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Yorwort

Die Ausbildung zum Ver- und Entsorger/zur Ver- und Entsorgerin wird seit 1984
erfolgreich durchgefiihrt. 1987 hatte das Landesumweltamt NRW (das vormalige
Landesamt fiir Wasser und Abfall NRW) ein Handbuch fiir die betriebliche
Ausbildung fiir Ver- und Enfsorger/Ver— und Entsorgerinnen fiir den Bereich
Werkstoffbearbeitung herausgegeben. Em vergleichbates Buch fiir den Bereich
der Laborausbildung fehlte bislang.

Das vorliegende Handbuch wurde von einer Arbeitsgemeinschaft verfaft.
Mit diesem Handbuch liegt- nun ein Leitfaden zur Gestaltung der betrieblichen
Ausbildung im Bereich Labor flir das erste und zweite Ausbildungsjahr vor. Die
einzelnen Kapitel enthalten in erster Linie speziell fiir den Ausbildungsberuf Ver-
und Entsorger/Ver- und Entsorgerin ausgearbeitete Ubungen und Versuche, mit
denen die nach Ausbildungsrahmenplan zu erlangenden Fertigkeiten vermittelt
werden konnen. Auf die Dérstellung des theoretischen Hintergrundwissens wird
im Handbuch verzichtet. Die in' diesem Handbuch vorgestellten Ubungen er-
~ mdglichen es, den Mindestumfang der in den ersten beiden Jahren der Ver- und
Entsorgerausbildung zu erlangenden Fertigkeiten zu vermitteln. Priifungen im
Bereich ,,Durchfithren analytischer Arbeiten werden sich an diesen Ubungen
orientieren. ‘

Die Autorin und die Autoren sind mit der Ausbildung von Ver- und Entsorgern/
Ver--und Entsorgerinnen betraut. Durch sie sind sowohl die drei Fachrichtungen
Wasserversorgung, Abwasser und Abfall als auch die unterschiedlichen In-
stitutionen der Ausbildung, Ausbildungsbetriebe, Berufsschule, iiberbetriebliche
Ausbildungsstiitte und Bildungstriger von UmschulungsmaBnahmen vertreten.
Ich verbinde mit der Herausgabe dieses neuen, praxisorientierten Laborhand-
buches die Erwartung, daB es sich flir diesen Ausbildungsberuf als gute Wissens-
grundlage sowie Ubungs- und Versuchsanleitung erweist.

Essen, im September 1996

N. D~

Dr. Harald Irmer
_ Prisident des
'Landesumweltamtes NRW
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1 Arbeitssicherheit und Unfallverhiitung im Labor

Die folgenden Hinweise zur Arbeitssicherheit und zum Unfallschutz finden
Anwendung bei Arbeiten in Betriebslaborraumen, wo z. B. im Rahmen der
analytischen Uberwachung unter anderem auch mit geféhrlichen Arbeitsstoffen
umgegangen wird. Hierbei gilt zunachst als allgemelner Sicherheitsratschlag:

Qg Sicherheitshinweis:

Sicher Arbeiten heiit: arbeiten ohne sich selbst und andere zu
gefdhrden.

An lhrem ersten Labortag lassen Sie sich die "Richtlinien fiir Laboratorien und
die Laborordnung (siehe Muster Seite 10)" aushandigen. Lesen und
besprechen Sie diese vor Beginn lhrer Tatigkeiten mit Ihrer Ausbilderin oder
Ihrem Ausbilder. Pragen Sie sich fur lhre Arbeit die zutreffenden Ratschlage
ein, und handeln Sie danach. Besonders wahrend Ihrer Einarbeitungszeit
solliten Sie folgendes beherzigen:
- Fihren Sie nur das aus, wozu Sie einen Auftrag erhalten haben,
- arbeiten Sie genau so, wie es Ihnen |hre Vorgesetzten gesagt und gezelgt
haben,
- fragen Sie thr Ausbildungspersonal, wenn etwas unklar ist,
- die Betnebsanwelsungen fur lhren Arbeitsplatz missen genau beachtet
werden.

11 Sicherheitsratschlage

Immer wenn Léborafbeiten anstehen, sollten Sie sich selbst folgende
Kontrollfragen stellen und Uberlegen, welche Sicherheitsvorkehrungen noch zu
treffen sind:
- Welche Gebots- und Verbotsschilder sind fiur die Tatigkeit zu befolgen?
- Wo sind die Standorte fur Feuérlbscher, Augendusche und Erste-Hilfe-
Kasten? ‘
- Wo befinden sich die Hauptabsperrvorrlchtungen fur Strom, Gas und
Wasser?
- Mit welchen Gefahrstoffen wird umgegangen?
- Sind die Laborliftung und die Abziige in Betrieb oder missen sie einge-
schaltet werden?




Muster fiir eine Laborordnung:

1.

Es ist Pflicht, die Sicherheitseinrichtungen zu kennen und die Sicherheits-
regeln einzuhalten. )

. Es missen Standort und Funktionsweise der Sicherheitseinrichtungen.

. (Stromausschalter, Feuerldscher, Notdusche, Léschdecke und Augen-

10.

11

12,

[ 13.

waschflasche) bekannt sein.

. Jede Verletzung ist der Ausbildun‘gslveitung zu melden, ggf. ist der Arzt

aufzusuchen.

. Es ist Pflicht, die zur Verfiigung gestellte Schutzkleidung (Kitte!, Schutz-

brille etc.) zu tragen.

. Arbeiten Sie nur dann im Labor, wenn eine zweite Person in erreichbarer

Nahe ist.

. Essen und Trinken sind im Labor untersagt.

. Im Labor und Laborbereich ist Rauchen verboten.

f

. Versuche sind nur unter Anleitung des Ausbildungspersonals gestattet.

. Es durfen keine Gegenstande (Gerate, Chemikalien usw.) aus dem Labor

mitgenommen werden.
Jeder hat an seinem Platz fur Ordnung und Sauberkeit zu sorgen.

Am Ende der taglichen Arbeitszeit sind der Laborarbeitsplatz sowie die be-
nutzten Einrichtungen aufzurdumen und zu saubern.

Fachunkundiges Personal darf die Laborrume nur unter Aufsicht betreten.

VerstoBe gegen die Laborordnung gefahrden die Arbeitssicherheit.

10




1.2 Umgang mit Gefahrstoffen

Die beste Vorsichtsma3nahme beim Umgang mit Gefahrstoffen ist die
grundliche Kenntnis der Stoffeigenschaften. Im Chemikaliengesetz hat der -
Gesetzgeber den Umgang mit Gefahrstoffen geregelt. Durch die darauf
resultierende Gefahrstoffverordnung werden die Herstellerfirmen verpflichtet,
ihre chemischen Produkte vorschriftsmaflig zu kennzeichnen. In der Praxis
bedeutet das, dall die Etiketten von Chemikalienbehaltern den- aktuellen
Vorgaben entsprechend bestimmte Angaben enthalten missen, dazu z&hlen
unter anderem die Gefahrensymbole und die dazugehérigen Gefahren-
bezeichnungen. ' '

Gefshrlich im Sinne der Gefahrstoffverordnung und schadlich fur die
Gesundheit sind:

- giftige Stoffe

- explosionsgefahriiche Stoffe
- dtzende Stoffe

- reizende Stoffe

Co- b'randférdernde oder leicht entziindliche Stoffe

Darliber hinaus gibt es Stoffe, die auf sonstige, besondere Weise gefihrliche
Eigenschaften besitzen, wie z. B.: '

- krebserzeugende

- fruchtschadigende

- erbgutverandernde

- sonstige chronisch schadigende

- umweltgefahrdende Stoffe

11



Zur Kennzeichnung von Behiltern mit Gefahrstoffen sind zur Zeit folgende
Gefahrensymbole und Gefahrenbezeichnungen gittig:

v

Explosionsgetahriich . B d

Setr giftig Giftig
¢ ' Xi
=
]
: Atzend Reizend
Xn N
dli Umwettgefahrlich

Abb. 1. Gefahrensymbole 'und Gefahrenbezeichnungen
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'

. Gefahrstoffe kénnen fest, fllissig oder gasférmig sein und wie Abbildung 2
zeigt, auf unterschiedliche Art und Weise in den menschlichen Ké&rper ge-

langen:
Aufnahme durch:

Nasenraum

Einatmen

Gase, Dampfe,

Staube,

Aerosole
Luftréohre
Speise Verschlucken
rohre Staube und

Flassigkeiten

Bronchien

Alveolen

Eunge

Hautresdrption

Staube und
Flassigkeiten

Abb. 2: Aufnahmewege von Gefahrstoffen in den menschlichen Kérper
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Beim Umgang mit Gefahrstoffen sind alle Sicherheitsmahahmen anzuwenden,
die ein Einatmgn, Verschlucken oder die Aufnahme durch die Haut (Haut-
resorption) vermindern’oder verhindern. Beispielsweise kann durch das Tragen
einer Staubmaske oder durch das Arbeiten im Abzug das Einatmen von
Gefahrstoffen vermieden werden.

Damit Sie und andere nicht unnétig gefahrdet werden, beachten Sie folgende
.Punkte:

- Informieren Sie sich, ob' der Arbeitsstoff, mit dem Sie umgehen,
gesundheitsgefahrlich im Sinne der Gefahrstoffverordnung ist.

- Beachten Sie in jedem Fall beim Umgang mit Gefahrstoffen die Hinweise
auf die R- und S - Satze auf der jeweiligen Verpackung oder in den
Sicherheitsdatenblattern.

- Besorgen Sie sich lhre persénliche Schutzausristung; dabei sollen Schutz-
handschuhe besténdig gegen atzende Stoffe und L&semittel sein.

- Priifen Sie, ob Ihre Schutzbrille, Gesichtsschutz noch geeignet ist (z. B. frei .
von Kratzern).

- Benutzen Sie fur Fltissigkeiten immer Ansaughilfen (z. B. Peleusball), und
prifen Sie vorher deren Funktionsfahigkeit.

- Prisfen Sie regelmaBig die Funktionsfahigkeit der Laborabziige und achten
Sie darauf, dafl Sie nur mit geschlossener Frontscheibe arbeiten.

- Verwenden Sie nur Lab'orgeféBe.
Lebensmittelbehalter, z.B. Saftflaschen gehoren nicht ins Labor.

- Das Verdinnen konzentrierter Séuren mit Wasser und das Loésen fester

Alkalihydroxide in Wasser ist wegen der dabei freiwerdenden Wérme vor-
sichtig durchzufithren. ‘

14



- Konzentrierte Sauren sind langsam unter Rihren in Wasser elnzuglel&en
und nicht umgekehrt. Ein alter Merkspruch sagt:

é Sicherheitshinweis:

- Erst das Wasser, dann die Saure, sonst geschieht das Ungeheure.

-Vor den Arbeitspausen reinigen Sie sich grundlich die Hande; gegebenen-
-falls verwenden Sie danach Desinfektionsmittel.

Wenn Sie weitere Einzelheiten wissen wollen, lassen Sie sich von Ihrém
Ausbildungspersonal eine der folgenden Fachinformationsquellen gében:

"Merkblitter Gefahrliche Arbeitsstoffe” (Kiihn-Birett, ecomed veﬂagsgesell-
schaft) oder "Gefahrstoff Datenbank" (WEKA Verlag). Dort finden Sie bei den
Gruppen- und Einzelmerkblattern umfassende Angaben fiir den Umgang mit
Gefahr-stoffen.

Zur Ubung im Umgang mit Gefahrstoffen fihren Sie die in Abschnitt 1.7 be-
schriebenen Versuche durch:

- Herstellen einer Eisen- und Alyuminit.‘lmsalzlésung.

- Herstellen von Laugen.

- Fallung von Eisen- und Aluminiumionen als Hydroxid.
- Neutralisation einer Salzs&ure mit Kalk. '

15



1.3 ~  Umgang mit Gasen

Der Umgang mit Gasen und das Handhaben von Gasen in Druckgasbehéltern
ist nur dann gegeben, wenn keine Druckgasleitungen installiet sind.
Je nach Gasart sind zur Zeit fur Gasleltungen folgende Kennzeichnungen
(nach DIN 2403) vorgeschrleben

Art des Gases Kennfarbe | Zusatzfarbe | alternative
' Kennfarbe
brennbare Gase - Gelb Gelb mit rot als
‘ Zusatzfarbe
nicht brennbare Gase Gelb Schyvarz Schwarz

incl. verfliissigter Gase

Sauerstoff ' Blau

Luft Grau

Tab. 1: Beispiele fiir die Kennzeichnung nach DurchfluRstoff
Brennbare Gase sind zum Beispiel: Methan, Ammoniak, Schwefelwasserstoff.

Nicht brennbar, aber brandférdernd sind z. B.: Sauerstoff, Chlor.

Auch fur die Druckgasflaschen ist entsprechend ihrem Inhalt nicht nur ein
Etikett, sondern auch eine Farbkennzeichnung vorgeschrieben:

Art des Gases . Kennfarbe
Acetylen Gelb
andere brennbare Gase Rot
| Sauerstoff : Blau
Stickstoff Grin
andere nicht brennbare Gase Grau

Tab. 2: Beispiele fiir die Kennzeichnung von Druckgasflaschen
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Unabhangig vom Inhalt ist bei Druckgasflaschen wegen der von ihnen aus-
gehenden Gefahren folgendes zu beachten: "

- Transport nur mit geschlossener Ventilkappe und Speznalkarre.

- Aufstellung der Flaschen nur mit Sicherheitskette. ‘

- Direkte Wérmeelnwwkung, Sonneneinstrahlung vermeiden.

- Nur kurzfristige Nutzung im Labor. )

- Entnahmeventile mussen der jeweiligen Gasart entsprechen: z. B.: Ventlle
mit Linksgewinde fir brennbare Gase. Ventile mit Rechtsgewinde fiir nicht
brennbare Gase. ‘ ‘

- Sauerstoffarmaturen und Ventile mussen wegen der Explosionsgefahr

absolut fettfrei sein.

Eine groRBe Gefahr geht von Gasen aus, die mit Luft (Sauerstoff) explosive oder
zlindféhige Gemische bilden. Fir jede Gasart gibt es eine definierte
Explosionsgrenze und eine bestimmte Ziindtemperatur. Beispielsweise ist fiir
Methan die Zindtemperatur mit 595 °C gegeben, die Explosionsgrenzen sind
mit Volumenanteilen zwischen 5 und 15 Prozent erreicht.

Diesbeziiglich gefshrdete Arbeitsbereiche sind durch entsprechende Warn-
hinweise, Gebots- und Verbotsschilder gekennzeichnet.

Bevor Sie mit Druckgasen arbeiten, informiert Sie lhr Ausbildungspersonal
ausfuhrlich tber die jeweiligen Gegebenheiten.

Weitere Informationen finden Sie in folgenden. Schriften:

- Richtlinien fur Laboratorien (Hauptverba‘nd der gewerblichen Berufsge-
nossenschaften, Zentralstelle fir Unfallverhutu'ng und Arbeitsmedizin, Carl
Heymanns Verlag)

- Merkblatter fur den Umgang mit Gasen (M-Reihe der BG Chemie bzw. GUV)

- Sicherheit, Handbuch fiir das Labor (GIT - Verlag)




1.3.1 Giftige Gase

Besondere Vorschriften und weitere SicherheitsmaBnahmen sind fir den
Umgang mit giftigen Gasen gegeben und zu beachten, unabhéngig davon, ob
diese aus Gasleitungen und Druckgasflaschen entnommen werden oder durch
chemische Reaktionen freigesetzt werden.

Fur viele giftige und/oder gesundheitsschadigende Gase existieren MAK -

Werte, welche die héchstzuldssige Konzentration am Arbeitsplatz bei acht-

stiindiger Einwirkungszeit angeben. Diese Werte finden Sie in entsprechenden

Tabellenwerken und Stoffdatenbldttern, die standig aktuaI|5|ert und erganzt
werden,

Werden im Labor chemlsche Reaktlonen durchgefuhrt bei denen giftige Gase
entstehen, missen diese im Abzug stattfinden.

In diesem Zusammenhang ist zu erwahnen, dal alle konzentrierten Sauren;
von denen gesundheitschadigende oder giftige Gase ausgehen (zum Beispiel
konz. Salzsaure oder konz. Salpeterséure), ebenfalls im Abzug aufzubewahren
und zu handhaben sind.

Werden in einigen Arbeitsbereichen, z. B. bei der Chlorung de_f Trinkwasser-
aufbereitung, giftige Gase eingesetzt, missen dort Atemschutzgerdte mit
entsprechenden Filtern bereitgestellt werden., ‘

Die Messung gefahrlicher Gase im Betrieb, Labor oder Kanal kann mit
entsprechenden Gasspiirgeraten oder auch durch "EX-, OX-, TOX -Messung"
durchgefiihrt werden.

(Prifung auf EXplosivitat, Sauerstoffgehalt (OXygenlumgehalt) TOXische Gas-
gemische).
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1.3.2 Arbeiten mit Gasen

Im Labor wird im allgemeinen nur Laborgas fir die Gasbrenner eingesetzt, dies -
ist oft Erdgas (Methan), aber auch Propan und Butan sind tblich. Hierfir gelten
die aligemeinen und speziellen Vorschriften fir brennbare Gase.

Prifen Sie zusammen mit lhrem Ausbildungspersonal Gasleitungen oder -

schliuche auf Dichtigkeit. Die dazu verwendete ‘Seifenlésung sch&umt auf,
wenn porose Stellen oder Undichtigkeiten vorhanden sind.

@ Sicherheitshinweis:

Vor dem Verlassen des Labors sind grundsétzlich alle Gasentnahmeventile zu
schlieBen. ‘ ‘

Bevor Sie mit Druckgasen arbeiten, informiert Sie Ihr Ausbildungspersonal -
ausfahrlicher Gber die jeweiligen Gegebenheiten.

4

Anmerkung:

- |Auf spezielle Versuche zum Umgang mit Gasen wurde wegen der damit
verbundenen Gefahren ‘und der zu ergreifenden SicherheitsmaBnahmen
verzichtet.
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14  Gefihrliche Abfille

Bei der Sammlung und Beseitigung von Laborabfillen sind folgende Vor-
schriften und Regeln zu beachten:

1. Glasbruch gehért nicht in Papierkérbe, sondern in einen speziell gekenn-
zeichneten stabilen Behlter. Defekte Laborglaser, z. B. aus Duranglas
sollten zur Wiederverwertung an den Hersteller zuriickgegeben werden. Der
Laborbedarfshandler gibt lhnen Auskuntt. :

2. Andere Laborabfille missen so gesammelt und transportiert werden, daf
die eigene Gefahrdung und vor allem die anderer Personen ausge-
schlossen ist.

3. Alle Sammelbehaiter sind vorschriftsmaBig zu kennzeichnen.‘

4. Kleinmengen von reaktiven Chemikatien sollen in harmlose Folgeprodukte
umgewandelt werden, so daB eine sichere Sammlung und Entsorgung
méglich ist. Dazu einige Beispiele mit der zur Zeit empfohlenen Kenn-
zeichnung:

- Halogenhaltige organische Losemittel: keine Behandlung notWendig,
Sammelbehalter mit Kennzeichnung: B

-.Organische halogenfreie Lésemittel nie mit halogenhaltigen Lésemitteln
mischen. Vor der Entsorgung, bzw. Weitergabe ist auf Peroxide zu prifen
(Schnelltest). Sammelbehélterkennzeichnung: A

- Anorganische S&uren werden verdinnt, indem sie vorsichtig in kaltes
Wasser (Eiswasser) eingeriihrt werden. Beachten Sie dabei die Schutz-
vorschriften, R- und S -Satze! Diese Verdiinnung wird mit Natronlauge
neutralisiert und in Sammeilbehélter mit Kennzeichnung: D gefillit.

- Anorganische Basen werden unter Beachtung der Schutzvorschriften mit
Salzsaure neutralisiert (pH 6 - 8). Diese Ldsung im Sammelbehslter mit
Kennzeichnung D entsorgen. A

- Cyanidische und cyanidhaltige Abfalle aller Art sind wegen der Gefahr-
lichkeit der manuellen Entgiftung auf jeden Fall an eine qualifizierte
Entsorgungsstelle weiterzuleiten. Es ist sicherzustellen, dall die cyanid-
haltigen Lésungen stets alkalisch sind.
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5. Informieren Sie sich auf jeden Fall bei lhren Vorgesetzten oder beim Her-
steller, wie gefahrliche Chemikalien zu entsorgen sind. -

Bedenken Sie letztlich, da® Mulleimer, Papierkérbe und Bodenablaufe keine
geeigneten Entsorgungsstellen sind.

Uberlegen Sie gemeinsam mit Ihren Vorgesetzen, inwieweit die Menge der
gefahrlichen Chemikalien eingeschrankt werden kann. Oft ist eine Uber-
dosierung von Chemikalien bei chemischen Behandlungsvdrgéngen unnétig
und belastet die Umwelt. Beispielsweise filhrt eine nennenswerte Uber-
dosierung von Aluminiumchlorid als Flockungs- bzw. Fallungsmittel zu einer -
unnétigen Aufsalzung und Schadigung der Gewasser durch Aluminiumionen.

21




Kennzeichnung der Behailter fir gefahrliche Abfalle

A

Halogenfreie organische Lésemittel und Lésungen, organischer Stoffe.

Orgahische Lsemittel und Lésungen organischer Stoffe, die Halogene

- enthalten. Achtung! Keine Behdlter aus Aluminium verwenden.

Feste organische Laborchemikalienrlicksténde; sicher verpackt in Kunst-
stoffbeuteln oder -flaschen oder in Originalgebinden des Herstellers.

Salzlésungen; in diesem Gefal soll ein pH-Wert von 6-8 vorliegen.|

Giftige anorganische Rickstande sowie Schwermetallsalze und ihre

~ Loésungen in fest verschlossener bruchsicherer Verpackung mit deutlich

sichtbarer und haltbarer Kennzeichnung.

Giftige brennbare Verbindungen in dicht verschlossenen bruchsicheren
Gebinden mit deutlicher Angabe der Inhaltsstoffe.

Quecksilber und anorganische Quecksilbersalzrilicksténde.

Regenerierbare Metallsalzriickstdnde; jedes Metall sollte separat ge-
sammelt werden. . '

Anorganisché Feststoffe

Bestehen Unsicherheiten bezglich der Zuordnung der Abfalle, fordern Sie
weitere Informationen vom Chemikalienhersteller oder vom Entsorgungs-
unternehmen an. Auch die "Richtlinien fiirr Laboratorien" (Hauptverband der
gewerblichen Berufsgenossenschaften, Zentralstelle fur Unfallverhttung und
Arbeitsmedizin, Carl Heymanns Verlag) geben dazu Informationen.
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15 Brandschutz und Verhalten im Brandfall

Der / die Vbrgesetzte informiert Sie Uber die Brandschutz - und die Notfallein-
richtungen der Arbeitsstelle und des Arbeitsbereiches, beispielsweise Uber

- Standorte und Funktion der Notrufmelder, Notrufteleforie

- Rauchverbotszonen .

- Explosionsgefihrdete Bereiche (Umgebung von Gasbehaltern)
- Geerdete Lésemittelbehélter

- Fluchtwege, Sammelplétze des Personals.

Lesen Sie dazu auch das am ‘Arbeitsplatz aushidngende Merkblatt:
" Verhalten im Brandfall ". Es beschreibt fur den jeweiligen Arbeitsbereich das
richtige Verhalten. Allgemeine Verhaltensregeln bei Brandfillen sind. beispiels-
weise:

- Personenrettung geht vor Sachschutz

- Taren und Fenster schlieen

- Gas- und Stromzuleltungen durch Notabschaltung sperren
- Raum verlassen

- Feuerwehr alarmieren.

Lassen. Sie sich die spezifischen MaBinahmen von ihrem Vorgesetzten
beschreiben bzw. zeigen. Sie kdnnen auf einfachste Art und Weise einen
Beitrag zum Brandschutz leisten, wenn Sie die entsprechenden Ge- und
Verbote einhalten, z B.: ,

- Rauchverbot

- Im "EX- Bereich" funkengeschitzes Werkzeug benutzen und keinerlei
Zundmittel mitfahren ‘ ;

- Leichtentzindliche und leicht brennbare Stoffe so lagern, daR keine
Gefahr besteht, wenn Laborgasbrenner oder Schweillgerdte benutzt
werden )

- Kansle und Schichte vor dem Betreten auf explosive, ' giftige Gasge-
mische priifen und den Sauerstoffgehalt bestimmen
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1.6 Erste Hilfe

Bei Verletzungen ist so vorzugehen, wie es das berufsgenossenschaftliche
Merkblatt (ZH1/142) "Erste Hilfe" vorschreibt.

Uberpriifen Sie vor Ort die Erste-Hilfe-Einrichtungen auf Volistindigkeit und
Gebrauchsféhigkeit (wie z. B. Verbandskasten, Augenwaschflasche usw.).
Kleinere Verletzungen, die keinen Arztbesuch erfordern, missen in jedem Fall
im Verbandsbuch festgehalten werden.

Jeder Arbeitsunfall, dazu zahlt auch ein Wegeunfall, ist dem/der Vorgesetzten
zu melden. '

. Bedenken Sie, daB beziglich der Kostenibernahme durch die Versiche-
rung(en) oder Berufsgenossenschaft und vor allem auch bei der "Anerkennung
von eventuellen Spatfolgen" die richtige Vorgehensweise dokumentiert sein
muB. '
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1.7 Versuche zum Umgang mit Gefahrstoffen

1.71 Allgemeine Hinweise zu den Versuchen

Séuren, Laugen, Salze und Salzlésungen sind meistens Gefahrstoffe, die in der
Ver- und Entsorgungspraxis eingesetzt werden, z.'B. bei Flockungs-, Fallungs-
und Neutralisationsreaktionen. ‘ -

Fir die Versuche benétigen Sie als’ArbeitsmitteI: ‘
Die R - und S - Sitze und die "Merkblatter Gefahrliche Arbeitsstoffe (ecomed
verlagsgesellschaft" oder die "Gefahrstoff Datenbank (WEKA-Verlag)".

Gerite: _Prézisionswaage mit 0,01 g Genauigkeit
400-ml und 250-ml-Becherglaser (hohe Form)
100-ml Becherglas
100-mi Weithalserlenmeyerkolben
Fortuna- oder MeRpipette mit Ansaughilfe (Peleusbaill )
Mdorser mit Pistill
Spatel
Siedestabe
Glasrihrstab
Magnetrohrer (ohne Heizmdglichkeit)
Magnetrihrstab
Filtergestell
Analysentrichter
Weibandfilterpapier

[

Chemikalien: Eisen(lll)-chlorid
Aluminiumchlorid oder -sulfat
Natriumhydroxid
Calciumhydroxid
handelsubliche "konz. Ammoniaklésung"”
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Versuche, Aufgaben: ;
AuBer den: praktischen Versuchen sind hier auch theoretische Aufgaben .
vorgesehen. ’

Dazu sind entsprechende, Fragen bzw. Vorgaben gegeben, die Sie in den
folgenden Abschnitten finden:

1.7.2 Theoretische Aufgabe: Fragen zur Arbeitssicherheit

1.7.3 - Herstellen einer Eisensalz -und Aluminiumsalzidsung
174 Herstellen von Laugen

1.7.5 Planung und Durchfihrung von Féllungsreaktionen
176 Planung und Durchfiihrung einer Neutralisation

1.7.2 Fragen zur Arbgitssicherheit

1. Welche R - und S - Sétze gelten fur die eingesetzten Chemikalien ?

2. Welche Arbeitsschutzmafinahmen sind bei der Ver- und Bearbeitung der
Substanzen zu treffen? '

3. Welche R - und S - Satze gelten fiur die herzustellenden Lésungen?

4. Sind fiir die Lésungsbehalter (mit den hergesteliten Lésungen) Gefahren-
symbole erforderlich?

5. Welche . Erste-Hilfe-MaBnahmen sind bei Hautkontakt erforderlich?

Die Antworten zu diesen Fragen protokollieren Sie bei dem jeweiligen Versuch
(1.7.3 und 1.7.4) und besprechen diese dann mit dem Ausbildungspersonal.
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1.7.3 Herstellen einer Eisen- und Aluminiumsalzldsung

Es sind 150 g einer Eisen(lll)-chloridldsung w (FeCl3 * 6 H20) = 0,03 und
150 g einer Aluminium(lil)-chloridiésung w (AICI3 » 6 H20) = 0,03 herzustellen.
Bei den Berechnungen hilft lhnen gegebenenfalls das Ausbildungspersonal.

Unter Beachtung der ArbeitssicherheitsmaBnahmen sind die Salze ge-
gebenenfalls im Mérser zu zerkleinern.

