Nasschemie3

3. Auflage

Stoffsammlung fir chemische Laborpraktika
mit Vorlagen fir Betriebsanweisungen nach
§ 14 GefStoffV und Arbeitsanweisungen




Berichte aus der Chemie

Florian Morsbach e Nick Sistig

Nasschemie?

Stoffsammlung fir chemische Laborpraktika mi Magen fur
Betriebsanweisungen nach § 14 GefStoffV nweisungen

3. Auflag@

%,
@fg

A%

Shaker Verlag
Duren 2023



Bibliografische Information der Deutschen Nationalbibliothek

Die Deutsche Nationalbibliothek verzeichnet diese Publikation in der Deutschen
Nationalbibliografie; detaillierte bibliografische Daten sind im Internet iber
http://dnd.d-nb.de abrufbar.

©

%,
Q)‘b

Copyright Shaker Verlag 2023

Alle Rechte, auch das des auszugsweisen Nachdruckes, der auszugsweisen
Oder vollstandigen Wiedergabe, der Speicherung in Datenverarbeitungs-
anlagen und der Ubersetzung, vorbehalten.

Printed in Germany.

ISBN 978-3-8440-9306-3
ISSN 0945-070X

Shaker Verlag GmbH ¢ Am Langen Graben 15a ¢ 52353 Diiren
Telefon: 02421 /99011 - 0 » Telefax: 02421 /99011-9
Internet: www.shaker.de ¢ E-Mail: info@shaker.de


http://www.shaker.de/
mailto:info@shaker.de

Vorwort

D ie Laborausbildung in den naturwissenschaftlichen Berufen ist seit vielen Jahren einer
zunehmenden Rationalisierung unterworfen. Aufgrund technologischer Fortschritte
und einer starkeren Fokussierung auch auf iiberfachliche Qualifikationen haben sich die zu
vermittelnden Lerninhalte diversifiziert und die Moglichkeiten zur Spezialisierung lassen
weniger Zeit fiir grundstandige Laborpraktika. Gleichzeitig hat das Sicherheitsbewusstsein
zugenommen und die gesetzlichen Bestimmungen spielen eine entscheidende Rolle bei der
Organisation und Durchfiihrung von Laborunterricht.

Diese Herausforderungen bendtigen eine angepasste Stoffauswahl, die einschlagige
Standardwerke nicht bieten kdnnen, weil sie zu umfangreich sind und dazu neigen kénnen,
Anfanger:innen mit zu vielen Inhalten zu iiberfordern.

Mit dem vorliegenden Werk erscheint beim Shaker Verlag ein Titel, der ein modernes
Konzept zur Durchfiithrung chemischer Laborpraktika vorstellt. Es beinhaltet Vorlagen zum
Selbstausfiillen durch die Lernenden und férdert hierbei die eigenstandige Recherche nach
dem Gefahrenpotential der eingesetzten Chemikalien. Am Ende soll eine Bettiebsanweisung
stehen, die dem Anspruch nach § 14 GefStoffV gentigt.

Alle Vorschriften wurden unter Beachtung der GefStoffV und gdan ntwickelt.
Sie entbinden das Lehrpersonal allerdings nicht von der Pflicht zulq§ % ungsbeurteilung,
sowie die Lernenden iiber mogliche Gefahren aufzuklaren. irfgtzgvon CMR-Stoffen
wird mit Ausnahme der Kationentrennung weitgehend ver

der Angaben und fiir Folgen, die aus der Versuchsdy

Die 3. Auflage erscheint weiterhin als mat A4 (210x297 mm) und als
Hardcover im Format B5 (170x240 mm) un t ZWei wesentliche Ziele: Erstens, die
Weiterentwicklung vorhandener Inhalt rog e Neuordnung der Versuche, die den
Erwerb der angestrebten Handlungsko en noch starker modularisieren soll; ii) eine

uhg resultieren.

Uberarbeitung der Inhalte, in der ri neu abgefasst und mit Querverweisen sowie
aktualisierten statistischen Date sellen wurden; iii) durch die Korrektur von Fehlern.
Zweitens, die Ergdanzun atzliche alte, wie neuer Versuche, Fotostorys und Ubungen.
Wir hoffen, dass das Werk ulischen und betrieblichen Ausbildungsstitten, aber
auch an den Universitaten un chschulen, Impulse fiir die zeitgeméafde und rechtssichere
Gestaltung der Laborausbildung geben kann.

Wir danken der Berufsgenossenschaft Rohstoffe und chemische Industrie (BG RCI) fiir
die Erlaubnis, ihre Plakate zur Arbeitssicherheit abzudrucken.

Wir danken Dr. Hans-Joachim Gauglitz fiir die Erlaubnis zur Ubernahme von Texten.

Allen Kollegen des Heinrich-Hertz-Berufskollegs Diisseldorf, die an der Begriindung

der initialen Vorschriftensammlung beteiligt waren, sind wir ebenfalls zu Dank verpflichtet:
Wolfgang Bruckmann, Karl-Heinrich-Lange, Thomas Oellrich, Donald Wodtke ().

Allen Leser:innen wiinschen wir viel Erfolg beim Erreichen Thres Ausbildungsziels.

Die Autoren
Disseldorf, im November 2023
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1.3 Das Laborpraktikum abschlieen

1.3.1 Bewertung der Ergebnisse

Die Versuchsergebnisse der Lernenden sollen im 100-Punkte-Mafdstab bewertet werden,
wobei die Abweichung A (ugs. »Fehler«) vom Sollwert einer Analyse oder eines Praparates
die zu bewertende Priifungsleistung darstellt. Die bei einem Versuch erreichte Punktzahl
berechnet sich nach dem System der IHK (Industrie- und Handelskammer) gemafi:

(Al - vy

— (1.1)

P =100-exp

Punktzahl von maximal 100, gerundet auf ganze Punkte

Abweichung vom Sollwert, in % relativ (rel.) oder in absoluten Einheiten
Vorgabe

Bewertungsparameter

[T SR > v

Die Berechnung der Punktzahl kann mit MS EXCEL erfolgen:

=RUNDEN (100*EXP ( (- (ABS (A) =V) ~2) / (2*S (1.2)

3 als Probe ausgegeben.
on A = -0,69 % entspricht.

Bei der Bestimmung von Calciumcarbonat wurden
Der Priifling hat 859 mg CaCO3 gefunden, was ei
Fiir diese Analyse werden folgende Paramete

Mittlere Abweichung in %
Standardabweichung

Fiir dieses Ergebnis erh&§ der Priifling nach der Bewertungsformel 81 Punkte.

(]1-0,69 %| — 0,20 %)?

13
2-(0.75)2 808 (1:3)

IR

P =100 "exp

Bei der Synthese von MOHRschem Salz hat der Priifling eine Ausbeute von 83 % erreicht.
Der Sollwert ist 91 %, sodass diese Ausbeute einer Abweichung von A = -8 % entspricht.
Fiir dieses Priaparat werden folgende Parameter empfohlen:

Die statistische Auswertung von bisher 221 Messwerten ergab:
Mittlere Ausbeute in % :88% (Soll91%) | V=10
Standardabweichung . 3,4 S= 75

Fiir dieses Ergebnis erhalt der Priifling nach der Bewertungsformel 57 Punkte.

—8 %] — 0 %)?
_U=8%I—0%)" _ o6 (1.4)

P =100 - exp 2 (7.5)2
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1.3.2 Hintergriinde des Bewertungssystems der IHK

Die Bewertung der Versuchsergebnisse im Sinne einer Notengebung soll zwei wesentliche
Aufgaben erfiillen: i) soll sie eine Riickmeldung an beide, Lehrpersonal und Lernende, sein,
ob die zu erlernenden Fertigkeiten handwerklich richtig ausgefiihrt wurden. Eine niedrige
Punktzahl soll Anreiz geben, die eigene Arbeitsweise zu liberdenken, Fehler zu erkennen
und es beim nachsten Versuch hoffentlich besser zu machen; ii) dient sie bei Priifungen dazu,
die Leistungen der Priiflinge zu beurteilen. Im Zusammenhang mit diesem zweiten Aspekt
wird unmittelbar klar, weshalb die Notengebung nachvollziehbar, und die Notenverteilung
vorhersagbar und iiber mehrere Jahrgange hinweg vergleichbar sein soll. Leider herrscht
an Berufs- und Hochschulen in kaum einem Bereich so viel Willkiir, wie bei der Bewertung
praktischer Arbeitsergebnisse! Ein Beispiel zeigt, wie drei verschiedene Vorgehensweisen
fiir dieselbe Priifgruppe zu unterschiedlichen Bewertungen fithren:

o Kolleg:in A bewertet nach einem Stufen-System ...

... und vergibt fiir Abweichungen bis 1 % die Note »1«, bi Note »2« usw.
Bei der Titration von Aspirintabletten wird hiegnachs Ergebnisse aus
der CTA-Ausbildung die Durchschnittsnote 1,4 ve obei 96 % der Gruppe
die Note »2« oder besser erreichen.

o Kolleg:in B bewertet nach einem Linear-

entsprechend 1,8 % bei 500 mg Asg
hiernach die Durchschnittsno

Fazit: Kolleg:in A bewer

e Kolleg:in C nutzt gi

Diese an Universi fig genutzte Vorgehensweise fiihrt dazu, dass fast 40 %

dass der Volumé€nverbrauch in einer 25-ml-Biirette mit £0,03 ml Fehlertoleranz
hochstens 5 ml betragt, ist allein die Unsicherheit der Volumenmessung 20,6 %
und nicht von der Arbeitsweise der Studierenden beeinflussbar.

Der Funktionsverlauf der IHK-Formel bildet eine Hélfte einer Glockenkurve (HAbb. 1.6)
und liegt der Beobachtung zugrunde, dass bei einer ausreichenden Zahl von Ergebnissen,
deren Abweichungen vom Sollwert in guter Ndherung normalverteilt sind. Die aus diesen
Ergebnissen experimentell ermittelte Standardabweichung s, wird von der IHK zugrunde
gelegt und beeinflusst die Breite der davon abgeleiteten Fehler-Punkte-Kurven, die neben
dem Verfahren selbst von der Arbeitsweise der Personengruppe abhangen, die eine Analyse
ausfiihrt bzw. ein Praparat herstellt. Der Grundgedanke dieses Bewertungssystems ist es,
die Punktevergabe an der beobachteten Werteverteilung zu orientieren und die Bewertung
so einheitlich zu gestalten. Bei praktischen Abschlusspriifungen von Chemielaborant:innen
ist dieses Bewertungssystem spatestens seit den 1970er Jahren etabliert und wird auch von
allen grof3en Ausbildungsbetrieben verwendet.
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O Abb. 1.6 Fehler-Punkte-Kurve fiir die Bestimmung von Calciumcarbonat aus Beispi

, ob es sich
3 lere Einordnung

dnkten und ist degressiv,
istant sind und gute Noten in
kleineren Punktbereichen vergeben werden als ant en. Seine innere Rechtfertigung

bezieht dieses System aus der beobachteten e cllung der Ergebnisse und daraus,
dass die Anforderungen an die Arbeitsweise eleich{sehr) guter Leistungen ungleich
hoher sind als im Bereich mittlerer bi eistungen. Dies diirfte weitgehend der
subjektiven Lehrerfahrung entspre . Dle Piinktgrenzen der einzelnen Noten berechnen
sich nach dem degressiven Noten er [HK gemaf3:s
00—-15-N?2-65"N (1.5)
P Punktzahl von maximal100
N Note

Hieraus ergeben sich folgende Punktbereiche und Punktbreiten:

Degressiver

Notenschliissel
e (1) sehrgut 100-92P.( 8P.)
e (2)gut 91-81P.(11P.)
e (3) befriedigend 80-67 P. (14 P.)
e (4) ausreichend 66-50P. (17 P.)
¢ (5) mangelhaft 49-30P. (20 P.)
e (6) ungeniigend 29- 0P.(30P.)

®
6 Lit. Hoffmann, E., Berufsbildung in Wissenschaft und Praxis 1977, 2, 23-25.
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1.3.3 Ermittlung der Parameter S und V

Der Bewertungsparameter S legt fest, wie steil die Fehler-Punkte-Kurve abfillt und ist der
entscheidende Parameter dieser Funktion. Je grofier S gewahlt wird, desto »grofdziigiger«
ist die Bewertung fiir eine gegebene Abweichung. Zur Abschitzung der Parameter S und V
muss zundchst eine ausreichend grofée und am besten iiber mehrere Jahrginge angelegte
Stichprobe vorliegen. Diese muss kritisch auf Ausreifder gepriift werden, bevor aus allen
verbliebenen Ergebnissen die Standardabweichung s berechnet werden kann, da grobe
Messfehler insb. bei Stichproben, die aus wenigen Einzelwerten (<100) gebildet wurden,
die Standardabweichungen stark zu gréfieren Werten hin verzerren. Da bei allen gangigen
Ausreifdertests’ die Erkennung und Streichung von Ausreifdern ein iteratives Verfahren ist,
das sich bei grofleren Stichproben mit MS EXCEL kaum »automatisieren« lasst, empfehlen
wir zu diesem Zweck die Berechnung des Interquartilsabstandes. Dieser sog. »IQR-Test«
bietet die Vorteile, dass er i) bei der Berechnung der Priifgrofien als relativ unempfindlich
gegeniiber dem Einfluss grober Abweichungen gilt; ii) sich mit MS EXCEL automatisieren
lasst und es sich iii) um einen anerkannten Test handelt.

Die untere Ausreifiergrenze berechnet sich mit MS EXCEL nach:

=QUARTILE.INKL (Bereich;1)-(1,5* (QUARTI
QUARTILE.INKL (Berei

(Bereich; 3) -

Die obere Ausreifdergrenze berechnet sich mit M C

=QUARTILE.INKL (Bereich; 3) +( ARTILE.INKL (Bereich;3) -
QUARTILE.

Ermittlung der Paramet
Die [HK geht nun

V fiir Analysen
ein Ergebnis, dessen Abweichung A genau der einfachen
icht, gerade noch als gut bezeichnet werden kann; fiir dieses
Ergebnis sollen also 8 kte vergeben werden. Wird in der IHK-Formel fiir S aber die
Standardabweichung s eingesetzt, werden fiir diese Abweichung nur 60,7 Punkte erhalten.
Um die Forderung erfiillen zu kénnen, muss die Standardabweichung s daher rechnerisch
auf den Parameter S = 1,54-s angehoben werden:

2

s 1
100-exp—2_52=100-exp—§=60,7 firA=s=S§

2 2

s
P =100"exp—

- 9 =

2-52 J2-(In100 —1nP)
S

S= =
J2-(In100 —In81)

1,54 -s

7 Lit. Rechenberg, W., Fresenius Z. Anal. Chem. 1982, 311, 590-597.

(1.6)

(1.7)

(1.8)

(1.9)

(1.10)
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Bei einer idealen Normalverteilung liegen 68,3 % der Ergebnisse im Bereich +s und erhalten
damit die Note »2« oder besser. Der Punktmittelwert @ liegt bei 84 Punkten und weniger
als 10 % erhalten die Note »5« oder schlechter. Da sich S neben der Arbeitsweise auch aus
der Reproduzierbarkeit des Verfahrens ableitet, sind zusatzlich zu S durch die Vorgabe V
material- und verfahrensbedingte Toleranzen zu bedenken, die nicht von der Arbeitsweise
beeinflussbar sind und fiir die keine Punkte abgezogen werden sollen. Die Gréf3e von V kann
tiber GAUsSsche Fehlerfortpflanzung abgeschitzt werden; meist wahlt man aber Werte,
die aus Erfahrung realistisch erscheinen.

Der Einfluss von V auf die Punktverteilung kann am besten anhand von Datensatzen
demonstriert werden, die aus einer sehr grofsen Zahl (>600) anndhernd normalverteilter
Einzelwerte gebildet wurden (HTab. 1.6).8 Es zeigt sich als giinstig, den berechneten Wert
fiir S auf die Parameter S* und V aufzuteilen, wobei V' hochstens halb so grofd wie S* sein soll.
Auf diese Weise werden Punktmittelwerte von 84-89 Punkten erhalten, wobei 70-80 % die
Note »2« oder besser und weiterhin weniger als 10 % die Note »5« oder schlechter erhalten.
Dabei sollte bedacht werden, dass die Erhhung von V zur »Ausdiinnung« des Mittelfeldes
zugunsten (sehr) guter Noten fiihrt.

