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Bis zu sechs Proben können gleichzeitig an Ionenaustauschersäulen getrennt 
werden. Die Zugabe der Wasch- und Eluierlösung, sowie das Sammeln von bis zu 
fünf Fraktionen je Säule erfolgt automatisch. Die Volumina der Wasch- und 
Eluierlösung und die der Fraktionen sind für jede Säule frei wählbar. Der Füllstand 
jeder Säule wird über eine Lichtschranke kontrolliert. Dosierpumpen, Ventile und 
Fraktionssammler werden durch einen nach der Digitaltechnik aufgebauten 
Steuerteil bedient. 
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ZUSAMMENFASSING 

Es wurde ein Automat für die Abtrennung von Uran und Plutonium aus 
bestrahlten Kernbrennstoffen zur massenspektrometrischen Isotopenanalyse 
entwickelt. 

Bis zu sechs Proben können gleichzeitig an Ionenaustauschersäulen getrennt 
werden. Die Zugabe der Wasch- und Eluierlösung, sowie das Sammeln von bis zu 
fünf Fraktionen je Säule erfolgt automatisch. Die Volumina der Wasch- und 
Eluierlösung und die der Fraktionen sind für jede Säule frei wählbar. Der Füllstand 
jeder Säule wird über eine Lichtschranke kontrolliert. Dosierpumpen, Ventile und 
Fraktionssammler werden durch einen nach der Digitaltechnik aufgebauten 
Steuerteil bedient. 
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1. Zusammenfassung 

Es wurde ein Automat für die Abtrennung von Uran und Plutonium aus 
bestrahlten Kernbrennstoffen zur massenspektrometrischen Isotopen­
analyse entwickelt. 
Bis zu sechs Proben können gleichzeitig an Ionenaustauschersäulen 
getrennt werden. Die Zugabe der Wasch- und Eluierlösung, sowie das 
Sammeln von bis zu fünf Fraktionen je Säule erfolgt automatisch. 
Die Volumina der Wasch- und Eluierlösung und die der Fraktionen 
sind für jede Säule frei wählbar. Der Füllstand jeder Säule wird 
über eine Lichtschranke kontrolliert. Dosierpumpen, Ventile und 
Fraktionssammler werden durch einen nach der Digitaltechnik auf­
gebauten Steuerteil bedient. 

^ ! 
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2. Chemisches Trennverfahren 

Für die gleichzeitige Bestimmung der Isotopenzusammensetzung von 

Uran und Plutonium bei der massenspektrometrischen Isotopenver­

dünnungsanalyse müssen die Konzentrationen von Uran und Plutonium 

in der massenspektrometrischen Probe vergleichbar sein. Kern­

brennstoffe enthalten jedoch im allgemeinen weitaus mehr Uran als 

Plutonium, sodass der Überschuss an Uran entfernt werden muss. 

Hierzu wurde das bekannte Trennverfahren /l_/ mittels Anionen­

austauscher gewählt, in dem Uran und Plutonium am Anionenaustau­

scher sorbiert werden und das Uran anschliessend selektiv soweit 

ausgewaschen wird, dass bei der folgenden Elution beide Elemente 

in gleichen Mengen vorliegen. Die erforderliche Menge an Wasch­

lösung 8 M HNO als Funktion des U/Pu Verhältnisses der Probe 

wurde experimentell für eine vorgegebene Säule bestimmt (Abb.1). 

O 

;
 (U/Pu) Probe

 υ 100 

Abb.1 : Erforderliche Waschlösung in Abhängigkeit des U/Pu 

Verhältnisses. 

Das selektive Auswaschen des Urans und die anschliessende Elution 

beider Elemente sind wegen der geringen Durchlaufgeschwindigkeit 

der Ionenaustauschersäulen sehr zeitraubend. Deswegen wurde ein 

/ V L.Koch, Eadiochim. Acta 12, 160­162 (1969) 
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Apparat (Abb.2) entwickelt, der die gesamte Trennung automatisch 

nach einem vorzugebenden Programm durchführt. 