Wiegen Sie in einem sauberen, trockenen 400-ml-Bechergias die berechnete
Salzmenge ab. Dazu geben Sie die erforderliche Wassermenge und l6sen
durch Umschwenken bzw. Umriihren das jeweilige Salz. Fillen Sie die Losung
in ein geeignetes Vorratsgefal (auch falls die Lésung etwas' trib wird).
Beschriften Sie dies so,-daB eine genaue Inhaltsangabe gegeben ist und auch
die Gefahrlichkeit gekennzeichnet ist. '

Erstellen Sie ein Protokoll, das die Berechnungen und Antworten der Fragen
aus 1.7.2 enthalt. Lassen Sie sich die Richtigkeit der Versuchsdurchfilhrung

bestatigen.
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174 Herstellen von Laugen

Benttigt werden Loésungen von Calciumhydroxid, Ammoniak und Natronlauge.

Die Calciumhydroxidlésung stellen Sie wie folgt her:

Wiegen Sie ein leeres 400-ml-Becherglas, filllen Sie 150 g destilliertes Wasser
ein und I6sen unter stdndigem Ruhren soviel Calciumhydroxid, dal letztlich die
Loésung geséttigt ist, d. h. bis ein Bodensatz entsteht. '

Eine verdinnte Ammoniaklésung erhalten Sie aus einer handelsiblichen
konzentrierten Ammoniakidsung. Diese ist so zu verdiinnen, da die halbe
Konzentration erhalten ‘wird. Benétigt werden 150 g verdinnte Ammoniak-
lésung. ’

@ Sicherheitshinweis: ) )

Aus Griunden der Arbeitssicherheit und des Gesundheitsschutzés ist es
notwendig, im Abzug zu arbeiten. Atzende, flussige Chemikalien werden nicht
abgewogen, sondern abgemessen.

Berechnen Sie, wieviel "konz. Ammoniakrlésung" (Angabe in ml) erforderlich
sind, und messen Sie diese Menge in einem MefRzylinder ab. Die erforderliche
Dichteangabe findet sich auf dem Etikett der Vorratsflasche.

Das dest. Wasser wiegen Sie in einem 400-ml-Becherglas ab und geben
‘langsam unter Umschwenken oder Rihren die "konz. Ammoniaklésung" hinzu.

Die Natronlauge soll mit w(NaOH) = 0,15 hergestellt werden.

In einem 100-ml-Becherglas wiegen Sie 22,5 g Natriumhydroxid ab und geben
dies in kleinen Portionen in ein 400-ml-Becherglas, in dem 128,5 g dest.
Wasser vorgelegt sind.

@ Sicherheitshinweis:

Kihlen Sie das Losegefal in kaltem Wasser oder stellen es in ein
Eis- / Wassergemisch. Bei schneller Wasserzugabe kénnen durch freiwerdende
Warme atemwegsreizéhde Dampfe entstehen. Im Extremfall verspritzt heille
Natronlauge: ’

Alle Lésungen sind in geeignete Behéltnisse umzufillen, vorschriftsmaRig zu
beschriften und aufzubewahren.
Versuchsergebnis, Protokoll: Wie bei dem vorherigen Versuch 1.7.3.
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175 Planung und Durchfiihrung von Fillungsreaktionen

Aus vielfaltigen Grinden kann es erforderlich sein, bestimmte lonen Loder eine
Vielzahl von lonen aus Lésungeh abzutrennen. Bekannterweise werden in der
- Abwasserreinigung Phosphationen gefallt, Eisen- bzw. Manganionen: werden
bei der Trinkwasseraufbereitung aus dem aufzubereitenden Rohwasser abge-
trennt. Auch in der Abfallbehandlung, speziell in der En‘fsorgung von Schwer-
metallsalzlssungen, ist die Fallung tblich, weil dadurch auch die Abfallmenge
reduziert werden kann. Beispielsweise kénnen geloste Aluminium-, Blei- oder
Cadmiumsalze durch Verwendung eines entsprechenden Fallungsmittels in
schwerl6sliche Hydroxide umgewandelt und dann abgetrennt werden.

Planung der Fallungsversuche:

In den vorherigen Versuchen 1.7.3 und 1.7.4 wurden Eisen- und Aluminium-
salzlésungen hergestellt, ebensc verschiedene Laugen. Planen Sie die
Durchfuhrung folgender Fallungsreaktionen so, daR ein sicheres Arbeiten
gewdhrleistet ist:

1. Fallung von Eisen(lll)-lonen mit Natriumhydroxid.
2. Fallung von Aluminiumionen mit Ammoniaklésung.

Bertcksichtigen Sie bei der Planung folgende Fragen und Hinweise.

1. Welche der folgenden Geritekombinationen wiirden Sie fiir die Fallungs-
versuche nutzen ? '
a) Glasrihrstab und 2 Bechergléser
b) Glasrthrstab und 2 MeRzylinder
¢) Glasrahrstab, Becherglas und MeRpipette
d) Glasr(hrstab, Becherglas und MeRzylinder
€) Magnetrthrer, Becherglas und MeBpipette

2. Welche dieser Geratezusammenstellungen eignet sich am besten, wenn
eine unbekannte Laugenmenge langsam zugegeben werden soll?

3. Welche R - und S -Sétze gelten fur die eingesetzten Chemikalien?

4. Wie werden die Reaktionsprodukte entsorgt?
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Legen Sie die schritliche Versuchsplanung Ihrer Ausbilderin oder Ihrem Aus-
bilder vor und besprechen die Vorgehensweise:

‘Bei der Versuchsplanung fur die Fallungsversuche ist zu berlcksichtigen:

Eisen- und Aluminiumchloridiésungen sind sauer reagierende Losungen und
wirken 4tzend. ‘ ‘

Laugen reagieren basisch und wirken ebenfalls &tzend. Aus Ammoniak-
lssungen entweicht NH3, das die Atemwege bzw. die Schleimhaute reizt und
schédigt sowie die Raumluft belastet.

Dementspreéhend sind Sicherheitsmalnahmen zu treffen.

@ Sicherheitshinweis:

Schutzbrille und ggf. sdurefeste Handschuhe benutzen.
Es muB im Abzug gearbeitet werden.

Ein gefahrloses Vermischen der Reagenzien ist nur dann gewéhrleistet, wenn'
mindestens eine der Chemikalien langsam und in kieinen Portionen zugegeben
wird.

Durch stidndiges Umrihren des Gemisches wdhrend der Zugabe des
Fallungsmittels wird ein értliches Uberhitzen vermieden; die Lésung kann nicht
verspritzen. ‘ -

Aus diesen Uberlegungen resultiert fiir alle Versuche die Verwendung von .

Becherglas, Glasrihrstab (Magnetrihrer), MeBpipette und Peleusball, Schutz-
brille und ggf. saurefeste Handschuhe.
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Durchfihrung:

Fallung von Eisen(lll)-lonen als Eisen(lll)-hydroxid
Fillen Sie soviel Eisen(lll)-chloridiésung in das saubere 250-ml-Becherglas,
daR gerade der 50 ml Skalenstrich erreicht wird. Mit der Me[Spipétte entnehmen
Sie 10 ml der Natronlauge (w = 0,15) und geben diese tropfenweise, unter
stindigem Rlhren zu der Eisensalzlésung. Beobachten Sie dabei die
Eintropfstelie. Bildet sich eine braunliche Tribung? Falls sich keine Tribung
_ bildet, geben Sie weiter portionsweise Fallungsmittel dazu, bis eine Tribung
ersichtiich wird. Dann unterbrechen Sie die Zugabe und lassen die Probe etwas
stehen. Nach einiger Zeit setzt sich Eisen(lll)-hydroxid als Niederschlag ab.
~ Betrachten Sie nun die Uberstehende L&sung. Zeigt diese noch eine gelbe oder
gelbliche Farbe? Wenn ja, geben Sie wie beschrieben weiteres Féllungsmittel
hinzu und lassen den Niederschlag erneut absetzen. ‘
Ist die iberstehende Lésung farblos, kann der Versuch beendet werden.

Fallung von Aluminium(lil)-lonen als Aluminiumhydroxid

@ Sicherheil;chinweis:

IDer Versuch ist im Abzug durchzufihren.

Geben Sie etwa 50 ml der Aluminiumsalzlésung in das Becherglas. Mit der
Mefpipette entnehmen Sie 10 mi der vorher hergesteliten verdinnten
Ammoniakiésung und geben diese unter sténdigem Rihren langsam
{(jeweils als 1 ml Portionen) in das Becherglas zu der Aluminiumsalzlésung.
-Beobachten Sie wie bei dem vorherigen Versuch die Eintropfstelle. Bildet sich
ein farbloser (weier) ‘Niederschlag oder ist eine Tribung zu beobachten,
lassen Sie die Mischung etwas stehen und geben dann einen Tropfen des
Fallungsmittels hinzu. Bildet sich ein Niederschlag, wiederholen Sie dies
'solange, bis ein weiteres Ausfallen nicht mehr zu beobachten ist.
Versuchsergebnis, Protokoll

Lassen Sie bei beiden Versuchen die vollstandrge Fallung vom Aus-
bildungspersonal kontrollieren.
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1.76 Planung und Durchfiihrung einer Neutralisation

Salzsaure soll mit Calciumcarbionat neutralisiert werden.

2 HCI + CaCO3 —> CaCla.+ Ho0 + COg

Erstellen Sie eine Versuchsbeschreibung fir die gefahrlose Durchfiihrung unter
Beriicksichtigung folgender Vorgaben und Hinweise.

- Eine bestimmte Menge an konz. Salzsdure (entsprechend 10 g HCI) soll
durch Reaktion mit Calciumcarbonat neutralisiert werden. Berechnen Sie
die &quivalente Menge -an Calciumcarbonat. Die erforderlichen Angaben
der Molmassen sowie die Dichte und Gehaltsangabe der konz. Salzssure
entnehmen Sie den Etiketten der Vorratsgefate.

- Welche R - und S - Sitze sind zu beachten?
- Welche Geréte wirden Sie benutzen ? .
- Wie sind die Reaktionspr'odukte,~ Reste zu entsorgen ?

- Besprechen Sie lhre Versuchsbeschreibung mit dem Ausbildungspersonal,
_und vergleichen Sie sie -auch mit der umseitigen (folgenden) Versuchs-
beschreibung.

- Weiterhin ist zu beachten:

- Séuren wirken korrosiv und werden nicht gewogen.

- Anhand der gegebenen Dichte werden S&urevolumina berechnet und mit
geeignetem Gerat abgemessen oder entnommen.

- Aus konz. Salzséure entweichen immer Chlorwasserstoffdampfe, welche
nicht nur die Atemwege sondern auch die Schleimhiute reizen und
schadigen.

@ Sicherheitshinweis:

|Der Versuch ist im Abzug durchzufithren.
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Durchfahrung:

Wiegen Sie die berechnete Menge an Calciumcarbonat in dem 100-mi-Weit-
halserlenmeyerkolben auf der Prazisionswaage ab. Figen Sie das
Magnetriihrstdbchen dazu und ergénzen soviel dest. Wasser, dafl die 50 ml
- Markierung erreicht wird. Durch das Aufschlammen des Kalkes (CaCQ3) wird
eine heftige Reaktion mit der Saure vermieden. \ ’
Stellen Sie den Erlenmeyerkolben auf den Magnetriher und regulieren die
Riihrgeschwindigkeit so, daR ein langsames gleichméRiges Riihren erfoigt.
Ohne Ruhren erfolgt durch die Reaktion eine 6rtliche Elberhitzung; ein
Siedeverzug und verspritzende Saure waren die Folge. Mittels MeRpipette und
Peleusball entnehmen Sie aus dem VorratsgefaB 12 ml konz. Salzsaure
~(errechnet sich als gerundeter Wert bei w(HCI) = 0,37 und p = 1,18 g/cm3) und
geben diese langsam und in kleinen Portionen in den Erlenmeyerkolben.

. Beobachten und protokollieren Sie den Reaktionsablauf.

Nachdem Sie die Saure vollstandig zugegeben haben, sollte von dem
Calciumcarbonat nichts mehr zu sehen sein, weil es durch die Reaktion in 18s-
liches Calciumchlorid umgewandelt wurde. ' .
Solite doch noch Calciumcarbonat sichtbar sein, Uberprifen Sie die
Berechnungen. : '

Versuchsergebnis, Protokoll ‘

Ergdnzen Sie lhre Versuchsplanung durch die Beobachtungen und beant-
worten Sie noch folgenden Fragen: B '

Wie verlauft die Reaktion, wenn die Sdure vorgelegt und der Kalk zugegeben
wird? S '

Diskutieren Sie dies auch mit Ihrer Ausbilderin, lhrem Ausbilder.
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2 Laborgerite

21 Materialien

Die im nachsten Abschnitt besprochenen Laborgerite bestehen in dber-
wiegender Zahl aus Gias oder aus' Kunststoff, hdufig hat man die Wahl
zwischen beiden Materialien. AuRerdem wird noch Porzellan verwendet. ‘

211 Glas

. Anwendungen im chemisch-technischen Bereich stellen besondere Anfor-
derungen an das Gefél&materlal Glas, wie z. B.

- hohe Bestandigkeit gegentber allen Chemikalier,

- hohe Temperaturbestndigkeit,

- hohe Temperaturwechselbesténdigkeit bei einigen Glasarten,

- glatte und harte Oberflache, die eine gute Reinigung erméglicht.

Laborgeréte werden aus verschiedenen Glassorten hergestellt:

Glassorte Verwendung / Eigenschaften
Jena€r Normalglas(R) | Thermometerglas

AR-Glas Natron-Kalk-Silikatglas-Réhren
GW-Glas Gerateglas

Duran(R) - |Borosilikatglas;

Universalglas fir chemisch-technische Apparate
und Laborgeréte

Supremax(R) alkalifrei; fiir hohe Anwendungstemperaturen in der
o Thermometrie, Apparatebau und Elektrotechnik
SBW-Glas Universalglas fur Laborgerate und Apparate

Tab. 3: Glassorten fur Laborgerate
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Die Durchsichtigkeit des Materials erlaubt eine Betrachtung des Inhaits auch in
geschlossenen Gefalen. Der groBe Nachteil des Glases ist seine Zerbrech-
lichkeit. Damit verbunden ist ein erhéhtes Sicherheitsrisiko bei nicht sachge-
méBer Handhabung. So dirfen Glasgeréate nur in einwandfreiem Zustand be-
nutzt werden. Das bedeutet:

é} Sicherheitshinweis:

Gerate mit abgesplitterten Randern oder Spriingen durfen nicht weiter ver-
wendet werden (— Unfaliverhitung)! Defekte Glasgerate durfen unter keinen
Umstanden in Papierkérbe oder Abfallbehilter geworfen werden (Gefahr von
Schnittverletzungen beim Zusammendriicken oder Ausleeren), sondern sind in
eigens dafur vorgesehenen Behaltern zu sammeln und separat zu entsorgen.

21.2 Kunststoff

Kunststoffe ‘'sind in ihrer thermischen und chemischen Belastbarkeit begrenzt.
Wichtig ist es daher, fur eine bestimmte Anwendung einen Kunststoff auszu-
wihlen, der den geforderten Anspriichen gerecht wird.

Einige Kunststoffe haben eine nahezu unbegrenzte Chemikalienbesténdigkeit
z.B. gegen aggressive Sd&uren, andere haben eine hohe Temperaturbe-
standigkeit.

Name  Kiirzel Temperaturbereich ( °C )
Polyethylen PE - 40 bis + 100
Polypropylen PP - 10 bis + 140
Polytetrafluorethylen ‘ PTFE - - 200 bis + 260
Polyvinylchlorid PVC je nach Weichmacher
Polystyrol : PS : - 40 bis + 70

Tab. 4: fur Laborgerate haufig benutzte Kunststoffe
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Chemikalie Bestindigkeit

PE PP | PTFE PVC PS
Benzin + + +++ : - R
Aceton + + +++ - -
Ethanol +++ +++ R +++ +4+4+
Chloroform - - UV KA. ‘ ‘_
Trichlorethylen - + +++ R _

Tab. 5: Bestindigkeit gegeniber organischen Substanzen

A

Chemikalie - Bestdndigkeit
PE PP PTFE | PVC PS
Ammoniak +++ +++ +++ +++ KA.
Kalilauge +++ +++ +++ 4+ +
Natronlauge +++ +++ +++ +++ ++
Tab. 6: Bestéindigkeit gegentber Laugen
Chemikalie Bestindigkeit
‘ PE PP PTFE PVC PS
Eisessig +++ ++ e+ 4+ +
FluBsé&ure,35% +++ +++ +++ KA. ++
| Schwefelssure ++ - N KA. N
Salzséure +++ +++ 4+ KA. ++
Salpeterséure + + +++ +++ ++

Tab. 7: Besténdigkeit gegentiber Séuren

Zeichenerki&arung
kA. = keine Angabe
- = nicht bestandig

+ = bedingt besténdig
++ = praktisch besténdig
*+++ = bestandig '
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Gegenuber GlasgefiaBen haben Kunststoffbehalter folgende Vorteile:
- preiswert “ '
- leicht
- relativ unzerbrechlich -
- kénnen zur Konservierung der Probe eingefroren werden.

Allerdings haben sie auch Nachteile:
- Ihre Oberflache ist gegeniiber der des Glases weich und rauht schneli auf,
- viele Probeninhaltsstoffe kdnnen anhaften und / oder in das Material ein-
: dringén,
- die Wiederverwendbarkeit ist beschrankt.

Aber auch aus Griinden des Umweltschutzes ist der Einsatz von sogenannten
Einweg-Geraten gut zu Uberlegen, da viele Kunststoffe biol"ogisch nicht ab-
baubar sind (sie verrotten nicht); vielmehr massen sie der Miliverbrennung zu-
gefiihrt werden. 4 :
Kunststoffe ﬁnden noch ein groBes Anwendungsgebiet bei der Herstellung von
Schlauchen. Besonders erwdhnt sei hier der PVC-Schlauch (farblos, klar), der
elastische Silikon-Schjauch (fiir perisfaltische Pumpen) und der Vitonschlauch
(hohe chemische Resistenz). '

213 Porzellan

Die Rohmaterialien fir die Herstellung von Porzellan sind Kaolin (Ton-
substanz), Quarz (Magerungsmittelj und Feldspat (FluBmittel). Durch eine
Mischung von ca. 50 % Kaolin, ca. 25 % Quarz und ca. 25 % Feldspat erhalt
man beim Brennen (1400°C bis 1500°C) Hartporzellan, wie es im Labor
groRtenteils verwendet wird. ‘ ;

Man unterscheidet zwischen glasierten und unglasierten Porzellangeraten.
Glasierte Oberflichen haben dhnliche Eigensphaften wie Glas.
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2.2 Al|geméi/ne Hinweise zu Volumenme&gerﬁten

Far die Volumenmessung im Labor werden verschiedene Gerate benutzt
Grunds#tzlich unterscheidet man dabei zwei Arten der Justierung:

- "In", d.h. "Einlauf". das MeRgefaR enthalt genau das angegebene Volumen.
- "Ex", d.h. "Ablauf' oder "Auslauf. Das MeBgefaB gibt das angegebene
Volumen ab. Der im Gerat verbleibende Rest gehort nicht zum MeBvolumen.

Bevor im alphabetischen Teil die einzelnen MeRgerite genauer erklart werden,
sind einige grundlegende Begriffe zu erldutern.

Meniskus:

Benetzt die Flussigkeit die Oberfliche des Gef#Res, so kriecht sie an ihr hoch,
und es bildet sich eine nach innen gewdélbte Fliissigkeitsoberflache.

Benetzt die Flissigkeit die GefidBwand nicht, wélbt sich die Flissigkeits-
oberflaiche nach auBen. Diese Wolbung heilt Meniskus. Bei durchsichtigen,
benetzenden Fldssigkeiten ‘wird der untere Meniskus abgelesen, bei allen
anderen der obere. ‘

Parallaxenfehler: .

Der beim Ablesen von MeRgeraten am haufigsten auftretende Fehler ist der ‘
Parallaxenfehler. Um Parallaxenfehler zu vermeiden, muB sich das Auge auf
der Hohe des Flussigkeitsstandes oder des Zeigers (seitliche Abweichung be-
achten!) befinden.

Abb. 3: Parallaxenfehler )
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Schellbachstreifen: ~

Man versteht darunter einen vertikal verlaufenden, schmalen blauen Streifen, in
der Mitte eines weilen Milchglasstreifens auf der Rickseite des GefaRes.
Die Lichtbrechung an der FIUssigkeitsoberﬂache verursacht eine Einschnirung
des blauen Streifens zwischen oberem und unterem Meniskus. Zwischen den
beiden Spitzen wird abgelesen.

a)

b)

Abb. 4: Schellbachstreifen a) Burette mit Hauptpunkte-Ringteilung
b) Birette mit Strichteilung

40



Gerétekennzeichnungen:
Alle VolumenmeRgerate sind in einem bestimmten Bereich mit ihren
Qualitatsmerkmalen beschriftet.

20 Volumenangabe mit Farbcode bei Pipetteh

Farbcode ’

20 mi Volumenangabe

+0,03 ml Fehlergrenze )

A Gerite der Genauigkeitsklasse A, eichfahig, zu
erkennen sind Gerate dieser Klasse auch an der|
Hauptpunkte-Ringteilung ‘

B Gerate der Genauigkeitsklasse B, doppelte Fehler-
toleranzen im Vergleich zu Klasse A, nicht eichféhig,
diese Klasse hat nur Strichteilung

S schnell ablaufend

Ex + 15s justiert auf Ablauf mit 15 Sekunden Wartezeit

In justiert auf Einlauf

20°C justiert fir eine Bezugstemperatur von 20 °C

100:1 ml maximal ablesbares Volumen und die Unteﬁeilung

Tab. 8: Kennzeichnung von VolumenmeRgeraten

.

41



2.3 Alphabetisches Verzeichnis der Laborgerite

Abtropfgestell

Abb. 5: Abtropfgestell

Material: Holz, Kunststoff, kunststoffbeschichtetes Metall
Einsatzbereich: Trocknen von Laborgeraten

Handhabung:  Reinigen von Laborgeraten

Analysentrichter  siehe Trichter
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Ardometer

b}

ET 0 T W T D

Abb. 6: Ardometer

Material: Glaskorpus

Einsatzbereich: Dichtebestimmung von Fliissigkeiten
Spezielle Ardometer dienen der direkten Bestimmung von
Konzentrationen bestimmter Stoffe (z.B. Akku-Saureprifer) -

Becherg‘las </====_’

Abb. 7: Becherglaser, hohe und niedrige Form mit Skalierung

Material: Glas und Kunststoff

Einsatzbereich: Reaktions- und Mischgefid® zum Erhitzen,. Kuhlen, -Aufbe-
wahren usw.; Graduierungen auf Becherglédsern dienen ledig-
lich zum Abschatzen eines Volumens, zum Messen sind sie
nicht geeignet!
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Biirette

Abb. 8: Blirette

Material: Korpus Weillglas, Braunglas
Kiken: Glas, Teflon (entweder Schllffkuken oder mit Spindel-
trleb)
Einsatzbereich: Titrationen

Glasschliffhdhne missen vor dem Gebrauch sorgfaltig mit Schiiffett (Silikonfett)
gefettet werden. Das Fett wird vorsichtig in einer diinnen Schicht auf das Kiiken
aufgetragen, ohne den Kanal zu verschlieRen. Nach dem Einsetzen in die
Hulse und einigen Drehungen muB der Schiiff klar sein, eventuell muB noch
etwas Fett aufgetragen werden.
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Bleiben Flussigkeitstropfen dauernd an der Birettenwandung haften, so ist in
der Regel Fett in die Birette gelangt und sie muRl gereinigt werden
(s. "Reinigen von Laborgeraten”).

Wird mit einer MaRIdsung héuﬁg' titriert, so empfiehlt sich die Verwendung
- eines Titrierapparates nach Pellet, der den Nullpunkt automatisch einstellt.

Abb.9: Titrierapparat nach Pellet

Hinweis: VolumenmefRgerate, Schellbachstreifen (VolumenmeRgerate)

Bunsenbrenner siehe Gasbrenner
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Ceranschutzplatten

Abb. 10: Ceranschutzplatte

Material: CeranR-Glas
Einsatzbereich: Arbeiten mit Laborgasbrennern (Temperaturverteilung)

@ Sicherheiﬁhinweis:

|Darf nur mit Stativvierfu verwendet werden

Erlenmeyerkolben

Abb. 11: Eng- und Weithalserlenmeyerkolben mit Skalierung

Material: Glas-und Kunststoff
Einsatzbereich: Titrationen

Achtung: Die ‘Skalierung dient nur zum Abschatzen von Volumina! -
Sie kann nicht zum Abmessen benutzt werden!
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' Exsikkator

™~
[ e b N .
-~ C i
? ,
#
Abb. 12: Exsikkator mit Bellftung im Deckel
Material: Glas, auBRen evil. kunststoffbeschichtet

Einsatzbereich: Trocknen und Trockenhalten von Substanzen und Geréten

Hinweis:

|Der Planschliff des Exsikkators ist mit einem speziellen Fett (Exsikkatorfett)
einzufetten, um das Eindringen von Luftfeuchtigkeit zu verhindern.

Eingefettete Exsikkatordeckel neigen zum Festsitzen.

Bei Verwendung von Exsikkator - Dichtringen aus Gummi kann auf das Fetten
verzichtet werden.und die Deckel lassen sich leicht entfernen.
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Filter

a) Papierfilter

Abb. 13: Kegelfilter (aus rundem Filterpapier gefertigt) und Faltenﬁlter

Material: Papier

Einsatzbereich: Trennen von fest/fliissig Gemischen in der prédparativen und
analytischen Chemie ‘

Die Packungen der aschefreien Filterpapiere sind mit farbigen Béndern ver-

sehen, die eine Angabe tiber die Eigenschaften darstellen. Die Filter werden

nach der Farbe dieses Bandes benannt:

Name Eigenschaften Filtrationszeit (s )
Schwarzband schnell 50
WeilRband mittelschnell 140
Blauband - lahgsam " 1500
Gelbband , mittelschnell 160
Rotband mittel bis langsam 450
Grinband ‘ langsam, dinn 800

b) Glasfaserfilter
Material: Bolrosilikatglas ohne Bindemittel und mit organischen Binde-

mit_tel
Einsatzbereich: siehe oben

48




Filtergestell

Abb. 14: Filtergestell

Materia'lz
Einsatzbereich:

Filtertiegel

Holz, Kunststoff
Filtrationen

ovan

Abb. 15: Glas- und Porzellar_\ﬂltertiegel

Material:
Einsatzbereich;

Glas, Porzellan

Filtrationen

Die Filtertiegel werden je nach PorengréBe klassifiziert.
Fir quantitativ-analytische Zwecke werden fast ausschlieflich
die Porosititen 3 oder 4 gewahlt.
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Girréhrchen

Abb. 16: Reagenzglas mit Garréhrchen

Material: Glas
Einsatzbereich: qualitative Analyse

Gasbrenner

ca B0mm

Abb. 17: Gasbrenner

Materia: ~  Metall

Einsatzbereich: Erwarmen nicht brennbarer Substanzen. Je nach Bauart wird
der Brenner mit Erd-, Stadt- oder Propangas betrieben.
Daneben werden auch Allgasbrenner angeboten. .
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Glasflaschen

P

| ste———

Abb. 18: Weit- und Enghalsglasﬂasche mit Schliffstopfen, Schraubglasflasche

Materiat: " Flasche: Wei-oder Braunglas (durchgefarbt oder aufge-
tragen); evtl. mit Kunststoff beschichtet
VerschluB: Glas- oder Kunststoffschiiff; Schraubdeckel aus
Metall oder KUhststoff, Schraubdeckeldichtungen
) aus Kunststoff oder beschichtetem Papier
Einsatzbereich: Aufbewahren von Wasserproben, Bodenproben und Abfall-
~ proben, Chemikalien : ‘

@ Sicherheitshinweis:

IProben niemals in Glasflaschen einfrieren

Guko-Ringe

Abb. 19: Guko-Ringe .

Material: Naturkautschuk
Einsatzbereich: Anpassung von Nutschen und Filtertiegel an Saugflaschen
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Gumﬁ\istopfen

Abb. 20: Gummistopfen, Gummistopfen mit einer Bohrung
, Bemafungslinien fur A, B, Hund a

Material: NéturkautSchuk, Perbunan, Neoprene, Silicon

Einsatzbereich: VerschlieBen unterschiedlichster Gerate, Verbinden von Glas-
teilen mit groRen Unterschieden im Durchmesser

Die GroRe der Gummistopféh wird angegeben durch den kleinsten Durch-

messer A , den gré8ten Durchmesser B und die Héhe H. Die Bohrung hat den

Durchmesser a.