Auch Kritiker des degressiven Notenschliissels diirften eingesteh unter den

eyertung die
ersagen nur fiir

Voraussetzungen, die das IHK-System schafft, nicht von einer zu str
Rede sein kann.? Allerdings sollte bedacht werden, dass die gem
den statistisch verteilten Teil der Ergebnisse zutreffen; grobe
Gruppenmittelwerte hin zu niedrigeren Punktzahlen. Wir si ulfassung, dass diese,
in bestimmten Berufsgruppen bzw. Jahrgingen besonde"hayfig Fiftretenden Ausreifser,
asSay, nur um im Bereich schlechter

kein Grund sein sollten, den Bewertungsmafdstab anz
Leistungen eine weitere Differenzierung herbeizufji

O Tab. 1.6 Einfluss der Parameter S und V auf die B n Calciumcarbonat aus Beispiel 1.
S s % s 0] >92 >81 <50
1,00:s 0 71P. 32% 48 % 21%
1,54-s 0 81P. 84 P. 47 % 70 % 7%

Aufteilung von S auf S" und V

1,54:s 1,54-s 0 81P. 84 P. 47 % 70 % 7%
1,54:s 1,54-s 0,1-s 83 P. 85P. 52 % 73 % 7%
1,54-s 1,24:s 0,3-s 89 P. 87 P. 66 % 79% 8%
1,54-s 1,04-s 0,5-s 96 P. 89 P. 75% 83 % 9%

S* wird nur hier zur besseren Unterscheidung so bezeichnet, sonst immer als S.

®

8 Die zu diesem Punkt ausgefiihrten Berechnungen des von mir sehr geschatzten Kollegen Klaus-Peter Fotschki in
seinem Manuskript Bewertung praktischer Priifungsergebnisse, scheinen unzutreffend interpretiert worden zu sein, da die
vorhergesagten Gruppenmittelwerte, Punktverteilungen und Einfliisse der Vorgabe auf diese, einer Uberpriifung anhand
unserer Statistiken nicht standhalten. Nach lingeren Uberlegungen bin ich der Auffassung, dass die Ursache darin liegt,
dass zwei Funktionsbereiche existieren und Ergebnisse, die aufgrund der Vorgabe mit voller Punktzahl bewertet werden,
nicht berticksichtigt wurden. Das kann nur im Austausch mit Berufsstatistiker:innen aufgeklart werden. Bis dahin scheint
die empirische Auswertung anhand unserer hochwertigen Datensatze der beste Weg.

9 Lit. Schmidt, ]. U., Berufsbildung in Wissenschaft und Praxis 1997, 26, 22-28.
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Zeichnerische Darstellung der Fehler-Punkte-Kurven

Obwohl Tabellenkalkulationen wie MS EXCEL die Berechnung der Punktzahl vereinfachen,
werden die Fehler-Punkte-Kurven fiir die Abschlusspriifungen der Chemielaborant:innen
bis heute auf Millimeterpapier gedruckt herausgegeben. Fiir die zeichnerische Darstellung
auf Millimeterpapier ist es giinstig, wenn die Kurven immer dieselbe Grofde und Form haben.
Bei einer x-Achsenldnge von 13 cm bzw. 26 cm ergeben sich fiir S die besonders vorteilhaft
ablesbaren Abstufungen, bei deren Verwendung die Fehler-Punkte-Kurve am Ende der
Achse (gerundet) schlief3lich die 0-Punkte-Grenze erreicht (HAbb. 1.7):

Bei 13 cm Achsenlange

Bei 26 cm Achsenlange

KTab. 1.7 Beispiele zur Festle

Variation der Vorgabe an diese Param
Abweichungen von den theoreti

€

und V aus der Fachschule fir Chemietechnik (FCT).

S entsprechen 10 mm entsprechen 10 mm
e 10,0375 0,01 0,005
e 0,075 0,02 0,01
e 0,15 0,04 0,02
e 10,1875 0,05 0,025
e 0,375 0,1 0,05 onders
e 0,75 0,2 0,1 alysen geeignet
e 15 0,4 0,2
e 1,875 0,5 0,25
e 375 1 besonders
e 75 2 fiir Praparate geeignet
e 15 4 2
e 18,75 5
Aus dieser Tradition heraus versucht er_raxis, die rechnerischen Werte fiir S durch

aglupassen und nimmt dafiir die geringfiigigen
rsagen in Kauf (HTab. 1.7).

C MnO> NaNO> SiO2 Fe203 Eisenerz
va3 Va4 a) vasy)
N 630 678 626 564 410
<A> -0,01 -0,09 +0,10 -0,17 -0,06 -0,02 -0,01
s 0,63 0,54 0,83 0,93 0,32 0,12 0,34
S 0,97 0,84 1,28 1,44 0,50 0,18 0,52
Vorschlag fir angepasste Werte
s 0,75 0,75 0,75 0,94 0,375 0,15 0,375
% 0,20 0,10 0,50 0,50 0,15 0,05 0,15
@ 86 P. 85 P. 88 P. 87 P. 87 P. 89 P. 88 P.
>81 75 % 71% 82% 80 % 75 % 78 % 79 %
<50 8 % 6 % 10 % 11% 8% 7% 9%
Dalle 81P. 82 P. 77 P. 82 P. 84 P. 79 P. 77 P.
281alle 70 % 67 % 70 % 75 % 72 % 70 % 69 %
<50alle 13 % 9% 20% 17 % 12 % 17% 20%

Die letzten drei Zeilen der Tabelle schlief3en die Ausreifder mit ein.
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O Abb. 1.7 Darstellung der Fehler-Punkte-Kurve fir hdufig verwendete Parameter S bei V = 0.
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Ermittlung der Parameter S und V fiir Praparate
Anders als bei Analysen stellt das Maximum der normalverteilten Ergebnisse im Fall von
Priparaten nicht den Idealwert, ndmlich die angestrebte Abweichung von Null dar, sondern
die Durchschnittsausbeute <A>. Die IHK nimmt diese als Sollwert an, fiir den es 100 Punkte
gibt und empfiehlt, fiir hohere Ausbeuten keine Punkte abzuziehen, insb. wenn die Reinheit
des Produktes dies nahelegt. Unter diesen Umstdnden werden allerdings andere Ergebnisse
erhalten als bei Analysen: Die Halfte der Priifgruppe erhalt die volle Punktzahl. Wird der
Parameter S zu 1,54-s berechnet, erhalten bereits ohne Vorgabe 85 % die Note »2« (281 P.)
und sogar 80 % die Note »1« oder besser (292 P.); der Punktmittelwert liegt bei 92 Punkten.
Diese Verteilung erscheint nicht nur ungiinstig, da fast nur noch die Note » 1« vergeben wird,
sie fithrt aufserdem zu einer Verzerrung von Priifungsergebnissen, wenn das Priparat eine
Wahlaufgabe ist und anstatt einer Analyse gewahlt wird.

Eine ideale Losung fiir dieses Problem gibt es nicht (HTab. 1.8); stattdessen gelingt
die beste Anpassung an die gewohnten Verhaltnisse empirisch, indem der Sollwert um die
Breite der einfachen Standardabweichung angehoben wird, wodurch zunachst nur noch
15,7 % die volle Punktzahl erreichen; gleichzeitig wird der Parameter S auf 2-s angehoben.
Da die Sollwerte aus den praktischen Ergebnissen ermittelt werd ine Vorgabe nicht
notwendig; diese kann aber gesetzt werden, um den Parameter ingh giinstigen Wert
zu bringen. Der Einfluss der Vorgabe auf die Notenverteiluig artungsgemaf’ geringer
als bei Analysen, da sie sich nur einseitig auswirkt.

O Tab. 1.8 Einfluss der Parameter S und V auf die Synthes em Salz aus Beispiel 2.

Soll S % @ 292 281 <50
<A> 1,00-s 0 P. 71% 79 % 12%
<A> 1,54-s 0 92 P. 78 % 85 % 5%
<A>+1s 2,0-s 0 . 82P. 42 % 66 % 8%
<A>+1s 1,5-s 0,5 94 P. 84 P. 56 % 73 % 10 %
<A>+1s 1,0-s 100 P. 86 P. 71% 78 % 12 %

1.3.4 AbschlieBende Bemerkungen

Die IHK hat ein semi-objektives Verfahren zur Leistungsbewertung etabliert, dass sich trotz
einiger Widerspriiche bewahren kann. Es ist semi-objektiv, weil es auf Konventionen beruht,
wie der Ermittlung der Parameter S und V anhand der Festlegung auf 81 Punkte als Grenze
fiir ein gutes Ergebnis aufgrund des degressiven Notenschliissels.

Einer der erwdahnten Widerspriiche ist dabei, dass fiir verschiedene Berufsgruppen
beim gleichen Versuch ggf. unterschiedliche Parameter S und V angelegt werden miissen,
da die Streuung der Ergebnisse von der Arbeitsweise der ausfiihrenden Personengruppe
beeinflusst wird. Das diese in verschiedenen Berufsgruppen nicht generell gleichwertig ist,
konnte von uns aufgrund umfangreicher Auswertungen bewiesen werden. Da die Versuche
unter reproduzierbaren Bedingungen durchgefiihrt wurden, d. h. iiber viele Jahre mit den
gleichen Vorschriften, in den gleichen Laboratorien mit denselben Geraten und Chemikalien
und unter Anleitung derselben kleinen Gruppe von Lehrkraften, miissen die beobachteten
Unterschiede auf die Arbeitsweise zuriickzufiihren sein (HAbb. 1.8).
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Die Standardabweichungen sind ein Qualitatsindikator fiir die Laborausbildung.

Dieser vorhandene Widerspruch ldsst sich nicht auflésen, wenn man leistungsschwachere
Berufsgruppen nicht konsequent schlecht benoten will (Motivationsaspekt). Letztendlich
sollte das Ziel sein, die erbrachten Leistungen ins Verhaltnis zu setzen dazu, was iiber Jahre
hinweg fiir eine Berufsgruppe erwartet werden konnte. Die Standardabweichungen sind in
diesem Zusammenhang auch ein Qualitidtsindikator und kénnen Verbesserungspotential
sowohl bei den Lernenden, aber auch in der Laborausbildung aufzeigen. Fiir die von uns
beschriebenen Versuche wurden Ergebnisse im Ausbildungsberuf Chemisch-technische/r
Assistent:in (CTA), der Weiterbildung Staatlich gepriifte/r Chemietechniker:in (FCT), sowie
im Bachelorstudiengang Pharmamanagement/-produktion der DIPLOMA Hochschule (BPM)
umfangreich ausgewertet und auf der Grundlage dieser Auswertung werden Vorschlage fiir
Sund V gemacht. Sie sollten fiir eigene Zwecke iiberpriift und nicht iiber langere Zeitraume

unhinterfragt ibernommen werden.










Abbildung:
Diffusion eines Phenolphthaleintropfens durch Natronlauge in der Biirette.

© Florian Morsbach
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2 Grundlegende Handfertigkeiten

Nutzen Sie als begleitende Literatur zu diesem Kapitel:

Technische Mathematik und Datenauswertung fiir Laborberufe
H. Althaus, E. Bartels, E. Ignatowitz, H. Rapp

Verlag Europa-Lehrmittel, Haan

8. Auflage 2021

ISBN 978-3-8085-8383-8, eBook 978-3-7585-7080-3

2.1 Einfihrung

Die Chemie ist seit jeher eine experimentell gepriagte Wi schdit. Um Probleme zu l6sen,
werden planmafdige Experimente angestellt und di e mit fritheren Erfahrungen
verglichen und mit diesen in Zusammenhang geb s den Erkenntnissen versuchen
Chemiker:innen Gesetzmaf3igkeiten abzuleite chst exakte Vorhersagen iiber den

Ablauf chemischer Vorginge zu treffen. D . es gelingen, gezielte Untersuchungen
anzustellen (Analyse), oder bestimmtefsubsig zu erzeugen (Synthese).

Beim Umgang mit chemischeg aben sich zwei wesentliche Verfahren aus
bei ihren Experimenten bereits frith mit hoher
nd Massen. Folglich werden diese Verfahren mit
den Oberbegriffen Volu ie und, Gravimetrie bezeichnet [von lat. gravitas »Schwere«
bzw. gr. metrein »messen]. delt sich um Verfahren, die bis heute eingesetzt werden,
da sie sich durch ihre hohe Genauigkeit bei gleichzeitig niedrigen Kosten auszeichnen und
sich weiter gegen die apparativ aufwendigen instrumentellen Verfahren behaupten kénnen.
Die erwdhnte hohe Genauigkeit erfordert allerdings die sichere Ausfiihrung der Handgriffe.

Hierfir ist ein gewisses Hintergrundwissen unerlasslich ...

Genauigkeit messen ko

2.1.1 Reinstoffe und Stoffgemische

Der Gegenstand, mit dem sich die Chemie befasst, sind Stoffe und Stoffumwandlungen. Da-
her muss zunichst der Begriff »Stoff« definiert werden. Stoffe sind z. B. Wasser, Zucker,
Kochsalz oder Rizinusol, aber auch Luft. Die Vielzahl von Stoffen erfordert eine Einteilung,
die zweckmafdig in Gemische und Reinstoffe erfolgt. Bei vielen Gemischen ist bereits ohne
besondere Hilfsmittel erkennbar, dass sie aus mehreren Stoffen bestehen; diese nennt man
heterogene Gemische. Bei anderen ist dies nicht ohne weiteres sichtbar, wie bei Luft oder
metallischen Legierungen; diese nennt man homogene Gemische. Gemische lassen sich
durch geeignete physikalische Methoden wie Filtrieren oder Destillieren weiter auftrennen,
Reinstoffe hingegen nicht. Unter den Reinstoffen gibt es wiederum einfache, nicht weiter
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zerlegbare und auch zusammengesetzte Stoffe. Die einfachen Stoffe nennt man Elemente;
die zusammengesetzten Stoffe sind die chemischen Verbindungen. Verbindungen kénnen
durch chemische Reaktionen umgewandelt oder unter bestimmten Umstdnden in Elemente
zerlegt werden, aus denen sie zusammengesetzt sind.

| Wasser kann mit elektrischem Strom in Wasserstoff und Sauerstoff gespalten werden.
| Ein Element ist ein Stoff, der sich chemisch nicht in andere Stoffe zerlegen lasst.

| Stoffe |
|
| |
| Gemische | | Reinstoffe |
| |
|
| Heterogen | | Homogen | | Elemente
z. B. Granit z. B. Luft z. B. Gold
... lassen sich ... lassen sich ... 1a
physikalisch physikalisch sch
weiter trennen weiter trennen andeln

Heute sind weit tiber 100 Elemente bekann
kleiner Teil (40 im Rahmen der Versuche in
grofde Gruppen unterteilen, Metalle u talle. Metalle unterscheiden sich in ihren
chemischen und physikalischen Eigen te}) sehvon Nichtmetallen. Die Metalle sind bei
Raumtemperatur fest, mit Ausn ecksilber, das erst bei -39 °C erstarrt. Metalle
llischen Glanz und leiten Strom und Warme gut.
Nichtmetalle leiten Strom @ schlecht. Viele von ihnen sind bei Raumtemperatur
gasformig; die anderen sindfest, 27obei Brom die fliissige Ausnahme darstellt. Eine scharfe
Trennung zwischelfgMetallen und Nichtmetallen ist nicht moglich; es gibt einige Elemente,
deren Verhalten zwis m beider Gruppen liegt.