Mi 

■ ΓΒβ"ϊ mm Mw IJ 
Abb.2 : Automat Gesamtansicht 

3· Aufbau und Wirkungsweise des Automaten 

Der Apparat setzt sich aus einem mechanischen und einem elektro­
nischen Teil zusammen. Ersterer (Abb.3) besteht aus einem für sechs 
Ionenaustauschersäulen ausgelegten Kolonnenträger mit sechs foto­
elektrischen Niveaumeldern und Fraktionssammlern, sowie einem 
Sechswegventil und einer Dosierpumpe mit Vorratsgefäss und zwei 
Einwegventilen jeweils für die Wasch- und Eluierlösung. Der elek­
tronische Teil umfasst die Programm- und die Koordinationseinheit. 
Die Programmeinheit steuert einzeln für jede Kolonne, entsprechend dem 
gewählten Programm, den Ablauf der Trennung. Das Programm wird mittels 
Programmstecker für die einzelnen Kolonnen in die Einheit eingegeben. 
Die Koordinationseinheit steuert sämtliche Funktionen, die die sechs 
Kolonnen gemeinsam betreffen, wie Bedienung der Sechswegeventile und 
Pumpen, Rücklauf der Probensammler, Start des automatischen Trenn­
vorganges und die Reihenfolge der zuzugebenden Flüssigkeiten, nach 
Bedarf. 
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Abb. 3 î Schematische Darstellung des Gerätes 

1 : Vorratsgefäss 2 : Dosierpumpe, 
+Waschlösung , a , .., M- : Sechswegventil, 

6 : Fotoelektrische 7 : Fraktionssammler 
Niveaumelder, (Probensammler) 

9 : Koordinationseinheit 

3 : Einwegventil, 
5 : Trennsäule, 
8 : Programm-Steuerungs­

einheit 
10 : Vorratsgefäss 

+ Eluierlösung. 

Zu Beginn der Trennung werden die sechs Ionenaustauschersäulen eingesetzt. 
Nachdem die Lichtschranken adjustiert sind (siehe dazu Kapitel k) wird die 
Probenlösung auf die Säulen gegeben. Das entsprechend der Probenzusammen­
setzung erforderliche Programm der Trennung gibt man für jede Säule 
einzeln ein (siehe dazu Kapitel 5) d.h. es können bis zu sechs unter­
schiedliche Proben individuell verarbeitet werden. In den automatisch 
aufeinander folgenden Trennschritten wird zuerst in kleinen Portionen 
die Waschlösung auf die Säulen gegeben, die aus dem Reservoir 1 (Abb.3) 
durch eine Dosierpumpe befördert und durch ein Sechswegventil auf die Säulen 
verteilt wird. Die Zugabe der Lösung erfolgt nur dann, wenn der Flüssig­
keitspegel über dem Austauscherbett der Säule die Lichtschranke unter­
schreitet, und wird so oft wiederholt wie im Programm vorgesehen wird, 
bevor auf die Eluierlösung umgeschaltet wird. Die aus der Austauscher­
säule austretende Säure wird automatisch in bis zu fünf verschiedenen 
Fraktionen gesammelt, deren Volumen programmierbar ist. Der Ablauf 
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der Elution entspricht in seiner Schrittfolge dem des Waschvorganges, 

d.h. Elutionsvolumen und Anz.ahl der Fraktionen sind frei wählbar. 

k. Elektronische Steuerung und Programmiereinheit 

Eine störungsfreie Steuerung wurde durch Verwendung der digitalen 

Steuerungstechnik erreicht. Es wurden hauptsächlich integrierte 

Logikbausteine verwendet. Zur Steuerung des Programmablaufes wurde 

für jede Kolonne eine gedruckte Schaltung (Ka­1) hergestellt (Abb.^f), 

welche mittels "serial in parallel out** Schieberegister sechszehn 

Programmpositionen ermöglicht. Auf jeder dieser Positionen kann durch 

Stecken eines Steckstiftes ein Vorschub der Fraktionssammelgefässe, 

f 
Lichte 
schranke 

Start Rückst. Start 
direkt i i Nachfr. i verzögert 

Clear 

P^> 

f I iNachfi 

t=o-

3&<y-mi 

4> 

7®­r*» 