Gummiwischer

Abb. 21: Gummiwischer: Stabform, Spatenform; Reagenzglasreiniger

Material: Naturkautschuk .
Einsatzbereich: Gravimetrie; Gummiwischer werden in der Regel auf

Glasstabe aufgesteckt, seltener auf Kunststoffstibe.
Hinweis: Reinigen von Laborgeraten
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Kolbenhubpipette

Abb. 22: Kolbenhubpipette mit variablem und fixem Volumen

Einsatzbereich: exaktes Abmessen kleiner Volumina (ul und ml)

Achtung:Die mitgelieferte Bedienungs- und Pflegeanieitung sorgfiltig lesen!
Produktdnderungen oder Fabrikatwechsel kénnen z.B. bislang unbe-
kannte Kalibrierungen erfordern!

'Das Pipettiergut kommt nur mit der Kunststoffspitze in Beriihrung.

Hinweis: VolumenmeRgerite
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Léffel und Spatel

y W ‘ |I )

b)

d)

e)

Abb. 23: a) Spatel mit Holzgriff
b) Doppelspatel
c) Dosierspatel fur Pulver
d) Chemikalienloffel mit zwei LoffelgroBen
e) Chemikalienlffel mit spatenférmigem Ende
f) Chemikalienschaufel

Material: unterschiedliche Metalle, teilweise auch teflonisiert
Einsatzbereich: Portionieren von Feststoffen
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Magnetriihrfinger

"Abb. 24: Magnetrilhrstab-Entferner

Material; PTFE-Stab mit Magneteiseneinsatz
Einsatzbereich: Entfernen von Magnetruh_rstaben aus agressiven Medien oder
noch zu verwendenden Flussigkeiten ‘

Magnetriihrstibchen

Abb. 25: Magnetrihrstabchen-Set

Material: Magneteisen mit Teflon ummantelt
Einsatzbereich: Rihren und Mischen
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Magnetriihrwerk

a)

b)

Abb. 26: Magnetrihrwerk: a) ohne Heizung, b) mit Heizung
Einsatzbereich: Ruhren und Mischen, mit und ohne Erwdrmen des Rihrgutes.

AuBerdem werden Ruihrwerke ohne Heizung, ganz gekapselt
und mit unterschiedlichen Oberflachen hergestellt.
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MeBkoIben

i‘E-‘l'E 100 BN o

S5 Ml e A..:uc

a) b)

Abb. 27: Mef’kolben a) ohne Stopfen mit Bérdelrand
b) mit Normschliff (NS) und Stopfen

Material: Glas oder Kunststoff
Emsatzberelch Ansetzen von Verdunnungen Losungen und MeBIosungen in.
der Photometrie, MaBanalytik

I&htung: Metkolben niemals erhitzen (Volumeninderungen) ! '

MeRkolben aus Kunststoff sind in der Genauigkeitsklasse B.

MeRpipetten siehe Pipetten
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MeRzylinder
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a) b) ¢y

Abb. 28: MeRzylinder
a) ganz aus Glas, hohe Form
b) ganz aus Glas, niedere Form ,
¢) Glaszylinder mit PE-Sechskantfu und - Schutzkragen ‘

* Material: Glas oder Kunststoff )
Einsatzbereich: Abmessen von Fliissigkeiten mit geringer Genauigkeit
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~ Morser

~ Abb. 29: Morser (Reibschale) mit Pistill aus Porzellan
Material: Hartporze!lan oder Achat

,’Einsatzbereich: Zerkleinern von kristallinen Feststoffen, Zerkleinern und
Homogenisieren von kristallinen Gemischen

Nutsche y

Abb. 30: Nutsche aus Glas, Nutsche aus Porzellan

Matrial: Glas, Porzellan, Kunststoff
Einsatzbereich: Vakuumfiltration

@ Sicherheitshinweis:

Sicherheitsvorschriften fur das Arbeiten mit Vakuum beachten! Woulffsche
Flasche zwischen Vakuumflasche und Saugflasche verwenden. Vor Abschalten
der Vakuumpumpe das System Uber die Woulffsche Flasche belften.
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Peleusbille

a)

b)

Abb. 31: Peleusball: a) Schema; b) Standard- und Universaimodell

Material: Naturkautschuk

Einsatzbereich: Pipettierhilfe ,
Das Standardmodell kann nur fir Pipetten bis 25 mi benutzt
werden, - wdhrend der konische Teil des Universalmodells
auch bei groReren Volumina verwendet werden kann..
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' Pipetten -
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Abb. 32: a) MeRpipette mit Schellbachstreifen und Ringteilung
b) Saugkolben-MeRpipette
c) Vollpipette

Material: Glas oder Kunststoff

Einsatzbereiche: Abmessen und Dosieren kieiner Volumina (ml - Bereich)

Achtung: MeRpipetten kdnnen sowohl auf IN als auch auf Ex justiert sein!
Auch bei Ausblas-MeBpipetten Auslaufzeit beachten !

Hinweis: VolumenmeRgerate
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Pistille ’ siehe Morser

Reagenzgiédser

|

Abb. 33: Reagenzglas mit Bérdelrand

Material: Glas
Einsatzbereich: qualitative Analyse

Hinweis: Reagenzglasklammer, -stander

Reagenzglasklammer

Abb. 34: Reagenzglasklammern

Material; Holz
Einsatzbereich: qualitative Analyse
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Reagerizglasst'a“nder

Abb. 35: Reagenzglasstinder
Material: Holz; Kunststoff
Einsatzbereich: qualitative Analyse

Reibschalen siehe Morser

Riihrstab

Abb. 36: Rithrstabe aus Glas

Material: Polypropylen, Teflon, Glas
Einsatzbereich: Ruhren und Mischen von Flussigkeiten
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“Saugflasche

Abb. 37: Saugﬂasbhe aus Glas mit Kunststoffolive

Material: DURANR- oder'BorosiIikatglas, Kunststoff
Einsatzbereich: Vakuumfiltration

Schliduche

Material: Naturkautschuk, PVC, Silikon

Einsatzbereich: dickwandiger Vakuumschlauch fur Vakuumfiltration,
dunnwandiger Naturkautschukschlauch fiir z.B. Kihlwasser,
klarer Polyvinylchlorid-Schlauch um den Flussigkeitstransport
beobachten zu kénnen,
Silikonschlauch z.B. bei peristaltischen Pumpen.

Spatel siehe Loffel und Spatel
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. Spritzflasche

£
1
H

Abb. 38: PE- u. Glasspritzflasche

Material: Kunststoff (PE),Glas

" Einsatzbereich: Dosierung von kleineren Portionen destillierten Wassers (voll-
entsalztes Wasser) zu Reinigungszwecken oder zum Auf-
fullen von MeBkolben oder -zylindern

Stativ-Drei-/-Vierfull

Pl

Abb. 39: Stativ-DreifuB, Stativ-Vierfu®

Material: Dreiful: Stahl; VierfuRs: Chromnickelstahl
* Einsatzbereich: Arbeiten mit Laborgasbrennern
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Stativ mit Zubehor

a)

i

V

Abb. 40:  a) Stativ mit Bodenplatte b) Burettenhalter  c¢) Stativklemme
_d) Stativing - _e) Stativmuffe

Material; Metall (Aluminium oder Stahl)
Einsatzbereich: Aufbau von Apparaturen, z.B. bei Titrationen in Verbindung
mit Burettenhalter

Stativklemmen siehe Stativ mit Zubehér Abb.: 40

Stativmuffe siehe Stativ mit Zubehér Abb.: 40

~ Stativring siehe Stativ mit Zubehor Abb.: 40
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Teklubrenner siehe Gasbrenner

NS

Thermometer
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Abb. 41: a) FIUssigkeitsthei'mometer (Fullung: z.B. Quecksilber oder Alkohol)
* b) Digitalthermometer

Einsatzbereich: Messen von Temperaturen in Flussigkeiten und Gasen

@ Sicherheitshinweis:

Siehe Sicherheitsvorschriften beim Umgang mit Quecksilber! Wenn méglich,
auf die Verwendung verzichten.
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Thermostat , ~ ,

b)

)

Abb. 42: a) Wasserbad, b) Metaliblock

Einsatzbereich: a) Temperieren von Lésungen (max. bis zum Siedepunkt des
- Wassers, Auflésen von Salzen bei geringen Temperaturen
b) Temperieren von Reaktionsgefden und Kuvetten bei hohen
Temp'eraturen
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Tiegel

Abb. 43: Porzellantiegel

‘Material: Porzellan; Nickel, Eisen, Platin ‘
Einsatzbereich: Veraschen von Niederschldgen in Filterpapieren,
Aufschliisse '

Tiegelzange

Abb. 44: Tiegelzange

Material: Metall
Einsatzbereich: Handhabung heifer Gerate und trockenen Wagegutes
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Tondreieck

Abb. 45: Tondreiéck
Material: Metall und- Keramik

Einsatzbereich: Erhitzen und Glihen von Porzellantiegeln

Trichter

aval

c) U
Schnitt A-B
Abb. 46: a) Pulver-, b) Flussigkeits-, ¢) Analysentrichter

Material: Glas, Kunststoff, Metal}
Einsatzbereich: a) Befillen von Behéltnissen mit pulverformigen Stoffen
b) Befullen von Behaltnissen mit Flussigkeiten und
Filtrationen mit Faltenfiltern
c) Abfiltrieren von Niederschlagen im quantitativ
analytischen Bereich mit Rundfiltern
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" Trockenschrank

Abb. 47: Trockenschrank

EinSatzbereich: Trocknen von Laborgeraten und Chemikalien
" Trockenschrénke arbeiten im Temperaturbereich bis
300°C und werden auch als Umluft-Gerate angeboten.
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' Tropfflasche

" NALGENT

Abb. 48: verschiedene Tropfflaschen
Material: Glas, Kunststoff

Einsatzbereich: Entnahme von kleinen Fliissigkeitsportionen fiir die qualitative
und quantitative Analyse

Uhrglidser

Abb. 49: Uhrglaser aus Glas und Kunststoff

Material: " Glas, Kunststoff
Einsatzbereich: - Abdecken von gefiiliten Becherglasern, qualitative Analytik

Vollpipetten siehe Pipetten
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Waage N

Abb. 50: a) Analysenwaage _b) Oberschalenwaage

Einsatzbereich: a) Analysenwaagen besitzen eine Genauigkeit bis 1 mg. 4
Sie werden zum Abwiegen kleinster Stoffmengen genutzt.

. b) Aufgrund der geringeren Genauigkeit von Oberschalen-

waagen werden diese nur zum Abwiegen gréRerer
Mengen verwendet.
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Wﬁgeséhiffchen

Abb. 51: Wageschiffchen

Material: Glas, Kunststoff, Metall
Einsatzbereich: Abwiegen von kleinen Feststoffmengen auf der Analysen-
waage

~

Woulffsche Flasche

Abb. 52: Woulffsche Flasche

Material: Glas
Einsatzbereich: Als Sicherheitsflasche bei allen Arbeiten mit Unterdruck (z.B.
‘ Vakuumfiltration) ‘
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24 . Reinigung von Laborgerﬁtevn

Gerade beim analytischen Arbéiten ist die Sauberkeit der Gerate und des
Arbeitsplatzes von entscheidender Bedeutung. Bis auf wenige Ausnahmen’
miissen die Geréte nach jedem Gebrauch gereinigt werden.

241 Reinigen von Glasgeriten

Glasgerate, deren Offnungen groB ‘genug sind, kénnen mit entsprechenden
Bursten und einem handelsiiblichen Reinigungsmittel gesdubert werden.

Buretten, Pipetten und &hnliches kénnen mit BUrsfen nicht mechanisch
gereinigt werden. Hier hilft in der Regel nur eine Reinigung auf chemischem

~ Wege.

Die haufigste wasserunlésliche Verunreinigung in Blretten und Pipetten ist
eingedrungenes Fett, zu erkennen an Flissigkeitstropfen, die. nach dem
Ablaufen an der Glaswand h&éngen bleiben. .

Fruher wurden diese Ablagerungen mit Chromschwefelséure entfernt, heute
bedient man sich aus Sicherheits- und Umweltschutzgrinden spezieller
Reinigungsmittel, die ohne mechanische Unterstiitzung Fett und andere Verun-
reinigungen unterkriechen und von der -Wand ablésen. Das Hantieren mit
diesen Konzentraten ist bei weitem ungeféhrlicher als der Umgang mit der oben
erwahnten Saure. ‘ ‘

' AuBerdem wurden spezielle Reinigungsbehalter fur Pipetten entwickelt, in
denen aber auch Biretten gereinigt werden kdnnen.

.- Selbstverstandlich kénnen auch Spiilmaschinen zum Reinigen von Glasgeraten

eingesetzt werden. Diése sollten aber dber einen Spiilgang mit destilliertem
oder entionisiertem Wasser verfigen, damit Reste des Spulmittels ruckstands-
frei entfernt werden. i

. Spezielle Einsitze erlauben die Reinigung aller Geratetypen, sogar die
' Reinigung von Schlsuchen ist mdoglich. Wenn es gewilnscht wird, kann auch
desinﬂzigrt werden.
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24.2 Reinigen von Kunststoffgeriten

‘ Flaschen und VerschiuRgewinde werden in regelméRigen Abstanden gereinigt.
Damit verhindert man Ablagerungen von RUcksténden und Undichtigkeiten.

Fur die meisten Reinigungsarbeiten reichen milde Spulmittel.

ACHTUNG: Niemals Scheuermittel und -schwéamme zum Reinigen von Kunst-
stoffartikeln verwenden! Chemikalien- und Temperaturbesténdigkeit beachten!

Alle Materialien, bis auf Niederdruckpolyethylen, Acryl und Polystyrol, kénnen in
einer Laborsplilmaschine gereinigt werden. Dann sollten aber zur Schonung
des Kunststoffteiles die Aufsatzstiicke der Maschine mit weichen Materialien,
wie z. B. Kunststoffschlauchen, iiberzogen sein. o

Unter dér Voraussetzung, dafd die Laborgerate nicht mit der Schallmembran' in
Beriihrung kommen, kénnen sie auch im Ultraschallbad gereinigt werden.

243 Besondere Rein'igungsprobleme ‘

Fette und Ole

In den meisten Fillen reicht das Einweichen in milden Reinigungsmitteln. Sind
die Rackstande hartndckiger, so empfiehlt sich die Anwendung von Alkohol
(Ausnahme Acryl: keine organischen Lésemittel verwenden!).

Bei fettigen Volumenmefgeraten bedient man sich am besten einer alkalischen
Kaliumpermanganatlésung. Diese kann hergestellt werden, indem man zu
100 ml Kaliumpermanganatiésung, ¢(KMnOg4) ~ 0,1 mol/l, 5 ml einer Natron-
lauge, ¢(NaOH) ~ 2 mol/\, gibt.

Zum Reinigen wird diese Mischung auf 40 °C erwarmt und dann in das GefaR
gefillt. Nach einer Stunde 148t man die Lésung in ein Vorratsgefa® ab, denn
sie kann mehrmals verwendet werden. Das Gerat wird dann zuerst mit
lauwarmem Wasser und dann mit destilliertem Wasser grundlich ausgespuit.
Durch eine Ablaufprobe (es durfen keine Wassertropfen an der Wandung
hangen bleiben) Uberpriift man den Erfolg der Reinigung, die eventuell mit
langerer Standzeit wiederholt werden mug.
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Organische Riickstande auf Kunststoffen

Diese Rickstinde kdnnen mit speziellen Reinigungsmittein entfernt werden,
die jedoch keine starke Oxidationswirkung haben soliten, da dies zu Ver-
sprédungen fihren kann. Um die Versprédung méglichst gering zu halten, soll
die Einwirkzeit vier Stunden nicht Uberschreiten und die Temperatur nicht Gber
die Raumtemperatur erhoht werden. :

Im Nachgang sind alle Reagenzien zuerst mit Leitungswasser und dann mit ‘
destilliertem Wasser auszuwaschen. '
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3 Versuche zur Messung physikalischer GréRen

341 Bestimmung der Temperatur

3.1.1 Temperaturschichtung in Luft und Wasser

Gerate:  1--MeBzylinder
Alkoholthermometer, méglichst mit Ose
Bindfaden
Tuch
Hammer
MeBschieber
Stativ ‘

Stativmuffe
Stativstange

Reagenzien: Wasser, Eiswirfel (Eiswiirfel-Einsatz aus dem Kihlschrank)

!
Durchfihrung:
Die Eiswurfel werden in das Tuch gewickelt und mit dem Hammer zerkleinert.
Das Eis wird in den Mefzylinder tberfihrt und dieser mit Wasser bis zu der
500-ml-Marke gefilllt. Diese Mischung bleibt an einem zug- und ‘ersch[]tterunés-
freien Ort stehen, bis das Eis gerade geschmolzen ist.
Nun wird an folgenden Stellen die Temperatur gemessen:

1. Alkoholkugel in Héhe der 1-I-Marke
2. Alkoholkugel in Hohe jeder 100-ml-Marke
3. Alkoholkugel auf dem Boden des Mef3zylinders

Bei jeder Messung ist so lange zu warten, bis sich eine konstante Anzeige ‘
einstellt. Hierbei erleichtert das Stativ die Positionierung und das Halten des
Thermometers. '
Alie Werte werden in einer Tabelle notiert.

AbschlieBend wird der Durchmesser des MeBzylinders bestimmt.
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Auswertung:

Aus dem jeweiligen Volumen und dem Durchmesser des MeRzylinders be-
rechnen Sie nun.den Abstand zur Wasseroberflache. Absténde in Luft erhalten
das Vorzeichen +, die im Wasser das Vorzeichen -. Tragen Sie diese Werte
ebenfalls in die Tabelle ein. :
Zeichnen Sie nun eine Temperaturverlaufskurve, mit der Temperatur in °C auf
der Y-Achse (Ordinate) und dem Abstand zur Wasseroberfléche in cm auf der
X-Achse (Abszisse).

3.1.2 Aufheizkurve

Gerate: 1 Bunsenbrenner
1 Thermometer
Stativ, Muffe, Klammer, Vierful3, Ceranplatte
250 ml Becherglas

Chemikalien: dest. Wasser
Durchfiihrung:

Fillen Sie das Becherglas mit ca. 100 ml Wasser. Uberlegen Sie einen
Versuchsaufbau, um das Thermometer sinnvoll einzubauen. Skizzieren Sie den
Versuchsaufbau. Heizen Sie das Becherglas mit dem Brenner auf. Versuchen
Sie, mit dem Bunsenbrenner 10 Minuten konstant die Temperatur von 40 °C
einzuhalten. Bevor Sie das Wasser zum Sieden bringen, messen Sie alle
60 Sekunden die genaue Temperatur und zeichnen Sie ein Diagramm, das die
Temperatur in Abhangigkeit von der Zeit darstellt.



313 Endo- und exotherme Losevorgange

Die folgenden Versuche zeigen das Loéseverhalten von unterschiedlichen

Substanzen. Durch Temperaturmessung wird ermittelt, welche Warmemengen

beim Ldsen von Chemikalien freigesetzt oder benétigt werden. Damit bei der
- Messung &uBere Einflisse wie Luftzug, Raumtemperaturianderung o. a.
minimiert werden, ist ein sogenanntes "Becherglas-Ka|orih1eter" erforderlich,
’ dal sie gemaR nachfolgender Abbildung zusammenbauen.

Becherglas 250mi
Becherglas 600ml

Papierstreifeh

- Abb. 53: “Becherglaskalorimeter”

‘Gerate: 1 Becherglas (hohe Form) 600 ml, 1 Becherglas 250 mi
‘ 1 Thermometer
1 Spatel
1 Wageschiffchen
1 MeRzylinder 100 mi
1 Glasstab
1 Prazisionswaage
Papierstreifen

Chemikalien: Kaliumnitrat (KNO3)
Ammoniumchlorid (NH4CI)
Natriumcarbonat (NapCO3)
Calciumchlorid (CaCly)
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@ -Sicherheitshinweis:

Schutzbrille tragen!
Chemikalien nur mit Spatel o. 4. entnehmen!
Wageschiffchen verwenden!

Durchfiihrung

Mit dem MeRBzylinder messen Sie 100 ml| destilliertes Wasser ab, geben es in
das 250-ml-Becherglas, messen und notieren die Anfangstemperatur (Tp).
“Mit Hilfe des Wéigeschiffchéns wiegen Sie auf der Prézisionswaage 10 g
Kaliumnitratab. : ‘

Geben Sie langsam, unter standigem Ruhren, die gesamte Salzportion zu dem
Wasser und beobachten dabei stiandig das’ Thermometer. Notieren Sie die
niedrigste Temperatur Trin. )

Geben Sie die Losung in den gekennzeichneten Abfallbehalter.

Wiederholen Sie den Versuch mit :
20 g Kaliumnitrat

10 g Ammoniumchlorid

20 g Ammoniumchlorid
AnschlieBend wiederholen Sie den Versuch mit jeweils 5 g und 10 g .
Calciumchlorid und Natriumcarbonat. Bei diesen Salzen notieren Sie die
héchste gemessene Temperatur (Tmax).

Protokoll:

Erstellen Sie eine tabellarische Ubersicht aller MeBwerte und errechnen Sie die
Temperaturdifferenzen. ; .
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1 Stick

3.2 Bestimmung der Masse

3.2.4 Flichenbestimmung durch Wigung

Gerate: 1 Analysen- oder Prazisionswaage, Ablesbarkeit +/- 1 rhg
1 Papierschere ’
1 Bogen Millimeterpapier DIN A3

Vorbereitungen:
Der Ausbilder / die Ausbilderin schneidet aus dem Bogen Millimeterpapier eine
unregeimaBige Figur aus, deren Flache nicht kleiner als 15 cm? ist.

* Durchfihrung: ;
Die' Flache der unregelméBugen Figur wird durch- Auszahlen des Quadrat-
zentimeter- und Quadratmillimeterrasters ermittelt: cm?2

Diese sehr zeitaufwendige Arbeit soll im folgenden durch eine Wégung
-vereinfacht durchgefuhrt werden, ein Verfahren, mit dem die Industrie zum
_ Beispiel 100 Schrauben einer Grée abpackt. Dazu werden aus dem ver-
bliebenen Bogen Millimeterpapier folgende Vergleichsfiichen ausgeschnitten:

9 Sticke a' 1cm?2 ,
3 Stiicke a' 9cm? (9cm* 1cm)
3 Stiicke a' ‘9cm2 (3cm* 3 cm)
1Stick a' 16cm2 (4 cm* 4 cm)

a' 30cm2 (6cm*5cm)

~ Vorbereitung der Waage:

Wegen der verschiedenen Waagentypen kann keine Bedlenungsanleltung
- gegeben werden. Sie ist aber dem mitgelieferten Handbuch zu entnehmen.
. Nachfolgend sind einige grundsatzliche Arbeitsschritte aufgefihrt.

" 1. Die Waage wird an einem erschitterungsfreien Ort aufgestelit.
Zugluft darf die Wagung nicht beeinflussen!

2. Mit Hilfe der Libelle wird die Waage horizontal ausgerlchtet

3. Die Wageschale wird gesaubert.

4. Der Nullpunkt wird eingestelit (siehe Handbuch des Herstellers).
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Achtung: Einige Waagen missen, nachdem sie vom E-Netz genommen
wurden, neu justiert werden. - . :

Nun kann gewogen werden:

‘1. 3Stickea' 1cm2 Masse: g
3 Sticke a' 1 cm2 Masse: g
3 Sticke a' 1.cm?2 Masse: g
2. 1Stick a" 9cm2 (9cm * 1cm) Masse: g
1 Stiick a' 9cm2 (9 cm * 1 cm) ~ Masse: g
1 Stiick a' 9cm2 (9cm * 1cm) Masse: - 4g
3. 1Stuck a' 9.cm2 (3cm*3cm) Masse: g
1Stick a' 9cm2 (3'cm * 3 cm) Masse: g
1Stick a' 9cm2 (3cm*3cm) Masse: g
4. 1Stick a' 16 cm2 Masse: g
5. 1Stick a'30 cm2 ‘ Masse: g
6. unregeiméBige Figur Masse: o}
Auswertung:

Mit dem Ergebnis jeder Wagung wird nun die Flache der unregelmaBigen Figur
berechnet. Dies geschieht mit dem Dreisatz:

a (g) Millimeterpapier entsprechen b (cm2) Millimeterpapier

y‘ (@) Millimeterpapier entsprechen x (cm?2) Millimeterpapier

Deer Mittelwert errechnet sich: Summe der Einzelwerte x4.3 dividiert durch die 5
Anzahl der Einzelwerte n.

Mittelwert; ﬂtx_32:rX_3 =X

a) Efkléren Sie die unterschiedlichen Ergebnisse.
b) Geben Sie eine Methode an, mit der das Ergebnis noch verbessert werden
kann. ' '
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3.2.2 Einfliisse auf die Wigegenauigkeit

Ziel des Versuchs: Die verschiedenen Einflisse auf die Wagung werden
gemessen.

Gerate: 1 Waage, +/- 0,001 g
* 4 Uhrglaser, @ 60 mm
1 Vollpipette, 5 ml
1 Vollpipette, 50 ml
1 Becherglas, 100 ml, breite Form
1 Trockenschrank, 105 °C
1 Kahlschrank, 8 °C
1 Exsikkator
1 Tiegelzange, kurz
2 Rundfilter, @ 120 mm

Chemikalien: destilliertes Wasser ,
2-Propanol (R 11 und S 7;16)

Durchfiihrung:

Vorbereitungen: Ein Filterpapiér wird locker so zusammengeknault, dall es auf
ein Uhrglas paBt. Dann stellen Sie es fir- mindestens 20 Minuten in den
Trockenschrank. Ein trockenes, sauberes Uhrglas wird ebenfalls fur 20 Minuten
in den Trockenschrank gestellt, ein anderes in den Kdhlschrank.

1. Wigung warmen Wigegutes

Entnehmen Sie mit einer Tiegelzange dem Trockenschrank ein Uhrglas, und
stellen Sie es unverziiglich auf die Waage. Notieren Sie die Masse, die Sie
sofort nach dem Auflegen an der Waage abschéatzen kénnen. k
Achtung: Eine genaue Ablesung ist nicht méglich !

Beobachten Sie Veranderungen der Masse tber einen Zeitraum von etwa
10 Minuten und notieren Sie Massen, die lhnen interessant-erscheinen
(kleinste Masse, groBte Masse usw.) sowie die zugehdrige Zeit, gemessen
vom Auﬂegen des Wagegutes
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2. Wiagung kalten.Wagegutes
Verfahren Sie wie unter 1. beschrieben mit der Uhrglasschale aus dem
Kuhlschrank.

3. Wiagung trockenen Wigegutes
Mit der Tiegelzange wird das getrocknete Filterpapier auf der Uhrglasschale
vom Trockenschrank in den Exsikkator gestellt. Nachdem das W&gegut auf
Raumtemperatur abgekinhit ist (frithestens nach 30 Minuten), wird es auf die
Waage gestelit. Nun wird wie-in 1. und 2. verfahren, allerdings sollte hier so -
lange gewadet werden, bis die Masse konstant bleibt.

4. W%igung fliissigen Wagegutes
Pipettieren Sie 5 ml 2-Propanol in das 100-ml-Becherglas, und stellen Sie es
auf die Waage. Beobachten Sie die Anzeige der Waage mindestens zwei
Minuten lang. :

Auswertung: ;
Erklaren Sie die Massendnderungen in den Beobachtungszeitrdumen in den
Versuchen 1-4.

5. Massenkonstanz N
Befeuchten Sie ein Filterpapier, und falten Sie es zunéchst einmal in der
Mitte und dann ‘noch einmal, so daB Sie nun einen vierfachliegenden
Kreissektor von 90° vor sich haben. Legen Sie diesen auf eine Uhrglas-
schale, und stellen Sie das Ganze in den leeren Trockenschrank.

Nach 20 Minuten wird das Uhrglas und das Filter mit einer Tiegelzange dem -
Trockenschrank entnommen und in den Exsikkator gestellt. Nachdem das -
Wigegut auf Raumtemperatur abgekihlt ist (frihestens nach 30 Minuten), -
wird seine Masse bestimmt. Dann wird das Uhrglas mit dem Filter wieder in ‘
den leeren Trockenschrank gestellt.'

Wiederholen Sie diesen Vorgang alle 20 Minuten, bis sich die Masse um -,
nicht mehr als 2 mg von der zuletzt gewogenen Masse unterscheidet.
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' 7.3.3 Volumenmessung

Gerite: 1 Becherglas 250 ml
1 MeBzylinder 250 ml, 100 ml
1 Imhofftrichter mit Gestell
1 Mefkolben 250 ml, 100 ml
1 SaugkolbenmeRpipette, 10 ml
1 Vollpipette 50 mi
Peleusball

Notieren Sie alle MeBwerte und Beobachtungen in Ihrem Notizbuch. Nach der
Durchfihrung erstellen Sie ein Protokoll, das die geordneten MeBwerte und die
Antworten zu den Fragen enthalt.

