

4.2.1.1 Auswertung von Hand

~ Das Ausmessen des mit Glycerin behandelten Texturdiagramms setzt vor-
aus, daf mit dem Kurvenlineal der Untergrund abgegrenzt wird, wobei
- mindestens an drei Punkten die Intensititskurve tangiert werden sollte
(Abb. 17). Zum Ausmessen werden aus dem verwendeten Schreiberpapier
mehrere Streifen von ca. 2 cm Breite geschnitten, die entsprechend der je-
weils verwendeten Empfindlichkeitsstufe beschriftet werden. So z.B. bedeu-
~ tet die Stufe 2x102, dafi 200 Impulse pro Sekunde einen Vollausschlag er-
zielen. In diesem Fall wird der Papierstreifen in Zehnerschritten von 0-200
~durchnumeriert. Die Null-Linie des MeBstreifens wird auf der gezogenen
Untergrundkurve angelegt und senkrecht durch den Peak gefiihrt (Abb. 18).
" Die Tonmineralreflexe in Impulse pro Sekunde werden aus Hohe x Halb-
- wertsbreite berechnet. Der MeBstreifen wird zur Messung der Breite auf
~ halber PeakhShe waagerecht gelegt und innerhalb des Peaks oder zwischen
~ den begrenzenden Rasterlinien gemessen. Die berechneten Werte werden
- Zunichst unterhalb der Untergrundkurve fiir jedes Rasterfeld eingetragen
(Abb. 19) und dann tabellarisch zusammengestellt (Tab. 6). Welche
Schwierigkeiten die quantitative Erfassung der Labilen Minerale bei Boden-
tonen machen kann, wurde unter 4.1 anhand der Abb. 14 erliutert.

| bm den Anteil der Labilen Minerale quantitativ erfassen zu kénnen, miissen
ﬂeben dem Glycerindiagramm zusitzlich die Tonmineralreflexe im Bereich
; 4-1,6 nm nach Ca2+- oder Mg2+-Belegung (also ohne Glycerin) ge-
- messen werden. Dazu wird die Rasterfolie auf der Startlinie 2 © = 2° des
- "Ca2+-Dijagramms" angelegt und die Fliche (Hohe x Halbwertsbreite) des
Peaks innerhalb der Rasterfelder 5, 6 und 7 (von 2 © = 3°-7°) wie beim
Glycenndnagramm ausgemessen (Abb. 20). Die gemessenen Werte
./s.) werden in eine gesonderte Spalte (Nr. 10) der Tab. 6 eingetragen.
us dem Glycerindiagramm wird der bei 1,4 nm eventuell verbliebene Peak
er Chlorite bzw. Vermiculite gemessen und von den nach Ca2+- oder
g2+-Be1egung an dieser Stelle ermittelten Intensititen der Rontgeninterfe-
Tenzen abgezogen. Die verbleibenden Réntgenimpulse/s. werden nun mit
dem Faktor 0,23 (aufgerundeter Mischfaktor aus 0,23 fiir Ubergangsmine-
rale und 0,22 fiir Smectite) multipliziert, so daf damit die Summe der
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2 4 61718
Abkirzungen: K/Cp J |UM S{JIV Sm LM |wM
Q =Quarz
K = Kaolinit
3o = ik
UM = Ubergangs - /\\
Minerale
V= Vermiculit 1/
C = Chlorit /
Sm = Smectit \’\ /
LM = Labile /
Minerale /
WM = Wechsel - L~
Lagerungs-
Minerale ./\ =
o 214 204 130 1.8 94 82 70 58 42 30 20
Abbildung 17: Abgrenzung des Untergrundes und Auflegen der Raster-
folie
0.4 075 108 152 2.9¢
nm: 042 068 1/} 094 126 210, =, 4,42
1 2fifitt L1’s 8
Abkirzungen: Q J |OM 8/:4/ Sm {LM WM
Q =Quarz 3
K = Kaolinit é
Jg g = LT o
UM = Ubergangs - S /\v\
Minerale &
V= Vermiculit x 4
C = Chlorit /
Sm = Smectit \‘ﬂ /
LM = Labile /
Minerale P
WM = Wechsel - e
Lagerungs-
Minerale /\ =