49-

79-

L±f 

Start 

Γ 

6 ό ό ό ό o ό o ò ò ó ô ò ó ô 

9 ? ? 9 9 ? 9 9 

ι r^ 
Nachfr. Q3SN C 

{y 

-916 

-913 

-910 

Prob. Samm. 
- Vorschub 

^^t 
Nachfr. BN SM 

>Stop 

Nachfr. allgemein 

Abb.̂ f : Programm­Steuerungskarte (Ka­1) 

I : "Serial­in/parallel­out" Schieberegister 

Nr.1 bis 16 : Positions­Lämpchen 

E : Endschalter des Fraktionssammler­Vorschubes. 
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das Umschalten von Wasch­ auf Eluierlösung oder der Programmstop er­

zielt werden. Alle sechszehn Signalausgänge der Schieberegister sind 

dazu auf der Frontplatte des Programmeinschubes ausgeführt (Abb.8). 

Sie werden dort mittels der obengenannten Steckstifte mit den Logik­

eingängen der Steuerelemente für Vorschub, Umstellung von Wasch­ auf 

Eluierlösung und Programmende verbunden. Damit das so gesteckte Pro­

gramm abgetastet werden kann, wird bei Betätigung des Druckknopfes 

"Start" das Niveau "1" in die erste Position des Schieberegisters 

eingegeben. Jede Flüssigkeitsnachfrage des fotoelektrischen Niveau­

melders erzeugt einen Schiebeimpuls, welcher diese Information "1" 

auf die nochfolgende Programmposition schiebt. Befindet sich auf der 

B& 

$n 

­^MrJf 

Nochfregt alg, 

t t M f l 
j iS+chiwrgrrnlit 

i*-r—«-
gê 

<μ*λ 

φ-të 
i.V. 

{> 

L
l>­0 

Dt to r^­t> 
ircH Í 

Pump· BN 

JE JE 

S> 

Pump* 

Slop 

Ξ> 

y> ^ ^ Nachfragt 

Rückstellung 

Abb. 3 : Koordinationskarte (Ka­2a) 

I 
II 
E2 
E3 
D3 
D*t 

S 

"serial­in/parallel­out" Schieberegister (Zähler) 

"parallel­in/serial­out" Schieberegister (Nachfrage­Gedächtnis) 

Endschalter der Sechswegeventile 

Endschalter des Dosierpumpenvorlaufs 

Druckknopf für den Handstart des Pumpvorganges 

Druckknopf für die Kolonnenwahl 

Umschalter "Automatik/Hand" 
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neu erreichten Position ein Programmstecker, so wird die von diesem 

Stecker vorherbestimmte Funktion ausgeführt. Jede Position wird von 

einem Lämpchen markiert, das aufleuchtet, wenn der entsprechende 

Programmpunkt erreicht wird. 

Für die Steuerung der Sechswegeventile und Pumpen sowie der chrono­

logischen Verarbeitung der eintreffenden Nachfragen wurde eine 

Koordinationseinheit entwickelt. Sie ist aufgebaut aus zwei gedruckten 

Schaltungen Ka­2a und Ka­2b (Abb.3 und 6 ) . Zwei 8­bit Schieberegister 

auf Ka­2a, ein s­i/p­o Register als Zähler und ein p­i/s­o Register 

als Nachfragespeicher sind die hauptsächlich für die Koordination 

verantwortlichen Bausteine. Ein Impulsgenerator auf Ka­2b erzeugt 

die benötigten Schiebeimpulse (f = 1kHz) 

Dl 

Reset 

ius\— 

Ansteur, 

"LT 

^ > 

>--<51 

.Start 

"LT -TL Schiebeimpuls 

ü 

1> 

Pumpen 

Multi = 
vibrator υ 

'Stop 

Abb.6 : Ka­2b 

D 1 : S t a r t 

D 2 : Probensammlerrücklauf 

E 1 : Endschalter des Probensammlerrücklaufs 

E k : Endschalter des Dosierpumpenrücklaufs 

R/C : Verzögerungsglied zur "Stop"­Auslösung" nach 

der Netzeinschaltung. 

1 bis 6: Motoren für den Fraktionssammlervorschub. 
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Trifft eine Nachfrage ein, so wird diese im Nachfragespeicher eingelesen 
sobald die letzte Position des Zählers erreicht wird, und bis zum Ausgang des 
p-i/s-o Registers weitergeschoben. Dieses Ausgangssignal startet beide 
Sechswegeventile und sperrt die Schiebeimpulse für den Zähler und das Nach­
fragegedächtnis . 