Da es nicht moglichist, komplexe chemische Vorgédnge ohne eine festgelegte Symbolik
zu beschreiben, besitzt auch die Chemie ihre eigene Sprache ...

teressiert jedoch zunachst nur ein
Buch). Die Elemente lassen sich in zwei

)

besitzen durchweg einen typisc

2.1.2 Die chemische Formelsprache

Die chemische Formelsprache wird weltweit einheitlich verwendet. Jedes Element besitzt
in dieser Formelsprache ein festgelegtes Symbol, das im Periodensystem der Elemente (PSE)
nachgeschlagen werden kann; dabei wurden meist die lateinischen Namen zugrunde gelegt:
z. B.»Fe« flir Eisen, »Au« flir Gold [von lat. ferrum bzw. aurum]. Die Symbole werden genutzt,
um den Aufbau chemischer Verbindungen und ihre Reaktionen miteinander zu beschreiben.
Die Summenformel einer Verbindung gibt an, aus welchen und wie vielen Atomen einer
Sorte diese aufgebaut ist. Die Elementsymbole werden aneinandergereiht und die Zahl der
Atome pro Formeleinheit als Index dahinter angegeben. Bsp. Wasser, das aus den Elementen
Wasserstoff (H) und Sauerstoff (0) im Verhdltnis 2:1 besteht, hat die Summenformel H;0. Die
Summenformel einer chemischen Verbindung liefert keinerlei Informationen iiber die Art
der chemischen Bindung zwischen den Atomen, sondern sie gibt nur das Zahlenverhaltnis
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zwischen den Elementen wieder. So bewirken im Wassermolekiil kovalente Bindungen den
Zusammenhalt der Atome, wahrend es beim Kochsalz ionische Bindungen sind. Da diese
anders als kovalente Bindungen raumlich ungerichtet sind, bildet Natriumchlorid (NaCl),
wie es in der chemischen Fachsprache heif3t, keine NaCl-Molekiile, sondern ein Kristallgitter
aus den Ionen Na* und CI".

Den Grundstein zur Entwicklung aller Atommodelle legte John DALTON im Jahr 1808
mit seiner Theorie, dass es so viele verschiedenartige Atome wie Elemente geben miisse.
Die Atome stellte er sich als massive Kugeln vor und schlussfolgerte, dass sich die Atome
verschiedener Elemente durch Grofie und Masse der Kugeln unterscheiden. Verbindungen
bilden sich demnach, indem die Kugeln verschiedener Elemente sich gemeinsam anordnen.
Auch wenn diese Vorstellung vom Aufbau der Materie noch grob ist, so reduziert sie das
Wesen chemischer Reaktionen doch auf das Wesentliche: Atome ordnen sich in bestimmten
Zahlenverhdltnissen zueinander an, sodass ein neuer Stoff mit neuen Eigenschaften entsteht.
Die zugehorige Reaktionsgleichung beschreibt die Zahlenverhaltnisse, in denen die Atome
bzw. die Molekiile miteinander reagieren.

Natrium und Chlor(-molekiile) reagieren miteinander zu Natriumchlori

2 Na+ Cl; —— 2 NaCl

Wasserstoff(-molekiile) und Sauerstoff(-molekiile) reagi

2H2+02—)2 0

Salzsdure und Natronlauge reagieren zu Natri

HCI + NaOH

Bereits deutlich schwieriger zu ve gendes Beispiel:

Eisen(II)-sulfat wird von'aliumpgrmanganat zu Eisen(III)-sulfat oxidiert:

10 FeSO4 + 2 KMnO4 + 2S04 —> 5 FEZ(SO4)3 + 2 MnSO4 + K;SO04 + 8 H0

Ahnlich wie bei der Notenschrift in der Musik, betrachten Musiker:innen nicht die einzelnen
Notenwerte in einem Musikstiick, sondern die von diesen insgesamt beschriebene Melodie,
und Chemiker:innen in Reaktionsgleichungen auch nicht isolierte Formeln, sondern den
chemischen Vorgang, den ihr Zusammenspiel beschreibt, und erkennen daran z. B. sofort,
ob es sich um eine Saure-Base- oder um eine Redoxreaktion handelt. Wie das Notenlesen,
muss auch das fliissige »Lesen« von Reaktionsgleichungen erst erlernt und geiibt werden.
Im Rahmen der Versuche soll dieses Verstindnis schrittweise entwickelt werden.

| Chemische Formeln sind die Sprache, in der Chemiker:innen kommunizieren.

(21)

(2.2)

(2:3)

(2.4)
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2.2 Massenmessung

Waagen dienen der Abmessung von Stoffportionen anhand ihrer Masse. Dies ist essenziell
fir Chemiker:innen, da sie Stoffe in bestimmten Verhaltnissen miteinander zur Reaktion
bringen wollen. Auch die Herstellung von Losungen mit definierten Konzentrationen wird
erst anhand einer exakt abgewogenen Stoffportion maéglich.

Die Grundlage zur Berechnung dieser Verhaltnisse liefert der Molbegriff ...

2.2.1 Der Molbegriff: Atome an der Masse abzdhlen!

Bei der Durchfithrung chemischer Reaktionen ist es entscheidend, die Zahl der Atome bzw.
der Molekiile, die miteinander reagieren, genau abzuzahlen. Doch wie lasst sich angesichts
der extrem geringen Grofde eines Atoms eine bestimmte Zahl davon abzihlen? Zu diesem
Zweck wurde der Molbegriff eingefiihrt. Das Mol ist die Einheit der Stoffmenge n und wird
tiber die AVOGADRO-Konstante N, definiert. 1 mol enthalt 6,022...-1023 Teilchen; das kdnnen
Atome, lonen oder Molekiile sein. Dieser scheinbar willkiirlich gewahlte Zahlenwert ist von
der Definition abgeleitet, dass 1 mol der Zahl der Kohlenstoffatome in exakt 0,012 kg des
Kohlenstoffisotops 12C entspricht. Es stellt sich die Frage, warum eg ilhaft sein soll, die
Teilchenzahl scheinbar umstéindlich tiber das Mol auszudriicken:

eines Tages mit 24 h Stunden anzugeben, als mit 1440 Minu mit 86400 Sekunden.
Genauso verhdlt es sich mit dem Mol. Die Verwendung des eit der Teilchenzahl ist
»handlicher«, als mit absoluten Zahlenwerten zu arbeit,

Da jedes Atom eine eigene Atommasse besit#;'l liber die Summenformel die
Molekiilmasse aus der Summe der Atommassen bé@gchnen. Diese Masse ist aber zu klein,
um sie abzuwaigen, daher wird diese auf 1 n % und als Molmasse M bezeichnet.
Die Einheit der Molmasse ist [M] = kg/m en JSiborgebrauch ist g/mol gebrauchlicher.
Die Atommassen im PSE sind ebenfall

c:

In Tabellenwerken, z. B. im J&iis L, sind die Molmassen einer Vielzahl haufig
bendtigter Verbindungen aufgel{it konnen dort nachgeschlagen werden, anstatt sie
selbst auszurechnen. Bei b te Imasse lasst sich eine beliebige Stoffmenge einer

Verbindung abwagen.

Hierfiir gilt die Bezie@ging:

n(x) = % - m(x) =n(x) - M(x) (2.5)

wobei n(x) die Stoffmenge, m(x) die Masse und M(x) die Molmasse der Verbindung x sind.

Bsp.
e 1molCa = 40,08¢g
e 1mol0; = 32,00¢g
e 1 mol NaCl = 5844¢
e 1 mol Fe;03 =159,69¢g
e 1 mol CuSO45H;0 =249,68¢g

®

10 Atommassen im PSE werden eigentlich in der atomaren Masseneinheit u angegeben. Da 1 u einer Masse von
1,661-10-27 kg entspricht, gibt das multipliziert mit 6,022-1023 mol-! den Wert 10-3 kg/mol, was 1 g/mol entspricht.
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Berechnung der Molmasse von Wasser
Schritt 1: Formel aufstellen H,0
Schritt 2: Atome abzahlen 1x0 2xH
Schritt 3: Molmasse berechnen
g g\ _ 10158
(21,008 =) + (115,999 =) = 18,015 — (2.6)
Berechnung der Molmasse von Kupfer(II)-sulfat-pentahydrat
Schritt 1: Formel aufstellen CuSO04-5H20
Schritt 2: Atome abzihlen 1xCu 1xS 9x0 @
bzw.
1xCu 1xS 10xH
Schritt 3: Molmasse berechnen Q
8 8 8 _ g
(10 1,008—=2) + (915,999 —=-) +32,06 4L 63 M = 249,68 — 2.7)
(5-18015-22) + (415999 -2-) + 63,54—— = 249,68 (2.8)
mol mol mol mol
2.2.2 GehaltsgroBen von en

Losungen, die einen Stoff in einerff.ospngsmittel enthalten, bendtigen Angaben dariiber,
wie hoch der Gehalt des @6 es in der Losung ist, damit die Losungen portioniert
werden konnen. Je nachdem, die Angabe fiir den gelosten Stoff x auf eine Masse m(x),
eine Stoffmenge n(x) oder auf ein Volumen V(x) bezieht, sind verschiedene Gehaltsangaben
gebréduchlich (HTab. 2.1). Es werden Konzentrations- und Anteilsangaben unterschieden.
Konzentrationen beziehen die Grofde der gelosten Komponente x auf das Volumen V(Lsg.)
der Losung. Anteilsangaben beziehen die Grofie der gel6sten Komponente x auf die Summe
aller Komponenten, aus denen die Mischphase besteht. Im einfachsten Fall wird die Masse
des gelosten Stoffes m(x) auf die Summe aus der Masse des Losungsmittels m(y) und der
Masse des gelosten Stoffes m(x) bezogen. Da gleiche Einheiten aufeinander bezogen werden,
haben Anteilsangaben keine Einheit, sondern sind Zahlenwerte zwischen 0 und 1. Haufig
erfolgt die Angabe auch in Prozent %, indem der Zahlenwert mit 100 % multipliziert wird.
Der Massenanteil w(x) [auch w(x), mit »w«] ist die am weitesten verbreitete Anteilsangabe.
Wenn ein Anteil in Prozent ohne weitere Anmerkungen angegeben wird, ist meistens der
Massenanteil gemeint.

Angaben in »%« ohne weitere Zusatze meinen in der Regel den Massenanteil w(x).
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OTab. 2.1 Gehaltsangaben von Mischphasen.

Konzentrationsangaben
beziehen

die Grofle der Komponente x

Anteilsangaben
beziehen

die GréRe der Komponente x

auf das Volumen der Mischphase

auf die GréRe der Mischphase

Verhaltnisangaben

beschreiben Verhiltnisse

Massenkonzentration

m(x) kg

X)) == [—3]

V(Losung) LIm

gebrauchliche Einheiten:
g/l; g/ml

Massenanteil
m(x)
w(x) =
xm;

gebrduchliche Einheiten:
% (m/m); ppm; ppb

Massenverhaltnis

m(x)
m(y)

{ =

Stoffmengenkonzentration

n(x) mol]

() = V(Losung)

gebrauchliche Einheiten:
mol/I

Stoffmengenanteil
n(x)
xx) =
(x) S,

gebrduchliche Einheiten:
% (n/n)

Stoffmengenverhaltnis

_ne)
)

Volumenkonzentration

V(x) m3
V (Losung) [F]

o(x) =

gebrauchliche Einheiten:
%,' %o

Volumenanteil

Volumenverhaltnis

V(x)

Y=vo

[mol]
~ m(Losemittel) [ kg

gebrduchliche Einheiten:
mol/kg

Komponenten:

m(NaCl)

1,38¢

Aus 1,38 g Natriumchlorid und 1,72 g Kaliumchlorid wird eine Losung in 89,0 g Wasser
hergestellt. Der Massenanteil w(NaCl) berechnet sich in dieser Losung aus insgesamt drei

w(NaCl) =

umgerechnet:

c(NaCl) =

m(NaCl) + m(KCl) + m(H,0) -

B(NaCl) w(NaCl)-p(Lsg.)

138g+172g+890g

0,0150-1020gl™?!

M(NaCl)

M(NaCl)

58,44 g mol~1

= 0,0150 (2.9)

Die Dichte der Losung oben betréagt p(Lsg.) = 1020 g/1. Um die Stoffmengenkonzentration
c(NaCl) zu berechnen, wird der Massenanteil iiber die Dichte und die Molmasse M(NacCl)

mol
= (0,262— (2.10)

1
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Wie grofd sind Massenanteil w(KCI) und Stoffmengenkonz. c¢(KCl) obiger Losung?

In zwei 100-ml-Messzylindern werden jeweils 50 ml Ethanol und Wasser abgemessen.
Die Inhalte beider Zylinder werden daraufhin miteinander vereinigt. Das Gesamtvolumen
der Mischung betragt 96 ml. Dieses Phanomen, das das Volumen der Mischphase kleiner
als die Summe der einzelnen Volumina ist, heifdst Volumenkontraktion und bewirkt, dass
Volumenanteil ¢(Ethanol) und Volumenkonz. o(Ethanol) verschieden sind:

(Ethanol) = —emanoh) __ S0ml oo o, 211

PREANOY = ¥ Ethanol) + V(H,0)  50ml+50ml  —= > 7° (2.11)
V(Ethanol) 50 ml R

o(Ethanol) = = =052=52% (2.12)

" 96 ml

V(Lsg.)

Bei sehr kleinen Massenanteilen wird anstelle auch die Angabe in ppm »parts per million«
(= 10-9) anstelle von Prozent gewahlt. Bsp.: Eine Lésung, die 5 mg Calciu )
enthdlt, hat den Massenanteil w(Ca) = 0,000005 = 5:10-6 = 5 ppm. Um zu
gering dieser Massenanteil ist, hilft die Vorstellung, dass 1000 ppgg eific

0,1 % entsprechen. Bei derart stark verdiinnten Lésungen wird die¥ % e

1 Kilogramm pro Liter gesetzt, sodass auch Massenkonzenty ppm, oder in noch
kleineren Einheiten angegeben werden (HTab. 2.2).

BTab. 2.2 Vorsatzzeichen von Einheiten und ihre Abkiirzung

Vorsatz Zehnerpotenz Izahl Abkirzung
Terra- T 10%2 10 000 000
Giga- G 10° 00 000
Mega- M 10° 1000 000
Kilo- k 103 1000
Hekto- h 100
Deka- 10
0 1
Dezi- d 1 0,1
Centi- c 2 0,01
Milli- m 1073 0,001
Mikro- U 107° 0,000 001 ppm »parts per million«
Nano- n 107° 0,000 000 001 ppb »parts per billion«
Piko- p 1072 0,000 000 000 001 ppt »parts per trillion«

2.2.3 Hinweise zur Waagenbenutzung

Laborwaagen sind Prazisionsinstrumente, die mehrere Hundert bis Tausend Euro kosten
und entsprechend liebevoll behandelt werden mdchten. Es lassen sich zwei grundsatzliche
Bauformen unterscheiden: Analysenwaagen, erkennbar an dem Glasgehduse (HAbb. 2.1),
besitzen je nach Modell einen Wagebereich von ca. 200-300 g und wiegen auf ein Zehntel
Milligramm (0,0001 g) genau. Sie werden nur fiir sehr genaue Einwaagen genutzt, die diese
hohe Genauigkeit bendtigen. Priazisionswaagen (»Oberschalenwaagen«) besitzen einen
grofleren Wagebereich bis zu mehreren Kilogramm, wiegen im Gegenzug hierfiir aber nur
auf Zehn Milligramm (0,01 g) genau. Sie werden Einwaagen mit weniger hohen Anspriichen
an die Genauigkeit verwendet, z. B. fiir Hilfsstoffe oder bei Synthesen.
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Die Ziffernzahl, mit der Massen in den Versuchsvorschriften hier angegeben werden,
gibt einen Hinweis darauf, welche Genauigkeit erforderlich ist. Es wird davon ausgegangen,
dass diese Stellenzahl genau eingehalten sein soll; d. h. die jeweils verwendete Waage muss
mindestens eine Stelle mehr haben.

Die Einwaage von ...
e 1g ... erfolgt auf einer Prazisionswaage
e 10g Prazisionswaage
e 100g Analysenwaage
e 1,000g Analysenwaage
e 5g ... erfolgt auf einer Prazisionswaage
e 05¢g Prazisionswaage
e 005¢g Analysenwaage
e 0,005g Analysenwaage

orderlich ist.

O Abb. 2.1 Analysenwaage (links, £ 0,0001 g) und Prazisionswaage (rechts, £ 0,01 g).

Bei der taglichen Arbeit mit Laborwaagen sind folgende Hinweise zur Benutzung und Pflege
einzuhalten und am gemeinsam genutzten Arbeitsplatz darauf zu achten, dass diese auch
von anderen Personen eingehalten werden (siehe auch Literatur!?):

e Die horizontale Ausrichtung der Waage ist entscheidend fiir exakte Wageergebnisse;
sie wird tber die angebrachte Rundwasserwaage (sog. »Libelle«) kontrolliert und
ggf. Uber die Stellschrauben an den Auflagepunkten der Waage korrigiert.

o Das Wagegut wird nicht direkt auf den Wégeteller, sondern in ein fiir die Aufgabe
geeignetes Wigegefifd gegeben. Geeignet sind Becherglaser, fiir kleine Einwaagen
auch Wageglaschen, Wageschiffchen und Wagepapiere.