(CH 214 204 130 1.8

Abbildung 18: Anlegen eines MeBstreifens
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Wenn die Berechnung nachvollzogen werden soll, muB die Abbildung auf DIN A4 vergréBert werden
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potentiell aufweitbaren Dreischichtminerale ermittelt ist. Die am Glycerin- % -;-:? o & oo iR =

diagramm gemessene Intensitit in Imp./s der Ubergangsminerale - g; N £ 8

(Vermiculite/Smectite) und fiir Smectite, werden mit dem entsprechenden a33 ; ol = g :‘ :‘ E ::“

Faktor (0,23 bzw. 0,22, Tab. 4) multipliziert. Die Summe der beiden wird E =) v =

von der Summe der potentiellen aufweitbaren Dreischichtminerale (Ca2+- = = » 5

Ton ohne Glycerin) subtrahiert. Die Differenz bzw. der verbleibende Rest : 8

ist die Summe der Labilen Minerale. "3 2 - E ! i
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In dhnlicher Weise sind auch STEFANOVITS und DOMBOVARI (1985)
vorgegangen, nur dal die Wichtung gegeniiber Illit mit anderen Faktoren
erfolgte und keine Labilen Minerale ausgewiesen wurden. Alle aus der Dif-
ferenz zum Mg2+-Peak bei 1,4 nm als aufweitbar ermittelten Rontgeninter-
ferenzen wurden als Smectite zusammengefaBt.

4.2.1.2 Numerische quantitative Computerauswertung

Zur Vereinfachung und Standardisierung der Auswertung wurde in Zusam-
menarbeit mit dem Institut fiir Geowissenschaften und Lithosphirenfor-
schung der Universitit GieBen ein dort entwickeltes Auswerteprogramm fiir
Rontgenbeugungsdiagramme (LAUTERJUNG et al., 1985) fiir die Belange
der Tonmineralquantifizierung adaptiert. Voraussetzung dafiir ist, daB die
Beugungsdiagramme in digitalisierter Form vorliegen, d.h. der zu messende
Winkelbereich wird in einzelne, dquidistante Schritte aufgeteilt. Nach jedem
Teilschritt wird eine vorgegebene Zeit die gestreute Rontgenstrahlung ge-
messen (Step-scan-Verfahren). Im Normalfall wird ein Bereich von 2-30°
(2 ©) vermessen. Bei einer Schrittweite von 2 ©@ = 0,03° wird das Dia-
gramm in 934 Einzelmefpunkte zerlegt.

Das Hauptproblem bei der Analyse der Tonmineraldiagramme ist die zuver-
ldssige Festlegung des Untergrundes, da gerade im Bereich kleiner Winkel
der Untergrund nicht linear ist (EinfluB des Primirstrahls) und das Auffin-
den von Untergrundstiitzpunkten durch massive Uberlappungen von Refle-
xen der verschiedenen Tonmineralen oft unmdglich ist. Da eine Quantifizie-
rung bzw. die quantitative Phasenanalyse iiber die Bestimmung der integra-
len Intensititen (Peakflichen) erfolgt, kommt einer mdglichst exakten Un-
tergrundbestimmung grofte Bedeutung zu, insbesondere da im untersuchten
Winkelbereich die Untergrundzihlraten in der gleichen GroBenordnung wie
die Peakzihlraten liegen. Im jetzigen Entwicklungsstadium fiihrt das Pro-
gramm folgende Schritte aus:

a) Berechnung eines Untergrundpolynoms nach der Methode der kleinsten

Quadrate
b) I,iltt,%gnjltgifn der Peakflichen in fest vorgegebenen Winkelbereichen (s.