Programm Steckbuchsen 

Abb.7 : Flussdiagramm. 

Die Stellung des angehaltenen Zählers identifiziert die nachfragende 
Kolonne. Die zusätzliche Information, ob Wasch- oder Eluierlösung 
eingefüllt werden soll, wird von der Programmsteuerungskarte abgefragt. 
Diese zwei Informationen bestimmen somit die Halteposition des Sechs-
wegeventiles die rückgemeldet wird. Hält das Ventil an, wird das Start­
signal für die betreffende Dosierpumpe ausgelöst. Die Kolbenpumpe ent­
leert die vorgegebene Lösungsmenge in die anfragende Kolonne und läuft 
anschliessend in die Ausgangsposition zurück. Dabei wird die Schiebe-
impulsperre aufgehoben, und die Nachfrage auf der betreffenden Pro­
grammkarte gelöscht. Sollte sich dabei herausstellen, dass die Nachfrage 
nach dem Einfüllvorgang immer noch vorhanden ist, so wird das weitere 
Nachfüllen dieser Kolonne blockiert. Hiermit wird vermieden, dass z.B. 
durch eine Störung im fotoelektrischen Niveaumelder die Kolonne ununter­
brochen nachgefüllt wird. 
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3« Zur Bedienung der Automatik 

Die Programmeinheit 

Entsprechend dem vorgegebenen Volumen der Wasch­ und Eluierlösung, wird 

die abzugebene Menge an der Dosierpumpe eingestellt. Dabei ist zu 

berücksichtigen, dass pro Kolonne höchstens fünfzehn Füllungen möglich 

sind. Die Programmiersteckbuchsen der ersten vertikalen Reihe (W) 

bestimmen den Fraktionssammlervorschub (Abb.8). Wird während des 

Programmablaufs ein in diese Reihe gesteckter Programmierstecker 

erreicht, so wird, ausser der üblichen Kolonnennachfüllung, der 

Fraktionssammlervorschub vorbewegt. Die jetzt anfallende Fraktion 

enthält später sowohl die gerade stattfindende Nachfüllung, als auch 

alle bis zum nächsten Vorschub erfolgenden Nachfüllungen. Für jede 

Kolonne können nicht mehr als vier Vorschübe programmiert werden, 

d.h. insgesamt fünf Fraktionen gesammelt werden. 
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Abb. 8 : Programmierungseinheit 

W ­*· Waschlösung, E Eluierlösung 

Die Programmiersteckbuchsen der zweiten vertikalen Reihe (E) sind zur 

Umschaltung von Wasch­ auf Eluierlösung und markieren das Programmende, 

Die Umschaltung ist irreversibel d.h. es wird bis zum Programmende nur 

noch Eluierlösung eingepumpt. 

Beim Erreichen des vom roten Stecker festgelegten Programmendes 

wird noch einmal Eluierlösung eingespeist und das Nachfragesystem 

blockiert sich. (s.L. Beispiel.) 



13 

Die Koordinationseinheit 

Nach Eingabe des Trennprogramms gibt man die Gefässe in die 6 Frak­
tionssammler, die durch Betätigung des Tasters "Probensammler Rücklauf" 
(Abb.8) in ihre Ausgangsposition gefahren werden. Weiterhin sind, 
falls notwendig, die Vorratsflaschen mit Wasch - und Eluierlösung 
nachzufüllen. Da hierbei Luft in die Zufuhrschläuche geraten kann, 
müssen diese entlüftet werden. Dies geschieht von Hand durch Ansteuerung 
der Pumpen (P. und P_) und Sechswegeventile. Dazu wird der Funktions­
schalter auf "Hand-P,." gedreht und der Taster "Ko lönnen wähl" solange 
gedrückt, bis das oberhalb dieses Tasters liegende Lämpchen aufleuchtet. 
Jetzt kann die Taste "Pumpen" gedrückt werden. 
Für das Entlüften der mit P ? verbundenen Schläuche wird auf "Hand-Pp" 
geschaltet und ebenfalls durch Betätigung der Taster "Kolonnenwahl" 