Messungen mit MeBzylindern

" Versuch

Fiallen- Sie das 250-ml-Becherglas. mit Leitungswasser und geben dies in
kleinen Portionen in den trockenen 250-ml-MeRzylinder bis maximal 95 ml
vorliegen. Dann fillen Sie diese Menge in den trockenen 100-ml- MeBzyllnder
Welche Messung ist genauer? Begriinden Sie lhre Antwort

- Messungén mit dem Imhofftrichter

1. Versuch

" Fullen Sie fiinfmal 100 ml Wasser mit dem MefRzylinder in den trockenen
Imhofftrichter. Liegen letztlich 500 ml Wasser vor? Wie erklait sich die
Beobachtung?

2. Versuch .
Messen Sie mit der Saugpipette 8'ml ab und pipéttieren es in den trockenen
- Imhofftrichter, lesen den Wert ab und notieren diesen. Welches Volumen ist
ablesbar, wenn Sie vier weitere Portionen dazu pipettiert haben?
Fullen Sie dann das Wasser in den trockenen 100-mi-MeRzylinder.
Welches Volumen ist ablesbar? Erklédren Sie die Differenz(en).
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Messungen mit dem MeBkolben

1. Versuch

Fallen Sie den 250-ml-MeRzylinder mit 100 ml Leitungswasser und geben dies

" in den trockenen 100-ml-MeRkolben. ' '

- Steht der Meniskus tiber oder unter der Markierung?
Weshalb gibt es eine Differenz?

2. Versuch °

Fullen Sie das Wasser aus dem MeRkolben in den trockenen 100-mi-MeR-
zylinder.

Welches Volumen ist ablesbar?

Erkldren Sie, weshalb Differenzen auftreten.

3. Versuch

Pipettieren Sie mit der Vollpipette fiinfmal 50 ml Wasser in den trockenen
250-ml-MeRkolben. ‘

Wo steht der Meniskus?

Erklaren sie eventuelle Abweichungen.
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- 34 Bestimmung der Dichte

Die Dichte ist definiert als Verhalinis der Masse eines Stoffes zum Volumen,
das dieser Stoff einnimmt. Das Formelzeichen der Dichte ist das p (griechischer
Buchstabe: rho).

‘ _m
. p v
Die Einheit der Dichte ergibt sich aus den Einheiten der beteiligten Grofen
. Masse (g; kg) und Volumen (cm3; dm3; m3). :
Sie lautet:

‘Beachten Sie, daR die Dichte eine temperaturabhéngige MeBgroRe ist.
Bei den nachfolgenden Versuchen mul daher fur konstante Temperaturver-
héltnisse (meist Raumtemperatur oder mit Wasserbad temperieren) gesorgt
werden.

Bei allen Dichteangaben ist die Temperatur mit anzuzeigen.
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3.4.1

Gerate:

Dichtebestimmung durch Volumen- und Massemessung

- 1 MeBzylinder, hohe Form, die GréRe richtet sich nach dem

Prufkérper, (unregelmatig geformt, aus Metall)
1 Prazisionswaage, +/- 0,001 g
1 Blrste
1 Thermometer

Chemikalien: destilliertes Wasser

Durchfiihrung:

Die Masse des Priifkérpers (PK) wird durch Wagung ermittelt.

Zur Volumenbestimmung wird ein MeBzyIinder. dessen Durchmesser soeben
das Einfithren des Prifkdrpers erlaubt, zur Halfte mit Wasser (W) gefiillt. Das -

S mpg = 9

Volumen wird notiert:

Nun wird der Prifkorper vollstandig in das Wasser gelassen und das Gesamt-
volumen Vg bestimmt. Hierbei ist darauf zu achten, daR keine Luftblasen am

VW = . Cm3

Prufkérper haften und der Temperaturausgleich stattgefunden hat.

Vg = . cm3

Auswertung

- Die Dichte ppk errechnet sich dann nach der Gleichung

PPK =

MpyK

PPR™VG - M

glem3 bei T = °C
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. 3.4.2 Dichtebestimmung durch Wigung eines Volumens

Geréte: 1 Vollpipette, 10 ml
‘ 2 Bechergléser, 100 ml
1 Prazisionswaage (Genauigkeit mindestens: +/- 0,001 g)
1 Thermometer

Chemikalien: Ethylalkohol (CoHsOH) (R 11 und S 7;16)
dest. Wasser

Durchfiihrung:

Fullen Sie 10 ml Ethanol mit einer Pipette (Peleusball benutzen!).in ein Becher-
glas, das Sie vorher gewogen haben. AnschlieBend wiegen Sie es mit der

Flussigkeit.

Auswertung:

MeBtemperatur: =
Masse des Becherglases: mB =
Masse des Becherglases mit Ethanol: mMBE =
Masse des Ethanols: ‘ mE =
Volumen des Ethanols: VE=

_Me 3 e

PE=_ PE g/cm-’ bei T=
- -

Wiederholen Sie den Versuch mit dest. Wasser.

°C

cm3

O‘C
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3.43 Dichtebestimmung mit dem Ardometer

Gerate: 1 Ardometer (MeRbereich beachten!)
1 Thermometer
1 Mefzylinder, 250 mi

Chemikalien: Ethanol (C2H50H) (R 11 und S 7;16)
destilliertes Wasser
gesattigte Kochsalzlosung

Durchfiihrung:

Fullen Sie den Standzylinder etwa mit 200 ml der entsprechenden Flussigkeit
und lassen das Araometer langsam (!) in die Flussigkeit ab. Die unten mit Blei
beschwerte Senkspinde! stellt sich senkrecht und die Réhre mit der. Strich-
- teilung ragt zum Teil heraus. Je geringer die Dichte der Flussigkeit ist, um so
tiefer taucht die Spindel in die Flissigkeit ein. Lesen Sie den Mewert an dem
Meniskus: ab, den die Flussigkeit um die Spindel bildet. Dabei soll die Spindel
frei in der Flussigkeit schweben, ohne die Wandung des Zylinders zu berthren.

3
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Abb. 54: a) Ardometer, b)MeRvorgang, c¢)Ablesen der Dichte
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Auswertung:

Dichte von Ethanol: : ,
PE glem3  bei T= °C

Dichte von destilliertem Wasser:
PW . glcm3 bei T= °C

Dichte von gesittigter Kochsalzlésung:
\ PKs ‘ glcm3 bei T= °C

Bemerkung:

Bei dieser Art der Dichtebestimmung besteht die Gefahr, dal Sie den Me&-
bereich des Ardometers fiir die zu messende Flissigkeit falsch eingeschatzt
haben. So kann unter Umstdnden das Araometer zu schnell auf den Boden
absinken und zerbrechen. Es muf daher vorsichtig in die FIUSS|gke|t abgesenkt
werden
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3.4.4 Bestimmung des Massenanteils w(Salz) einer Salzlésung

Gerate: 1 Laborwaage, +/-0,01g
1 MeRzylinder, 250 ml
1 Erlenmeyerkolben, 500 ml
Spindelsatz (Ardometer) 1,000 g/ml bis 1,400 g/mi

Chemikalien: Wihlen Sie eines der folgenden Salze
NaNO3
NaCl
KCI
(NH4)2804
NH4CI
KNO3 ‘
Schwermetallsalze sollten wegen der Entsorgung ‘vermieden
werden. Bei anderen Salzen ist evtl. das enthaltene Kristall-
wasser zu beriicksichtigen.

Durchfiihrung:
Stellen Sie Salzlésungen mit unterschiedlichen Massenanteilen her, deren
Dichten Sie mit dem Ardometer bestimmen. Die erhaltenen MeRwerte stellen ;
Sie in Abhangigkeit der Massenanteile in einem Diagramm graphisch dar. -

1. Erstellen einer Kalibriergeraden:

Es werden jeweils 300 g Salzlésung benétigt, wobei der Massenanteil w(Salz) .
=0,14; 0,12; 0,10; 0,08; 0,06 betragen soll. '
Stellen Sie in einem trockenen 500-ml-Erlenmeyerkolben die Salzlésung mit
w(Salz) = 0,14 her. Fillen Sie die Lésung in einen trockenen 250-mi-MeR-
zylinder und spindeln die Dichte.

Stellen Sie aus der 14%igen Losung durch Verdinnen mit Wasser 300 g einer
Salzlésung mit w(Salz)= 0,12 her. Spindeln Sie die Dichte wie oben be-
schrieben. S

Die Herstellung der 10 % igen, 8% igen , und 6% igeh Salzlésung mit anschlie-
Render Dichtebestimmung erfolgt ebenfalls durch Verdinnen der jeweils vor-
herigen Salzlésung.
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‘2. Erstellen eines Diagramms und der Kalibriergeradén

_ In dem Diagramm tragen Sie die ermittelten Dichtewerte gegen die jewelllgen
" Massenanteile auf und ermitteln die Ausgleichsgerade.

3. Bestimmung des Massenanteils einer unbekannten Salzlésung

Von der ausgegebenen Salzlésung ist der Massenanteil w(Salz) zu bestimmen.
Fillen Sie die zu bestimmende Salzlésung in einen trockenen 250-ml-MeB-
zylinder und ermitteln Sie die Dichte. . Anhand der ersteliten Kalibriergeraden
emitteln Sie den Massenanteil der Lésung.

Protokoll

Das Protokoll umfaBt alle Rechnu;ngen und Wiagungen sowie das Diagramm.

Das Ergebnis der unbekannten Lésung w(Lésung) soll mit 2 Stellen nach dem
' Komma angegeben sein. '

95



3.5 Bestimmung des pH-Wertes

3.5.1 Vefsuche zur pH-Messung

Gerate: 1 pH-Meter
1 pH-Elektrode (mit Temperaturfuhler)
6 Becherglaser 250 mi
1 Magnetriihrer mit Rihrstaben
1 Waage (Genauigkeit: 1/10 g)
1 Rolle Universalindikatorpapier pH.0 -14
1 Packung pH-Indikatorstabchen pH 0 -14

Chemikalien: Natriumcarbonat (NagCO3)
Eisen(lll)-chlorid (FeCl3)
Ammoniumchlorid (NH4Cl)
Aluminiumsulfat (Al2(SO4)3)
Natriumacetat (CH3COONa)
Natriumchlorid (NaCl)
dest. Wasser (H20)

Vorbereitung:
Vor Benutzung des pH- Meters ist die Kalibrierung zu tiberpriifen.

Durchfuhrung:

"Es soll der pH-Wert von verschledenen Salzlésungen gemessen werden
Benotigt werden 200 g der jeweiligen Salzlosung Der Salzgehalt soll bei allen
Lésungen glelch sein (5 Gew. -%).

" Verwendet werden:. ‘ ,

1.NazCO3 2.FeCl3 3. NH4ClI
4. Al2(S04)3 5. CH3COONa 6. NaCl

Enthalten diese Salze Kristallwasser, soll” dieses bei der Berechnung der -
erforderlichen Me‘ngén bericksichtigt werden.

Ein sauberes 250-ml-Becherglas wird zunéchst leer gewogen, dann die
berechnete Salzmenge dazugewogen und schlieBlich soviel dest. Wasser
zugegeben, bis 200 g Losung vorliegen.
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' Die Werte der Wagungen sind dem Protokollvordruck entsprechend zu
notieren, ‘ ' o
Die vollstandige Lésung der Salze 148t sich durch einen Magnetrihrer
beschleunigen (nicht erwarmen!). ‘

Die pH-Werte der fertigen Lésungen werden nun mit dem pH-Meter, den
Indikatorstdbchen und dem Indikatorpapier gemessen und die Werte notiert.

NasCO3 FeCla NH4CI

Glas leer

Glas-Saiz

| Glas-Lsg.

\

pH-Papier

pH-Stabchen

pH-Meter

Alo(S04)3 CH3COONa NaCl

Glas leer

Glas Salz

Glas-Lsg.

pH-Papier

pH-Stébchen

pH-Meter

Diskutieren Sie die erhaltenen Ergebnisse !
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3.5.2 Versuch zur Uberpriifung einer pH-Elektrode

Z|eI des Versuches: Die Funktionsfahigkeit einer pH-Elektrode zu uberprufen
ohne andere pH-Meter benutzen zu missen.

Gerate: 1 pH-Meter
1 pH-Elektrode
3 Bechergldser, 100 ml
1 Magnetriihrer )
3 Magnetrihrstibe, passend fir die Becherglaser
1 Spritzflasche (dest. Wasser)
Lineal \
Millimeterpapier
Taschenrechner

Chemikalien: pH—PufferIbsungeh pH4,pH7 und pH 9
' " Kaliumchlorididsung, ¢(KCI) = 3 mol/l

Vorbereitung: Fur die Messung des pH-Wertes mussen Ladungen durch das
Glas der Elektrode transportiert werden. Das Glas lagert aber
Wasser in seiner Oberflache ein, es quillt, und &ndert dabei
seine elektrischen Eigenschaften. Da diese bei der Messung
konstant sein mussen, werden trockene Elektroden fur ca. 24
Stunden in KCI-Lésung c(KCI) 3 molll gestellt bevor sie
benutzt werden kénnen. :

Durchfiihrung:

Befiillen Sie Becherglaser soweit mit je einer der Pufferldsungen, daf das
Diaphragma der Elektrode gut in die Losung eintauchen kann. In jedes
Becherglas legen Sie ein Magnetriihrstdbchen. SchlieBen Sie die vorge- ‘
quollene pH-Elektrode an das pH-Meter an und schailten das Gerat in den
Messmodus mV. '
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Die pH-Elektrode wird gut mit destilliertem Wasser aus der Spritzflasche
abgespiilt und dann soviel anhaftendes Wasser wie méglich abgeschuttelt, um
die Pufferldsungen zu schonen. Dann taucht man die Elektrode in die gerihrte
Pufferldsung pH 4. Nachdem sich die Anzeige stabilisiert hat, das dauert in der
'Regel einige Minuten, wird der Wert notiert. Danach wird der Puffer pH 7 und .
dann pH 9 gemessen. '

pH U [mV]

2 -

7 !
9

Auswertung:
Die Werte der obigen Tabelle werden graphisch dargestellt. Handelt es sich bei
dem Graphen nicht um eine Gerade, so kann dies folgende Ursachen haben:

- die Pufferldsungen waren nicht mehr in Ordnung,
- das destillierte/entionisierte Wasser war nicht in Ordnung,

- die Mewerte waren noch nicht konstant.

Wiederholen Sie den Versuch mit neuen L&sungen, unq warten Sie, bis Sie
einen konstanten Mewert ablesen kénnen.

Die Steigung der Geraden wird dann gemaR der Gieichung

a=(Ug -Ua)/ (PHE - pHA)

‘

UasEe = Spannunganfang/Ende
PHA/E = PH-Wertaptang/Ende

errechnet und in mV/pH angegeben.
Der theoretische Wert fur die Steigung oder Steilheit dieser Geraden ist

-59,2 mV/pH. Wenn die Steilheit einer Elektrode nicht mehr als 10 %
Abweichung von diesem Wert hat, ist die Elektrode noch brauchbar.
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3.6 Bestimmung der Leitfahigkeit

Gerate: 1 LeitfahigkeitsmeRgerat
3 Becherglaser
1 Waage
MeRkolben
Vollpipetten
Peleusball

Chemikalieyn: z.B. : Natriumchlorid, Kaliumchlorid, Natriumnitrat
destilliertes Wasser

Durchfiihrung:

Stellen Sie eine Stammldsung c(Salz) = 10 g/l , her. Stellen Sie durch ge-
eignetes Verdiinnen jeweilé 100 ml verdiinnte Losung her. Die Konzentrationen
der Losungen sollen im Bereich von 10 g/l bis 1 g/l liegen. Messen Sie die
Leitfahigkeit -aller Konzentrationen und tragen Sie die MeRwerte in ein
_ Diagramm ein: ‘

Auswertung: verwendetes Salz:

Volumen Konzentration Leitfahigkeit

Stammldsung MeRkolben [ |
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Messen Sie nun die Leitfahigkeit der Salzprobenldsung mit unbekannter
Konzentration:

‘Auswertung:

* Leitfahigkeit der Probeldsung:

Zeichnen Sie eine Kalibriergerade: -
Hinweise!

Die Kalibriergerade wird auf Millimeterpapier gezeichnet. Zeichnen Sie ein
" Koordinatenkreuz. Nutzen Sie das Millimeterpapier vollstandig aus. Tragen Sie
auf der x - Achse die Massenkonzentration und auf der y - Achse die Leit-
fahigkeit ein. Wahlen Sie die Absténde auf den Achsen so groR, daR die ganze
Achse ausgenutzt wird. Tragen Sie die MeBpunkte deutlich mit einem Kreuz in
- Ihr Diagramm ein. Verbinden Sie méglichst viele MeRpunkte mit einem Lineal.
Beschriften Sie lhr Diagramm mit Namen, Datum, Uberschrift und die Achsen
. mit den entsprechenden GréRen.

Konzentration der unbekannten Salzprobenlésung:
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3.7 Bestimmung der Léslichkeit verschiedener Salze in Abhingig- - |
keit von der Temperatur ' ,

Allgemeines

Die Loslichkeit von Salzen ist abhangig von der Menge des Losemittels und
von der Temperatur des L&semittels. Deshalb ist die Loslichkeit bei einer
bestimmten Temperatur definiert als

‘=; g geloste Substanz
100 g Lésemittel

Bei dieser Angabe handelt es sich immer um eine gesittigte Lésung, d. h. es
ist ein sogenannter Bodensatz an Salzkristallen erkennbar.

Gerate: 1 Becherglas (niedrige Form), 250 ml
1 Thermometer mit Klammer und Muffe
" 1 Glasstab '
1 Wasserbad
1 MeRzylinder, 100 ml
1 Prazisionswaage

Chemikalien: Sie erhalten ein unbekanntes Salz
h Wegen ewvil. Ldslichkeitsprobleme und wegen der einfachen -
Entsorgung werden nur foilgende Salze empfohlen:
KCI, NaCl, NH4Cl, KNO3‘ KHCO3

Aufgabe

Bestimmen Sie die Léslichkéit eines Salzes bei 20°C, 40°C und 60°C. Achten
Sie darauf, daR die Temperaturen auf +/- 1°C konstant gehalten werden.
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Durchfﬁhrung:

- Auf der Waage bestimmen Sie die Masse der PE-Flasche mit dem Salz.
Messen Sie 100 ml dest. Wasser ab,‘fulle\n es in das Becherglas und geben
" den Rihrstab und das Thermometer dazu. Das benétigte Thermometer und der -
Glasstab verbleiben standig im Becherglas. Geben Sie nun mit dem Spatel
kleine SUbstanzmengen unter Rihren in das dest. Wasser und beobachten
dabei Thermometer und Loésevorgang. Die Temperatur -der Lésung darf
maximal +/- 1,5 °C von der Solltemperatur. abweichen; gegebenenfalls muf}
temperiert werden. Werden am Becherglasboden einige wenige Kristalle sicht-
bar, die sich auch bei langerem Riihren nicht I16sen, ist die Lésung gesittigt; die
Salzzugabe wird beendet. Wiegen Sie nun die PE-Flasche mit dem restlichen
Salz, notieren den Wert und berechnen die Masse geldstes Salz.

Anséhlie[lend erwérmen Sie die Losung auf 40°C und geben wieder soviel Salz
zu, bis eine gesittigte Lésung vorliegt. Wiegen Sie wiederum die PE-Flasche
mit dem restlichen Salz und errechnen die geléste Menge.

Ebenso bestimmen Sie die Léslichkeit bei 60°C .

Auswertung:

Erstellen Sie eine tabellarische Ubersicht aller Wagungen und Berechnungen.
Die geldste Salzmenge geben Sie in g/l mit einer Stelle nach dem Komma an.
Erstellen Sie auch eine Wertetabelle und ein Diagramim.

[
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4 Herstellen von Lésungen

Eine Lésung ist ein Gemenge aus einem Lésemittel und dem in ihm gelésten

Stoff (Feststoff, Flussigkeit oder Gas) Nach der TeilchengroBe unterscheidet

man echte Lésungen und unechte Lésungen.

Lésungen kénnen hergestellt werden

-durch Einwaage bzw. Abmessen fester oder flussiger Substanzen und Zu-
gabe von so viel Lésemittel, bis die gewiinschte Menge an Lésung erreicht ist,

- durch Verdiinnen konzentrierter Losungen mit dem Lésemittel.

Beim Herstellen der Loésungen geht man so vor, daR man einen Teil des
Lésemittels vorlegt und den zu lésenden Stoff in kleinen Portionen dazugibt.
Beschleunigt wird der Lésevorgang in vielen Féllen durch Erwérmen und
Umriihren bzw. Schiitteln. Fir die Durchfilhrung von Laborversuchen mit
Lésungen muBl die Mehge des gelésten Stoffes in der Lésung bekannt sein.
Die gebrauchlichsten Gehaltsangaben sind der Massenanteil und die Stoff-
mengenkonzentration. ’ :
Werden Losungen im MeBkolben hergestellt, beachten Sie unbedingt, dal die
Temperatur von 20°C einzuhalten ist. Eventuell sind die L&sungen zu
temperieren. :

Massenanteil:

Die Masse einer Lésung m(L), setzt sich aus der Masse des gelGsten Stoffes
m(X), und der Masse des Lésemittels m(Lm), zusammen.

m(L) = m(X) + m(Lm)

Der Massenanteil des geldsten Stoffes w(X), gibt die Masse des gelosten
Stoffes m(X), bezogen auf die Masse der Lésung m(L), an. Die Angabe %
bedeutet, daB sich der Masssenanteil auf 100 g Ldsung bezieht.

m(X)

w(X) = 0
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i

"~ Es sollen 300 g einer Natriumchlorid Lésung w(NaCl) = 0,039 hergestellt
werden. Zu berechnen sind die Massen an Natriumchlorid und Wasser, die
einzusetzen sind.

a) Berechnung mit dem Dreisatz:

100 g Lésung enthalten 3,9 g NaCl
300 g Losung enthalten. x  NaCi

X=3,99-3009
1009

x=11,7g
. For 300 g Losung werden 11,7 g Natriumchlorid und 300 g - 11,7 g = -
288,3 g Wasser benétigt.

b) Berechnung mit GréRengleichung:

_ m(NaCl)
w(NaCI)_im(L) :
m(NaCl) = w(NaCl) * m(L)

m(NaCl) = 0,039 * 300 g
m(NaCl) =1%7g

mL)  =m(Lm)*+m(NaCl)
m(Lm)  =m(L)- m(NaCl) -

m(Lm) =300g-11,7g
m(Lm) - =288,3g

Far die Losung werden 11,7 g Natriumchlorid und 288,3 g Wasser bendtigt.
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Stoffmengenkonzentration:

Die Stoffmengenkonzentration, c(X), ist eine Gehaltsangabe fiir eine Ldsung,
bei der die Stoffmenge des geldsten Stoffes n(X), auf das Volumen der Lésung
V(L), bezogen wird. ‘

c(X) = %

Es sollen 500 ml einer Natriumhydroxid-Lésung, c(NaOH) = 0,3 mol/l,
hergestelit werden. |
Zu berechnen ist die erforderliche Einwaage an Natriumhydroxid.

a) Berechnung mit dem Dreisatz:

1000 ml Lésung enthalten 0,3 mol NaOH
500 ml Lésung enthalten x mol NaOH

0,3 mol * 500ml
-1000ml

x = 0,15 mol NaOH
M(NaOH) = 40 g/mol

1 mol NaOH hat die Masse 40 g
0,15 mol NaOH hat die Masse x

X= 409 *» 0,15 mol
1 mol

x=6g

-

Die Einwaage an Natriumhydroxid betrigt 6 g.
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b) Beréchnuhg mit GroRengleichungen:

-_ N(NaOH)

(M VD)

m(NaOH)

@) M(NaOH) = ~(N2OF)

aus (1): n{NaOH) = c(NaOH) = V(L)
n(NaOH) =0,3moll * 0,51
n(NaOH) = 0,15 mol

aus (2): m(NaOH) = M(NaOH) * n(NaOH)

m(NaOH) = 40 g/mol * 0,15 mol/l
m(NaOH) =6 g

Die Einwaage an Natriumhydroxid betrédgt 6 g.
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4.1 ~ Herstellen von Losungen mit bestimmtem Massenanteil

Gerate: Analysenwaage oder Prazisionswaage, +/- 0,001 g
2 Weithalserlenmeyerkolben, 250 ml
1 Wégegefal
1 Loffelspatel

Chemikalien: Natriumchlorid
dest. Wasser

Durchfihrung:
Es sollen zwei Lésungen hergestelit werden:

Losung 1: 120 g Natriumchlorid-Lésung, w(NaCl) = 0,144
Lesung 2: 90 g Natriumchlorid-Lésung, w(NaCl) = 0,084

Alle Berechnungen und Wagungen sind im Protokoll anzugeben.

Die zur Herstellung der Lésungen 1 und 2 berechneten Massen an Natrium-
chlorid werden im WagegefalR abgewogen und quantitativ in den Erlenmeyer-
kolben uberspilt.

Wurde zuvie! Natriumchlorid entnommen, so wird dieses in ein Entsorgungs-
gefal und nicht zuriick in die Chemikalienflasche gegeben. ‘

Nun wird so lange Wasser hinzugeflgt, bis die Waage die Gesamtmasse der
Losung anzeigt. Das Salz wird durch Umschwenken des Kolbens geldst. Der
Losungsvorgang ist beendet, sobald keine Schlieren mehr in der Lésung zu
. beobachten sind. ) ) 4
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4.2 Mischen von Loésungen mit bekannten Massenanteilen an
Natriumchlorid und anschlieRender Gehaltsbestimmung

~ Die in dem vorhergehenden Versuch hergesteliten Lésungen 1 und 2 werden -
gemischt und der Massenanteil an Natriumchlorid, w(NaCl) der neuen Lésung 3
durch Trockengehaltsbestimmung ermittelt.

Die Berechnungen.und Wagungen sind im Protokoll anzugeben.

Gerate: 1 Erlenmeyerkolben, 250 ml
1 Pipette )
1 Abdampfschale
1 Exsikkator
1 Bunsenbrenner
1 Vierfu
1 Ceran‘platte :
Waage

Chemikalien: Salzidsungen 1 und 2 aus dem vorhergehendén Versuch
Durchfihrung:

Wiegen Sie 62,5 g der Salzlésung 1 und 37,5 g der Salzlésung 2 in den Erlen-
meyerkolben ein, (Pipette zur Hilfe nehmen) und vermischen Sie diese durch
Umschwenken des Kolbens miteinander. Von dieser Losung 3 wiegen Sie eine
* Portion von 15 bis 20 g (genaue Masse notieren) in. eine Abdampfschale ein,
" die zuvor getrocknet und gewogen wurde. AnschlieBend erhitzen Sie vorsichtig
mit der Gasbrennerflamme so lange, bis das Wasser vollstandig verdampft ist.
Das Natriumchlorid darf nicht aus der Schale herrausspritzen!

Nach dem Abkuhlen im Exsikkator (ca. 30 min.) wiegen Sie die Abdampfschale
mit dem Trockenriickstand erneut.

Aus den Massen des eingetrockneten Salzes und der zuvor eingewogenen
Lésung ist nun der Massenanteil an Natriumchlorid der Lésung 3 zu berechnen,
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4.3 Herstellung einer Schwefelsdure-Lésung

Gerate: 1 Peleusball
1 MeBpipette, 10 mi
1 Mef3kolben, 250 ml
1 langes Thermometer
1 Pipette
Chemikalien: Schwefelsaure-Lésung mit einem Massenanteil w(H2S04)
zwischen 0,40 und 0,50 wird vom Ausbilder/von der Ausbilderin

bereitgesteilt

Durchfiihrung: ' \

é} Sicherheibshinweis:

Beachten Sie die Sicherheitsratschlige fur den Umgang mit konzentrierten
Séuren.

Fullen Sie den MeBkolben etwa zur Halfte mit dest. Wasser und pipetfieren Sie
2 ml der bereitgestellten Schwefelséurelésung. Mischen Sie gut durch und
kihlen Sie auf die Kalibriertemperatur des Kolbens. Spllen Sie das Thermo-
meter beim Herausziehen gut mit Wasser ab. Nun kann der Kolben bis zur
Melmarke mit dest. Wasser aufgefillt und erneut durch mehrmaliges Kippen
gut durchgemischt werden. '
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4.4 Herstellung ' einer Salzsiure mit bekannter Stoffmengen-
' konzentration

Gerate: 1 MeBkoIbep, 1000 ml
) 1 MeRpipette, 10 ml
" 1 Peleusbal|
1 langes Thermometer
1 Glasflasche, 1000 ml

Chemikalien: konzentrierte Salzsaure, z.B. w(HCI) = 0,35 - 0,37

Durchfuhrung:

@ Sicherheitshinweis:

Beachten Sie die Sicherheitsratschldge fiir den Umgang mit konzentrierten
Séuren.