®
11 Lit. METTLER TOLEDO Informationsbroschiire: Richtiges Wigen mit Laborwaagen (Wdgefibel).
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o Das Wigegefaf3 sollte moglichst klein sein, um den Wagebereich der Waage nicht zu
liberschreiten und um Schwankungen durch Luftstrémungen zu minimieren.

e Durch Betdtigung der Tara-Taste wird das Wagegefaf tariert (»auf Null gestellt«),
damit seine Masse nicht auf dem Display angezeigt wird.

e Pulver werden eingewogen, indem das Wagegefafd vom Wageteller genommen und
portionsweise mit der Substanz beschickt wird. Fiir die Zwischen- und Endwagung
wird es wieder auf dem Wageteller zuriickgestellt.

e Aufgrund der Kontaminationsgefahr durch ggf. verschmutzte Loffelspatel werden
Substanzen nicht direkt aus dem Vorratsgefafd entnommen, sondern zunéchst in ein
separates Gefaf$ gefiillt und von dort aus eingewogen.

e Substanzen, die den Wageteller beschadigen konnen, werden nicht etwa abgewogen,
sondern am Volumen abgemessen. Sduren sind immer auf diese Weise abzumessen.
Hierzu wird die Masse m(x) anhand der Dichte p(x) ins Volumen V(x) umgerechnet
(Dichten konzentrierter Sduren sieche HTab. 7.9).

_m(x) _m(x) @
p(x) = Vo V(x) = o) (2.13)

Hierfiir gilt die Beziehung:

m(HCl, verd.) - w

400¢g-0,02
m(HClL konz.) = adiy e

0,32

250¢g (2.14)

V(HCl, konz.) = (2.15)

Korrosive Flissigkeiten, in en, diirfen nicht auf Waagen abgemessen werden.

o Der Wigeteller wird abschliefdend mit dem beiliegenden Pinsel von Pulverresten
befreit, falls diese einmal versehentlich herunterfallen. Wird die Analysenwaage
langere Zeit nicht benutzt bzw. am Ende eines jeden Arbeitstages, ist sie am besten
mit einem Staubschutz abzudecken.

Die Einfachheit der Bedienung elektronischer Waagen lasst leicht vergessen, dass Waagen
mit einer Empfindlichkeit von einem Zehntel Milligramm keine Selbstverstindlichkeit sind
und mit mechanischen Waagen friiher jede Einzelwdgung ein aufwendiger Vorgang war.12
Daher waren Volumenmessungen ein sehr beliebter Weg zur Portionierung von Stoffen;
z. B. kann anstelle von zehn Einzelwdgungen nur eine grofdere Einwaage getatigt und daraus
eine Stamml6sung hergestellt werden, die sich dann beliebig portionieren lasst. Auch heute
sind Volumenmessungen eines der wichtigsten Messverfahren. Bei richtiger Handhabung

®
12 Lit. Jeneman, H. R,, Phys. Bl. 1982, 38, 316-322.




44 | Nasschemie, 3. Aufl.

koénnen mit entsprechenden Gerdten Volumina mit einer Genauigkeit abgemessen werden,
die der von Wagungen in nichts nachsteht.
Erfahren Sie im folgenden Abschnitt, was es damit auf sich hat ...

2.3 Volumenmessung

Eine der haufigsten Arbeiten im Labor ist das Herstellen (ugs. »Ansetzen«) von Losungen.
Dabei wird eine feste oder fliissige Substanz in einem Losungsmittel, meist Wasser, gelost.
Oftist das exakte Volumen des Losungsmittels dabei nicht wichtig; es gibt aber auch Griinde,
ein definiertes Flissigkeitsvolumen exakt abzumessen: i) ein Reinstoff soll gelost werden,
um eine Losung mit bekannter Konzentration zu erhalten; ii) bei einer Analyse soll nur ein
Bruchteil der gesamten Probe untersucht werden. Analytiker:innen sprechen im zweiten
Fall vom Aliquotieren der Probe [von lat. aliquot »einige, ein paar«]. In jedem Fall werden
Gefafle, sog. Volumenmessgerite, benotigt, um diese Volumina mit der erforderlichen bzw.
gewiinschten Genauigkeit abzumessen. Um das jeweils richtige Volumenmessgerat fiir eine
Aufgabe auszuwdhlen, sind folgende Kenntnisse liber diese erforderlich:

e Welche Volumenmessgerate gibt es?

o Welche Genauigkeiten haben diese?

e Wie wird mit diesen gearbeitet und was ist dabei

2.3.1 Justierung auf Einguss (In) oder Ausg#

Ein grundséatzliches Unterscheidungsmerkmal vo
dieser auf Einguss (»In«) oder Ausguss (»Ex«). inguss justierte Gefaf3e enthalten das

gewrachten Markierung gefiillt werden.

entleert werden. Eine Untergruppe bil i[Sgefafle, die nur eine ungefahre Skalierung
besitzen und die geringsten Genaui

Gefafde, die auf Einguss (In) j

e Messzylinder verschiedene Volumina
e Messkolb nur ein festes Volumen
e Pyknometer nur ein festes Volumen
o In-Gefafle, die e ngefdhre Skalierung besitzen

o Becherglaser
o Erlenmeyerkolben
o Tropftrichter
o Rundkolben
Gefafde, die auf Ausguss (Ex) justiert sind:

e Vollpipetten nur ein festes Volumen
e Messpipetten verschiedene Volumina
e Biiretten verschiedene Volumina
e Kolbenhubpipetten (sog. »Eppendorfpipetten«) verschiedene Volumina

Ex-Gefafde, die eine ungefahre Skalierung besitzen
o Einmalpipetten

Justierung auf Einguss (In): enthalt ein Volumen; auf Ausguss (Ex): gibt ein Volumen ab.
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Gefifde, die auf Ausguss (Ex) justiert sind (HAbb. 2.2 bis HAbb. 2.4)

Pipetten sind graduierte Glasrohre, die an einem Ende zu einer Spitze ausgezogenen sind
und dienen der Abgabe von Fliissigkeiten. Bei Vollpipetten ist der mittlere Teil zylindrisch
erweitert und am oberen verjlingten Ende ist eine Ringmarke angebracht. Mit Vollpipetten
lasst sich nur ein festgelegtes Volumen abmessen. Mit Messpipetten lassen sich hingegen
unterschiedliche Volumina abmessen, allerdings zulasten der Genauigkeit, die schlechter
als bei Vollpipetten gleicher Grofie ist. Biiretten kombinieren die hohe Genauigkeit einer
Vollpipette mit der Méglichkeit, unterschiedliche Volumina abzumessen. Uber einen Hahn
am unteren Ende lasst sich die Fliissigkeitsabgabe regeln und auch unterbrechen, um die
abgegebene Menge an der Skalierung abzulesen. Biiretten gibt es in verschiedenen Grofien,
wobei 25 ml und 50 ml iiblich sind, 10 ml und 100 ml eher selten. Die haufigste Bauform ist
die Biirette nach SCHELLBACH mit dem eingebrannten blauen Streifen, der die Ablesung des
Fiillstandes erleichtert. Elektronische Biiretten (sog. »Dosimaten«) haben heute vielerorts
die Glasbiiretten weitgehend verdrangt. Diese sind aber immer noch im Einsatz, auch weil
sie deutlich glinstiger in der Anschaffung sind.

Gefafde, die auf Einguss (In) justiert sind (HAbb. 2.5 bis BAbb. 2.7)
Messzylinder sind auf Einguss justierte, graduierte Standzylinder. Da s
Fallen als Ausgussgefafie genutzt werden, entstehen jedoch Fefig

Fiir analytische Messungen sind sie daher nicht geeignet. Mit

meisten
eren Prozent.
o'n werden in der

dieser Ringmarke aufgefiillt,
in diesem Zusammenhang,
liegt. Pyknometer sind kleine

durch eine Fliissigkeit mit bekannter D ist Wasser, genau ausgelitert werden muss.
Pyknometer werden zur Dichtebe wendet, indem das eingefiillte Fllissigkeits-
volumen gewogen wird, wobei G iten von unter 0,1 % erreichbar sind. Pyknometer
stellen damit die Volum essger t der hochsten Genauigkeit dar.
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Messpipetten
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B Abb. 2.2 Volumenmessgerate, die auf Ausguss (Ex) justiert sind I: Messpipetten.
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Vollpipetten
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O Abb. 2.3 Volumenmessgerate, die auf Ausguss (Ex) justiert sind II: Vollpipetten.
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Biiretten
Blrette n. MOHR Bilrette n. SCHELLBACH Titrierapparat mit Vorratsgefafd n. PELLET
— — rﬁ
N\

O Abb. 2.4 Volumenmessgerate, die auf Ausguss (Ex) justiert sind Il: Blretten.
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Messzylinder
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K Abb. 2.5 Volumenmessgerate, die auf Einguss (In) justiert sind I: Messzylinder.
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Messkolben

A

+c [ 100.5%

A DN
-l 5 =
20°C +0.25
¢ [ 250.5%

O Tab. 2.3 NormschliffgroRen voraghd und anderen Glasgeraten.
Bezeichnung Durchmesser, oben Lange Durchmesser, unten
[mm] [mm] [mm]
NS 10/19 10 19
NS 12/21 12 21 .
NS 12/21 12 21 D:;;”::?;gg
NS 14/23 14 23 . ogberen
NS 19/26 9 26 Durchmessers
NS 29/32 29 32

NS 45/40 - 45 40
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Gefif3e mit ungefihrer Skalierung

Becherglaser, (hohe Form oben, weite Form unten):

\>

—{600 _ \>
\
—500 . >
800 ml | 300 q
400 4 — 200
600 ml 400 mi 1
| —300 - oo —150
] 250 mi
200 —]200 - —100
T —100 g
—100 — 50
\ b, \ )
—600 \>
800 ml 1
200
—400
250 ml 150
—200 100
50
_ J L__—/
Erlenmeyerkolben:

O Abb. 2.7 Volumenmessgerate, die auf Einguss (In) justiert sind Ill: Becherglaser & Erlenmeyerkolben.
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2.3.2 Genauigkeitsklassen

Nachdem die Genauigkeiten der Volumenmessgerate bereits qualitativ eingeordnet wurde
(z. B. Vollpipette > Messpipette > Einmalpipette), stellt sich die Frage, wie genau diese sind.
Diese Frage beantworten die darauf aufgedruckten Herstellerinformationen (EHAbb. 2.8).
Hierzu gehoren Angaben zum Nennvolumen, zur Genauigkeit und zur Bezugstemperatur,
bei der das Gerat justiert wurde, also bei der die Ringmarke angebracht wurde. Der Hinweis
auf eine ISO-Norm gibt an, dass das Gerat nach den Fertigungsmaféen produziert wurde und
die Fehlertoleranzen einhilt, die in der jeweiligen Norm festgelegt sind. Das gilt natiirlich
nur im Neuzustand, denn durch die Verwendung kommt es zu Abnutzungserscheinungen.
Bei guter Pflege (z. B. keine aggressiven Reiniger) konnen die Gerate Jahre halten; andern-
falls ist die Lebensdauer deutlich kiirzer. Eine regelmiafige Kalibrierung zur Uberpriifung
der Genauigkeit ist daher unerlasslich.

L °

B Abb. 2.8 Aufdruck auf einer Pipette.

(2 > BRAND Qualitatszertifikat - Certific:
Cartific ualits . C Birette, Burette, Burette, Bureta
1S0 648 Certificat de qualité - Cer |
3 SRBER BLAUBRRADS | BLAUBRAND, AS ] Schallbach
BRAND Volumenmessgerite - Volumetric Instruments. | " 13848
) Appareils de volumétrie - Materiel volumétrico |} o, birdGan, Mo 1RE IRel
ETERNA ¢ 50,0 ml
¢ :
o £ 00500 Cl
@ i owEN 150388
P 44 [DEM] 19
® +0,07 { oow
E : oon2 il
ml ¢
| Instrumants de controls
| 30040026, 2253/0.00001
N | "
S 4 1
| (2023, D-K-19488, Ny G5-309)
R
f e (2024, EA Werth, Nr3113) |
BRAND GMBH + CO KG
Otte-Schatt-Str. 25 ol
7877 Wi o BRAND . e
ey | D 05-Dez-2019
Bezeichnung der wichtigsten Angaben: O Ringmarke

® Hersteller

© Produktserie

O Konformititshinweis

© Bezugstemperatur

O Genauigkeitsklasse, AS oder B
@ Nennvolumen in Millilitern

O Fehlertoleranz in Millilitern

Auch bei einwandfreien Gerdten konnen die Fehlertoleranzen nur dann eingehalten werden,
wenn diese reproduzierbar in der vom Hersteller vorgesehenen Weise verwendet werden.
Alle in den Fotostorys zu den Versuchen beschriebenen Handlungsablaufe beruhen auf den
Empfehlungen der Fa. BRAND und sind insofern als verbindlich anzusehen.!3

®

13 Lit. BRAND Informationsbroschiire: Informationen zur Volumenmessung.
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| Beim Umgang mit Volumenmessgeraten existieren festgelegte Handlungsablaufe.

Die Fehlertoleranzen von Volumenmessgeraten hangen neben der Art des Gerates auch von
der Grofie und der jeweiligen Genauigkeitsklasse ab. Gerdte der Genauigkeitsklasse »A«
sind von der hochsten Qualititsstufe und erreichen die kleinsten Fehlertoleranzen. Bei der
Genauigkeitsklasse »AS« steht das »S« fiir »Schnellablauf«. Nach dem Auslaufen muss eine
Wartezeit (sog. »Ex-Zeit«) eingehalten werden, in der Fliissigkeit nachlaufen kann bzw. soll.
Diese Zeit ist auf der Pipette aufgedruckt, z. B. als »Ex+15s«. Bei der Genauigkeitsklasse » B«
gibt es keine Wartezeit, dafiir aber doppelt so grofde Fehlertoleranzen. Die Fehlertoleranzen
sind in verschiedenen ISO-Normen festgelegt (HTab. 2.4).

2.3.3 Bezugstemperatur

Volumenmessgerate werden bei der Produktion bei einer Temperatur von 20 °C justiert,

indem eine entsprechende Wassermenge von 20 °C eingefiillt und die Rin ken anhand
des Flissigkeitsstandes angebracht werden. Abweichungen von dieser mperatur
spielen aufgrund des geringen Temperaturausdehnungskoeffizientengag if7der Praxis

die Fehlertole-
erwarten sind,

keine grof3e Rolle. Die Fehler, die hierdurch entstehen, sind meist
ranz der Gerdte. An Tagen, an denen starke Temperatursch
kann es bei Messkolben allerdings sinnvoll sein, Kolben unc or dem Auffiillen auf
20 °C zu temperieren, da sich das Volumen wegen der Tqinpe ‘bhangigkeit der Dichte
der enthaltenen Fliissigkeit verandern kann. Auch hij 1%en die zu erwartenden Abwei-

chungen keine grofe Rolle; sie liegen fiir wassrige eica. 0,1 % pro 5 °C.

Ein 100-ml-Messkolben, der mit Was aus der Hausleitung aufgefiillt wird,
enthalt nach der Erwdrmung auf 28 ° m Sommertag 100,3 ml, da die Dichte des
Wassers durch die Erwarmung t pisec = 0,9991 g/ml auf prgec = 0,9962 g/ml,
und sich die Fliissigkeit entspre d 2usdehnt.

oc(H,O 0,9991 g ml~1
c(H;0) =100,0 ml & — = 100,3 ml (2.16)

Vogoc(H,0) = Vyeo 09962 o ml-1
280c(H20) = Vigec o (H,0) 0,9962 g ml

2.3.4 Ablesung von Fliissigkeitsstanden

Flussigkeitsoberflachen sind nicht plan, sondern gewo6lbt, da sich die Fliissigkeiten aufgrund
der Anziehungskrafte zwischen Glas und Fliissigkeit an der GefafRwandung »hochziehen«
und einen Meniskus bilden. In Glasréhrchen mit geringen Durchmessern (Pipette) ist diese
Meniskusbildung besonders ausgepragt. Fiir die Praxis stellt sich die Frage, an welcher
Stelle der Flissigkeitsstand abgelesen wird. Dies wird bei der Justierung berticksichtig und
festgelegt, dass der Fliissigkeitsstand immer an der tiefsten Stelle, dem »unteren« Meniskus,
abzulesen ist (HAbb. 2.9). Biiretten besitzen als Ablesehilfe den sog. Schellbachstreifen.
Dieser bildet aufgrund der Lichtbrechung an der Grenzflache zwischen Glas und Fliissigkeit
eine Einschniirung, an der die Skalierung abgelesen wird.
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K Tab. 2.4 Fehlertoleranzen von Volumenmessgeraten.