¢) Berechnung der Zusammensetzung tiber Multiplikation der Peakflichen
mit vorgegebenen Faktoren (Tab. 5)

Wie oben beschrieben, besteht immer die Schwierigkeit, geeignete Stiitz-

punkte fiir den Untergrund zu finden, um die Untergrundfunktion z.B.

durch einen Polygonzug zu approximieren. Dieses Problem kann in den
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" meisten Fillen umgangen werden, in dem das gesamte Beugungsdiagramm,
" d.h. alle Einzelzihlraten, zur Berechnung herangezogen werden. Die zu-
grunde liegende Annahme ist, daB der Untergrund im Vergleich zu den
- Beugungslinien eine nur langsam mit dem Beugungswinkel variierende
Funktion ist und somit durch ein Polynom niedriger Ordnung reproduziert
~ werden kann. Die entscheidende Frage ist dann nur noch, welche Bereiche
des Diagramms den Untergrund reprisentieren. Die numerische Entschei-
- dung wird durch ein spezielles Wichtungsschema getroffen. Die Anpassung
~ eines Polynoms vorgegebenen Grades (z.B. Grad 2 oder 4) erfolgt iterativ
iiber ein Verfahren der kleinsten Abweichungsquadrate (LSQ-Verfahren).
Im ersten Schritt werden alle Einzelzihlraten als Untergrund interpretiert
und das Polynom berechnet. Das Programm priift nun, ob Zahlraten signifi-
kant grofer als das so berechnete Polynom sind. Diese Punkte werden
durch eine entsprechende Wichtung "eliminiert” und ein neues Polynom
- wird berechnet, im Regelfall niedriger liegend und im Kurvenverlauf verin-
dert. Das Programm iiberpriift nun erneut die Lage jeder Einzelzihlrate zum
neu berechneten "Untergrund” und legt das Wichtungsschema neu fest. Die-
se Iterationsschleife wird so lange durchlaufen, bis die Koeffizienten des
Polynoms nicht mehr signifikant verdndert werde, das resultierende Poly-
- nom stellt dann im Sinne der kleinsten Quadrate den optimalen Untergrund
i dar. Das Polynom wird anschliefend vom beobachteten Beugungsdiagramm
subtrahiert: Es ergibt sich das Beugungsdiagramm der Probe.

- In einer Vorstufe zur Profilanalyse oder durch Profilanpassung (Lauterjung
et al, 1985) erfolgt eine einfache "Integration" der Flichen durch Aussum-
- mieren der Einzelnettozihlraten in fest vorgegebenen Winkelintervallen, die
charakteristisch fiir die einzelnen Tonminerale sind. Hierbei sind mégliche
i’berlappungen der in den Intervallen liegenden Beugungslinien mit benach-
 barten Beugungslinien nicht beriicksichtigt, es kann somit zu mehr oder we-
- niger grofen Fehlern kommen. Dieser Effekt soll erst in einer weiteren
Ausbaustufe des Programms beriicksichtigt werden.

' Die ermittelten Intensititen werden mit mineralspezifischen Faktoren
(Tab. 5) multipliziert; es ergeben sich MeBzahlen fiir die enthaltenen
Anteile. Uber die Nebenbedingung: Summe aller Anteile gleich 100 %
Werden dann die Massenanteile erhalten.

‘Ein automatisches numerisches Verfahren zur Berechnung einer Unter-
 8rundfunktion gewihrleistet zumindest eine einheitliche und unter diesem
Gesichtspunkt objektive Bestimmung des Untergrundes. Es muB allerdings
em geniigend groBer Winkelbereich gemessen werden, die Schrittweite

4
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klein genug (<0,05°) und die Zahlzeit pro Schritt groB genug (>2 sec.)
sein. Eine Verbesserung der Situation ist sicherlich durch den Einsatz von
geeigneten Strahlungsquellen (Wellenlinge 2 A und groBer) zu erreichen.
Fur Prazisionsbestimmungen der Peakflichen sollte die Auflosung optimal
sein (kleine Divergenzblenden) und das Verfahren der Profilanalyse, d.h.
Parametrisierung des Beugungsdiagramms durch Anpassung geeigneter Mo-
dellfunktionen (Untergrund wie vorne beschrieben und Profilfunktion fiir
Beugungsreflexe) angewandt werden.