Entnehmen Sie dem Flaschenetikett die Daten ber den Massenanteil w, die
molare Masse M und die Dichte p der konzentrierten Salzsdure. Berechnen Sie
das benétigte Volumen fiir die Herstellung von 1’ Liter Salzsdure-MaBiésung,
c(HCI) = 0,1 molfl. ‘ ’

Filllen Sie den MeBkolben etwa zur Halfte mit dest. Wasser von 20°C. Geben
Sie mit der MeBpipette das berechnete Volumen an konzentrierter Salzs&ure in
den Kolben, und schwenken Sie solange, bis die L&sung sch|ierenfrei ist.
Temperieren Sie die Lésung auf die Kalibriertemperatur des Kolbens und fullen :
Sie mit destilliertem Wasser von derselben Temperatur bis zur MeBmarke auf. ) ;
Durch’ mehrmaliges Kippen des Kolbens wird nochmals‘gut durchgemischt.
Filllen Sie die fertige Losung in eine saubere, trockene 1000-mi-Glasflasche, -
und beschriften Sie die Flasche ordnungsgemaR. Fur die Verwendung als
MaBlésung muB die genaue Stoffmengenkonzentration durch eine Titration
bestimmt werden. > \
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45 Herstellung einer Natronlauge-MaRlésung

Gerate: 1 MeRkolben, 1000 mi
1 langes Thermometer
1 Polyethylenflasche

Chemikalien: 1 Titerampulle Natronlauge fr _
11 MaBIésung, c(NaOH) = 0,1 mol/l

Durchfthrung:

é Sicherheitshinweis:

\gaachten Sie die Sicherheitsratschlsge fir den Umgang mit Laugen.

Fillen Sie den MeBkolben etwa zur Halfte mit dest. Wasser. Setzen Sie die
Natronlauge-Ampulle auf den MeRkolben, und offnen Sie diese nach An-
weisung des Herstellers. Nachdem die Natronlauge in den Kolben gelaufen ist,
wird die leere Ampulle unter langsamem Drehen mit reichlich Wasser
ausgespult. Fullen Sie den Kolben bis zur MeRmarke mit dest. Wasser von
20°C. Mischen Sie nochmals durch mehrmaliges Kippen des verschlossenen
Kolbens gut durch. ;

Flllen Sie die fertige MaBiésung in eine saubere, trockene und ausreichend
beschriftete Polyethylenflasche.
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-5 Trennen von Mischungen’

Sollen aus Gemengen bestimmte Einzelstoffe gewonnen werden, fuhrt man die
-Trennung der Stoffe mit Hilfe physikalischer Trennverfahren durch. Dabei
. w'erden die unterschiedlichen physikalischen Eigenschaften der Bestandteile
des Gemenges zur Stofftrennung ausgenutzt. ) ‘

Ist eine solche direkte Stofftrennung nicht méglich, so kénnen u.U. chemische
Reaktionen (=Stoffumwandlungen) vorab durchgefiihrt werden, um nach der
StoffumWandIung einen leichter frennbaren Stoff zu erhalten. Es konnen daher
auch chemische Reaktionen zur Trennung von Gemengen genutzt werden. In
den folgenden Abschnitten werden die Trennverfahren Trocknen, Dekantieren,
- Fallen und Filtrieren ausfihrlich dargestellt.

51 Trocknen

Oftmals mlssen die Substanzen, die fir chemische Reaktionen verwendet

' werden, von Feuchtigkeit befreit sein, um die Reaktionen nicht zu beeinflussen. '
Auch Reaktionsprodukte missen oft von Losemitteln befreit werden, um eine
genaue Bestimmung der Substanzen durchfiihren zu kénnen.

Trocknen fester Stoffe ,

Bei der Trocknung fester Stoffe wird die an einem Feststoff haftende Fllssigkeit
durch Verdunsten in den gasférmigen Zustand Uberflihrt und von der Trocken-
luft weggetragen. Man kann diesen Vorgang durch Erhitzen beschleunigén, SO
daB die leichter fliichtige Flissigkeit schneller in den Gasraum entweicht. Es
bleibt der schwerer fliichtige Feststoff zurtick. -
- Fur Stoffe, die nicht getrocknet werden kénnen, benutzt man das Verfahren der
Géfrienrocknung. . )

Ein héufig benutztes Gerat zur Trocknung von Feststoffen bei Raumtemperatur
ist der Exsikkator. Der Boden des Exsikkators ist mit einem wasserent-
ziechenden Mittel z.B. Silicagel (=Blaugel) bedeckt, das den Luftraum ent-
feuchtet. -
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Beim blauen Silicagel macht sich ein Nachlassen der Trocknungswirkung durch
einen Farbwechsel nach rosa bemerkbar. Das Silicagel kann in diesem Fall
nach Entnahme aus dem Exsikkator durch einfaches Erwéarmen: wieder
regeneriert werden, was an der Ruckverfarbung von rosa nach blau leicht
sichtbar ist.

Befindet sich nun ein wasserhaltiger Feststoff im Exsikkator, so wird das
verdunstete Wasser standig vom Trockenmittel aufgenommen, was zur
Trocknung des Feststoffes fuhrt.

Der Endpunkt des Trocknungsvorganges ist erreicht, wenn nach mehrmaligem
Trocknen und Wiegen die Masse des zu trocknenden Stoffes sich nicht mehr
_verandert, d.h. beim Erreichen der MASSENKONSTANZ des zu trocknenden

* Stoffes. '
GroRere Substanzmengen kénnen in Trockenschrianken gefrocknet werden,
wobei diese elektrisch beheizt sind und die Trockentemperatur mit einem
Thermostat geregelt wird.

Trocknen von Flussigkeiten
Das Trocknen einer meist organischen Flussigkeit hat Uberwiegend das Ziel,
diese wasserfrei zu erhalten. Da es schwierig ist, eine Flissigkeit allein durch
Destillation vom Wasser zu befreien, fugt man der Flissigkeit ein geeignetes
Trockenmittel hinzu, das den Wasseranteil der Flussigkeit aufnimmt. Nach
Umrihren und Stehenlassen des Gemisches kann anschlieRend das
Trockenmittel ( das Wasser aufgenommen hat ) von der zuriickgebliebenen
Flussigkeit abfiltriert werden.
Beispiele fur Trockenmittel: Calciumchlorid (CaClp),

Silicagel (SiO2 )

wasserfreies Natriumsulfat (Na2SOy).
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5.2 Dekantieren

Eine Suspension ( feste unlosliche Stoffe in einer Fliissigkeit ) kann man
dadurch trennen, daB bei ruhigem Stehen des Gemenges die Teilchen mit
htherer Dichte sedimentieren ( sich absetzen ). Die Uberstehende klare
Flissigkeit wird vorsichtig vom Bodensatz abgegossen, d.h. die Flussigkeit wird
dekantiert. '

Abb. 55: Dekantieren

5.3 Féllen

Bei Vorliegen eines homogenen Gemisches (eine Phase liegt vor) kann das
Gemisch eventuell in ein heterogenés Gemisch (mindestens: zwei Phasen
liegen vor) tberfuhrt werden, um anschlieRend eine Stofftrennung durch
dekantieren oder Filtrieren durchfuhren zu kénnen. Bei der Fallung wird durch
Zugabe eines geeigneten Stoffes, des Fallungsmittels, zu einer Lésung eine
chemische Reaktion eingeleitet, die zur Bildung einer schwerldslichen Ver-
bindung fuhrt.

Fe3* + P0O43- —> FePO4{

Ag* + CF —> AgCI{

Bei den angefiihrten Reaktionen entstehen schwerldsliche Verbindungen, die
als Niederschlage ausfallen.
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54 Filtrieren

Beim Filtrieren kann eiﬁe Flﬁssigkeit von einem darin suspendierten Feststoff
getrennt werden, indem die festen Teilchen aufgrund der TeilchengréRe von
einem Filter zurtickgehalten werden. Auf dem Filter setzen sich dabei nach und
nach -immer mehr Feststoffteilchen ab und bilden einen stdndig dicker
werdenden Filterkuchen. Dieser Filterkuchen ist fir die feinen Feststoffteilchen
undurchlgssig und 1&Bt nur die klare Fliissigkeit, das Filtrat durch.

'

541 Filtermittel

Filtermittel kénnen aus verschiedenen Materialien bestehen, wobei im
chemischen Labor haufig Papierfilter verwendet werden. B
‘Der Einsatz eines Filterpapiers hangt von der Porenweite ab, die 'genormt ist.

Die wichtigsten ‘aschefreien Filter ( aschefreie Filter hinterlassen. beim Ver-

aschen keine nennenswerten Rilckstinde ) sind auf der Verpackung fblgender- .

maRen gekennzeichnet:
Schwarzbandfilter Nr.5891 —>  fur grobe Niederschisge

WeiRbandfilter Nr.5892 —> fur feine Niederschlige
Blaubandfilter Nr.5893 - —> - fiir feinste Niederschldge

Fir nicht aschefreie Filterpapiere gelten die gleichen Farbkennzeichnungen.

Nach der Form werden unterschieden:

Kegelfilter Faltenfilter

Abb. 56: Filtertypen
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Die Kegelfilter werden durch zweimaliges Knicken eines runden Filterpapiers
selbst gefaltet. Das geknickte Filterpapier wird zu einem geschlossenen Kegél
gespreiit,und in einen Analysentrichter eingelegt. Das Papier wird dann im
Trichter befeuchtet, damit es fest an der Tric;htenNand anliegt und das Filtrat
- ablaufen kann. ' : ‘ V

Faltenfilter haben eine gréRere Filterfliche, wodurch die Filtrationsge-
schwindigkeit héher ist.

Die auf dem Filter zurlickbleibenden Teile ( = Filterkuchen ) trennt man vom
Filter, indem man das Papier auseinanderfaltet und den Filterkuchen abkratzt.

54.2 Filtrationsmethoden

‘FUr analytische Arbeiten wird - Uberwiegend die Filtration bei Normaldruck
yfdurchgefl'Jhrt. Das AbfluBrohr der dabei verwendeten Analysentrichter ist als
Kapillare anzusehen, so daB die Séugwirkung erhoht ist und das Filtrat
schneller ablauft.

Man unterscheidet Normal- und Schnellauftrichter.

Die zu filtrierende Flissigkeit wird entlang eines Glasstabes in den Trlchter
gegeben, wobei die eingelegten Filter maximal bis 1 cm unterhalb des
Papierrandes gefiillt werden.

Abb. 57: Filtration bei Normaldruck
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Bei der Filtration mit Unterdruck kénnen Glas- - oder Porzellannutschen,
Glasfilternutschen und Glas- oder Porzellanfiltertiegel verwendet werden. Das
entsprechende Filtergerat wird auf eine Saugflasche mit Gummiring aufgesetzt
und die Saugflasche iiber eine Woulffsche Flasche an eine Unterdruckleitung
angeschlossen.

Filtertiegel

Dichtungsring aus Gummi
‘Vorstofl

Beluftungshahn .
‘ S

Unterdruck
—

Vakuum-
schlauch

Saug-
flasche

e L g T

Woulffsche Flasche

Abb. 58: Filtration mit Unterdruck

Der gelochte Siebboden einer Gias- und Porzellannutsche wird mit einem
Filterpapier bedeckt, wobei das Filtrat durch den Unterdruck rasch abflieit und
der Filterkuchen auf dem Filterpapier, zurickbleibt. Nach abgeschlossener. -
Filtration wird das Filterpapier mit dem Filterkuchen vorsichtig vom Boden der
Nutsche gelost. o

Eine weitere Filtrationsmethode ist die Filtration mit Uberdruck. Ein Beispiel fiir.
-den technischen Einsatz der Uberdruckfiltration ist die Schlammentwasserung
durch Kammerfilterpressen. '
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55 Versuéhe zur Trennung von Mischungen

;. 55.1 Bestimmung der Massenanteile eines Sand/Kochsalz-
Gemisches '

Trennung eines Sand/Salz-Gemisches

Gerate: 1 Prazisionswaage
1 Filtergestell mit Analysentrichter und passendem Schwarzbandfilter
2 Becherglaser 400 ml, hohe Form
1 Magnetruhrer mit Heizung, Magnetrthrstab
1 Thermometer
1 Glasstab
1 Gummiwischer
1 Uhrglas
1 Spritzflasche
1 Trockenschrank
1 Exsikkator ‘

" Chemikalien: Sand/Salz-Gemisch mit unbekannter Zusammensetzung
Hinweis fiir die Ausbildung: Sand und NaCl sollten vorher
getrocknet und der Sand vorgewaschen sein.

Aufgabenstellung:
Von der gegebenen Probe ist der Salzanteil als w(NaCl) zu bestimmen.

Durchfuhrung: :

Zu'Beginn des Versuches ermitteln Sie die Leergewichte der Becherglaser
durch Wagung. Bestimmen Sie dann die Gesamtmasse der erhaltenen 'Probe
und geben Sie diese in ein Becherglas. Mit dest. Wasser spilen Sie das
Probegefal so aus, daB die Sand/Salzmischung quantitativ in das Becherglas
gelangt. Gegebenenfalls ergianzen Sie dann noch mit so viel dest. Wasser, bis
die 100 ml Markierung des Becherglases erreicht ist. Erhitzen Sie die Mischung
unter Rihren auf etwa §0°C und trennen Sie diese tber ein Schwarzband-
filterpapier. Den im Filter verbleibenden Sand waschen Sie mit destilliertem
Wasser (insgesamt ca. 10 ml ). Das Filtrat (enthalt geléstes. Kochsalz) trennen
Sie im Trockenschrank bei 105°C vom Wasser. Nach Abkulhlung im Exsikkator
bestimmen Sie die zuriickbleibende Masse an Natriumchlorid durch Wagung.
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Auswertung

Geben Sie die Wagungen und Berechnungen als Protokoll ab.

Probe Nr:

Masse (Probegefal mit Sand/SaIz) L e

- Masse (Probegefa leer): e

Ausgangsmenge an Sand/Salz: .....................

Trockenrlickstand NaCl im Becherglas:  ...................c....

- Leergewicht Becherglas: e

Masse an Kochsalz: . et

Geben Sie den Massenanteil an Kochsalz im Sand/Saizgemisches in % an.

Berechnung:

122




5.5.2

Filtration von Eisen(lil)-hydroxid

Gerate: 2 Becherglaser, 400 mi

Chemikalien: Probesubstanz mit Eisen-lonen, 8 ( F‘e3+ )=5-104g/
(wird vom Ausbilder vorbereitet ), '

1 Glasstab

1 Gasbrenner

1 Vierfu

1 Ceranplatte

1 Filtergestell

1 Analysentrichter

1 Schwarzbandfilter
1 Erlenmeyerkolben, 300 ml
1 Spritzflasche

1 MeBkolben, 100 mi
1 Volipipette, 25 ml

1 Mefpipette, 5 ml

1 Peleusball

1 Thermometer

1 Gummiwischer
Reagenzglaser
Gummifinger

Universalindikatorpapier
wafrige Lésungen mit:

"¢ (HCI) = 2 molh,
c (NH4OH) = 2 moll,
c (HNO3) = 2 molil,
¢ (AgNO3) = 0,1 mol/,

dest. Wasser. -
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. Durchfihrung:

Spiilen Sie die vorgegebene Probe der Lésung mit Eisen-lonen v'ollsténdig in
einen 100-ml-MeRkolben iiber und fullen Sie mit destilliertem Wasser bis zur
Markierung auf. Nach gutem Durchmischen bei aufgesetztem Stopfen
pipettieren Sie 25 ml der Probe in ein 400 ml-Becherglas und verdiinnen mit
dest. Wasser auf ein Gesamtvolumen von ca. 150 ml. Nach dem Ans&uern mit
2-3 ml Salzséaure erhitzen Sie die Lésung unter Ruhren auf ca. 70°C. Bei dieser
- Temperatur setzen Sie unter Rihren so lange Ammoniakldsung zu, bis die
Ldsung basisch (pH 9 - 10, kontrollieren!) reagiert. \

Es findet dabei eine Fallung von Eisen(lil)-hydroxid statt:

FeClz + 3NH4OH —> 3 NH4Cl + Fe(OH)3 ¢

Lassen Sie den Niederschlag absitzen. Filtrieren Sie die Uberstehende Losung
und Uberfiibren Sie dann den Niederschlag vollstandig mit Hilfe eines Gummi-
wischers und kleinen dosierten Wassermengen auf ein Schwarzbandfilter.
Es wird so lange filtriert und mit heiRem Wasser gespdlt, bis im durchlaufenden
Filtrat keine Chlorid-lonen mehr nachzuweisen sind (s. Kapitel Qualitative
Nachweise).

Aufgabe:

Zahlen Sie die durchgefiihrten Trennverfahren auf.
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553  Phosphatfillung und Absetzkurve

Geréite: 1 Becherglas, 600 ml
1 MeRzylinder, 100 ml
1 MeBzylinder, 500 ml
1 Glasstab

Chemikalien:  Kalkmilch, geséttigte Losung
Eisen(lll)-chloridlésung B(Fe)=6 g/l
Phosphathaltige Losung mit B(P)=3 g/}

Durchfiihrung:

Geben Sie 60 ml der phosphathaltigeri Losung in das Bechergllas, fugen 90 ml
der Kalkmilch ( vor dem Abmessen gut mischen !) hinzu und verdiinnen diese
Mischung mit dest. Wasser bis zur 400 ml Markierung. '

Messen Sie 20 ml der Eisen(lll)-chloridlésung ab, verdiinnen Sie auf 100 ml
und geben diese unter Umrtihren in das Becherglas. ’

Diese Mischung fillen Sie in den 500-ml-MeRzylinder, notieren die Anféngszeit
und messen das Absetzvolumen nach 3, 5, 8, 10, 12, 14, 16, und 18 Minuten.

Auswertung

Erstellen Sie eine Wertetabelle mit dem abgelesenen und in ¢ (ml/l) umge-
rechneten Schlammvolumen. :
Das Absetzverhalten und das Aussehen der absetzenden Substanz ist
‘ebenfalls zu beschreiben.
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6 Gravimetrische Bestimmungen

Die Gravimetrie gehért zu den Absolutmethoden, d. h. das Erstellen von
Kalibrierldsungen ist nicht notwendig. Der apparative Aufwand ist gering; die
Genauigkeit ist durch die verwendeten VolumenmefRgefdRe und Analysen-
waagen (+/- 0,1 mg) gegeben.

Die Gravimetrie ist eine der quantitativen Bestimmungsmethoden Es kann der
Gehalt von Einzelstoffen wie z.B.: Eisen-, Magnesuum- Chlorid-, Sulfat- oder
Phosphationen bestimmt werden. ‘

6.1 Prinzip der Gravimetrie

Die zu untersuchende Probe wird so bearbeltet daB sie in geloster Form in
einem MeRkolben, d. h. als Stammlésung vorliegt.

Von dieser Stammltsung wird ein aliquoter Teil (Teilmenge) in ein Becherglas
abpipettiert und mit destilietem Wasser auf etwa 200 mi verdiinnt. Durch
Zugabe eines geeigneten  Fallungsmittels entsteht eine schwerldsliche
Verbindung, die Féllungsform. ‘
Dabei mussen je nach Art der Probe bestimmte FéllungsbedingUngen einge-
haiten werden.

Durch Filtration wird die schwerlésliche Verbindung von der restlichen Probe
getrennt und vorhandene Fremdionen ausgewaschen.

. Die weitere Bearbeitung des abgetrennten Niederschlages ist abhéngig von
seiner Zusammensetzung

Istdiese:

a) .
. stochiometrisch, chemisch einheitlich und enthalt nur anhaftendes Wasser,
geniigt das Trocknen bis zur Massenkonstanz.

b)

‘chemisch instabi! oder stdchiometrisch uneinheitlich, wird die Fallungsform
durch gliihen in eine wagbare Form, die Wigeform aberfuhrt. AbschlieRend
trocknet man bis zur Massenkonstanz.
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6.2 Arbeitsschritte und Arbeitstechniken

Die bisher allgemein betrachteten Arbeitsschritte sollen im folgenden naher be-
schrieben werden:

Stammlésung:

Als Stammldsung versteht man eine Losung, in der eine Teilmenge einer Probe
gelost ist. Ist das Probematerial ein Feststoff, mu® eine bestimmte Stoffportion
eingewogen (EINWAAGE), gelost und quantitativ in einen Mefkolben tberfiihrt
werden. Bei einer fliissigen Probe ist ein definiertes Probevolumen in den MeB-
kolben zu pipettieren. Bevor Sie eine Probe in den MeRkolben geben, priifen
Sie, ob dieser sauber und fettfrei ist (siehe Ablaufprobe Kapitel " Laborgerate,
Reinigung"). Nach dem Einflllen der zu untersuchenden Probelésung wird der
" MeRkolben bis zur Halfte mit dest. Wasser versehen, dann vorsichtig umge-
schwenkt, bis zur Markierung mit dest. Wasser aufgefullt und dann kraftig
gemischt. Es ist darauf zu achten; daR die Temperatur der Stamml6sung ca.
20°C betragt. Eine Abweichung der Temperatur von +/- 2 °C liegt innerhalb der
Fehlertoleranz, bei groRerer Abweichung mufl temperiert werden.

Entnahme des aliquoten Teils:

Der aliquote Teil ist eine Teilmenge der Stammi6sung, er kann 1/4, 1/5, oder
auch 1/10 der Gesamtmenge betragen und wird mit Vollpipetten entnommen.
Diese Mengen sind so zu wéhlen, daR zumindest eine Teimenge als Reserve
verbleibt. Durch eine Dreifachbestimmung kénnen Arbeitsfehler sichtbar ge-
macht und eventuell ausgeschaltet werden bzw. das Untersuchungsergebnis
gesichert werden.

Bearbeiten der Elnzelproben .

Die von der Stammlésung abpipettierten Teilmengen befi nden sich nun in
Bechergldsern (hohe Form) und sind mit dest. Wasser zu verdinnen. Das
Gesamtvolumen dieser Einzelprobe solite etwa 200 mi betragen. Sollen die
Proben erhitzt werden, verwenden Sie Siedestabe und decken das Becherglas,
mit einem Uhrglas ab. Das sich bildende Kondensat wird vor der Zugabe des
Féllungsmittels mit etwas destilliertem Wasser in das Becherglas gespdilt. Fur
Temperaturmessungen ‘und Temperaturkontrollen verwenden Sie ein Thermo-
meter, das nach der Entnahme aus der Probelésung mit destillietem Wasser
abgespllt werden muB.
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Durchflihrung der Fallung:

Die Fallungsmittel kénnen mit Hilfe einer Blrette oder auch mit Kolbenpipetten

zugegeben werden. Unter standigem, langsamen Rahren tropfen Sie so viel

Fallungsmittel zu, bis eine leichte Triibung, d.h. ein erster Niederschlag ent-’
- steht. Unterbrechen Sie die Zugabe fiir 3 bis 5 Minuten (es wird aber weiter _
.gertihrt), damit sich gut filtrierbare Teilchen ausbilden kénnen. AnschlieRend

dosieren Sie das Fallungmittel so, da® maximal 1,5 ml pro Minute zugegeben

werden; auch dabei ist ein langsames Rihren notwendig. Die Fallung ist

beendet, wenn sich nach dem Absetzen des Niederschlags und erneuter

Zugabe des Fallungsmittels an der Eintropfstelle keine Triibung mehr bildet.

Filtrieren und Waschen des Nlederschlags
Je nach Art des Niederschlags werden entsprechende Filter verwendet:
quantitative Filterpapiere, Glasfiltertiegel ' (Fritten) oder Porzellanfiltertiegel.
Die genaue Vorgehensweise ist im Kapitel "Filtrieren" beschrieben. ‘
Beachten Sne dabei:

- das quantitative Uberfihren (GieRhilfe) des Niederschlags

- die Einhaltung der Fullhdhe des Filters

- das portionsweise Waschen des Niederschlags

- das volistandige Auswaschen der Fremdionen.

Trocknen, Veraschen und Glihen:

Werden flr gravimetrische Bestimmungen Papierfilter verwendet, trocknen Sie
diese in einem Porzellantiegel. Dazu falten Sie den Filter zu einer kleinen Tite,
knicken die Offnung um und geben ihn so in den Tiegel, daB die Spitze nach
oben zeigt. Dadurch ist gewshrleistet, daR der Niederschlag im Tiegel bleibt.
Die Trocknungsart ist so zu WEhIen daB ein Ankohlen oder Verbrennen des
Papiers und das Platzen der Tiegel unterbleibt.

Werden Niederschlage in Glasfiltertiegeln getrocknet, ist die Trockentemperatur
so zu wahlen, daB die Filterbtden nicht zusammensintern. Damit feuchte
Porzellanfiltertiegel nicht zerspringen, missen diese zuerst langsam getrocknet

- werden.

Das Veraschen ist ein langsames Verbrennen des Filterpapiers, dabei ist
ein ausreichender Luftiberschuf zu gewahrleisten. Dadurch wird sicherge-
stellt, daB keine stérenden Redox-Reaktionen den Niederschlag verédndern.
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Das Gluhen von Niederschlagen ist aus zwei Griinden notwendig:

1. Das verwendete Filterpapier mu volistandig verbrannt werden.

2. Der Niederschlag (die Fallungsform) muB durch Veraschen in eine
stochiometrisch und chemisch exakt definiete Form gebracht werden.

Berechnungen, Ergebnis der Analyse: -

Fur die Berechnung des Analysenergebnisses ist ein "gravimetrischer Faktor"
(fg) notwendig, der sich als Quotient aus der molaren Masse der gesuchten
Substanz und der molaren Masse der Wageform errechnet.

Beispiel Sulfatbestimmung:

__M(SO4)
MBaSO,4)

Dieser Faktor oder die molaren Massen konnen aus einem Tabellenbuch ent-
nommen werden (z.B. Kiister Thiel: Rechentafeln fur das chemische Rechnen).
Durch Multiplikation der Auswaage mit diesem Faktor errechnet sich die Menge -
der gesuchten Substanz im aliquoten Teil der Stammldsung. Wird dieser Wert
durch das Volumen des aliquoten Teils dividiet und mit dem Volumen der
Stammlésung multipliziert, erhélt man die Masse der gesuchten Substanz in
der Stammlosung. Diese Berechnungen fiihren Sie mit jeder Einzelprobe durch
und bilden daraus den Mittelwert.

Hinweis fiir die Ergebniseinstufung

_Weist das Ergebnis eine Differenz zum “"Sollwert" von +/- 0,5 % oder weniger
auf, ist die volle Punktzahl zu geben, ansonsten werden die Bewertungspunkte
anteilig vergeben; siehe "Punktetabelle fur die Ergebnisbewertung”

Ist die "Einwaage" der urspringlichen Probemenge bekannt, kann der Massen-
anteil w oder die Massenkonzentration  errechnet werden.
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6.3 Gravimetrische Bestimmungen

Die gravimetrische Bestimrhung von Eisen als Eisen(lll)-oxid und die gravi-
metrische Bestimmung von Sulfat als Bariumsulfat sind im folgenden Abschnitt
beschrieben. ’

Folgende Kenntnisse und Fertigkeiten soliten Sie vor der Durchft']hrung dieser
Arbeiten beherrschen: ]

- Herstellen von Lésungen (Stammiésung)

- Filtrieren

- Laborgerate: Filtertiegel, Filterpapiere .