Klasse A/AS Klasse B
max. Fehler max. Fehler
GroRe Teilung [ml] [%] [ml] [%]
Messpipetten nach DIN ISO 835
1ml 0,01 ml 10,008 ml
2 ml 0,02 ml +0,015 ml
5ml 0,05 ml +0,03 ml >0,6 % 10,04 ml >0,8 %
10 ml 0,1 ml +0,05 ml >0,5 % +0,08 ml >0,8 %
25 ml 0,2 ml +0,10 ml 20,4 % 10,15 ml >0,6 %
Vollpipetten nach DIN ISO 648
1ml +0,007 ml 10,70 %
2ml +0,010 ml +0,50 %
5ml +0,015 ml 10,30 % 10,025 ml +0,50 %
10 ml +0,02 ml 10,20 % 10,03 ml 10,30 %
15ml * +0,03 ml 10,20 %
20 ml +0,03 ml 10,15 % 10,04 ml 10,20 %
25 ml +0,03 ml 10,13 % 04 ml 10,16 %
50 ml +0,05 ml 10,10 % ml 10,14 %
100 ml +0,08 ml +0,08 % ,15ml 10,12 %
Buretten nach DIN ISO 385
10 ml 0,02 ml 10,02 ml +0,030 ml
25 ml 0,05 ml +0,03 ml 10,045 ml
50 ml 0,1 ml +0,05 ml 40,075 ml
100 ml 0,1ml * +0,08 ml
GroRe Teilung [ml] [ml] [%]
Messzylinder nach DIN I1SO 4788
10 ml 0,2 ml +0,15 ml
25 ml 0,5 ml 10,4 ml
50 ml 1ml +0,8 ml
100 ml 1ml +0,8 ml
250 ml 2ml +1,5 ml
500 ml | +4,0 ml
1000 ml 10 +15 ml
Messkolben nach DIN ISO 1042
10 ml +0,025 ml 10,25 % 10,06 ml +0,60 %
25 ml 10,04 ml 10,16 % 10,06 ml 10,24 %
50 ml +0,06 ml 10,12 % +0,09 ml 10,18 %
100 ml +0,10 ml 10,10 % 10,15 ml +0,15 %
250 ml +0,15 ml +0,06 % +0,25 ml 0,10 %
500 ml +0,25 ml +0,05 % +0,4 ml +0,08 %
1000 ml 10,4 ml 10,04 % +0,6 ml +0,06 %
2000 ml +0,6 ml +0,03 % 0,9 ml 0,045 %
5000 ml * +1,2ml  +0,024 % +1,8ml 0,036 %
10000 ml  * +2,0ml  +0,020 %

Pyknometer nach DIN ISO 3507
10
25
50

0,004 ml  +0,040 %
0,006 ml  +0,024 %
0,008 ml  +0,016 %

*Nicht genormt nach DIN I1SO
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Die Ablesung muss in allen Fdllen auf Augenhéhe erfolgen, da es sonst zu einer scheinbaren
Verschiebung des Fiillstandes kommt, die aber nur durch den verdanderten Blickwinkel her-
vorgerufen wird (sog. »Parallaxenfehler«). Wird von schrig oben geschaut, erscheint z. B.
ein korrekt gefiillter Messkolben nicht weit genug gefillt. Wird von schrag unten geschaut,
erscheint derselbe Messkolben zu weit gefiillt. Nur mit dem Blick horizontal zur Ringmarke
kann der Fiillstand ohne Abbildungsfehler beobachtet werden.

Fliissigkeitsstinde werden am »unteren« Meniskus auf Augenhohe abgelesen.

’q Nicht so!
- - _\/_ _______ §> Augenhdhe

/
\

Nicht so!

\
TBN

10.70 - - -(,- - % Augenhdhe

A Nicht so!

B Abb. 2.9 Ablesung von Flissigkeitsstanden an Ringmarken und Biiretten (unten).

s
/
é
7/
s
7/
s
[ /

2.3.5 Pipettierhilfen

Pipetten diirfen niemals durch das Ansaugen der Fliissigkeit mit dem Mund gefiillt werden;
es besteht die Gefahr, giftige und/oder dtzende Stoffe zu verschlucken! Stattdessen werden
Pipettierhilfen verwendet. Die meistgenutzte Pipettierhilfe ist der Peleusball.1* Dieser ist
ein aus Gummi gefertigter Ball mit drei daran angebrachten Ventilen, die im Normalzustand
geschlossen sind und sich durch Ausiibung von Druck mit zwei Fingerspitzen 6ffnen lassen.
Die Bezeichnung der Ventile lautet: (A), (S) und (E). Wird Ventil (A) (»Ausblasen«) betétigt
und der Ball gleichzeitig zusammengedriickt, lasst sich in diesem ein Unterdruck erzeugen.
Wird der Ball auf das obere Ende eine Pipette gesteckt, kann mit diesem Unterdruck eine

®

14 Der Peleusball wird im Laborjargon »Pe-le-us-ball« gesprochen. Erfunden wurde er von Friedrich PELS LEUSDEN,
miisste also richtigerweise »Pe-leus-ball« gesprochen werden.
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Flissigkeit angesaugt werden, indem Ventil (S) (»Saugen«) betatigt wird. Wird Ventil (E)

(»Entleeren«) betatigt, stromt Luft nach und die zuvor angesaugte Fliissigkeit in der Pipette
kann auslaufen.

e

) O] O

I

O Abb. 2.10 Peleusball als Draufsicht und im Querschnitt (rechts).

Der hdufigste Anfingerfehler im Umgang mit dem Peleusba@ is#f? ntliche Einsaugen
von Fliissigkeit in den Ball. Im Pipettenkorpus steigt die Flii @ undchst noch langsam.

¥Vollpipette zum sprung-

Es darf keine Fliissigkeit in den Peleu

2.3.6 Reinigung der Vol essgerate

Der meistgenutzte Werkst borgerate ist Glas. Es ist durchsichtig, besitzt eine glatte
Oberflache, hohe ghemische Widgstandsfahigkeit, lasst sich bei hohen Temperaturen leicht
verformen und in j igschte Form bringen und besitzt anders als Kunststoffe einen
geringen Temperatura nungskoeffizienten. Die Hauptbestandteile von Glas sind Quarz
(Siliciumdioxid), Soda (Natriumcarbonat) und Kalk (Calciumcarbonat). Normales Glas ist
allerdings empfindlich gegeniiber plotzlichen Temperaturdnderungen, bei denen es leicht

»springen« bzw. »reifden« kann. Borosilikatglas ist ein Spezialglas fiir Laboranwendungen,
das meist 12-13 % Bortrioxid enthalt und unempfindlicher gegen Temperaturspriinge ist.
Die Fertigung vieler Glasgerite ist heute ein weitgehend automatisierter Prozess und nur
Spezialanfertigungen oder die Reparatur teurer Bauteile werden noch bei spezialisierten
Laborglasbldsern in Auftrag gegeben.

Jedes Laborpraktikum beginnt und endet mit der Reinigung der Glasgerite, da sich
nur mit sauberen Glasgeraten exakte Analysenergebnisse erzielen lassen. In den meisten
Fallen ist die Reinigung mit Leitungswasser und Sptlmittel, mit Schwamm und ggf. unter
Zuhilfenahme einer Flaschenbiirste bereits ausreichend. Die erfolgreiche Reinigung ist bei
Pipetten daran erkennbar, dass diese »fettfrei« ablaufen, d. h., beim Auslaufen des Wassers
einen gleichmafiigen Fliissigkeitsfilm auf der Glaswandung bilden. Die Tropfenbildung zeigt
hingegen an, dass die Pipette nicht gesdubert ist. Fette lassen sich durch ein Bad in warmer
Sodaldsung entfernen. Das Spiilen der Gerate mit ca. 2 %-iger Natronlauge als letzter Weg
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bei hartnackigen Verunreinigungen darf nur kurzzeitig erfolgen, da die Lauge mit der Zeit
zu Glaskorrosion fiihrt und das Volumen dauerhaft verindert.15 Altere Pipetten, deren Glas
bereits angegriffen ist, laufen evtl. {iberhaupt nicht mehr gleichméf3ig ab. Inwiefern das ab-
gegebene Volumen noch innerhalb der Fehlertoleranz liegt, ist dann im Einzelfall zu priifen.
Der letzte Schritt ist immer das mehrmalige Nachspiilen mit deionisiertem Wasser, um die
Entstehung hasslicher Wasserflecken zu vermeiden (Fehlerquelle bei Komplextitrationen).
Beschriftungen, die mit wasserunldslichem Filzschreiber angebracht wurden, lassen sich
mit einem in Alkohol getrankten Papiertuch entfernen.

Bestimmte Verunreinigungen erfordern spezielle Reinigungsschritte bzw. -mittel:

Verunreinigung Reinigungsmittel
e Organische Verunreinigungen Aceton
e Braunsteinablagerungen Salzsaure (halbkonz.)
o Silbernitratflecken SILVOSOL®
o Hartnickige Verunreinigungen RBS®-35 oder Extran® (stark alkalisch)

Analysenglas darf nicht mit stark alkalischen Reinigern in Kontakt

D Abb. 2.11 Braunsteinablagerungen an einem Messkolben mit Kaliumpermanganatlésung.

®
15 Schurz, C., Nachrichten aus der Chemie 2013, 61, 923-925.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V01

Gasbrenner und Glasbearbeitung

Eingesetzte Chemikalien:

# Nummern der

Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Wasser, deionisiert

Brenngas

&>

Durchfiihrung:

® ca. 45 min

oo
=
o

ca.10 cm

der Hauptleitung verbunden.
Offnung des Haupthahnes wird der
t und eine Feuerzeugflamme an das
ausstréomende Brenngas herangefiihrt ftzufuhr wird nun ebenfalls ge6ffnet,
i d dann zu rauschen beginnt. Mittels eines
Magnesiastdabchens werden di€ 2denen Zonen der Flamme »abgetastet« und
die Temperaturverteilun i Weise sichtbar gemacht (hierbei gilt: je heiller das
Stdbchen, desto heller d

Der Gasbrenner wird mittels dickwandige
Luft- und Gaszufuhr werden geschlosse

Ein Reagenzglas Finger breit mit Wasser gefllt. Mit einer Holzklammer wird
das Glas schrigeia die enf#fuchtete Flamme gehalten, wobei es standig zu schiitteln ist.

lese Weise verdampft werden. Das Reagenzglas wird nun zur
fullt. Beim weiteren Erhitzen ist es unvermeidbar, dass das Wasser
erausspritzt (sog. »Siedeverzug«). Die Reagenzglasoffnung darf daher
rsonen gerichtet werden! Sicherer ist das Erhitzen im Siedewasserbad,

angefacht wird und in das Reagenzglaser hineingestellt werden kénnen.

Ausziehen eines Glasrohres zur Pasteurpipette:

Von einem Glasrohr (@ 6 mm) wird ein

langes Stiick abgeschnitten. Hierzu wird es zunachst mit einem Glasschneider angeritzt,
in ein Geschirrtuch eingewickelt und an der Sollbruchstelle vorsichtig durchgebrochen.
Die Bruchstelle wird in der Brennerflamme rund geschmolzen. Nun wird das Rohrstiick
am unteren Ende bis zur Erweichung erhitzt. Mit einer Tiegelzange wird es an dieser
Stelle zusammengedriickt und gleichzeitig gezogen, bis sich der verjlingte Teil in Form
einer diinnen Kapillare vom oberen Stiick trennt. Die Kapillare wird nach dem Abkihlen
auf die gewiinschte Lange gekdrzt.

Besondere Hinweise:

Mit der Pasteurpipette kann die durchschnittliche Masse eines Wassertropfens ermittelt werden (vgl. V-Frage).
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse: Gruppe:

Datum: Probe Nr.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, die von den Substanzen ausgehen:

H-Satze Hier den Text der H-Satze eintragen, oder sinngemaR wiedergeben

W|IT I T T T T T T T T I T T

esondere Gefahren bei der Versuchsdurchfiihrung:

S

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

P-Satze Hier den Text de

ntragen, oder sinngemall wiedergeben

W U U U U U U U U U U U O

Personliche Schutzausristung (Kittel und Schutzbrille, ggf. Schutzhandschuhe) tragen!

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten!
Unbeteiligte warnen!
Verletzten Erste Hilfe leisten!

Feuerwehr alarmieren!
Laboraufsicht informieren!
Brandgase nicht einatmen!

Sachgerechte Entsorgung: Ausguss A B cl Hg-frei Hg-haltig
O O O O O O
O O O O O O
O O O O O O

Besondere Entsorgungsvorschriften:

e
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

Exkurs: Aufbau und Wirkungsweise von Gasbrennern
Gasbrenner werden in Laboratorien zum Erhitzen kleinerer Fliissigkeitsvolumina genutzt,
was deutlich schneller als mit Heizplatten funktioniert. Voraussetzung ist dabei, dass die
Fliissigkeit keine entzlindlichen Ddmpfe bildet. Gasbrenner sind daher das Mittel der Wahl
zum Erhitzen wassriger Losungen. Als Brenngase werden Erdgas und Propangas verwendet,
welche liber eine fest installierte Hausleitung (mit gelben Armaturen) zugefiihrt werden.
Den allgemeinen Aufbau von Gasbrennern zeigt BIAbb. 2.12. Damit lassen unterschiedliche
Flammentypyen erzeugen: Die leuchtende Flamme (ca. 700-900 °C) entsteht bei vollstdndig
geschlossener Luftzufuhr. Das Gas verbrennt darin nur unvollstindig und die gebildeten
Rufdpartikel beginnen in der Flamme zu leuchten. Wird nun Luft zugemischt, entsteht eine
heifdere rauschende Flamme, in der zwei Bereiche unterscheidbar sind (vgl. HAbb. 2.13):
Der dunklere Innenkegel ist in seinem Inneren verhaltnisméafiig kiihl (ca. 400 °C). Die iiber
das Mischrohr zugefiihrte Primarluft reicht zur vollstindigen Verbrenn
liberschiissige Gas des Innenkegels wirkt daher reduzierend. Das restli

Auflenkegel oxidierend. Beim Teclubrenner ist der Kamin na
um hohere Verbrennungstemperaturen zu erreichen als

J MQQ
\ &
E

O g

o
iy

|

I

Teclubrenner Bunsenbrenner

D Abb. 2.12 Schnittzeichnungen durch Teclubrenner und Bunsenbrenner.

Bezeichnung der wichtigsten Bauteile: © Schlauchanschluss
@® Gasregulierungsschraube
© Luftregulierungsschraube
O Gasdiise
© Mischrohr
0@ Leitung fiir die Sparflamme
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

[© Florian Morsbach

[© Florian Morsbach © Florian Morsbach

O Abb. 2.13 Leuchtende Flamme. O Abb. 2.14 Rausc Fafie. O Abb. 2.15 Temperaturverteilung.

$

O Abb. 2.16 Kieselgel mit verschiedenen Feuchteindikatoren, jeweils regeneriert und mit Wasser beladen.

Positionen von links nach rechts: O Blaugel, regeneriert
@® Blaugel, beladen
© Orangegel, regeneriert
O Orangegel, beladen
O Blaugel (cobaltfrei), regeneriert
O Blaugel (cobaltfrei), beladen
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V02

Wasseraufnahme durch Kieselgel

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Kieselgel, mit Feuchteindikator — — —

Durchfiihrung:1® @ ca. 90 min

Die Masse eines Porzellantiegels wird auf ejgfc I aage ermittelt und
3,00 g Kieselgel eingewogen, das nach 72-stiindig ng an Luft mit Wasser gesattigt ist.
‘ tleert, falls zu viel eingefillt wurde.
wieder auf dem Wageteller platziert.
t dem Kieselgel darin in einen auf
d 45 min dort belassen. Danach wird der Tiegel

Flr die Zwischen- und Endwagung wir

Nach der Einwaage wird der j
elltu

130 °C vorgeheizten Trockenschrank ge

mit einer Tiegelzange in €i SIKQIEOT Giberfihrt und dort 10 min Gber Trockenmittel
erkalten gelassen (waru n@hlieipnd wird die Gesamtmasse von Tiegel und dem
regenerierten Kies a ben Analysenwaage ermittelt.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, dj e stanzen ausgehen:

SchutzmaBBnahmen und VerhiQitensre /Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!

Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!

Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
®

16 Grundlage des Verfahrens: Kieselgel ist eine amorphe Form von Siliciumdioxid, die stark hygroskopisch (wasseranziehend) ist und in
Laboratorien in Form kleiner Perlen als Trockenmittel zur Anwendung kommt. Kieselgel ist fiir sich genommen farblos, meistens werden jedoch
Feuchtigkeitsindikatoren zugesetzt: Bei sog. »Blaugel« verursacht CoCl (blau) bei Wasseraufnahme einen Farbumschlag durch die Bildung von
CoCly-6H,0 (rosa) (vgl. BlAbb. 2.16); bei sog. »Orangegel« verursachen Eisensalze einen Farbumschlag von orange nach farblos. Bei Temperaturen
tiber 100 °C kann das Kieselgel regeneriert und beliebig oft wiederverwendet werden.

Lit. Moreton, S., Mat. Res. Innovat. 2002, 5, 226—229.




64 | Nasschemie, 3. Aufl.

Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

e Die horizontale Ausrichtung der Waage wird
liber die Rundwasserwaage (sog. »Libelle«)
kontrolliert und ggf. tiber die angebrachten
Stellschrauben an den Auflagepunkten der
Waage nachgestellt

e Um richtige Wageergebnisse sicherzustellen,
sollte die Waage tdglich kalibriert werden,
wie im nachsten Schritt beschrieben

© Florian Morsbach 1 BAbb. 2.17

e Bei Waagen mit interner Kalibriermasse kann
die Kalibrier-/Justierfunktion per Knopfdruck

a diese Funktion wird eine
asse aufgelegt und die
ung geprift. Werden zu groRRe
gen festgestellt, muss die Waage

e  Durch Betdtigung der »Tara-Taste« wird die
Anzeige auf »Null« gestellt

e Ein GefaR wird auf dem Wageteller platziert

o Das GefaB soll nicht groRer als nétig gewahlt
werden, um instabile Werte aufgrund von
Luftstromungen zu vermeiden und um den
Wagebereich nicht zu Gberschreiten, der bei
den meisten Modellen 200-300 g betragt

HAbb. 2.19

e Die seitlichen Tiiren werden geschlossen, um
das Gefal zu »tarieren, d. h. die Leermasse
zu ermitteln, bevor etwas eingewogen wird

e ACHTUNG! Die Waage wird grundsatzlich bei
geschlossenem Windschutz abgelesen

FIorianMo:s ehe A BAbb. 2.20

e Die Leermasse des GefalRes wird abgelesen,
sobald sich die Anzeige stabilisiert hat

e Durch erneute Betatigung der »Tara-Taste«
wird die Anzeige auf »Null« gestellt

o Die Waage und das Gefal sind nun bereit fir
die Feststoffeinwaage

OAbb. 2.21
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse:

Gruppe: Datum: Probe Nr.

WagegefdRe werden generell nicht auf dem
Wageteller der Analysenwaage befiillt bzw.
entleert, da Pulver bzw. Tropfen ins Innere
der Waage gelangen und diese verschmutzen
oder beschadigen kénnen

OAbb. 2.22

Das GefalR wird vom Wageteller genommen
und auRerhalb der Waage befullt

OAbb. 2.23

Flr die Zwischenwagungen wird das GefaR
zuriick auf den Wageteller gestellt

Falls zu viel eingeflllt wurde, wird das Gefa
ebenfalls auRerhalb der Waage entleert '

bb. 2.24

Die Ermittlung der e
wiederum bei geschlos
Das Wageergebnis wird abgelesen, sobald
sich die Anzeige stabilisiert hat

ACHTUNG! Elektrostatische Aufladung von
Waigegut/-gefaB konnen schwankende oder
»laufende« Werte verursachen, ebenso wie
die Verdunstung von Feuchtigkeitsresten

HAbb. 2.25

Falls an irgendeiner Stelle doch Pulverreste
auf den Wageteller gelangt sind, wird dieser
mit dem beiliegenden Pinsel gereinigt

uAbb 2.26 © Florian Morsbach .
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:
—  Durchfiihrung und Feststellung der erforderlichen Rohdaten:
A. Bestimmung der Einwaage an beladenem Kieselgel:
m(Porzellantiegel) g
m(Kieselgel, beladen) g
B. Bestimmung der Auswaage an regeneriertem Kieselgel:
m(Porzellantiegel + Kieselgel, regeneriert) g
m(Porzellantiegel) g <«

m(Kieselgel, regeneriert)

— Berechnung der Wasseraufnahme in g Wa
m(Kieselgel, beladen)

m(Kieselgel, regeneriert)

m(Wasser)

Wasseraufnahme

O

Kieselgel, auf zwei Nachkommastellen:

Z e /8 Kieselgel

Note fur das Ergebnis:
Note fur das Protokoll:

Gesamtnote:

Pkte./100
Pkte./100
Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V03

a) Dichtebestimmung eines Losemittels im Pyknometer

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Wasser, deionisiert

Ethanol <&> @

Durchfiihrung:’ @ ca. 30 min
Fiir das erhaltene Losemittel (Ethanol oder . B. Aceton) wird zunéchst die
BA ausgefiillt, d. h. die GHS-Piktogram H- und P-S&tze werden aus einem

Sicherheitsdatenblatt herausgesucht

=3/(1)

Ausfiihrung der Bestimmung:
Die Leermasse eines trockenen

einer Analysenwaage er ¥Opfen darf jetzt nicht mehr gegen einen anderen
ausgetauscht werden! D n ird bis zum Schliff mit Wasser gefillt und der
Stopfen eingesetz rb Wasser aus der Kapillare austreten und diese fillen.

yknometer wird mit einem Papiertuch von auBen sorgfiltig

ittel ausgespiilt, um Wasserreste zu entfernen, dann wie oben
Losemittel geflllt und die Gesamtmasse ermittelt.

Besondere Hinweise:
Das Ethanol kann zum Spiilen von @iasgeraten wiederverwendet werden (Entfernung von Edding).

D Abb. 2.27 Pyknometer in der Bauform nach GAY-LUSSAC.

®

17 Grundlage des Verfahrens: Das Pyknometer ist ein kleiner Kolben, der sich mit einem durchbohrten Schliffstopfen so verschlieBbar
ist, dass er sich immer mit demselben Fliissigkeitsvolumen befiillen lasst. Mit dem Pyknometer lasst sich durch Wagung dieses Fliissigkeitsvolu-
mens die Dichte der eingefullten Flissigkeit berechnen, wenn das Volumen des Pyknometers bekannt ist. Das Nennvolumen des Pyknometers ist
nur eine ungefahre Angabe. Zur genauen Bestimmung wird Wasser benutzt und zur Berechnung die Dichte von Wasser bei 20 °C eingesetzt, nicht
bei der tatsachlichen Temperatur. Wird die Losemittelmasse unter gleichen Bedingungen ermittelt, kiirzt sich dieser Fehler bei der Berechnung
mit dem »falschen« Pyknometervolumen heraus und man erhdlt die Losemitteldichte bei 20 °C. Die Ausdehnungskoeffizienten beider Flussigkei-
ten mussen allerdings gleich sein. Bei Temperaturen, die nicht stark von 20 °C abweichen, ist diese Bedingung in guter Naherung erfullt.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse: Gruppe:

Datum: Probe Nr.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, die von den Substanzen ausgehen:

H-Satze Hier den Text der H-Satze eintragen, oder sinngemaR wiedergeben

W|IT I T T T T T T T T I T T

esondere Gefahren bei der Versuchsdurchfiihrung:

S

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

P-Satze Hier den Text de

ntragen, oder sinngemall wiedergeben

W U U U U U U U U U U U O

Personliche Schutzausriistung (Kittel und Schutzbrille, ggf. Schutzhandschuhe) tragen!

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten!
Unbeteiligte warnen!
Verletzten Erste Hilfe leisten!

Feuerwehr alarmieren!
Laboraufsicht informieren!
Brandgase nicht einatmen!

Sachgerechte Entsorgung: Ausguss A B cl Hg-frei Hg-haltig
O O O O O O
O O O O O O
O O O O O O

Besondere Entsorgungsvorschriften:

e
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Bestimmung des Pyknometervolumens:

A. Ausfihrung der notwendigen Wagungen:

m(Pyknometer + Wasser) D e 8
m(Pyknometer) Do
m(Wasser) SRR -
Dichte des Wassers bei 20 °C: D e 0,99 |

B. Berechnung des Pyknometervolumens:

— Bestimmung der Dichte eines Losemittels, auf vier Nachko

C. Ausfiihrung der notwendigen Wagungen:

m(Pyknometer + Lésemittel) D reeeneene e 8
m(Pyknometer) @ D s <

g
m(Losemittel) SR -1
D. Berechnung der Losemi ichf: D e 8/MIA
Zur Berechnung benoti mel(n):
m(H,0) m(Lsm.)
H,0) = ——=; p(Lsm.) = ———
p(H,0) VoYK’ p(Lsm.) V(Pyk)
Ergebnis: _,____g/ml
{ Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,
Sollwert: _,____g/ml
m Die statistische Auswertung von bisher 99 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % : £0,00 % V = 10,05 Abweichung (rel.): L, __%
Standardabweichung : 0,14 S= 0,15
Note flr das Ergebnis: wrereereeennes Pkte./100
Die statistische Auswertung von bisher 438 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % :—0,06 % V = 40,05 Note fiir das Protokoll: reevreeneenee. Pkte./100

Standardabweichung 1 0,27 S= 0,375

Gesamtnote: reevereneenenn. Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

b) Dichtebestimmung eines Feststoffes im Pyknometer

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze
Wasser, deionisiert - -—- -—-
Feststoffprobe -- --- ---
Durchfiihrung:'® @ ca. 30 min

Bei dieser Vorgehensweise hajtin e
ermittelte Feststoffeinwaag

dann mit Wasse die Gesamtmasse ermittelt.

age auf »Null« tariert und so viel des
dass es zu etwa einem Flnftel gefillt ist.
e Feuchtigkeitsreste keinen Einfluss auf die
Pyknometer wird zur Halfte mit Wasser gefiillt und
2 bedptmoglich verdrangt. Danach wird das Pyknometer
5 min evakuiert (vgl. BAbb. 2.28), um die verbliebene
Luft zu entfernen ’Eiliften werden sichtbare Luftblasen nochmals verdrangt,

Besondere Hinweise:

Das Pyknometervolumen wir ernommen, oder wie dort beschrieben ermittelt.

Gefahren fiir Mensgh und Um e von den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Die Feststoffproben werden aufgefangen, im Trockenschrank getrocknet und wiederverwendet.

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!

Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!

Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
®

18 Grundlage des Verfahrens: Der zu untersuchende Feststoff wird in ein Pyknometer eingewogen und anschlieBend mit einer Flussig-
keit bekannter Dichte aufgefillt, in der sich der Feststoff nicht |6st. Durch erneute Wagung lasst sich bei bekanntem Pyknometervolumen das
Volumen und damit auch die Dichte des eingewogenen Feststoffes berechnen. Als Probe werden wasserunlosliche Feststoffe ausgegeben, sodass
Wasser zum Auffillen geeignet ist. Bei wasserldslichen Proben eignet sich zum Auffillen Xylol, nicht aber Ethanol (auch nicht wasserfrei), in dem

viele Salze zumindest teilweise I6slich sind.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Bestimmung der Dichte eines Feststoffes, auf drei Nachkommastellen:

A. Ausfihrung der notwendigen Wagungen:

m(Feststoff) D ereeeen

m(Pyknometer) Do [siehea)]
+

m(Pyknometer + Feststoff) T e 8

m(Pyknometer + Feststoff + Wasser)

m(Pyknometer + Feststoff)

m(Wasser, aufgefullt) O

Dichte des Wassers bei 20 °C: D e, 0,9982 g/ml
B. Berechnung des Wasservolumens: Q D e eeeese s M
C. Pyknometervolumen: RS o | [siehe a)l

D. Berechnung der Feststoffdi cereeeeenn gfCM3

Zur Berechnung be@itigte For

m(x)
V(x) V(Pyk.)—V(H,0)

p(x) =

Ergebnis: _,___glem?
{ Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,

Sollwert: ., _g/em?
m Die statistische Auswertung von bisher 82 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in g/cm3  :—0,05 g/cm3 V = 40,04 Differenz (abs.): _,___glecm?
Standardabweichung : 0,12 S= 0,15

Note flr das Ergebnis: wrereereeennes Pkte./100
Die statistische Auswertung von bisher 0 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in g/cm® : ——g/cm3 V = 40,04 Note fiir das Protokoll: reevreeneenee. Pkte./100

Standardabweichung D -— S= 0,375
Gesamtnote: reevereneenenn. Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Versuchsaufbau
Vakuum

B Abb. 2.28 Exsikkator zur Entliftung des eingefiillten Feststoffes im Querschnitt und als Draufsicht (unten).
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V04

Bestimmung des Salzgehaltes von Meerwasser

Eingesetzte Chemikalien:

# Nummern der

Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Meerwasser

Durchfiihrung:*°

50 ml

150 °C

@ca.2h
Eine Porzellanschale (@ 125 mm) wird mit eifferililz iber mit dem eigenen Namen
beschriftet und die Masse der Schale auf +( au ermittelt, bevor sie unter einem
Filtriergestell platziert wird. Ein Tricht@! (@ “Qgeaf) wird ins Filtriergestell gehdngt und
mit einem Faltenfilter versehen. De terstiel soll sich knapp tGiber dem Boden der
Schale befinden, um Spritzer be rewpzu vermeiden.

Von der erhaltenen Meerwa > werden

in einem Messzylinder a d durch das Faltenfilter in die Schale gegossen.
Die Masse der gefillten d elpittelt und diese dann in einen auf
vorgeheizten Troc h tellt. Bei Trockenschranken mit aktiver Umluft dauert
es ca. 1 h, bis das ollstandig verdampft ist; ohne braucht es langer. Die Schale
wird aus de ckenschank genommen und auf dem Labortisch abkihlen gelassen,
bevor die ale mit dem Salzriickstand ermittelt wird.

Gefahren fiir Mensch und

elt, dieyon den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Der Salzriickstand lasst sic

h unter flieBendem Wasser leicht wieder entfernen.

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!

Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!

Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
®

19 Grundlage des Verfahrens: Meerwasser enthilt gel6stes Salz hauptsachlich in Form von Natriumchlorid. Der Salzgehalt unterscheidet
sich teilweise erheblich je nachdem, von welchem Ort auf der Welt die Salzwasserprobe stammt. Durch die Verdampfung des Wassers kann der
Salzgehalt bestimmt werden. Da es beim Verdampfen mit dem Gasbrenner unvermeidlich zu Spritzverlusten von ca. 0,5 g Salz/100 g Probe kommt,
wird der Trockenschrank als Warmequelle gewahlt, um die Genauigkeit der Bestimmung zu verbessern.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

—  Durchfiihrung und Feststellung der erforderlichen Rohdaten:

A. Bestimmung der Einwaage an Meerwasser:

m(Porzellanschale + Meerwasser) D e s 8
m(Porzellanschale) D ereeenn
m(Meerwasser) SRR -

B. Bestimmung der Auswaage an Salz:

m(Porzellanschale + Salz)

m(Porzellanschale) <+
m(Salz) = e 8
— Berechnung des Salzgehaltes in %, auf zV @ ommastellen:
m(Salz) SR -
m(Meerwasser) R -
w(Salz) T oo e T erereserseeeseesnnes %
Ergebnis: )
{ Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,
Sollwert:?° L, %
m Die statistische Auswertung von bisher 22 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % abs.  :—0,03 % abs. V = +0,05 Differenz (abs.): %
Standardabweichung 1 0,11 S= 0,15
Note fur das Ergebnis: ... Pkte./100
Die statistische Auswertung von bisher 7 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % abs. :+0,01 % abs. V = 10,05 Note fur das Protokoll: ... Pkte./100
Standardabweichung : 0,13 S= 0,15
Gesamtnote: = L Pkte./100
®

20 Die Sollwertbestimmung erfolgt durch das Lehrpersonal anhand der Dichte der Meerwasserprobe. Das darin enthaltene Salz besteht
groBtenteils aus NaCl, sodass die Annahme als Kochsalzlésung zur Bestimmung des Salzgehaltes anhand der Dichte auf +0,1 % genau geeignet ist.
Die tabellierten Dichtewerte wassriger Kochsalzlésungen finden sich im Anhang. Der Brechungsindex np? ist zur Kontrolle weniger gut geeignet,
ein np?®-Fehler von £0,0005 entspricht ca. 0,26 % NaCl, ein pzo-Fehler von £0,0005 g/ml nur ca. 0,07 % NaCl.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V05

Herstellen einer Kochsalzlosung mit festgelegtem Massenanteil
und Kontrolle des Massenanteils durch Bestimmung der Dichte

Der Massenanteil der herzustellenden Kochsalzlésung betragt w(NaCl) = ......cccceevvenennee %.
Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze
Wasser, deionisiert - -—- -—-
Natriumchlorid p. a. - --- ---
Durchfiihrung: @ ca. 45 min

Herstellung der Kochsalzlosung:
Nach der Festlegung des indivig assenanteils w(NaCl) durch das Lehrpersonal
werden die erforderlichen Mass&y 1Cl und Wasser zur Herstellung von

165,0 g  der Kochsalzlésung bereg IBeiG,Einwaagen werden auf einer Prazisionswaage in
einen 300-ml-Erlenmeye it SERiff NS 29/32 vorgenommen und das Salz durch
Umschwenken de en Vasser gelost. [Der Massenanteil w(NaCl) soll zwischen
7,0% und 14,0 %

Kontrolle der hergestellten Losung:

Die Dichte er Bergestellten Natriumchloridlésung ist in bekannter Weise mit dem
ometer zu bestimmen. Die Kontrolle des Massenanteils (und der Dichte) erfolgen
personal z. B. mittels Biegeschwinger.

dur

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, die von den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Die Losungen werden im verschlossenen Erlenmeyerkolben fiir den nachsten Versuch aufbewahrt.