und "Pumpen" entlüftet. Zuletzt 
werden die Trennkolonnen eingesetzt 
und die Schaltniveaus der fotoelektri­
schen Niveaumelder eingestellt. Dazu wird 
jeder Niveaumelder von Hand so weit nach 
unten gedreht, bis beim Erreichen des 
Austauscherbettes das zu der jeweiligen Ko­
lonne gehörende Programmlämpchen Nr.1 
aufleuchtet. Anschliessend muss der 
Niveaumelder ein wenig nach oben zu­
rückgedreht werden, sodass erst bei 
einem Flüssigkeitsspiegel dicht über 
der Harzoberfläche frische Lösung 
nachgefüllt wird. 
Nach diesen Vorbereitungen kann der 
Taster "Start" gedrückt werden. Alle 
Programmlämpchen Nr.1 zeigen an, dass 
die automatische Trennung angelaufen 
ist. Sind alle sechs Trennungen beendet, 
so leuchten die Programmlämpchen neben 
den Stop-Steckern und alle ersten 
Lämpchen auf. 

Prob.Samm 
Rücklauf 

Pumpen 

-Kolonnen-

é&: 

Abb.9 : Frontplatte der 
Koordinationseinheit 



14 — 

5. Beispiel einer Programmierung 

Vorgaben : 1. Zum Waschen der zu behandelnden Lösung werden 3 ml 
Waschlösung gebraucht. 

2. Zur Elution werden 3·5 ml Eluierlösung benötigt 
3· Die Lösung der von Hand aufgegebenen Probe soll 

in dem ersten Fraktionsgefäss gesammelt werden. 
L. Die Waschlösung soll im zweiten Gefäss aufgefangen 

werden. 
5. Das Eluat soll in drei Fraktionen aufgeteilt werden und 

zwar : 
a) 0.5 ml im dritten 
b) 1.5 ml im vierten und 
c) 1.5 ml im fünften Gefäss 

Der Programmablauf stellt sich wie folgt dar : 

zu 1) Die Waschlösung kann auf einmal oder unterteilt eingegeben 
werden. In unserem Fall wird eine wiederholte Füllung von je 
1 ml gewählt. Pumpe Nr.1 ist auf 1 ml einzustellen. 

zu 2) Pumpe Nr.2 muss auf 0.5 ml der kleinsten Fraktion eingestellt 
werden. Danach sind insgesamt sieben Eluierlösungsfüllungen er­
forderlich. 

zu 3) Beim Erreichen von Position 2 soll : 
a) 1 ml Waschlösung eingepumpt werden und 
b) ein Vorschub stattfinden 

(das erste Gefäss enthält jetzt die Lösung der von Hand 
aufgegebenen Probe ). 

zu L) Bei den Positionen 3 und k sollen je 1 ml Waschlösung eingespeist 
werden (kein Vorschub). 

zu 5a) Bei Position 5 soll zum erstenmal 0.5 ml Eluierlösung zuge­
geben und das 3· Gefäss vorgeschoben werden. Das 2. Gefäss 
enthält nun 3 ml Waschlösung. 

zu 5b) Bei Position 6 soll 0.5 ml Eluierlösung eingepumpt und das 
4. Gefäss vorgeschoben werden. Das 3· Gefäss enthält ein 
Gemisch Wasch-/Eluierlösung. 

Bei den Positionen 7 und 8 sollen je 0.5 ml Eluierlösung 
eingepumpt werden. 

zu 5c) Bei Position 9 soll wieder 0.5 ml Eluierlösung eingepumpt 
und das 5· Gefäss vorgeschoben werden. Im k. Gefäss sind 
1.5 ml der Eluierlösung gesammelt worden. Bei den Positionen 
10 und 11 wird Eluierlösung eingepumpt. Die 11. Füllung ist 
die letzte. Das 5· Gefäss enthält die letzte Fraktion von 
ca. 1.5 ml. 

Das gesteckte Programm ist aus Abb.8 ersichtlich. 
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Erkenntnisse verbreiten ist soviel wie Wohlstand verbreiten — ich 

meine den allgemeinen Wohlstand, nicht den individuellen 

Reichtum — , denn mit dem Wohlstand verschwindet mehr und 
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mehr das Böse, das uns aus dunkler Zeit vererbt ist. 
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