Far analytische Arbeiten sind saubere, feitfreie VolumenmeRBgefaRe
erforderlich. Informieren Sie sich vor dem Arbeitsbeginn nochmals Uber
entsprechende Reinigungsmethoden und wenden sie diese bei der
Vorbereitung der Geréte an.
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6.3.1 Musterprdtokoll_: Gravimetrische Bestimmung von Eisen

kti lei

Fallen: FeCl3 + 3 NH4OH —> Fe(OH)3 ¢ + 3 NH4ClI

Glithen: 2Fe(OH)3 . —> Fe03 + 3 H0
Massenkonst. Tiegel 1 Tiegel 2 Tiegel 3 .
1. Wégung 15,6808 g 17,3984 g 16,9193 g
2. Wagung’ 15,6801 g 17,3974 g 16,9178 g
3. Wégung' , 15,6799 g 17,3968g . 16,9176 g
4. Wagung entfallt,  17.3965¢ entfallt
Konstante Masse: 15,6799 g 17,3065 ~ 16,9176¢g

Auswaage Tiegel mit FepO3  Konstantwéigung

1. Wagung 15,8199 g 17,5375 g 17,0617 g
2.Wagung ~ 158188g 17,5362g 17,0584 g
3. Wagung 15,8185 g 17,5360g 17,0569 g
4. Wiagung - - 17.0566 g

Konstante Masse: 15,8185 g 17,5360 g 17,0566 g

AUSWAAGE .
Feg03 . 15,8185¢g 17,5360 g 17,0566 g
- 7 -17 -
0,1386 g 0,1395g 0,1390g
Mittelwert: (138,6 mg + 139,5mg +139,0mg) : 3 =
AUSWAAGE Fe)03 139.0 mg

aus den Molmassen und der Reaktionsgleichung ist gegeben:
159,692 mg Fe(lll)-oxid enthalten 2 x 55,847 mg Eisen

Die Auswaage von 139.0 mg Fe(ll)-Oxid enthélt ? mg Eisen

2+ 55,847mg * 139,0mg

- 97,.22m
159,692mg 9

~ [Im aliquoten Teil der Probe, d. h. in 25 ml sind 97,2 mg Eisen
In s N - =
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Punktetabelle far die Ergebnisbewertung

% Abw. Punkte % Abw.  Punkte

10,50 100 1,38 50
0,61 99 1,40 49
0,65 98 1,41 48
0,69 97 1,42 a7
. 0,71 96 1,43 46
0,74 95 1,45 a5
0,76 94 1,46 44
0,79 93 1,47 43
0,81 92 1,49 42
0,83 91 - 1,50 41
0,84 90 1,52 40
0,86 89 1,53 39
0,88 88 1,54 38
0,90 87, 1,56 37
0,91 86 1,57 36
0,93 85 1,59 35
0,94 84 1,60 34
0,96 83 1,62 33
0,97 82 1,63 32
0,99 81 1,65 31
1,00 80 1,66 30
1,01 79 1,68 29
1,03 78 , 1,70 28
1,04 77 1,71 27
1,05 76 1,73 26
1,07 75 1,75. 25
1,08 74 1,77 24
1,10 73 1,79 23
1,11 72 1,81 22
1,12 71 1,83 21
1,13 70 © 185 20
1,15 69 1,87 19
1,16 68 1,89 18
1,17 67 1,01 17
1,18 66 104 16
1.20 65. 1,96 15
1,21 " 64 1,99 14
1,22 63 2,02 13
1,23 62 2,04 12
1,25 . 61 2,08 1
1,26 60 2,11 10
1,27 59 2,15 9
1,28 58 2,19 8
1,30 57 2,23 7
1,31 56 2,28 6
1,32 55 2,34 5
21,33 54 2,40 4
1,35 53 2,49 3
1,36 52 2,60 2
1,37 51 2,78 1
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6.3.2 Gravimetrische Bestimmung von Eisen

Gerite: 6 Becherglédser, 400 ml (hohe Form)
3 Uhrgldser
3 Siedestdbe .
3 Schnellauf- bzw. Analysentrichter, & = 80 mm
3 Porzellantiegel
Schwarzbandfilterpapiere & = 125 mm
1 Kolbenhubpipette
1 Laborgasbrenner
1 Céranplatte mit Vierful
1 Tondreieck, Dreifu®
1 Tiegelzange
1 Vollpipette, 20 mi
1 Saugkolben-Mefpipette, 5 mi
1 MeRkolben
1 MeBzylinder, 50 ml
1 Waage, +/- 0,0001 g
1 Wageschiffchen
1 Spatel -
Reagenzgldser
1 Exsikkator
1 Trockenschrank

Chemikalien: Als Probe- bzw. Ausgabeldsung sollte eine Eisen(ll)-salziésung
verwendet werden. In der Stammlésung soliten zwischen 400
und 800 mg. Eisenionen enthalten sein. ‘
verdinnte Ammoniakl&sung, c(NH3) = 2 mol/l
Wasserstoffperoxid, w(H202) = 0,30
Salpeteréaure, ¢(HNO3) =2 molfl
Silbernitratiésung, c(AgNO3) = 0,1 mol/l
Ammoniumchlorid '
konz. Salzsiure

Eisen(lll)-lonen fallen in ammoniakalischer Lésung quantitativ als Eisen(lll)-
hydroxid aus. Deshalb missen Fe2*-lonen zuerst mit einem Oxidationsmittel

zu Fe3*-lonen oxidiert und dann mit Ammoniumhydroxid gefallt werden.
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Eisen(lll)-hydroxid ist eine gelartige, “flockige" Substanz; diese kann nicht nur
Fremdionen und Wasser, sondern auch Gase, z.B. Kohlenstoffdioxid ein-
schlieBen. Somit ist die exakte chemische und stéchiometrische Zusammen-
setzung der Fallungsform nicht gewéhrleistet; durch Glihen bei 600°C wird das
Hydroxid in die Wageform Eisen(lll)-oxid Uberfihrt.

Fallungsreaktion:

FeCl3 + 3 NH4OH —> Fe(OH)3 4 + 3 NH4CI

Gliihreaktion:

2Fe(OH)3 — Fe303 + 3 H0

Durchfiihrung

Vorbereitung der Analysenlésung: .

Fullen Sie die im MeRkolben befindliche Eisenlésung mit dest. Wasser bis zur
Markierung auf und durchmischen Sie die Probe. Mit der Vollpipette pipettieren
Sie 20 ml in ein 400-ml-Becherglas. Béreiten Sie so drei Ansitze vor.

Nun arbeiten Sie voriibergehend im Abzug weiter:

In jedes Becherglas geben Sie 5 ml konz. Salzsé&ure und etwa 2 g Ammonium-
chlorid. Nach dem Lésen des Salzes fligen Sie 30 ml dest. Wasser und 3 mi
Wasserstoffperoxid (w(H202)= 0,30) zu. Versehen Sie das Becherglas mit
" einem Siedestab und decken es mit einem Uhrglas ab. Die Proben werden
erhitzt und missen so lange sieden, bis kein Wasserstoffperoxid mehr vorliegt.
Hinweis: , . '

Beim Erwérmen der Probe steigen anfinglich kleine Gasblasen auf, die Lésung
perit. Dies wird durch sich zersetzendes Wassserstoffperoxid verursacht; letzt-
lich steigen normale Gasblasen auf. Durch die entstandenen Fe3+-lonen zeigt
die Losung eine typisch gelbliche Farbung. Ist das Wasserstoffperoxid aus-
getrieben, stellen Sie den Gasbrenner ab und spulen das am Uhr- und Becher-
glas befindliche Kondensat mit etwas dest. Wasser in die Eisenlésung zuriick.
Diese verdinnen Sie mit dest. Wasser auf etwa 200 ml Gesamtvolumen.
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Fallen des Eisen(l1l)-hydroxids:
Geben Sie unter standlgem Rihren mit Hilfe der Kolbenhubplpette soviel
verdiinnte Ammomumhydrondlosung zu der heilen Probe, bis sich eine braun-
liche Tribung bildet. Unterbrechen Sie fiir 3 bis 5 min die Fallungsmittelzugabe
* und riihren weiter. Danach geben Sie weiter langsam F#llungsmittel zu, lassen
gelegentlich den Niederschlag absitzen und priifen auf vollstandige Fallung.
Fallt kein Eisenhydroxid mehr aus, erhitzen Sie die Suspension nochmals kurz
zum Sieden und lassen dann das Eisen(lll)-hydroxid absitzen.

Filtrieren und Waschen des Niederschlages:

Die noch heile Probe filtrieren Sie dekantierend Uber- ein Schwarzbandfilter
und waschen den Filterrtickstand ‘mit heiBem dest. Wasser so lange, bis im
Filtrat keine Chloridionen mehr nachweisbar sind. Zur Prifung auf Chloridionen
spllen Sie das Ablaufrohr des Trichters mit dest. Wasser ab. Geben Sie erneut
etwas heiles dest. Wasser auf den Filterriickstand im Trichter und lassen etwa
3 ml des Waschwassers in ein sauberes Reagenzglas laufen. Sauern Sie diese
Probe mit Salpeterséure an und fligen einige Tropfen Silbernitratidsung dazu.
Bildet sich keine Tribung durch entstehendes Silberchlorid, wird das Waschen
beendet.

Trocknen, Veraschen und Glihen der Probe

Falten Sie das Filterpapier mit dem Niederschlag‘ so, dal es in einem
massenbekannten Porzellantiegel getrocknet und verascht werden kann.

@ Sicherheitéhinweis:

Weil bei dem Veraschen des Papierfilters atemwegsreizende Gase entstehen,
erfolgt dies im Abzug!

Stellen Sie den Tiegel mit dem Filter schrag auf ein Tondreieck und erhitzen
den Tiegelboden mit dem Gasbrenner. Dies mu® 1a ngs am geschehen,
damit das Papier sich alimahlich in Kohlenstoff zersetzen kann; entweichende
weile Nebel begleiten diesen Vorgang. Achten Sie darauf, daBl die Flamme
nicht die Rauchgase entziindet, denn das Papier darf nicht brennen.
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Sind im Tiege! nur noch schwarze Flocken, d. h. Kohlenstoff und der Nieder-
schlag sichtbar und entweichen keine Rauchgase mehr, ist die erste Ver-
aschungsphase beendet. :

Das weitere Veraschen und Gliihen kann mit dem Gasbrenner am Arbeitsplatz
durchgefiihrt werden. Erhitzen Sie den Tiegel auf einem Tondreick so langsam,
daR der restliche Kohlenstoff bei ausreichendem Luftiberschud vollstandig
verbrennen kann. o

Das entstandene rétliche (rostfarbene) Feo>O3 wird noch 20 - 30 min gegluht.
Dann lassen Sie die Tiegel im Exsikkator 40 min abkiihten und wiegen sie auf
der Analysenwaage. Wiederholen Sie das Gluhen, Abkuhlen und Wiegen, bis
eine Massenkonstanz erreicht ist.
Auswertung: \

Das Protokoll erstellen Sie entsprechend dem Musterprotokoll auf der Seite
132.

Gravimetrischer Faktor fir die Umrechnung von Eisenionen aus Eisenoxid:

M(Fe)* 2 2 x 56847 g » mof”

= T = 06994
M(Fex03) 159,692 g * mol’

fG=

In die Berechnung des gravimetrischen Faktoré geht die Molmasse von Eisen
mit dem Faktor zwei ein, da ein mol Eisen(ll)-oxid zwei mol Eisen ,enthalt".

Als Ergebnis geben Sie die Menge Eisen in der Stammldsung an.
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6.3.3 Gravimetrische Bestimmung von Sulfat

Gerite: 1 MeRkolben, 100 ml
1 Vollpipette, 20 ml
1 Saugkolben-MeBpipette, 5 ml
1 Heizplatte oder Laborgasbrenner mit Ceranplatte, Vierful
1 Tondreieck, Dreifu3, Laborgasbrenner
3 Bechergléaser, 400 ml (hohe Formy
3 Siedestibe
1 Blirette, Stativ, Birettenhalter
. 3 Uhrgléser (passend auf Becherglaser)
Reagenzglaser )
.Absaugvorrichtung: Vakuumpumpe
Woulffsche Flasche mit Beltiftungshahn und Ver-
bindungsschlduchen
Saugflasche mit Stopfen und Tulpe
" 3 Porzellanfiltertiegel A 1
Es kann auch mit Blaubandfilter gearbeitet werden.
Trockenschrank )
Exsikkator -
Analysenwaage (+/- 0,1 mg).

Chemikalien: Ausgabelésung: Fir Ubungs- und Wertungsanalysen sollte die
: StafnmlésUng 600 bis 1000 mg Sulfationen enthalten.
Salzsaure c(HC!) = 2 moll
- Bariumchloridiésung c(BaCly) = 0,2 mol/l als Féllungsmittel
Salpetersaure, c(HNO3) = 2 mol/l
Silbemitrat, c(AgNO3) = 0,1 molAl

Sulfationen werden in salzsaurer Lésung als Bariumsulfat gefallt.

NapSOy4 + BaClp —> BaSO4 4 + 2 NaCl

Die Fallungsform ist in diesem Fall auch die Wageform
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.Durchfiihrung N

Die im 100-ml-Meflkolben befindliche Analysenlésung - flllen Sie . mit dest.
Wasser bis zur Markierung auf. Dann mischen Sie diese und pipettieren davon
einen aliquoten Teil von 20 mt in ein 400-ml-Becherglas. Dazu geben Sie 5 m!
Salzszure und verdiinnen mit dest. Wasser auf ein Volumen von ca. 200 mi.
Stellen Sie so drei Proben her.

Die Ansatze werden mit einem Siedestab versehen und zum Sieden erhitzt.
In der Zwischenzeit filllen Sie das Fiallungsmittel (BaCly-Lsg.) in eine Birette.
Dann geben Sie tropfenWeise unter stindigem Rihren das Féllungsmittel zu
der siedenden Losung. Ist eine leichte Tribung zu erkennen, unterbrechen Sie
die Zugabe fir etwa 3 bis 5 Minuten, wobei Sie langsam weiterrithren. Unter
standigem Rahren geben Sie weiteres' Fallungsmittel zu, maximal 1,5 m{/min.
'Beachten Sie, daR die Fallung stets in der siedend heiRen Probe erfolgt.
' Zwischenzeitlich lassen Sie den Niederschlag absitzen und prifen auf voll-
sténdige Fallung. ' A
Bildet sich kein weiterer Niederschlag, kochen Sie das Gemisch fiir etwa
10 Minuten.-Dann decken Sie das Becherglas mit dem Uhrglas ab und lassen
die Probe auf Raumtemperatur abkiihlen. Vor der Filtration priifen Sie bei
Raumtemperatur nochmals auf vollstindige Fallung. Fallt noch Bariumsulfat
aus, muB die Probe erneut erhitzt und Fallungsmittel zugegeben werden. Uber-
fuhren Sie den Niederschlag quantitativ in den massenkonstanten und ge-
wogenen Porzellanfiltertiegel und waschen den Filterrickstand mit kleinen
Portionen heiRem dest. Wasser chloridfrei. )
Beachten Sie dabei die Arbeitstechniken, die im Kapitel 5 beschrieben sind.
Nach etwa achtmaligem Waschen priifen Sie, ob die Chloridionen vollstandig
auégewaschen sind. )
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Priifung auf Chloridionen:

Entleeren Sie die Saugflasche und spilen sie gut mit dest. Wasser aus! Geben
Sie eine neue Portion Waschwasser auf den Niederschlag, saugen ab und
geben das Filtrat in ein sauberes Rea’ge’nzglés. Sauern Sie diese Wasch-
wasserprobe'mit verdiinnter Salpetersaure an und tropfen etwas Silbernitrat-
lésung dazu. Bildet sich ein Niederschlag durch entstehendes Silberchiorid,
muB das Bariumsulfat weiter gewaschen werden.

Anmerkung: Haufig werden durch nicht vollstdndig gereinigte Gerdte noch
Chloridionen vorgetéduscht.

Sind keine Chloridionen mehr nachweisbar, ist das Waschen des Nieder-
schlags beendet.

Trocknen und Gliihen der Probe

Die Tiegel mit dem Bariumsulfat trocknen Sie etwa 45 min bei 130°C im
Trockenschrank. AnschiieRend glihen Sie die Proben bis zur Massenkonstanz
(mindestens fur eine halbe Stunde) bei 700°C. Lassen Sie die Proben auf
Raumtemperatur im Exsikkator abkihlen und ‘wiegen Sie danach die Tiegel auf
der Analysenwaage.

Molare- Massen: M(Sulfat) = 96,06 g/mol, M(Bariumsulfat) = 233,39 g/mol,
Berechnen Sie die Sulfatmenge in der Stammldsung (g/ml) in Anlehnung an

das Musterprotokoll auf Seite 132. Protokollieren Sie alle Wigungen und
Berechnungen entsprechend dem Musterprotokoll.
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7 Volumetrische Bestimmhngen

Eine weitere Methode zur Gehaltsbestimmung von Probeninhaltsstoffen ist die
Volumetrie, auch Maanalyse genannt. Die Volumina der Lésungen werden mit
Buretten, Vollpipetten und MeBkolben gemessen und fiir Berechnungen ge-
nutzt. ‘

Einteilung der Volumetrie

MaRanalytische bzw. titrimetrische Bestimmungen sind im Normalfall besser
durchzufuhren .und liefern uberwiegend schnellere Ergebnisse als gravi-
metrische Methaden. Man unterscheidet folgende titrimetrische Verfahren:

NEUTRALISATIONS- | REDOX- |FALLUNGS- | KOMPLEXOMETRISCHE-

TITRATIONEN

Beispiele fir die Anwendung der MaRanalyse

- die Bestimmung der S&ure- Neutralisationskapazitdt SNK4
- die Bestimmung der S&ure- oder Basekapazitat

- die Bestimmung der Wasserhérte

71 Prinzip der Volumetrie

Gewshnlich wird eine bestimmte Probemenge eingewogen oder abgemessen
und in einem MeRkolben mit einem geeigneten Losemittel (meist dest. Wassér) .
zu einer sogenannten Stammldsung verdudnnt. Mit der Vollpipette wird eine
Teilmenge, d.h. ein aliquoter Teil, entnommen und in einen Weithalserlen-
meyerkolben pipettiert. Dazu kommt soviel ‘dest. Wasser, daR ein aus-
reichendes. Arbeitsvolumen (max.' 150 ml) erreicht wird. Gegebenenfalls
kommen Indikatoren und Hilfsreagenzien hinzu. Dann wird aus der Biirette
soviel MaRlésung (Normlésung) zugegeben, bis der Endpunkt der Reaktion
erreicht ist. Eine farbliche Verénderung des Indikators oder die Farbanderung
der MaBIésung (Eigenindikation) am Aquivalenzpunkt zeigt' das Ende der
Reaktion an. Weil der Gehalt der MaRlésung genauestens bekannt ist und die
zur Reaktion benétigte Menge aus einer Blrette zugegeben wird, ist ein exakt
definiertes Volumen, der VERBRAUCH, ablesbar und somit fiur die stéchio-
metrische Gehaltsberechnung zu verwenden.
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- Ablaufschema einer volumetrischen Bestimmung

Untersuchungsmaterial

vorbereitende Arbeiten (Filtration etc.)

Probemenge—) oder Stammlssung

aliquoter Teil

MaBlosung——f !I[‘ig;'ig;%r

Aquivalenzpunkterkennung

‘Verbrauch der MaBIbsung ermittein

Berechnung der Stoffportion

~ Berechnung der Konzentration
in der Probe in w, B oder ¢
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7.2 Notwendige Gerite und Chemikalien

7.21 Gerite

Die bendtigten VolumenmeRgefaBe, z.B. MeBkolben, Biiretten und Voll-
pipetten sollen sauber und fettfrei eingesetzt werden. Die Reinigung erfolgt mit
Ublichen Reinigungsmitteln oder speziellen Lésungen. Die Probenfliissigkeiten
und die MaBIdsung sollen in den verwendeten Gefaen weitestgehend voll-
standig ablaufen, .d.h. es sollen keine ‘Tropfen an den GefaBwandungen ver-
bleiben. (siehe dazu auch: Kapitel 2.4) ‘

Die Skala der Burette sollte‘gut erkennbar bzw. ablesbar sein.

7.2.2 MaBlésung bzw. Titrationsmittel

Der Reagenzgehalt der MaRlésung wird -als Stoffmengenkonzentration \ in
mol/Liter angegeben; beispielsweise der Gehalt einer SalzsduremaBlésung als
¢(HCI) = 0,1 molA.

MaBlssungen kénnen durch Verdiinnen konzentrierter oder durch Lésen fester
Reagenzien hergestellt werden.

Der Laborhandel bietet viele gebrauchsfertige MaRlésungen an. Dazu gehoren
auch Ampullenkonzentrate (Titrisole, Fixanale, Indranale). ‘

7.23 Indikatoren

Indikatoren finden AnwendUng bei Neutralisationstitrationen, komplexo-
metrischen Titrationen und Fallungstitrationen..

Meist sind Indikatoren organische Substanzen, die eine Eigenfarbe aufweisen.
Diese Farbe &ndert-sich, sobald geringe Mengen des Titrationsmittels mit dem
Indikator reagieren. Das kann aber nur dann geschehen, wenn die zu be-
stimmende Substanz schon vollstandig mit der MaBlésung umgesetzt wurde.

Indikatoren zeigen durch Farbénderungen an, ob der Aquivalenzpunkt
bzw. der "Endpunkt” einer Titration erreicht ist. '

in entsprechenden Tabellenbtichern findet man eine Auflistung der Indikatoren

und deren Anwendungsgebiete. Darin sind deren Umschiagsbereiche und
Farben angegeben.
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Die Menge des zugesetzten Indikators sollte so klein wie mdéglich gehalten k
werden, es genlgen oft 2 - 4 Tropfen. Wird zuviel Indikator verwendet, ergeben
sich- Fehler durch den "Eigenverbrauch” des jeweiligen Indikators (Indikator-

* fehler).

In manchen Faillen ist der Zusatz eines Indikators nicht erforderlich, besonders

bei- Redox-Titrationen wird Uberwiegend die Eigenfarbung der MaBIésung ge-
nutzt. -

Beispielsweise zeigt sich das Reaktionsende, bzw. der Aquivalenzpunkt beim
"Kaliumpermanganatverbrauch” durch eine leichte Rot(Rosa)farbung der Probe -
an. In diesem und anderen Fallen spricht man dann von der “E ige n - |
indikation der MaBlésung*®
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7.3 Durchfiihrung von MaBanalysen

Im allgemeinen steht eine MaBlésung zur Verfugung. Zwei Moglichkeiten sind
gegeben: Die Probe wird direkt abgemessen und titriert oder aus der abge-
messenen Probe wird eine Stammlésung hergestellt, von der dann Teilmengen,
d.h. aliquote Teile abgemessen und titriert werden. Die letztgenannte Vor-
gehensweise bietet mehr Sicherheit- und erméglicht auch eine bessere
Eigenkontrolle. ‘ ,

Im Normalfall wird zuerst eine sogenannte "Vortitration" durchgefiihrt, an-
_ schlieBend erfolgen zwei oder drei "Hauptitrationen”. Dies ist notwendig, damit
zuerst der Indikatorumschlag und daraus der ungefahre Verbrauch bestimmt
werden kann. Deshalb werden aus der vorliegenden (hergesteilten) Stamm-
l6sung drei oder vier Teilmengen, d.h. aliquote Teile abpipettiert und analysiert. -

7.31 Vortitration

Die Vortitration erfolgt mitder ersten Teilmenge relativschnell, d.h.
die MaBldsung wird relativ schnell zugegeben. Ist an der Eintropfstelle eine
Farbdnderung zu beobachten, wird die Zugabe verlangsamt. Je langer die
Farbédnderung bestehen bleibt, um so langsamer erfolgt die Zugabe der MaR-
l6sung und das Umschwenken der Probe wird intensiviert. Letztlich wird die
MaBiosung tropfenweise zugegeben. Bedingt durch die schnelle Zugabe und -
durch die gewollte Ubertitration liegt nun ein "Anhaltswert" fiir die eigentliche
Bestimmung vor. So wird der ungefahre Verbrauch an MaBlésung und vor
allem die zu erwartende Farb&nderung des Indikators ersichtlich.

7.3.2 ~ Haupttitrationen

Die Hauptitrationen erfolgen mit den anderen Teilmengen. Dabei wird die
MaBlésung jeweils so lange rasch zugegeben, bis ein Verbrauch von ca.
1,5 - 2,0 ml vor dem "Anhaltswert" aus der Vortitration erreicht ist. Dann erfoigt
die Zugabe tropfenweise. Dabei muB das Volumen des Tropfens, der die Farb-
anderung bewirkt, so klein sein, dal es an der Burette nicht mehr genau ab-
lesbar ist. Die genaue Vorgehensweise wird im Versuch Titrationstbung be-
schrieben und auch von dem Ausbildungspersonal demonstriert. Auf jeden Fall
ist bei Titrationsende und dem Ablesen des Verbrauchs die-jeweilige Nach-
laufzeit der Birette zu beachten. Mit der dritten und (vierten) Teilprobe wird,
bei gleicher Vorgehensweise, der ermittelte Verbrauch an MaBlésung bestéatigt.
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7.4 Titrieriibungen mit verschiedenen Indikatoren

Gerate: 1 Burette, 50 mi
1 Stativ mit Burettenklarhmer
1 Vollpipette, 25 ml,
1 Peleusball -
3 Weithalserlenmeyerkolben, 300 ml
1 Becherglas, 150 mi
Papierunterlage weif}

- Chemikalien: Indikatorlésungen: Methylrot, Phenolphthalein,
1 | MaBlésung, Natronlauge, c(NaOH)= 0,1 mol/l -
1 | Probeldsung, Salzsaure, c(HCI) ~ 0,1 mol/l hergestelit.

Durchfthrung: .
" Spiilen sie zuerst die saubere Birette mit der MaBlésung, c¢(NaOH)=0,1 mol/l,
vor. Dies geschieht, indem Sie etwa 3 bis 5 ml von der Natronlauge einfillen

und die Burette so drehen und bewegen, dal die gesamte Innenwandung “

benetzt wird. Lassen Sie die MaBldsung Uber den Birettenhahn ablaufen und
entsorgen Sie die L&sung als Abfall. Insgesamt soll das "Vorspilen" noch
dreimal wiederholt werden. Fiillen Sie dann die Brette luftblasenfrei bis tber
die "Null-Markierung". Bevor Sie die Uberstehende MaBldésung Uber den
Barettenhahn ablaufen lassen, prifen Sie, ob die Birette wirklich senkrecht
eingespannt ist! Dann stellen Sie den Meniskus der Flussigkeit auf die "Null- . -
“Markierung" ein. ‘ '

Voriibung: . ~

Geben Sie aus der Burette durch vorsichtiges, langsames Aufdrehen des
Hahns einen Tropfen der MaBldsung in ein kleines Becherglas. Lesen Sie den
Flussigkeitsstand ab. Ist das Volumen gréer als 0,1 ml, wiederholen Sie den
Vorgang. Ist das entnommene Volumen kieiner als-0,1 ml, lassen Sie soviel
* MaBldsung ab, daB der nichste Skalenstrich erreicht wird. Dann entnehmen
Sie solange kleine Tropfen, bis mindestens drei oder vier dieser Tropfen ein
Gesamtvolumen von 0,1 ml-haben. Diese kleinst méglichen Tropfen werden als
"optimale Tropfen" bezeichnet. Bei der. eigentlichen Titration sind solche ge-
" ringen Mengen notwendig, um die Indikatorfarbe zu #ndem, wenn der Um-
schlagspunkt fast erreicht ist. AnschlieRend fillen Sie die Blrette wieder auf
und stellen auf die Nullmarkierung ein.
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Probenvorbereitung:

Bereiten Sie drei Proben vor:

25 ml der vorliegenden Salzs3ure werden in einen sauberen 300-mi-Weithals-
erlenmeyerkolben pipettiert und mit destilliertem Wasser verdinnt (ein Gesamt-
volumen von max. 150 ml entsteht). Dazu geben Sie 3 Tropfen Indikatorlésung.

Titrierdbung mit Methylrot:

Methylrot &ndert seine Farbe von ROT (S&ure) nach GELB oder umgekehrt. Mit
Laugen zeigt dieser Indikator eine gelbe Farbe. Wahrend der Titration ist eine
orange Mischfarbe zu beobachten. Wenn diese sichtbar wird, beginnt die Zu-
gabe der "optimalen Tropfen".

Die Salzsaure wird gegen die Natronlauge-MaBlosung titriert, d.h. aus der
Birette lassen Sie langsam Natronlauge in die Vorlage tropfen (nicht als zu-
sammenhadngender Strahl herausflieBen lassen!). Wihrend der Zugébe (immer
. etwa 1 ml Portionen) wird der Eﬂenmeyerkolbén sténdig umgeschwenkt und
die Farbe der Lésung beobachtet. Farbdnderungen sind gut erkennbar, wenn
ein weilles Papier (2.B. Filterpapier) als Unterlage genutzt wird.