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!
Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!
Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Berechnung der Einwaagen fiir 165,0 g Lésung mit w(NaCl) = ........ccceeevenne. %.

Platz fiir Berechnungen:

Zur Berechnung benétigte Formel(n):
) = m(x)
o= m(x) + m(H,0)

— Aufgrund der Berechnungen tatsa e Einwaagen:

m(Erlenmeyerkolb L A g
m(Natriumchlgmig) . 47 s g
m(Wasser) D e s g

— Kontrolle der hergestellten Natriumchloridlosung:
p20°c(Lbsung) D e e g/ml

Rechenwege sind beim Pyknometer im Protokoll auf einem gesonderten Blatt anzugeben!

Ergebnis, liber Schiilerdichte: )
{ Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,

Sollwert: )

Istwert, Gber Lehrerdichte: %
m Die statistische Auswertung von bisher 22 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % abs. :+0,07 % abs. V = +0,05 Differenz (abs.): ., %
Standardabweichung . 0,05 S= 0,075

Note fur das Ergebnis: ... Pkte./100
Die statistische Auswertung von bisher 147 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % abs.  :—0,05 % abs. V = 10,05 Note fur die Dichtebestimmung:  ............. Pkte./100

Standardabweichung . 0,08 S= 0,075

Gesamtnote: = L Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V06
a) Verdiinnen einer Kochsalzlosung
mit wm(NaCl) = .......ccceeeeeeeee % und Kontrolle des Massenanteils
aus einer Ausgangslosung mit dem Massenanteil wi(NaCl) = ........................ % durch Verdiinnen mit Wasser.

Eingesetzte Chemikalien:

# Nummern der

Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze
Wasser, deionisiert - -—- -—-
Durchfiihrung: @ ca. 45 min
Verdiinnen der Kochsalzlosung:
Zunachst werden die Massen gslgsung und Wasser zur Herstellung von
55,0 g  derverdinnten Losung berechnt id¥ Einwaagen werden auf einer Prazisionswaage
in ein 100-ml-Becherglasfvorg aen. [Der Massenanteil wm(NaCl) der verdiinnten
Losung soll 2,0 % wenige der Ausgangslosung.]
Kontrolle der Dic weiten) hergestellten Losung:
Die Dichte di er, llten Natriumchloridlésung ist in bekannter Weise mit dem
Pyknomet immen. Der Rest der Loésung wird dem Lehrpersonal zur Kontrolle
des Masseng teilsgiund der Dichte) Gbergeben.
Gefahren fiir Mensch und Um von den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!

Unbeteiligte warnen!

Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!

Laboraufsicht informieren!
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Berechnung der Einwaagen fiir 55,0 g einer Losung mit wm(NaCl) = .......cccceuvneen. %.

Platz fiir Berechnungen:

Zur Berechnung benétigte Formel(n):

m1 b (Ul (NaCD + mz * (1)2 (NaCl)

—  Aufgrund der Berechnungen tatsa

m(Becherglas)
m(Ausgangslg
m(Wasser)
ichte

—  Kontrolle de

p20-c(LOsung)

=My

(zweiten) hergestellten Natriumchloridlésung:

....... g/ml

Rechenwege sind beim Pyknometer im Protokoll auf einem gesonderten Blatt anzugeben!

m Die statistische Auswertung von bisher 18 Messwerten ergab:

Mittlere Abweichung in % abs.
Standardabweichung

1 +0,10 % abs.
: 0,04

Die statistische Auswertung von bisher 214 Messwerten ergab:

Mittlere Abweichung in % abs.
Standardabweichung

1 +0,07 % abs.
: 0,20

V =40,05
S= 0,075

V=%0,10
S= 0,15

Ergebnis, liber Schiilerdichte: )
{' Ab hier vom Lehrpersonal auszufullen! {,

Sollwert: %

Istwert, GUber Lehrerdichte: )

Differenz (abs.): )

Note fur das Ergebnis: ... Pkte./100

Note fur die Dichtebestimmung:  ............. Pkte./100

Gesamtnote: Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

b) Verstdrken einer Kochsalzlésung

mit wm(NaCl) = .......ccceeeeeeeee % und Kontrolle des Massenanteils
aus einer Ausgangslosung mit dem Massenanteil wi(NaCl) = ........................ % durch Zuwaage von NaCl.
Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze
Natriumchlorid p. a. --- --- ---
Durchfiihrung: @ ca. 45 min

Verstarken der Kochsalzlosung:
Zunachst werden die Massen gslgsung und NaCl zur Herstellung von

55,0 g  der verstarkten Losung berechne idy Einwaagen werden auf einer Prazisionswaage
in ein 100-ml-Becherglas ¢ 5n. [Der Massenanteil wm(NaCl) in der verstarkten
Losung soll 2,0 % mehr bits

Kontrolle der Dic weiten) hergestellten Losung:
Die Dichte di er, llten Natriumchloridlésung ist in bekannter Weise mit dem
Pyknomet immen. Der Rest der Loésung wird dem Lehrpersonal zur Kontrolle
des Masseng teilsgiund der Dichte) Gbergeben.

Gefahren fiir Mensch und Um von den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!
Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!
Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Berechnung der Einwaagen fiir 55,0 g einer Losung mit wm(NaCl) = .......cccceuvneen. %.

Platz fiir Berechnungen:

Zur Berechnung benétigte Formel(n):

m1 b (Ul (NaCD + mz * (1)2 (NaCl)

—  Aufgrund der Berechnungen tatsa

m(Becherglas)
m(Ausgangslg
m(NacCl)

ichte

—  Kontrolle de

p20-c(LOsung)

=My

(zweiten) hergestellten Natriumchloridlésung:

........ g/ml

Rechenwege sind beim Pyknometer im Protokoll auf einem gesonderten Blatt anzugeben!

m Die statistische Auswertung von bisher 0 Messwerten ergab:

Mittlere Abweichungin % abs. : —— % abs.
Standardabweichung D -—

Die statistische Auswertung von bisher 0 Messwerten ergab:

Mittlere Abweichungin % abs. : —— % abs.
Standardabweichung -

V =40,05
S= 0,075

V=%0,10
S= 0,15

Ergebnis, Giber Schiilerdichte: )
{' Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,

Sollwert: %

Istwert, GUber Lehrerdichte: )

Differenz (abs.): )

Note fur das Ergebnis: ... Pkte./100

Note fur die Dichtebestimmung:  ............. Pkte./100

Gesamtnote: Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V07

a) Bestimmung der Losungswidrme eines Salzes

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Wasser, deionisiert - — -

Kaliumnitrat p. a.

Durchfiihrung:* @ca.1h

g aber ebenfalls etwas Warme auf

C) wird mit Kaliumnitrat ermittelt.
Hierzu werden ins 250-ml-Bechergla
200,0 g  Wasser (mw) von RT eingewoge
Thermometer mit 1/10-°C-Teil

Auf einer Prazisionsw

6,0 g Kaliumnitrat (ms) auf £0, e
Die Temperatur (T:
und das Salz unt

ﬂ bzw. gibt Warme ab. Diese sog. »Gef3

, da
stattet und auf eine Magnetrihrplatte gestellt.

wird kurz vor der Zugabe auf +0,1 °C genau gemessen
zugegeben. Der Abkihlungsvorgang wird beobachtet und

Besondere Hinweise:
Thermometer mit 1/10-°C-Teilung kosten ca. 70 €/Stiick und sind entsprechend liebevoll zu behandeln.

®

21 Grundlage des Verfahrens: Beim Losen eines Salzes in Wasser muss dessen Kristallgitter abgebaut werden, wofir die »Gitterenergie«
aufgebracht werden muss, d. h. es wird Warme verbraucht. Gleichzeitig wird durch die Anlagerung von Wassermolekiilen an die lonen aber auch
die »Hydratisierungsenergie« frei, d. h. es wird Warme freigesetzt. Abhangig davon, welcher der entgegengesetzten Energiebeitrage groRer ist,
kuhlt sich die Losung ab, oder sie erwarmt sich. Die Summe dieser beiden Energiebeitrdge wird als »Losungswarme« L bezeichnet und kann durch
Temperaturmessung ermittelt werden.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse: Gruppe:

Datum: Probe Nr.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, die von den Substanzen ausgehen:

H-Satze Hier den Text der H-Satze eintragen, oder sinngemaR wiedergeben

W|IT I T T T T T T T T I T T

esondere Gefahren bei der Versuchsdurchfiihrung:

S

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

P-Satze Hier den Text de

ntragen, oder sinngemall wiedergeben

W U U U U U U U U U U U O

Personliche Schutzausristung (Kittel und Schutzbrille, ggf. Schutzhandschuhe) tragen!

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten!
Unbeteiligte warnen!
Verletzten Erste Hilfe leisten!

Feuerwehr alarmieren!
Laboraufsicht informieren!
Brandgase nicht einatmen!

Sachgerechte Entsorgung: Ausguss A B cl Hg-frei Hg-haltig
O O O O O O
O O O O O O
O O O O O O

Besondere Entsorgungsvorschriften:

e
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Bestimmung der GefaRkonstante C des Kalorimeters:

mw D e 200,0 g

Ms e g

T1 R °C

T2 RN °C Ergebnis:

L(KNO3) : 340J/g C TR 1 ¢
cw : 4,19 J-(g-K)™ (spezifische Warmekapazitit des Wassers

— Bestimmung der Lésungswéarme L eines Salzes, auf eine Nachkd

mw Do 200,0 g

[ g

T1 RN °C Ergebnis:

Tz R °C L Do /8
Nr. Salz [o) Einwaage
1 Ammoniumchlorid Cl ca. 6g
2 Ammoniumnitrat 4NOs3 ca. 6g
3 Kaliumbromid r ca.10g
4 KaliumchiQid cl ca. 7g
5 Kaliumiodi Kl ca.l4g
6 Natriumacetat- rat Na(O2CCHs)-3H.0 ca.l2g
7 Natriumnitrat NaNOs ca. 78

Zur Berechnung benétigte Formel(n):

_ (mw-cw+C) (T, —T3)
mg

L

Ergebnis: ., )
{' Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,
Sollwert: .,
Abweichung (rel.): )
Note flr das Ergebnis: reevreeneeneen. Pkte./100
m Die statistische Auswertung von bisher 59 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in % 142,1% V=130 Note fiir das Protokoll: reevreeneenenn. Pkte./100

Standardabweichung :10,8 S= 75
Gesamtnote: reevereneenenn. Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Versuchsaufbau
a) b)
A

B Abb. 2.29 Aufbau von Becherglaskalorimeter (a) und zum Erhitzen eines Metallkorpers (vgl. b).
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse:

Gruppe:

Datum:

Probe Nr.

b) Bestimmung der Warmekapazitit eines Metallkérpers

Eingesetzte Chemikalien:

# Nummern der

Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze
Wasser, deionisiert - — -
Metallkorper - — —
Durchfiithrung: Versuchsaufbau siehe BlAbb. 2.29 @ca.1h

!
@
O

200,0 g

Die Masse des erhaltenen Metallkorpers (mk) wird auf eing
In einem 600-ml-Becherglas wird mittels Gasbrenner ein

eingetaucht und darin umherbeweg
die hochste erreichte Temperatur

Mgiizisionswaage ermittelt.
sserbad bereitet und

%

Besondere Hinweise:

Die GefdRRkonstante C wird aus a) Ubernomme

SchutzmaBBnahmen und Verhaltensr

e Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten!

Unbeteiligte warnen!

Verletzten Erste Hilfe leisten!

Feuerwehr alarmieren!
Laboraufsicht informieren!
Brandgase nicht einatmen!

®

22 Grundlage des Verfahrens: Die spezifische Warmekapazitat c ist die Warmemenge Q die benétigt wird, um ein Gramm eines Stoffes
um ein Grad Celsius zu erwdarmen. Wird ein heiRer Metallkorper in Wasser gebracht, gibt dieser Warme an das Wasser ab und erwarmt dieses,
wahrend er selbst abkiihlt, bis beide dieselbe Mischungstemperatur annehmen. Da die spezifische Warmekapazitdt des Wassers bekannt ist,
kann die vom Metallkérper abgegebene Warmemenge und somit seine spezifische Warmekapazitdt durch Messung der Mischungstemperatur
ermittelt werden (vgl. RicHMANNsche Mischungsregel).

Bekannte VERFAHRENSFEHLER: Mit dem hier vorgeschlagenen Becherglaskalorimeter, wurden die Literaturwerte der verschiedenen
Metalle von uns nur zu ca. 90 % wiedergefunden. Die Sollwerte mussen daher vom Lehrpersonal unbedingt selbst bestimmt werden.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:
— Bestimmung der GefaRBkonstante C des Kalorimeters:
mw D e 200,08
ms N g
T1 L &
T2 R °C Ergebnis:
L(KNO3) : 340J/g C RN 1 4
cw : 4,19 J-(g-K)™ (spezifische Wirmekapazitit des s)

drei Nachkommastellen:

Ergebnis:

CK FEURRRR 1 -2 4
ormel(n):
-T,) o = (my - cw+C) (T = T,)
) K —
mg - (Ty — T)
Ergebnis: L, J(gK)?
{ Ab hier vom Lehrpersonal auszufillen! |,
Sollwert: L, J(gK)?
Differenz: ., J(gK)?
Note fur das Ergebnis: ... Pkte./100
m Die statistische Auswertung von bisher 76 Messwerten ergab:
Mittlere Abweichung in J-(g-K)™ :+0,006 J-(g-K)™* | V=10,01 Note fir das Protokoll: ... Pkte./100
Standardabweichung : 0,032 S= 0,0375

Gesamtnote: = L Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V08

Ubungen mit Volumenmessgeriten

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der

Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Wasser, deionisiert - — -

Durchfiihrung: @2xca.1lh

Ubungen mit der Pipette:
In einem 400-ml-Becherglas werden
ca. 300 ml Wasser bereitgestellt und dessen Temperatur mit ei
Durch mehrmaliges Pipettieren dieses Wasse@s
_ ml- Vollpipette in einen trockenen (!)
_ml- Messkolben, wird die Ubereinstimmung z
(z. B. 5 x 20,0 ml in einen 100-mI-Mess
wird das zu viel oder zu wenig pipett}

rthermometer ermittelt.

assige Abweichung pro Abfiillung ist dem
u entnehmen.

