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Zusammenfassung

Spezielle Priiparationsmethoden (Spriihtrocknung und "sandwich-jet-freez-
ing", Bachmann 1987; VALI and BACHMANN, 1988) ermdglichen die
Untersuchung von sehr verdiinnten Smectitdispersionen (0.1-3 %). Die iib-
lichen Artefakte, die bei langsamem Einfrieren auftreten, werden vermie-
den, so daB die Mikrostruktur in der verdiinnten Dispersion zuverlassig ab-
gebildet wird. Besondere Bedeutung gewinnen diese Techniken im Zusam-
menhang mit rheologischen Untersuchungen. Die Dispersionen konnen
nicht nur im Ruhezustand, sondern auch unmittelbar nach Scherung unter-
sucht werden. Die Untersuchungen von VALI und BACHMANN (1988)
stellen den iiberzeugendsten Nachweis der Aggregatstrukturen iiber Fla-
chen/Kanten- und Flichen/Flichen-Kontakte in gescherten und ungescher-
ten Dispersionen dar. Die Bedeutung der Fliachen/Flichen-Aggregation und
der Binderstrukturen fiir das FlieBverhalten von Bentonitdispersionen wird

- besonders deutlich (vgl. LAGALY, 1988, 1989).

Als Beispiel wurde die Fraktion <0.2 pum eines Smectits aus Nevada unter-
sucht, der mit 4.5 % Soda aktiviert worden war. In Dispersionen mit
<1 % Massenanteil und Newton'schem FlieBverhalten bilden sich Taktoide
aus (im Mittel) drei Silicatschichten. Bei hoheren Konzentrationen entstehen
durch Flichen/Flichen-Aggregation Binderstrukturen, und das FlieBen
wird pseudoplastisch. In 6 - 10-3 M NaCl bei pH = 7.5 bilden sich Gele
aus schichtartigen Flichen/Flachen-Aggregaten, deren Dicke mit dem
Massenanteil des Smectits (1-3 %) ansteigt. Scherung zerbricht die Aggre-
gate in diinnere Fragmente.

Calciumchloritzusatz (10-2 M) macht die Dispersion instabil, und der Smec-
tit koaguliert. Es entstehen ausgedehnte, aber locker gepackte schichtformi-
ge Aggregate, die im AuBenbereich auffichern. Bei stirkerer VergroBerung
ist deutlich die Binderstruktur zu erkennen, die durch Fliachen/Flichen-
Uberlappung der einzelnen Lamellen entsteht. Scherung reiBt die Kontakte
auf, so daB kleinere nicht oder nur locker zusammenhidngende Aggregate
entstehen. Durch die insgesamt niedrige Konzentration dieser Aggregate
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werden FlieBgrenze und plastische Viskositit niedriger als in den NaCl-hal-
tigen Dispersionen und sogar in der wéirigen Dispersion des (soda-aktivier-
ten!) Bentonits.
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NEUERE METHODEN ZUR BESTIMMUNG VON
EISENOXID-MINERALEN

(Kurzfassung)
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Freising-Weihenstephan

Die Identifizierung der Eisenoxide in Boden und Sedimenten ist haufig er-
schwert durch deren geringe Konzentration und Kristallinitit. Rontgenpeaks
sind daher schwach und breit. Im Gegensatz zu den Tonmineralen 148t sich
die Gesamtmenge an Eisenoxiden jedoch durch selektive Extraktion mit der
Dithionit-Citrat-Bicarbonatmethode ((DCB) (Fe;) sehr gut erfassen. Ihre
Quantifizierung aus den Peakintensititen 148t sich also im Gegensatz zu der
der Tonminerale durch Fe, kontrollieren (KAMPF und SCHWERTMANN,
1982b). Saures Ammoniumoxalat mit pH 3.0 trennt selektiv Ferrihydrit von
den besser kristallisierten Formen, insbesondere Goethit und Hamatit (s.
Ubersicht).

Die Festphasenanalyse wird durch Konzentrierungsverfahren, z.B. durch
Abtrennung der groberen KorngroBenklassen und Beseitigung von Kaolinit

_ und Gibbsit durch NaOH erleichtert. Weitere Moglichkeiten sind magneti-

sche (SCHULZE und DIXON, 1979) und Dichte-Anreicherung (JAYNES
und BIGHAM, 1986).

Die Rontgenbeugungsanalyse (XRD) ist nach wie vor das verbreitetste zer-
storungsfreie Verfahren. Geeignete Strahlung (z.B. Co) und Monochroma-
tor sind wichtig. Die Identifizierung der Eisenoxide wird erleichtert, wenn
man die sog. Differentielle Rontgenbeugung (DXRD) anwendet. Hier sub-
trahiert man das (schrittgezihlte) Diagramm der DCB- oder Oxalat-behan-
delten Probe von dem der jeweils unbehandelten und erhilt ein Differenz-
diagramm, das nur die herausgelGsten Phasen zeigt (SCHULZE, 1981). Die
Nachweisgrenze 148t sich so auf wenige Prozente herabdriicken, insbeson-
dere beim 104/130 Peak von Hamatit/Goethit.