Nach der Zugabe von X ml Titrationsmittel ist an der Eintropfstelle eine andere
Farbe (orange Miséhfarbe) zu beobachten. Nun tropfen Sie die Titrationslésung
langsamer als vorher zu, dabei ist der Erlenmeyerkolben wieder stdndig umzu-
schwenken und die Farbung zu beobachten. Sobald der Umschlag nach gelb
erfolgt ist, lesen Sie den Verbrauch ab und notieren sie ihn. Geben Sie einen
weiteren Tropfen aus der Burette zu und stellen Sie fest, ob die Losung ihre
Farbe behalt. Andernfalls missen Sie weitertitrieren. Die so richtig - titrierte
Probe (besitzt die entsprechende Farbe), dient als Farbvergleich fiir die nach-
folgenden Titrationen. . '

Titriertibung mit Phenolphthalein:

Die drei Proben bereiten Sie wie vorher beschrieben vor. Dleser Indikator zeigt
in sauren Lésungen keine Farbe, er ist FARBLOS . In alkafischen Losungen ist
eine ROTE Farbe oder ein ROSA Farbton zu sehen

Die Vorgehensweise ist bei dem vorherigen Versuch genau beschrieben.
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7.5 Bestimmung des Gehaltes an Natronlauge

Gerate: 1 Blrette, 50 ml
- 3 Weithalserlenemeyerkoiben, 300 ml
1 Vollpipette 20 ml
1 MeRkolben, 100 ml
1 Peleusball

Chemikalien: SalzsauremaBlésung, c(HCI) = 0,1 mol/l
Indikatorlésung, w(Methylrot) = 0,001 in Ethanol,
Umschlagsbereich pH 4,4 - 6,2 .
. Die Probe erhalten Sie vom'AusbiIdungspersonaI in den aus-
liegenden 100 ml MeBkolben abgefiillt.

Methode: Neutralisation

Reaktionsgleichung: NaOH + HCI —> NaCl+ H20

Durchfiihrung:

Fillen Sie die im MeRBkolben befindliche Probe mit dest. Wasser bis zur
Markierung auf und durchmischen die Lésung durch vorsichtiges Um-
schwenken. Mit der Vollpipette pipettieren Sie davon 20 ml in den Erlen-
meyerkolben und geben soviel dest. Wasser dazu, bis die 150 ml Markierung
. erreicht ist. Auf diese Weise werden drei Proben vorbereitet. Zu jeder Probe
geben Sie drei Tropfen Methylrot. Die gelbe Probe wird gegen die titerbekannte
'Salzsaure titriert; der Aquivalenzpunkt ist erreicht, wenn' nach einer orangeh
Zwischenfarbe eine Rotfarbung sichtbar ist.

Protokoll, Ergebnisangabe

Siehe Musterprotokoll 7.5.1

Geben Sie die Menge der Lauge in der Stammldsung an:

2B mg NaOH in 100 ml Stammldsung oder
«t veeeeree. Mmol NaOH in 100 ml Stammldsung
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751 Musterprotokoli: Volumetrische Bestimmung von NaOH

Methode:
Stammlésung:
aliquoter Teil:

Indikator:
Mafliésung:

Reaktionsgleichung:

Berechnungen:

Verbrauch an Maf3lsung:

Neutralisation

100 ml NaOH

20 ml NaOH

Methylrot

Salzséure, ¢(HCI) = 0,1 mol/l

ml
mi
mi
mi

NaOH + HCI — NaCl + HoO

1 mi Salzsaure, c(HCI) = 0,1 mol/l ist 3,9997 mg NaOH aquivalent

Molmasse (NaOH) = 39,997 g/mol

Ergebnis: R(NaOH) = mg/100 ml Stammidsung

c(NaO‘H) = mmol/100. ml Stammldsung
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76 Bestimmung des Gehaltes an Schwefelsdure

Gerste: 1 Birette, 50 mi
3 Weithalserlenmeyerkolben, 300 mi
1 Vollpipette, 25 ml
1 MeRkolben, 100 ml
1 Peleusball

Chemikalien: 'Natronlaugemalllésung, ¢(NaOH)= 0,1 mol/l, Titer 1.000
Indikatorlésung: Methylrot, w(Methylrot) = 0,001 in Ethanol,
"~ Umschlagsbereich pH 4,4 - 6,2
Die 'Probelésung erhalten Sie vom Ausbildungspersonal.

‘Methode: Neutralisation

Reaktionsgleichung: H2SO4 + 2 NaOH —» NagSO4 + 2 Ho0

\

Durchflihrung:

Fallen Sie die erhaltene Probe im MeRkolben auf und durchmischen die
Lésung. Pipettieren Sie jeweils eine aliquote Menge in drei Erlenmeyerkolben.
Geben Sie soviel dest. Wasser dazu, bis das ubliche Arbeitsvolumen erreicht

ist und versetzen die Probe mit Methylrot. Titrieren Sie bis eine Farbinderung |
von rot Gber orange nach gelb erfolgt. Es. sollten drei Gbereinstimmende Er- ;
gebnisse vorliegen. '

Das Protokoll erstellen Sie analog dem Musterpkotokoll Seite 149. Als Ergebnis
geben Sie die Stoffmengenkonzentration. und die Massenkonzentration be-
zogen auf das Gesamtvolumen lhrer Probe an.
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1.7 Bestimmung des Gehaltes an Essigsaure

Gerite: 1 Burette, 50 ml
3 Weithalserlenmeyerkolben, 300 ml
1 Vollpipette, 20 mi
1 Metkolben, 100 ml
1 Peleusball

Chemikalien: NatronlaugemaBlésung, c(NaOH)= 0,1 mol/l
Indikatoridsung: Phenolphthalein, w(Phenolp.)=0,1% in Ethanol,
Umschlagsbereich pH 8,2 - 9,8
Sie erhalten vom Ausbildungspersonal eine Probelésung

Methode: Neutralisation

Hinweis:

Bei der Titration schwacher Séuren muB ein Indikator gewahlt werden, dessen
Umschlagsbereich im Basischen liegt. Wihrend der Titration entsteht Natrium-
acetat, das in der Lésung hydrolysiert und somit eine alkalische Reaktion
hervorruft (pH 7,9 - 8,8). Deshalb ist fur diese Bestimmung Phenolphthalein
vorgesehen, dessen Umschlagsbereich zwischen pH 8,2 - 9,8 liegt. ‘

Reaktionsgleichung: CH3COOH + NaOH —> CH3COONa + Hp0

Durchftihrung:

Stellen Sie wie Ublich die Stammlésung her und nehmen drei Teilmengen fir
die Titration. Zu jeder Probe geben Sie drei Tropfen Phenolphthalein. Die farb-

. lose Probe wird gegen die-Natronlauge-MaRlésung titriert; der Aquwalenzpunkt

ist erreicht, wenn eine leichte Rotfarbung sichtbar ist.
Die Rotfarbung muf mindestens fur die Dauer von 1 Minute sichtbar bleiben.

Das Protokoll erstellen Sie analog dem Musterprotokoll Seite 149. Als Ergebnis

geben Sie die Stoffmengenkonzentration und die Massenkonzentration be-
zogen auf das Gesamtvolumen lhrer Probe an.
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8 Trennung und qualitative Nachweise von lonen

In den Bereichen Abfall, Abwasser und Wasserversorgung ist es in einigen
Falien erforderlich, vorliegendes Probematerial auf bestimmte anorganische
Substanzen zu untersuchen. Dabei ist in manchen Fallen nicht unbedingt die
Menge, sondern die Anwesenheit einer Substanz von Interesse, weil diese
, gegebenenfalls unerwiinschte Reaktionen verursacht oder in irgendeiner Weise
schadigend wirkt. Beispielsweise sind Eisen- oder Manganverbindungen im
Trinkwasser unerwinscht oder hohe- Sulfatgehalte wirken im Kanalnetz
korrodierend auf Beton. Zur Suche und zum Nachweis von Substanzen werden
die Methoden der qualitativen Analyse angewandt.

ANALYTISCHE CHEMIE

\

- qualitative Analyse quantitative Analyse
Farb- Fallungs- (| Verdrangungs-
reaktion reaktion reaktion

In der qualitativen Analyse werden ausgewdahite chemische Reaktionen, wie
zum Beispiel Fallungsreaktionen, Farbreaktionen und Verdrangungsreaktionen
zur Substanzerkennung genutzt. Ebenso werden verschiedene Trennverfahren,
wie beispielsweise die Filtration oder das Zentrifugieren angewandt. Die Vor-
. schriften der qualitativen Analyse beschreiben Kombinationen dieser Verfahren
und stellen hohe Anforderungen an das chemische Wissen. Um eine solche
Analyse richtig durchzufuhren, sind nicht nur Grundkenntnisse (ber das
chemische Verhalten der Stoffe erforderlich, sondern auch viel Ubung be-
zliglich der systematischen Arbeit. Zu den wichtigen Voraussetzungen fir die
Durchfihrung einer qualitativen Analyse geh6ren Kenntnisse Uber die
chemischen Eigenschaften, das Aussehen, bzw. die Férpe der jeweiligen Sub-
stanzen und der herzustellenden Nachweisverbindungen.
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In den folgenden Versuchen sollen einfache Nachweisreaktionen fir Kationen
und Anionen vorgestellt und gelibt werden, so daB einige Substanzen
identifiziert werden kénnen. Diese Versuche sind weitestgehend stérungsfrei,
wenn die hier beschriebenen Arbeitstechniken eingehalten werden und einige -

Kenntnisse {iber eventuell stérende Stoffe Vorliegen. '

8.1 Arbeitsweise in der qualitativen Analyse

' @ Sicherheitshinweis: |

Chemikalien werden grundsatzlich nicht mit den Handen angefafit, verwenden|-
Sie deshalb immer Spatel oder Tropfflaschen.

Gasende Substanzen werden grundsétzlich nur in einem Abzug aufbewahrt,
dort verarbeitet und auch dort sofort entsolgt, wie zum Beispiel konz. Salzséure
und konz. Salpetersaure. ;

Auch Nachweisreaktionen, bei denen schﬁdigendé Dampfe auftreten, z.B. bei.
dem Phosphat- oder Nitratnachweis, miissen im Abzug durchgerhrt werden.

In der qualitativen Analyse ist es nicht tblich, daB Flssigkeitsmengen exakt,
d. h. mit MeRpipetten oder mit MeBzylindern abgemessen werden.

Werden im Reagenzglas Lésungen erhitzt, soll immer eine Reagenzglas- -
klammer benutzt werden. Das Erhitzen soll so erfolgen, daB sich das Reagenz- !
glas etwa 15 - 20 cm U b e r der Brennerflamme befindet. Dabei ist es schrag -
‘zu halten. Der obere Flussigkeitsrand soll sich Uber der Flammenspitze | ‘
befinden. Durch standiges leichtes Schitteln wird die Flissigkeit in Bewegung
gehalten, so daR ein gleichmaBiges Erhitzen gewahrleistet ist und ein Siede-
verzug vermieden wird.

@ Sicherheitshinweis:

‘Halten Sie Reagenzgldser stets so , daB bei einem eventuellen Verspritzen
weder Sie noch andere getroffen werden. Empfehlenswert ist, das Erhitzen
zuerst mit dest. Wasser zu Gben.
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8.2 Arbeitsmittel

Chemikalien:
Alle Chemikalien sollen von " p. A. Qualitat " sein (fur die Analyse geeignet).

Eisen(ll)-und Eisen(lll)-salze: -chlorid, -sulfat, -nitrat -carbonat
Kupfersalze: -sulfat, -chlorid, -carbonat, -nitrat
Aluminiumsalze: -chlorid, -sulfat

Nickelsalze: -chlorid, -sulfat, -nitrat, -carbonat
Mangan(ll)-salze: -chlorid, -carbonat, -sulfat

Ammoniumsalze: -sulfat, -chlorid-, carbonat

Natriumsalze: -chlorid, -sulfat, -nitrat, -carbonat, -phosphate
Natriumsulfid l '
Natriumhydroxid (fest)

Bleiacetat oder Bleiacetatpapier

Konzentriertes Wasserstoffperoxid (Perhydfol) in handelsiiblicher Konzentration
und eine L&sung mit w(H202)=0,06.

Konz. Schwefelsaure, konz. Salpetersiure in har)delsi]blicher Form

Ammoniumhydroxid, Natronlauge, Salz- , Salpeter- und Essigséure j'eweils mit
Clornnn. ) = 2 mol/l. Die vorgenannten Lésungen werden in den Versuchsbe-
schreibungen als verdinnte Laugen bzw. Sauren bezeichnet.

Schwefelséure, c¢(H2804)= 1 mol/l .

Silbernitratibsung, c(AgNO3) = 0,1 mol/l

~ Bariumchloridiésung, c(BaClp) = 0,1 mol/l -
Bariumhydroxidiésung, gesattigt

Ammoniummolybdatiésung

Kaliumhexacyanoferrat(ll)-Lésung, c(K4[Fe(CN)g]) = 0,1 mol/l
Kaliumhydroxidlésung, w(KOH) = 0,10

Ammonium - oder Kaliumthiocyanat

Alizarin S - Lésung, w(Na-Alizarinsulfonat) = 0,001
Diacetyldioximl8sung (Dimethylglyoxim) w(Diacetyldioxim)= 0,01
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Gerite:
Standflaschen, 250ml fur die Saure- und Laugenl$sungen
Fur die verschiedenen Reagenzldsungen Kunststofftropfflaschen, 100 mi

Fir die lonennachweise werden benatigt:

Reagenzglasgestell mit Abtropfstangen
15 Reagenzgldser -
4 Erlenmeyerkolben, 100 ml
Je 2 Bechergldser mit 50, 100, 150 und 250 ml Fassungsvermogen
1 MeRzylinder, 25 mi
1 Reagenzglasklammer
1 Spatel
1 Loffelspatel
3 Uhrglaser
" 1 Analysentrichter mit Filterpapier fiir qualitative Zwecke
Spritzflasche, 500 ml fur dest. Wasser
1 gebohrter Gummlstopfen (passend fur Reagenzglaser) mit Einleitrdhrchen
1 Garr6hrchen
1 Laborgasbrenner
1 Ceranplatte mit VierfuR
1 Filtriergestell

@ SicherheitshinWeis:

Sie bendtigen als personliche Schutzausrtstung saurefeste Handschuhe und
Schutzbrille.
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8.3 Ubungen zur qualitativen Analyse

'Die folgenden Aufgaben sollen durchgeftihrt werden, b e v or die Einzelnach-
weise gelbt werden

8.3.1 Umgang mit Chemikalien

Die folgenden Chemikalien sollen betrachtet und beschrieben werden:
Eisen(ll)- und Eisen(lll)-salze: -chlorid, -suifat, -nitrat -carbonat ) \
Kupfersalze: -sulfat, -chlorid, -carbonat, -nitrat ‘
Aluminiumsalze: -chlorid, -sulfat

Nickelsalze: -chlorid, -sulfat, -nitrat, -carbonat

Mangan(ll)-salze: -chlorid, -carbonat, -sulfat

Ammoniumsalze: -sulfat, -chiorid-, carbonat

Natriumphosphate, Natriumsulfid, Natriumcarbonat

Aufgaben

1. Welche Gefahrensymbole zejgt der jeweilige Chemikalienbehélter?

-2. Welche Gefahren gehen von der jeweiligen Substanz aus (siehe R - Sitze)?
3. Welche SicherheitsmaRnahmen miissen ergriffen werden (S|ehe S - Satze)?
4. Welche Farbe haben diese Verbindungen ?

5. Welche Salze sind in Wasser léslich ?

Beantworten Sie alle Fragen schriftlich und diskutieren Sie das Protokoll mit
lhrem Ausbildungspersonal. '

8.3.2 Dosieriibung

Geben Sie mit Hilfe einer Spritzflasche eine beliebige Menge dest. Wasser in
ein Reagenzglas und vergleichen Sie die jeweilige Fiillmenge bzw. Fullhdhe mit
der Skala eines 25-mi-MéRzylinders. Danach halten Sie beide Gerite neben-
einander und markieren Sie am Reagenzglas die Fillhéhen fir 1-, 2-, 5- und
10 ml Portionen. Uben Sie dieses Dosieren auch an einem nicht markierten
Reagenzglas. Ebenso ist es sinnvoll, die Entnahme aus den kleinen Labor-
standflaschen zu tUben.

é Sicherheitshinweis:

‘Grundsétzlich werden Reagenzglaser nur zu 2/3 gefilit-
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8.4 . Anionennachweise

Vorbemerkungen zu den Einzelnachweisen:

Verwenden Sie fiir die Nachweise von Sulfid, Sulfat, Chlorid, Nitrat wélrige
Losungen der entsprechenden Salze. Sie sollten jeweils etwa 50 g (ml) Lésung
herstellen, wobei der Massenanteil ca. w(Anion)= 0,01 betrigt.

. Der Carbonat- und Phosphatnachweis wird direkt aus der Ursubstanz durch-
gefiihrt.

Beispiel: _

Es wird mit gerundeten molaren Massen gerechnet!

NaCl mit der molaren Masse 585 g/mol enthélt 35,5 g Chloridionen.
Wieviel g NaCl sind notwendig, wenn 50 g (ml) L8sung mit w(CI)=0,01 herzu-
stellen ist? -

35,5 g Chloridionen sind in 58,5 g NaCl
1,0 g Chloridionen sindin x g NaCli

X = 58,5g-1,0g
~ 3559
X=165g

Far 100 g Lésung werden 1,65 g NaCl benétigt; fur 50 g chioridhaltige Lésung
benstigen Sie demnach 0,82 g NaCl. . '

Es genigt, wenn Sie diese Menge grob auf einer Waage abwiegen und in
50 mi dest. Wasser lésen.

Sie oder das Ausbildungspersonal berechnen die notwendigen Substanz-
mengen fir den Sulfid-, Sulfat- und Nitratnachweis und stellen entsprechende
Lésungen her. Fir jeden Einzelnachweis verwenden Sie maximal 5 mi der
jeweiligen Lésung. So kann jeder Nachweis bis zu 10 mal gelbt werden.

Hinweis: _
‘Anstelle von dest. Wasser kann bei allen Versuchen auch vollentsalztes
(entionisiertes) Wasser mit einer Leitfahigkeit kleiner als 15 uS/cm verwendet
werden.
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8.4.1 Sulfidionen-Nachweis -

@ Sicherheitshinweis:

Dieser Nachweis darf nur unter Aufsicht des Ausbildungspersonals'durch-
gefuhrt werden. Schwefelwasserstoff ist giftig. Der Versuch ist nur im Abzug
durchzufihren. ‘ :

Feuchten Sie das Bleiacetatpapier mit dest. Wasser an und kleben es so auf
die konvexe Seite eines Uhrglases. Auf ein zweites Uhrglas geben Sie etwas
Probelésung und fugen etwas verdinnte Salzsaure dazu. Legen Sie nun beide
Glaser ubereinander, der entweichende Schwefelwasserstoff schwirzt das
Papier, weil er mit dem Bieiacetat zu schwarzem Bleisulfid reagiert.

- NagS + 2HCI —> 2NaCl + HoS 1T

H2S + Pb(CH3CO0)2 —> PbS + 2 CH3COOH

8.4.2 Chloridionen-Nachweis

" Geben Sie etwas Probeldsung in ein Reagenzglas und séduern Sie diese mit
verdinnter Salpetersiure an (pH-Wert prifen). Dann fiigen Sie etwa 2 bis 4
Tropfen Silbemitratibsung dazu. Sind Chloridionen vorhanden, bildet sich ein
kasig weiler, volumi‘n‘éser.Niederschlag von Silberchlorid.

NaCl + AgNO3 —> AgCl{ + NaNO3

Nach Zugabe von verd. Ammoniakl&sung 16st sich der Niederschlag wieder auf
(pH-Wert). . . ~ T
Anmerkung:

Br, I~ und Cr042‘-lonen bilden einen gelblichen, gelben oder bréunlichen
Niederschlag. Stérend sind auch: CN- oder SCN--lonen, die einen weilen
Niederschlag bilden. ‘
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8.4.3 Sulfationen-Nachweis

Geben Sie etwas Probeldsung in ein Reagenzglas und séuern Sie diese mit
verdiinnter Salzsdure an. Zeigt die Probe eine saure Reaktion (pH-Wert
prufen), wird die Losung erhitzt. Dadurch wird Kohlenstoffdioxid ausgetrieben
und die Bildung von stérendem Bariumcarbonat vermieden. Nach etwa zwei-
minitigem Sieden werden 2 - 4 Tropfen Bariumchlorid-Lésung zugegeben.
Sind Sulfationen vorhanden, bildet sich ein feiner, weilkristalliner Niederschlag
von Bariumsulfat. Sollte kein Niederschlag entstehen, evil. mit einem Glasstab
ander Innenwand. des Reagenzglases reiben oder die L&sung éin_e Weile
stehen lassen.

NaySO4 + BaClp —> BaSO4 | + 2 NaCl
8.44° Nitrationen-Nachweis

Geben Sie etwas Probelésung-in ein Reagenzglas uﬁd fligen etwas verdinnte
Schwefelsdure dazu. Dann erhitzen Sie die Lésung zum Sieden. Nach etwa
funf Minuten kihlen Sie die Probe unter flieBendem kalten Wasser ab.
Zu der kalten Lésung geben Sie soviel Eisen(ll)-sulfat dazu, daR eine gesattigte
Lésung entsteht (Bildung von Bodensatz). Danach dekantieren Sie einen Teil
der aberstehenden Losung in ein Reagenzglas, der Rest wird zunéchst aufbe-
wahrt. Diese Vorgehensweise hat den Vorteil, daR bei Bedarf von der gleichen
Probe der Nitratnachweis wiederholt werden kann. ‘

@ Sicherheitshinweis:
Iinschlie[&end im Abzug weiterarbeiten J

Nun wird die abdekantierte Losung mit 2 - 3 ml konz. Schwefelsaure unter-
schichtet. Dazu halten Sie das Reagenzglas so schrag, daB keine Losung
Heraustropft.’ Dann geben Sie langsam etwa 2 ml konzentrierte Schwefelséure
dazu. Die Schwefelsaure [&uft an der Innenwandung unter die Lésung. Diese
wird unterschichtet. -
Bringen Sie das Reagenzglas wieder langsam ohne Erschiitterung in die
Senkrechteé. Durch die unterschiedlichen Dichten entstehen somit zwei Filissig-
“keitsschichten. Sind Nitrat-lonen vorhanden, bildet sich an der Grenzschicht ein
amethystfarbener oder brauner Ring aus Nitroéo—Eisen(II)-sulfat.
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2 NaNOg + 6 FeSO4 + 4 HaSO4 = 3 Fep(SO4)3 + NapSO4 + 4 HoO + 2 NOT
2NO + 2 FeSO4 > 2 [Fe(NO)ISO4

Beachten Sie:

Wird der Nachweis aus dem Sodaauszug (vergl. Kap. 8.6) durchgefiihrt, kann
sich ein weiler Niederschlag bilden; der Versuch mu3 dann wiederholt werden
(Fehler durch Fe(lll)-sulfat, -carbonat).

Bei realen Proben kénn der Nachweis durch Bromid-, lodid- oder Nitrit-lonen
gestort werden.

8.4.5 Carbonationen-Nachweis

Beachten: Die Bariumhydroxidlésung darf keine Triibung aufweisen!
Gegebenenfalls ist sie vorher zu filtrieren.

Carbonatnachweis mit einem Einleitréhrchen:

Flllen Sie etwa 5 ml der klaren Bariumhydroxid-L&sung in ein Reagenzglas
Dann versetzen Sie die im zweiten Reagenzglas befindliche Probe mit etwas
verdunnter Salzsdure und setzen schnellstméglich ein Einleitrhrchen mit
Stopfen auf das Reagenzglas; die Spitze dieses Einleitréhrchens tauchen: Sie
in die Bariumhydroxidldsung. Ist bei der Sdurezugabe schon eine Gasbildung
sichtbar, ist dies ein deutlicher Hinweis auf Kohlenstoffdioxid und damit auf
Carbonate. Das freigesetzte Kohlenstoffdioxid entweicht, perit durch die Lauge
und bildet eine Triibbung aus Bariumcarbonat.

NaCO3 + 2HCI = 2NaCl + COp T + H20
Ba(OH); + CO2 = BaCQO3{ + H0

Ist dies nicht zu beobachten, sollte die Probe vorsichtig erwdrmt werden. Dabei
sollte das Reagenzglas so weit von der Heizquelle entfernt bleiben, daR ein
Sieden ausgeschlossen ist. Die Trilbbung muB dann bei austretendem Gasstrom
zu beobachten sein.
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Nachweis mit Garrdhrchen:
Geben Sie in ein sauberes Garrdhrchen soviel gesattigte Bariumhydroxid-
I8sung, daB die Kugeln zur Halfte gefiillt sind. Dann geben Sie eine Spatel-
spitze der festen Probe in ein Reagenzglas und filgen etwa 5 ml verdinnte
Salzséure hinzu. '
Setzen Sie schnell das gef(lllte Garrshrchen auf das Reagenzglas.

Die Reaktion verlduft wie bei dem vorherigen Versuch.

8.4.6 Phosphationen-Nachweis

@ Sicherheitshinweis:

|Der Versuch ist im Abzug durchzuftihren und dort auch sofort zu entsorgen.

Geben Sie eine Spatelspitze der Probe in ein Reagenzglas und fiijgen etwa
4 ml konz. Salpeterséure hinzu.

“Solite eine Gasentwicklung, d. h. ein Aufschdumen zu bemerken sein, erhitzen
Sie die Probe so lange, bis die Gasentwicklung beendet ist!

Auf jeden Fall ist die Probe zum Sieden zu erhitzen. Lost sich der Feststoff

dabei nicht auf, wird die Uberstehende Flussigkeit in ein anderes Reagenzglas

dekantiert. ‘
Dann geben Sie zu der klaren Ldsung ‘einige Tropfen Ammoniummolybdat-
I6sung. Bei Anwesenheit von Phosphationen bildet sich ein gelber, fein-
kristalliner Niederschlag aus Ammonium-tetra-molybdato-phosphat.

Die umfangreiche Reaktionsgleichung entfilit.
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8.5 Nachweis von Kationen

Die folgenden Katiohénnachweise kédnnen nur dann einwandfrei durchgefithrt
werden, wenn die anfangs genannten Chemikalien verwendet werden. Um
Storungen zu vermeiden, sollten Sie auch vorerst keine Chemikalieh mischen.
Die hier aufgefuhrten Nachweise kénnen bei Wasser -, Abwasser- und evtl.
auch bei Abfallproben nur mit sehr groen Einschrankungen genutzt werden.
Sie kénnen héchstens als Hinweis auf die Anwesenheéit von Schwermetallionen
gedeutet werden! Bei einem positiven Nachweis aus einer realistischen Probe
solite der Befund in einem Fachlabor qualitativ und ggf. quantitativ Uberprift
. werden. Die Trennung und die Nachweise von Metallionen aus realen Proben
sind sehr umfangreich und erfordern eine spezielle Ausbildung.

- Die Probelsungen werden mit einer Konzentration von etwa w(Kation) = 0,01
angesetzt. Beispiel. Kupfersalz enthalt ca. 60 % Kupfer. Dementsprechend
wiren etwa 1,7 g Kupfersulfat in 100 ml Wasser zu lésen. Berechnungen fir
die Probel6sungen sind analog zu denen der Anionnachweise.

8.5.1 Kupferionen-Nachweis

Geben Sie etwas Probelosung in ein Reagenzglas. Setzen Sie soviel verdinnte
Ammoniakisung zu, bis die L6sung basisch reagiert.

Sind Kupferionen vorhanden, entsteht eine tiefblaue (kornblumenblaue) Losung
von Tetramminkupfer(ll)-Salz.

CuSO4 + 4 NH4OH - [Cu(NH3)4] SO4 + 4 H20

8.5.2 Eisenionen-Nachweis

Nach Méglichkeit soliten Eisen(lil)-Salze verwendet werden. Durch die Ver-
wendung von Eisen(ll)-Salzen wére vor den eigentlichen Nachweisen eine
Oxidation der Eisen(ll)-lonen erforderllch Aus Arbe|t55|cherhe|tsgrunden solite
dies vermieden werden.

@ Sicherheitshinweis:

Wurde die Probe ‘mit HoO2 oder énderen'OxidationsmitteIn behandelt, sind
diese vollstandig zu verkochen. Es entstehen sonst giftige Gase (Blausaure).
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Nachweis mit Kaliumhexacyanoferrat Ii: ‘

Geben Sie etwas Probeldsung in ein Reagenzglas, und fugen Sie einige
Tropfen Kaliumhexacyanoferrat (Il) zu. Bei Anwesenheit von Eisen(lll)-lonen
- entsteht ein tiefblauer Niederschlag von Tetraeisenhexacyanoferrat (Berliner

Blau).

4 FeClz + 3 K4[Fe(CN)g] => FeylFe(CN)gl3+ + 12 KCI

Nachweis mit Kaliumthiocyanat:

Geben Sie etwas Probeltsung in ein Reagenzglas und fiigen Sie eine kleine
Spatelspitze Kaliumthiocyanat zu. Bei Anwesenheit von Fe3+-lonen bildet sich
eine rote Lésung aus Eisen(lll)-thiocyanat.