Der Vergleich der Auswertung von Hand und der numerischen quantitati-
ven Computerauswertung ist im jetzigen Stadium befriedigend. Geringe
Unterschiede in den MeBergebnissen sind im wesentlichen auf die Art der
Untergrundfestlegung begriindet. Wahrend die mit dem Kurvenlineal per
Hand festgelegte Kurve nur an 3 Punkten die Intensititskurve tangiert, be-
rechnet der Computer dagegen einen Untergrundalgorithmus und legt die
Kurve durch die Untergrundschwankungen.

Dariiber hinaus gilt nach wie vor, daB die Auswertung immer nur so gut
sein kann wie die Priparation.

S MaBnahmenkatalog fiir ein einheitliches Vorgehen zur qualitativen
und quantitativen Erfassung von Rontgeninterferenzen bei Boden-
tonen

1. Vorbehandlung der Bodenproben durch Entfernung der Carbonate, Hu-
muszerstorung und Reduktion der Oxide.

2. Viermalige Belegung mit CaCl, (1 n). Danach Aufteilung der Suspen-
sion in zwei unterschiedlich groBe Teilmengen. Etwa 1/3 der Suspen-
sion wird mit KCI (0,1 n) in viermaliger Wiederholung umbelegt. Die
restliche 2/3 Ca2+-Suspension wird spiter nochmals aufgeteilt fiir
Ca2+- und Ca2+ + Glycerin-Priparat.

3. Suspensionsmenge je nach Feststoffgehalt so berechnen, da 5 mg je
cm? bestrahlter Priparatfliche aufgesaugt werden.

4. Herstellen von mindestens drei Texturpriparaten (Ca2+-, Ca2+ +
Glyc.- und K+-Ton) durch Aufsaugen auf keramische Platten.

0.

81

Trocknung der Ca2+- und Ca2+ + Glyc.-Priparate 48 Std. bei etwa
20 °C, danach mindestens 48 Std. im Exsikkator bei einer rel. Luft-
feuchte von 63 % (iiber NH,NO; eingestellt). Bei problematischen
Fraktionen mindestens 7 Tage nur im Exsikkator.

Entnahme der Ca2+- und Ca2+ + Glyc.-Priparate aus dem Exsikkator
erst unmittelbar vor der Messung.

Messung des Ca2+ + Glyc.-Priparates bis 2 @ = 30°; Ca2+-Ton und
K+-Ton bis © = 15°, gleichzeitige Aufzeichnung durch den Schrei-
ber.

Qualitative Ermittlung der Tonmineralreflexe am "Glycerindiagramm"
durch Auflegen der Rasterfolie unter Hinzuziehung der Ergebnisse des
Kontraktionstests mit KCl und Erhitzungstest.

Manuelle oder Computerauswertung der Intensitit der Reflexe nach
Abzug des Untergrundes mit dem Rasterprogramm

a) aus dem Glycerindiagramm
b) aus dem Ca2+-Diagramm im Bereich 2 © = 3°-7°,

Auflistung der Daten in drei Tabellen (vgl. Tab. 6):

a) gemessen Impulse pro Sekunde (HShe x Halbwertsbreite), wobei
die im Glycerindiagramm bei 1,4 nm erfaten Tonmineralreflexe je
nach Ergebnis den Kontraktions- und Erhitzungstests aufgeteilt und
die aus dem Ca2+-Diagramm im Bereich 1,4-1,6 nm gemessenen
Tonmineralreflexe in eine gesonderte Spalte als potentielle
aufweitbare Minerale gespeichert werden.

b) Umrechnung der gezihlten Impulse aus Tab. 6a mit den Faktoren
von GJEMS (1967) und LAVES u. JAHN (1972; s. Tab. 5) und
Korrektur der Labilen Minerale (LM) durch Abzug der tatsiachlich
im Glycerindiagramm ermittelten >1,26 nm aufweitbaren
Minerale von den aus dem Ca2+-Diagramm als potentiell
> 1,26 nm aufweitbaren Tonmineralen.

c) Darstellung der quantitativen Anteile der Tonminerale in Prozent

~ (aus der Gesamtheit der Impulse nach Umrechnung mit Faktoren
= 100 %).
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