FeClz3 + 3KSCN -> Fe(SCN)3 + 3 KCl

\

Anmerkung: Mit diesem Nachweis kdnnen sehr geringe Mengen Fe3+ nachge-
wiesen werden. Diese Methode ist als Spurennachweis fur Trinkwasserunter-
suchungen geeignet. °

8.5.3 Manganionen-Nachweis

Geben Sie etwas Probeldsung in ein Reagenzglas. Setzen Sie ca. 2 ml ver-
dﬂnnte Wasserstoffperoxidlésung und anschlieBend etwas verdiinnte Natron- -
lauge zu. Sind Mn2%-lonen vorhanden, bildet sich ein braunschwarzer,
volumin&ser Niederschlag von Manganoxidiﬁydroxid.

Mn(NOg3)z + H02 + 2NaOH -> MnO(OH)2 4 + 2 NaNO3 + Hp0
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8.54 Aluminiumionen-Nachweis

Geben Sie etwas Probelésung in ein Reagenzglas und soviel KOH
(W(KOH)=0,10) zu, daf der entstehende Niederschlag sich gerade wieder
aufldst. AnschiieBend tropfen Sie Alizarin S - Lésung zu und sauern mit ver-
dunnter Essigsaure wieder an (pH-Wert prifen). Sind AI3*_jonen vorhanden,
entsteht ein roter, flockiger Niederschlag bzw. Farblack.

Die umfangreiche Reaktionsgleichung entfalit.

8.5.5 Nickelionen-Nachweis

Sauern Sie etwas Probeldsung in einem Reagenzglas mit verdinnter Salzsaure
an und figen sie einige Tropfen Diacetyldioximlésung zu. AnschlieRend geben
Sie soviel verdinnte Ammoniaklésung zu, daBl ein pH-Wert zwischen 8 und 9
erreicht wird.

Sind Ni(ll)-lonen vorhanden, entsteht ein roter, volumindser Niederschlag von
Nickeldiacetyldioxim. : '

Die umfangreiche Reaktionsgleichung entfllt

8.5.6 Ammoniumionen-Nachweis

Feuchten Sie ein Stiick Universalindikatorpapier mit dest. Wasser an und legen
es in die konvexe Seite eines Uhrglases. Geben Sie etwas Probelésung oder
Feststoff, 1 - 2 Natriumhydroxidplatzchen und etwas dest. Wasser in ein 50-ml-
Becherglas. Legen sie das Uhrglas mit der Indikatorpapierseite zur Probe, auf
~das Becherglas. Das freiwerdende Ammoniak farbt das Indikatorpapier blau.

NH4Cl + NaOH ‘> NaCl + NHz 1
NH3 + Hp0 -> NH4OH
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8.6 Sodaauszug

‘It der Praxis ist es selten gegeben, dafl lonen stérungsfrei nachweisbar sind.
Damit jedoch ein weitestgehend stérungsfreier Nachweis der Anionen erfolgen
kann, ist die Anwendung eines speziellen Trennverfahrens vorgesehen. Dieser
sogenannte Sodaauszug bewirkt, daB eine Vielzahl stérender Kationen durch
Fallungsreaktionen abgetrennt und durch Natriumionen ersetzt werden. Bei-
spielsweise wiirden Calcium- oder Bariumionen den Nitratnachweis stdren.
Auch Eisenionen, die eine farbige Lésung ergeben, werden wie etliche andere
lonen als Carbonate oder Hydrbxide gefélit und abgetrennt. ‘

8.6.1 Herstellen des Sodaauszuges

Gerite: 1 Erlenmeyerkolben, 100 mi
1 Analysentrichter ‘
Filterpapier fiir qualitative Analysen
5 Reagenzglédser ‘
2 Becherglaser, 150 ml

Chemikalien: Fur die Analyse erstellen Sie oder ihr Ausbildungspersonal ein
Gemisch aus beliebigen Chloriden, Sulfaten und Nitraten. Ver-
mischen und verreiben Sie die Substanzen ( Mérser und Pistill ).

Durchfuhrung

Etwa 1 g der Probe, d.h. der Ursubstanz, werden zusammen mit der fuinf-
fachen Menge wasserfreiem Natriumcarbonat (Soda) in einen 100-ml-Erlen-
meyerkolben gegeben und mit ca. 50 ml dest. Wasser aufgeschlammt. Das
Gemisch wird bis zum Sieden erhitzt. Dann 148t man es bei kleiner Brenner-
flamme mindestens funf Minuten weiter sieden.

@ Sicherheitshinweis:

Bei evtl. Uberkochen der Probe beseitigen Sie die Verschmutzung sofort mit
viel Wasser.
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Filtrieren Sie den heifen Sodaauszug Ul?er“den Papierfilter in ein 150-mi-
Becherglas. Das Filtrat mu klar und farblos sein. Vorteilhaft ist es, wenn Sie
gleich nach dem Filtrieren jeweils etwa 3 bis 5 ml Sodaauszug fiir jeden Nach-
weis in ein Reagenzglas filllen. Den restlichen Sodaauszug sollten Sie  mit
einem Uhrglas abdecke‘n und als Reserve beiseite stellen. Der Rickstand .im
Filterpapier ist ordnungsgemaR zu entsorgen. i
Anmerkung fur den Fall, dal Kupfersalze verwendet werden:

Ist das Filtrat blau oder schwach blaulich, dann wurden vorhandene Kupfer-
lonen nicht vollstdndig abgetrennt. In diesem Fall stellen Sie einen neuen
Sodaauszug her und nehmen nur 2/3 der ursprilnglichen Sodamenge. Ggf.
muR die Sodamenge noch weiter reduziert werden. '

8.6.2 Nachweise aus dem Sodaauszug

Aus der Lésuhg des Sodaauszugs sind die Chlorid-, Sulfat- und Nitrationen
nachzuweisen. Beachten Sie dabei die Anmerkungen und Hinweise zu den
vorher beschriebenen Einzelnachweisen! ‘

Bei jedem Nachweis ist zu prifen, ob ausreichend Séure zugegeben wurde.
Dies geschiehnt am besten so, daR mit einem Glasstab etwas von der
anges#uerten Probe entnommen und auf ein Stiick pH-Papier gegeben wird.

é} Sicherheitshinweis:

Bei Verwendung des Sodaauszugs beachten Sie, daR die Zugabe von ver-
dinnten Sauren zu der jewéiligen Probe portionsweise und langsam erfolgt. Bei
schneller Zugabe wilrde die Probe durch heftig entweichendes Kohlenstoff-
dioxid verspritzen.

8.7 Versuche zur qualitativen Bestimmung unbekannter Salze

Ihr Ausbildungspersonal gibt lnnen mehrere verschiedene Gemische, die auf
alle Anionen zu prifen sind.

Hinweis flir das Ausbildungspersonal: Die Zusammensetzung dieser Proben
sollte unterschiedlich sein und mindestens drei Anionen enthalten.

@ Sicherheitshinweis:

Aus Arbeitssicherheitsgriinden sollte die Verwendung von Natriumsulfid und
Chromaten weitestgehend eingeschrénkt bleiben.
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9 Mikrobiologische Arbeiten

Die mikrobiologischen Untersuchungen beschrénken sich in diesem Handbuch
auf die Vermittlung von Grundkenntnissen iiber Mikroorganismen mit Hilfe der
Mikroskopie. Dabei sollen Eigenschaften wie Aussehen, Vorkommen, Gré3e
und Béweglichkeit ausgewdhlter Mikroorganismen sowie der Umgang mit dem
Mikroskop erlernt werden. Es bleibt dem Ausbildungspersonal Uberlassen,
welche Objekte als Praparate fur die Vermittlung dieser Kenntnisse und
Fertigkeiten ausgewdhlt werden. Ganz besonders eignet sich hierfir der
Belebte Schlamm eines Klarwerkes. Aber auch andere Proben, wie z.B. Teich-
wasser, Erd- und Kompo§taufschlémmungen, Joghurt oder Backhefe kdénnen
als Untersuchungsobjekte dienen. Aufbauend auf diesen Grundlagen kénnen
dann im dritten Ausbildungsjahr die fachspezifischen Aufgaben bearbeitet
werden.
' Aus Grinden der Arbeitssicherheit sollen tber die einfache Mikroskopie hinaus-
"gehende Kenntnisse durch MaRnahmen auBerhalb der Ausbildungsstitte,
z.B. ein Praktikum in einem Gesundheits- oder Chemisch - Biologischen Unter-
suchungsamt, erworben werden. Hierzu zahlt auch die Anreicherung von Mikro-
organismen auf Nahrbaden, wie sie fir die Identifizierung von Organismen und
Keimen im Trinkwasser, den Nachweis coliform,er' Bakterien und die Be-
stimmung der Koloniezahl sowie der Coli- und Gesamtkeimzaht erforderlich ist.
-Soll ein Objekt naher betrachtet werden, halt man es naher an das Auge. Fihrt
man es jedoch naher als 15 - 20 cm an das Auge heran, verschwimmt das Bild.
Die Auflésungsgrenze des Auges ist erreicht. Unter der Aufldsungsgrenze
versteht man die Fahigkeit, zwei dicht nebeneinander liegende Punkte noch
wahrzunehmen. Aus der Entfernung von 25 cm kann das menschliche Auge
noch zwei Punkte voneinander unterscheiden, die ca. 0,15 mm. voneinander
entfernt sind. Liegen die Punkte dichter zusammen, benétigt man optische
Hilfsmittel, wie z. B. eine Lupe oder ein Mikroskop.
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9.1 Aufbau und Funktion eines Lichtmikroskopes

Abb. 59: Hauptbestandteile eines Lichtmikroskopes

» Erklarung der Begriffe:

FuB (1): Der FuR sollite gro, schwer und standfest sein, um ein
Verwackeln oder UmstoBen zu vermeiden.

Leuchte (2): Die Leuchte ist in den Ful} eingearbeitet und dient einer

gleichméaBigen Beleuchtung. Sie kann bei einigen Mikro- -
skopen durch einen drehbaren Spiegel ersetzt werden.
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Grob-/ Feintrieb (3):

Kondensor 4):

Mittels Grob- und Feintrieb wird die Hohe des Objekt-
tlsches verandert. Hierdurch wird eine sichere Scharfeln-
stellung des mikroskopischen Bildes erreicht.

Der Kondensor hat die Funktion, das Licht zu sammeln
und eine helle und gleichmiBige Ausleuchtung des ge-

. samten Bildfeldes zu gewahrleisten. In den Kondensor ist

Objekttisch (5):
Objektfuhrer (6):

Objektiv (7):

Objektivrevolver (8):

Tubus (9):

.Okular (10): -

die Aperturblende eingebaut, mit der Kontrast und Tiefen-
scharfe des Bildes eingestellt wird.

Der. Objekttisch dieht zur Auflage des Priparates ‘
(Objektes).

Der Objektfuhrer ermdglicht eine prazise Bewegung des
Praparates in x- und y- Richtung.

Das Objektiv ist ein Linsensystem, das ein umgekehrtes,
vergroBertes Bild des Objektes im Tubus liefert
(=1. VergrdEerungsstufe)

Die Objektive sind mit mehreren Zahlen beschriftet, die In-
formationen Uber die Leistungsféhigkeit des Objektivs ent-
halten (Tubusldnge, Deckglasdicke, Malistabzahl des Ob-
jektivs, numerische Apertur).

Der Objektivrevolver nimmt die verschiedenen Objektive k
auf, die zum VergréRerungswechsel nacheinander in den
Strahlengang geschwenkt werden kénnen.

Der Tubus ist eine Réhre (ohne Linsen), die als Ver-
bindungsstiick zwischen Objektiv und Okular dient.

Das Okular ist ein Linsensystem, das ein im Tubus ent-
standenes Bild wie eine Lupe nochmals vergréRert
(=2. VergroBRerungsstufe) und auf der Netzhaut des Auges
abbildet. Die Vergréferung ist im Okular eingraviert.
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' 9.2 Mikroskbpische Untersuchung von Mikroorganismen

@ Sicherheitshinweis:

Proben fiir die Mikroskopie kénnen Krankheitserreger enthalten. Dies gilt vor
allem fir Abfalle und den belebten Schlamm einer Kliranlage. Besondere

Sauberkeit und HygienemaBnahmen sind deshalb geboten.

Halten Sie lhren Arbeitsplatz absolut sauber! Nach der Arbeit wird der gesamte
Arbeitsbereich nal gewischt und unter Ausnahme des  Mikroskopes - an-
schlieRend mit einem Desinfektionsmittel behandelt. Das Mikroskop darf wegen
der empfindlichen Optik weder mit Lése- und Desinfektionsmitteln noch mit
scharfen Reinigern in Berihrung kommen. Die Proben werden je nach
Konsistenz entweder dber den aligemeinen Abfall oder mit dem Laborabwasser
entsorgt.

Zum Schiuf werden die Hande gewaschen und abschlieBend desinfiziert-
(zweckmaBigerweise mit einer kauflichen Ldsung aus einem Wandspender
neben dem Handwaschbecken).

9.21 Entnahme einer Probe fiir die Mikroskopie

Gerate: 1 Schopfgerat fir Belebtschlamm
1 Glas- oder PE-Flasche, Weithals, 1000 ml
1 Spatel oder Loffel

Vorgehen:

Flussige Proben werden geschépft oder mit einer fest installierten Pumpe (z.B.
aus dem Belebungsbecken) entnommen und in einer zu maximal 3/4 gefiiliten
1000 mi-Flasche transportiert.

Feste Proben, z.B. Humusboden, organischér Abfall oder Kompost werden mit
einem Spatel oder einem Léffel in eine Weithalsflasche gegeben.

Aus den unter Kithlung zu lagernden Proben wird mdglichst schnell, maximal
aber nach 3 bis 4 Stunden ein Praparat fir die Mikroskopie gewonnen.
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9.2.2 Herstellung eines Prﬁpérates fiir die Mikroskopie

Geréte: 2 Becherglaser, 250 ml
"~ 1 Glasstab
1 Objekitrager
1 Deckglaschen
1 Pasteurpipette oder Impfése (Durchmesser 3-4 mm)
Saugfahiges Papier ’
1 Spritzflasche mit Wasser

Durchflihrung

Wasserige Proben:

Geben Sie etwa 100 ml lhrer Probe in ein Becherglas. Schlammige Proben
werden vorsichtig mit dem Glasstab durchmischt. Danach 148t man den groben
Schlamm absitzen und entnimmt mit der Pasteurpipette oder der Impfése einen
kleinen Tropfen der Probe.

Aufschlammungen fester Proben:

Geben Sie mit einem Spatel oder einem Loffel etwas Probe in ein 250-mi-
Becherglas. Fugen Sie etwa 100 ml Wasser dazu und rihren mit einem
Glasstab vorsichtig um. Nachdem der grobe Schlamm sich abgesetzt hat
entnehmen Sie wie bei wasserigen Proben. mit einer Pasteurpipette oder einer °
Impf&se einen kleinen Tropfen. ‘

Geben Sie den Probetropfen auf einen sauberen und fettfreien Objekttrager
und decken ihn dann mit einem Deckglaschen ab, indem Sie das Deck-
" glaschen neben der Probe auf einer Seite schrag aufsetzen und vorsichtig
fallen lassen, so da keine Luftblasen entstehen (siehe Abb. 60).
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Abb. 60: Auflegen des Deckglischens

Die Wasserschicht zwischen Objekttrager und Deckglischen soll maglichst
dinn sein. Es ist aber wichtig, daB die Flussigkeit den Raum unter dem
Deckglaschen volistandig ausfﬁllt.‘UberschUssiges Wasser wird vorsichtig mit
einem Stock saugfahigem Papier (z.B. Filterpapier) entfernt.

Stérungen:

Wenn die Probe grobe Teilchen wie z.B. Sand enthéit, kann es vorkommen,

daB das Deckgldschen auf einem Sandkdérnchen liegt und es nicht gelingt, den

Zwischenraum vollstindig mit Wasser zu fillen. Es werden dann Luftblasen

eingeschiossen. In diesem Fall mul ein neues Praparat bereitet werden. .
Je nach Konsistenz der Ausgangsprobe kann das Préparat zu dicht oder zu

dinn sein. Bei einem zu dichten Préparat tiberdecken sich einzeine Schlamm-

- flocken oder Organismen, klare Strukturen sind nicht erkennbar. Fertigen Sie in .
diesem Fall ein frisches Préparat nach Verdiinnung der Probe an. Ist die Probe
zu dunn, 188t man die suspendierte Phase etwas absitzen und entnimmt den zu
untersuchenden Tropfen aus dem konzentrierteren Bereich.

Verwenden Sie fiir jede Untersuchung ein neues Deckgl4schen, Objekttrager
kénnen gespiilt und mehrfach benutzt werden.
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9.2.3 Betrachten der Priparate

Gerate: Mikroskop mit regelbarer Beleuchtung
Objektivrevolver und Okularmikrometer
1 Stuck Faden oder Angelschnur.

Durchfithrung:

Schalten Sie das Mikroskop ein und legen den Objekttrdger mit dem Praparat
so auf den Objekttisch, daR das Zentrum des Préparates iiber der Kondensor-
linse in der Mitte des Tisches liegt. Wahlen Sie zun#chst ein Objektiv mittlerer -
Vergrofierung (10-fach) und stellen das Praparat mit dem Grob- und Feintrieb
scharf ein. Die Beleuchtungsstarke ist so zu regeln, daR feine Strukturen nicht
Uberstrahlt werden. Mit Hilfe des Objektfithrers oder mit der Hand kann der
Objekttrager verschoben und dabei das gesamte Praparat durchgemustert
werden. ‘ ‘ o ; '
Drehen Sie ein stirkeres Objektiv des Objektivrevolvers in den Strahlengang,
und korrigieren Sie vorsichtig mit dem Feintrieb die Scharfe. Wiederholen Sie
die Betrachtung lhres Praparates.

Notieren Sie die jeweils gewahite Vergrélserung. Zur Bestim}nung von Gestalt,
GroBe und Struktur der Organismen reicht in der Regel eine 100 bis 200-fache
VergroBerung. Mit der 400 bis 500-fachen Vergrélserung lassen sich innere
Strukturen von Schlammflocken und das Wachstum einiger freischwebender
Bakterien erkennen. Die Anwendung héherer VergrdRerungen ist im Rahmen
der hier durchzufiihrenden Versuche nicht sinnvoll. k

Aufgaben:

1. Beschreiben Sie das mikroskopische Bild bei der jeweils gewdhiten Ver-
gréBerung. Diskutieren Sie Ihr Ergebnis mit dem Ausbilder.

2. Fertigen Sie von einem ausgewahiten Objekt eine Bleistiftskizze.
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9.3 Abschitzen der ObjektgroBe unter dem Mikroskop

Fir die Identifizierung von Organismen unter dem Mikroskop ist die Ab-
schatzung der GréRe eine wichtige Voraussetzung. Am einfachsten ist die Be-
stimmung mit dem Okularmikrometer, das zweckmaRigerweise zur Ausriistung
des Mikroskopes gehéren sollte. Die Einheit, in der gew&hnlich gemessen wird,
_ist das Mikrometer (um, millionstel Meter).

Das Okularmikrometer befindet sich auf dem Blendenring des Okulars und hat

eine Strichskala mit Abstanden von 100 um zwischen den Strichen. Bei scharf

eingestelltem Objekt sieht man das Praparat 'und die Skala des Okular-

mikrometers zugleich und kann Vergleiche anstellen. Im einfachsten Fall

vergleicht man ein Objekt bekannter Dicke (Objektmikrometer) mit der Skala
_ des Okularmikrometers und fiihrt so eine Kalibrierung durch.

Ein Objektmikrometer ist ein Objekttréger, der eine Strichskala tragt. Die Ab-

stande zwischen den Strichen betragen hier 10 ym.

Zur Kalibrierung betrachtet man bei einer bestimmten Kombination von Okular

und Objektiv (z.B. 10-fach) das scharf eingestellte Objektmikrometer. Man stellt
' beide Skalen so ein, daB sie aneinanderliegen und die Nullpunkte sich decken.

Angenommen, die beiden weitesten Teilstriche, die sich decken, entsprachen
beim Objektmikrometer 10 Teilstrichen (= 100 um), beim Okularmikrometer 8
Teilstrichen. Durch einfachen Dreisatz 148t sich errechnen, daf in diesem Fall
der Abstand zwischen zwei Teilstrichen des Okularmikrometers 12,5 pm be-
tragt. Die GrdRe eines unbekannten Objektes a8t sich nunmebr leicht er-
rechnen, indem man die abgelesenen Teilstriche am Okularmikrometer mit 12,5
muitipliziert, z.B. entsprechen 20 Teilstriche 250 pm.

Diese Kalibrierung ist fur alle verwendeten VergréRerungen durchzufiihren.

Aufgaben:
1. Kalibrieren Sie das Labormikroskop bei verschiedenen Objektiven.
2. Bestimmen Sie die Dicke eines Haares und einer Angelschnur.

3. Bestimmen Sie die GroBe verschiedener identifizierter Organismen eines
Préparates (siehe dazu Versuch 9.2.3).
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GroBenberelche In der Mikroskople

Die Dimensionen im mikroskopi-
schen Bereich sind so kiein, daR sie
nur schwer vorstellbar sind. Die
Zeichnungen dienen daher der Ver-
anschaulichung dieser unvorstellbar
kleinen Bereiche. So verhilt sich zum
Beispiel die Hohe des Eiffelturmes
(ca. 300 m) zur Dicke eines Ziindholz-
kopfes {ca. 3 mm @) wie die GroRe
einer Amobe (ca. 1 mm) zu der Dicke
ihrer Zellmembran (ca. 0,01 pm).

~,

Eiffelturm | Baumhohe Autolénge Ball Tischtennis-| Ziindholz- | Stecknadel- | Staubkorn
ball kopf spitze
~300 m ~30m ~3m @ ~3cm B~3mm | @~03mm |J~0,03mm
Amébe . Eizelle Blutkorper- Coli- Grippe-Virus | Zellmembran| Rohrzucker- | Wasserstoff-
: (Mensch) chen (rot}) | Bakterium (Dicke) molekiil atom
~1mm ~0,1 mm ~0,01 mm 1pm 0,1ym 0,01 pm ~1nm ~0,1nm’

/

&

L
>

|- L I L L
107%m 10"‘ m 10’5 m 10‘6 10’7 m 108 m 10%m 10"¥m
cm “em 10°¢ 107 ecm 10-%cm
M 10%mm | 10°mm | 107 mm
10% pm 10' um 107 ym 102pm 1073 um 1074 pm
10° nm 10% nm 10° nm 10' nm 107! nm

L m=Meter

cm=Zentimeter

mm =Millimeter

pm = Mikrometer

nm = Nanometer

Abb. 61: GréRenbereiche in der Mikroskopie
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Seit 1. April 1994 sind bisher folgende ,,Materialien* des Landesumweltamtes NRW erschienen: |

1 Der Dynamische Daphnientest ‘
— Erfahrungen und praktische Hinweise —
Essen: Landesumweltamt NRW 1994, 44 S, : 15,00 DM

2 Umsetzung der TA-Siedlungsabfall bei Deponien
2. Abfallwirtschaftliches Fachgesprich -

Essen: Landesumweltamt NRW 1994, 99 S. 15,00 DM*
3 Verwertung von Elektro- und Elektronikgeriten ~
Essen: Landesumweltamt NRW 1994, 153 S, 20,00 DM -
4  Einsatz alternativer Baustoffe in Abdichtungssystemen
Essen: Landcsumweltamt NRW 1994, 91 S. ) - 15,00DM
5 Einwicklung im Bereich der Sonderabfallentsorgung
Essen: Landesumweltamt NRW 1994,39 8. ’ 15,00 DM
6 Okologische Auswirkungen von Fischteichen auf FlieBgewdsser ‘
Essen: Landesumweltamt NRW 1994, 208 S. ’ 25,00 DM
7 Okologische Effizienz von Renaturierungsmafinahmen an Fliefigewissern . :i
Essen: Landesumweltamt NRW 1994, 462 S. 28,00 DM

8 Vermeidung von Bunkerbrinden in Abfallverbrennungsanlagen mlt Hilfe
der Tnfrarot-Thermographie
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 53 S, . 15,00 DM .

9  Prozefleittechnik in Anlagen der chemischen Industrie —
Anlagenschutz und sicherheitsrelevante Komponenten E
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 119 S. ‘ 20,00DM

10  Sicherheitstechnische Hinweise und Anforderungen an Abschott- und
Entlastungssysteme aus der Sicht der Storfall-Verordnung

Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 40 S. ‘ ’ 15,00DM
11 Literaturstudien zim PCDD/F-Transfer vom Boden in die Nahrungskette :
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 149 S, 25,00 DM :

12 Die verlust- und kontaminationsfreie Probenahme und -vorbereitung
von Wissern und Feststoffen t
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 203 S, 28,00 DM

13 Essener Verfahren zur Bewertung von Altlastenverdachtsflichen
~ Erstbewertung und normierte Charakterisierung —

Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 66 S. 15,00 DM
14 Optimierung der thermischen Behandlung organischer chlorhaltiger '
Problemabfille ,
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 132 S. 25,00DM. .
15  Entsorgungsbericht 1993 iiber Sonder- und Massenabfille in NRW :
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 75 S. ‘ 20,00 DM

16 Begleitende mefitechnische Erfolgskontrolle bei der Sanierung
einer Textilreinigungsanlage
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 60 S. , 15,00 DM
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19

20

21

22

23

24
25
26
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28
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30
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Ausgewihlte Untersuchungsergebmsse der halbtechmschcn Versuchsklaranlage
— Untersuchungen zur Stickstoffelimination —

— Praxiserprobung von Online-MefBtechnik —

Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 110 S.

Vergleich verschiedener europiischer Untersuchungs- und Bewertungs-
methoden fiir FlieBgewisser
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 140 S.

Zielvorgaben zum Schutz oberirdischer Binnengewdsser vor gefahrlichen Stoffen
— Ergebnisse der Erprobung in NRW —
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 150 S.-

Informatibn und Dokumentation bei Deponien
4. Abfallwirtschaftliches Fachgesprich, 26. Oktober 1994
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 98 S.

Ausbreitungsuntersuchungen 'von Gerlichén anhand einer‘Modellquelle
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 57 S.

Erschiitterungen und Korperschall des landgebundenen Verkehrs
— Prognose und Schutzmafnahmen —
Essen: Landesumweltamt NRW 1995, 658 S.

Naturraumspezifische Leitbilder fiir kleine und mittelgrofie FlieBgewisser

in der freien Landschaft

Eine vorlaufige Zusammenstellung von Referenzbach- und Leitbild-
beschreibungen fiir die Durchfiihrung von Gewisserstrukturgiitekartierungen
in Nordrhein-Westfalen

Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 127 S,

Siedlungsabfalldeponien — Oberflichenabdichtung und Slckerwasser
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 162 S,

Thermodynamische Analyse der Verfahren zur thermischen Mullentsorgung
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 121 S.

Normierung und Konventionen in der Abfallanalytik — Aufgaben und Ziele
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 188 S.

Entsorgungsbericht 1994 iiber Sonder- und Massenabfélle in Nordrhein- Westfalcn
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 92 S.

Umweltiiberwachung im Spannungsfeld; integral/medial — privat/staatlich
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 289 S.

Bauabfallentsorgung — von der Deponierung zur Verwertung und Vermarktung
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 1818.

Ergebnisse von Dioxin-Emissionsmessungen an Industneanlagen in NRW

" —Dioxinmefprogramm Nordrhein-Westfalen —

Essen; Landesumweltamt NRW 1996, 114 S..

Umsetzung der TA Siedlungsabfall bei Deponien in NRW
Fortbildungsveranstaltung am 27./28. Juni 1995 im Bildungszentrum fiir
die Entsorgungs- und Wasserwirtschaft GmbH (BEW) in Essen

Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 189 S.

20,00 DM

25,00 DM

25,00 DM

20,00 DM

15,00 DM

40,00 DM

25,00 DM

125,00 DM’

25,00 DM

28,00 DM

20,00 DM

30,00 DM

28,00 DM

20,00 DM

28,00 DM
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Medienibergreifendes Arbeiten im technischen Umweltschutz

‘Beitrige aus dem Fachgesprich anlifilich der Verabschiedung von

Herrn Abteilungsdirektor Dr.-Ing. H.-O. Weber am 06. Juli 1995 :
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 78 S. 20,00DM

Handbuch der Laborpraxis fiir Ver- und E;ltsorgerinnen/
Ver- und Entsorger — 1. und 2. Ausbildungsjahr —~ ’ 5
Essen: Landesumweltamt NRW 1996, 186 S. 30,00 DM
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