Ubungen mit der Biiret
Eine 25- oder 50- ire ifd senkrecht an einem Stativ eingespannt, mit Wasser
gefillt und auf » stellt. Es wird insgesamt dreimal Wasser aus der Birette in

: rlenmeyerkolben mit Schliff NS 29/32 abgemessen und die

mehr als die Halfte des Nennvolumens betragen, d. h. nach jeder
die Biirette erneut aufgefiillt und wieder auf »Null« eingestellt werden.

der Blirette zu entnehmen.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, die von den Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltensregeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!
Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!
Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

e Der Peleusball wird auf das obere Ende der
Vollpipette aufgesteckt, sodass er sich leicht
wieder entfernen lasst

e Der Ball wird zusammengedriickt, um einen
Unterdruck zu erzeugen, mit dem Flissigkeit
angesaugt werden kann

dAbb. 2.30

e Die Vollpipette wird in die zu pipettierende
Flussigkeit getaucht und durch leichten Druck
mit Daum d Zeigefinger auf das Ventil,
das den er Pipette verbindet, etwas
FlussigkeWy€ingefaugt

zk ird in der Pipette umherbe-
ie Pipette hiermit zu spilen, und

e

/
; i e Das Spiilen entfdllt bei trockenen Pipetten,
die die Konzentration der zu pipettierenden

Flussigkeit nicht verfalschen
e  Beim Ansaugen wird der Messkolben ggf. mit
der Hand gegen das Umfallen gesichert ...

lugme T

OAbb. 2.32

e ..und die Pipette zunachst zwei Finger breit
Uber die Ringmarke gefiillt

e ACHTUNG! Die Flussigkeit steigt im Korpus zu-
nachst langsam, im verjiingten Teil steigt die
Geschwindigkeit allerdings sprunghaft an. Es
darf keine Flussigkeit in den Ball gelangen,
wodurch dieser unbrauchbar wird

dAbb. 2.33

e  Beim Herausziehen der Pipette wird diese mit
einem Papiertuch auBen abgetrocknet, um
keine aulRen anhaftende Flissigkeit mit ins
Zielgefal zu libertragen

OAbb. 2.34
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse:

Gruppe:

Datum:

Probe Nr.

Die Pipette wird immer senkrecht gehalten
Um den Flussigkeitsstand einzustellen, wird

diese daher im 45-Grad-Winkel a

n den schrag

gehaltenen Kolben angesetzt und die Losung
durch leichten Druck auf das seitliche Ventil,
welches Luft nachstromen lasst, genau bis zur

Ringmarke abgelassen

dAbb. 2.35

Hierbei werden Pipette und Kolben in einer

Hohe gehalten, bei der sich der F

tllstand auf

Augenhdhe ablesen ldsst, um Ablesefehler zu
vermeiden (sog. »Parallaxenfehler«)
Entscheidend fiir die Ablesung ist die tiefste
Stelle der gewdlbten Flissigkeitsoberflache,

der sog. »untere Meniskus«

Es durfen keine Luftblasen vorhanden sein

OAbb. 2.36

Die eingestellte Pipette wird ins Zielgefald
libertragen, ohne dass Luft eingesaugt wird,

die den Fullstand verfalscht
Der Peleusball wird entfernt und

die Pipe

auslaufen gelassen, wahrend diese wiede
im 45-Grad-Winkel an die GefaRwa

Zielgefales angesetzt wird

Bei Klasse-AS-Pipett
Nachlaufzeit abgewarte

bb. 2.37

nachlaufen, z. B. »Ex+15s«. Klasse-B-Pipetten

besitzen keine Nachlaufzeit

Die Pipettenspitze wird an der GefaBwand ab-
gestreift. Es verbleibt ein FlUssigkeitsrest in
der Pipette, der vom Hersteller beabsichtigt

und berilcksichtigt ist

DAbb. 2.38

Zuletzt wird die GefaBwand mit etwas Wasser

aus einer Spritzflasche abgespiilt
ACHTUNG! Wenn das pipettierte

Volumen ge-

wogen werden soll und bei bestimmten wei-
teren Arbeiten, darf selbstverstandlich nicht

nachgespilt werden

OAbb. 2.39
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

e Die Birette wird senkrecht an einem Stativ
eingespannt. Am besten geeignet ist hierfiir
eine Birettenklemme, die die Biirette mit
Gummirollen an zwei Punkten fixiert, sodass
diese nicht schief hangen kann

DAbb. 2.40

Flonan Morsbach

e Der Hahn der Biirette (sog. »Kiiken«) wird
eingesetzt und verschraubt. Bei Glaskiken
iff mit Silikonfett gefettet, ohne

Ein Auffangglas wird unterm Auslauf platziert
Ein kleiner Trichter wird eingesetzt und das
Rohr bei gedffnetem Hahn mit ca. 10-20 ml
der abzumessenden Flissigkeit durchgespiilt
e Eine zurechtgebogene Blroklammer oder ein
Papierfahnchen zwischen Glas und Trichter
verhindert die Entstehung von Uberdruck

OAbb. 2.42

o Die Spulflissigkeit wird verworfen

DAbb. 2.43

© Florian Morsbach.

e Der Hahn wird geschlossen und die Burette
drei Finger breit Gber die Nullmarke gefullt

e Der Trichter wird entfernt und Spritzer am
Glasrohr ggf. mit einem zusammengedrehten
Papiertuch entfernt, damit Tropfen nicht
nachlaufen und den Fillstand verfalschen

OAbb. 2.44
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

e Der Hahn wird kurz vollstandig ge6ffnet, um
die Luft aus diesem zu verdrangen
e Um den Fillstand auf Augenhdhe abzulesen
kann ein Tritt (kleiner Hocker) hilfreich sein,
oder die Biirette wird tiefer eingespannt und
erst anschlieBend hochgesetzt

dAbb. 2.45

e Entscheidend fir die Ablesung ist hier nicht
der untere Meniskus, sondern der Punkt, an
dem der blaue Streifen an der Riickwand der
Burette (sog. »Schellbachstreifen«) aufgrund
der Lichtbrechung eine Einschniirung bildet,
die wie zwei Pfeilspitzen aufeinander zeigen

OAbb. 2.46

e Das bendtigte Volumen wird abgemessen

e ACHTUNG! Klasse-AS-Biiretten besitzen eine
Nachlaufzeit. Bei bestimmten Arbeiten, wie
dem Titrieren, wird gegen Ende meist nur
noch tropfenweise dosiert, sodass hierdu
die Nachlaufzeit bereits eingehaltenfwird

bb. 2.47

e Ein Flissigkeitstrop m Auslauf
der Birette hdangen, wi genommenc,
indem dieser am GefaR abgestreift wird

OAbb. 2.48

e Das Volumen wird an der Skala abgelesen

e Die Unsicherheit z. B. einer 50-ml-Biirette
liegt bei £0,05 ml. Daher wird Genauigkeit
»verschenkt«, wenn das Volumen nur auf
eine Nachkommastelle abgelesen wird.

e Die zweite Nachkommastelle wird geschatzt;
Bsp. Das Volumen liegt zwischen 5,6 ml und
5,7 ml. Der Schatzwert betragt 5,63 ml.

OAbb. 2.49
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Zur Berechnung benétigte Formel(n):

m(H,0)

p(H,0) = V(H,0)

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:
—  Ubungen mit der Pipette:
5 x 50,0 ml in einen 250-mI-Messkolben: <250 ml 250 ml >250 ml
4 x 25,0 ml in einen 100-ml-Messkolben: <100 ml 100 ml >100 ml
5% 20,0 ml in einen 100-mI-Messkolben: <100 ml 100 ml >100 ml
—  Ubungen mit der Biirette:
A. Ableselibung an der Birette:
Flllstand der Birette 1: .. ml
Flllstand der Birette 2: .. ml|
Flllstand der Birette 3: .. ml|
B. Volumenmessung mit der Birette:
Vges = ( ........................ F ol weml
m(Kolben mit Stopf, g
m(Kolben mi en g
asser) = e B
C. Berechnung des Volumens des gewogenen Wassers:
T(Wasser) .°C
p(Wasser) bei der ermittelten Temperatur .. g/ml
V(Wasser) .. ml|

Note fur das Ergebnis:

Note fiir das Protokoll:

Gesamtnote:

............... Pkte./100
............... Pkte./100
............... Pkte./100
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
V09

Kalibrierung von Volumenmessgeraten nach DIN EN ISO 4787

Eingesetzte Chemikalien: # Nummern der
Konzentration Piktogramme H-Satze P-Satze

Wasser, deionisiert - — -

Durchfiihrung:% Verfahren dhnlich DIN EN 1SO 4787 ®2xca.1lh

In einem 600-ml-Becherglas werden
ca. 400 ml Wasser bereitgestellt und dessen Temperatur mit einem Rihrthermometer ermittelt.
Die zu liberprifenden Gerate sind auf sichtbare Beschadigungen zu priifen und solche
Pipetten mit beschadigter Spitze sofort auszusortieren.
Mittels _ _-ml-Pipette wird vorschriftsmaRig
10 x  Wasser in ein tariertes (!) 400-ml-Becherglas abgemesse ch jidem Abmessvorgang
ist die Wassermasse zu ermitteln und auf 0, eren.
Mittels _ _-ml-Birette wird vorschriftsmaRig
10 X Wasser in ein tariertes (!) 400-ml-Bechergla Nach jedem Abmessvorgang
ist die Wassermasse zu ermitteln und auf + zu notieren. Die abgemessene
2 der/liirette entsprechen.

die auf dem Gerat aufgedruck® oleranz hochstens um +0,01 ml Gberschreitet.
Wourde keine Ubereinstim 50 ist die Kalibrierung zunachst zu wiederholen,
bevor das Gerét in Absp i ehrpersonal aussortiert wird.

Besondere Hinweise:
Die Kalibrierung kann im Lehrlabor au

swaagen erfolgen, um mehr Arbeitsplatze zu bestiicken.

Gefahren fiir Mensch und Umwelt, di n Substanzen ausgehen:

SchutzmaRnahmen und Verhaltend’egeln/Erste Hilfe:

Sachgerechte Entsorgung:

Verhalten im Gefahrfall:

Ruhe bewahren = ALARMPLAN beachten! Feuerwehr alarmieren!

Unbeteiligte warnen! Laboraufsicht informieren!

Verletzten Erste Hilfe leisten! Brandgase nicht einatmen!
®

23 Grundlage des Verfahrens: Nicht nur offensichtliche Beschadigungen einer Pipette kdnnen zu falschen Pipettierergebnissen fihren,
sondern auch regelmaRige Benutzung und Reinigung fiihren zu irreversiblem Glasabtrag, wodurch theoretisch zu viel pipettiert werden misste.
Allerdings bildet sich auch kein gleichmaRiger Flussigkeitsfilm mehr, weshalb abgenutzte Pipetten meist zu wenig Flussigkeit abgeben. Auch wenn
eine Pipette nicht mehr gleichmaRig ablauft, kann diese trotzdem noch innerhalb der erwarteten Toleranzgrenzen arbeiten. Die Einhaltung dieser
Toleranzgrenzen muss daher regelmaRig tiberprift werden. Ist dies nicht mehr der Fall, darf die Pipette, oder ein anderes Volumenmessgerat,
nicht weiterverwendet werden, sondern muss ersetzt werden.
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Kalibrierung eines Volumenmessgerates:

A, Artdes Gberpriften GErates: et
Seriennummer/KennzeichNUNG: et e s
Genauigkeitsklasse:

Nennvolumen/Fehlertoleranz: - . ml
B. Priufbedingungen:
Wassertemperatur: °C
Luftdruck im Prifraum: .. hPa
Umrechnungsfaktor Z unter Priifbedingungen: .. ml-g™* (siehe ATab. 2.5)
— Berechnungen:

mi mi

M1 e M1 e g

m M2 e g

ms M3 s g

m M4 s

¢ Werte, die nicht als ¢ 8
ms Ausreirger identiﬁziert M5 i g
me wurden, in die rechte 1 g

Spalte Ubertragen!

my M7 e g

ms ms g

mo M9 s g

M0 e g ja M0 e g

meg g M@neu  coeeeerieiiinnens g

S(Mag) e g VB e ml

S(VB) e ml

Ausreiller werden gemaR | mi—mg| > 2s als vereinfachtes AusreiRerkriterium ermittelt.

Priifergebnis:

Das Uberprifte Gerat ist [ verwendbar / [ nicht verwendbar (| Vg — Vsoi| > Fehlergrenze)].




2 Grundlegende Handfertigkeiten | 95

Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name: Vorname:
Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.
Protokoll:

— Kalibrierung eines Volumenmessgerates:

A, Artdes Uberpriften GErates: e st
Seriennummer/KennzeichnNUNG: et e s
Genauigkeitsklasse:

Nennvolumen/Fehlertoleranz: - . ml

B. Priufbedingungen:

Wassertemperatur: @

Luftdruck im Prifraum:

Umrechnungsfaktor Z unter Priifbedingungen: ml-g7! (siehe B Tab. 2.5)

Berechnungen:
mi Ausreiller? mi
M1 s g ja m1 o B
M2 e g ja m2 o B
M3 e g j ms e g
M4 e m

¢ & Werte, die nicht als ¢ 8
ms AusreiBer identifiziert ms w8
me wurden, in die rechte me B

Spalte Ubertragen!
m 7 m 7 o B
ms ms e 8
mo mo v B
M0 e g ja mio g
me g Mg,neu e §
S(Mg) e g % crerereereeeenneeen M1
s(Vg) crerereereeerenneeene M1

Ausreiller werden gemaR | mi—mg| > 2s als vereinfachtes AusreiRerkriterium ermittelt.

Priifergebnis:

Das Uberprifte Gerat ist [ verwendbar / [ nicht verwendbar (| Vg — Vsoi| > Fehlergrenze)].
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Vorlage flr Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung

Name:

Vorname:

Klasse:

Gruppe:

Datum:

Probe Nr.

Faktoren zur Umrechnung der Masse ins Volumen bei 20 °C

BTab. 2.5 Z-Werte fiir die Kalibrierung von Volumenmessgeréten aus Glas nach DIN EN ISO 4787.%

unterer Luftdruckbereich
980 bis 1000 hPa

mittlerer Luftdruckbereich
1000 bis 1020 hPa

oberer Luftdruckbereich
1020 bis 1040 hPa

Werkstoff: Glas

Werkstoff: Glas

Werkstoff: Glas

Temperatur Boro 3.3 AR-GLAS® Boro 3.3 AR-GLAS® Boro 3.3 AR-GLAS®
[°C] Z[ml-g™] Z[ml-g™] Z[ml-g™] Z[ml-g™] Z[ml-g™] Z[ml-g™]
15 1,00200 1,00208 1,00202 1,00211 1,00204 1,00213
15,5 1,00207 1,00215 1,00209 1,00217 1,00211 1,00219
16 1,00214 1,00221 1,00216 1,00223 1,00218 1,00225
16,5 1,00222 1,00228 1,00224 1,00230 1,00226 1,00232
17 1,00230 1,00235 1,00232 1,00237 1,00234 1,00239
17,5 1,00238 1,00242 1,00240 1,00245 1,00242 1,00247
18 1,00246 1,00250 1,00248 1,002 1,00251 1,00254
18,5 1,00255 1,00258 1,00257 1,002 1,00260 1,00262
19 1,00264 1,00266 1,00266 1,00268 1,00270
19,5 1,00274 1,00275 1,00276 1,00278 1,00279
20 1,00283 1,00283 1,00285 1,00287 1,00287
20,5 1,00293 1,00292 1,00295 1,00297 1,00296
21 1,00303 1,00301 1,00 ,00303 1,00307 1,00305
21,5 1,00313 1,00311 1,00313 1,00318 1,00315
22 1,00321 1,00318 1,00320 1,00325 1,00322
22,5 1,00335 1,00331 1,00333 1,00339 1,00335
23 1,00346 1,00341 1,00343 1,00350 1,00345
23,5 1,00358 1,0035 1,00354 1,00362 1,00356
24 1,00369 1,00364 1,00373 1,00366
24,5 1,00381 1,00383 1,00375 1,00385 1,00377
25 1,00393 1,00395 1,00386 1,00397 1,00389
25,5 1,00405 1,00408 1,00398 1,00410 1,00400
26 1,00418 1,00420 1,00410 1,00422 1,00412
26,5 1,00433 1,00422 1,00435 1,00424
27 1,00432 1,00446 1,00434 1,00448 1,00436
27,5 1,00444 1,00459 1,00447 1,00461 1,00449
28 1,00457 1,00473 1,00459 1,00475 1,00461
28,5 1,00485 1,00470 1,00487 1,00472 1,00489 1,00474
29 1,00499 1,00483 1,00501 1,00485 1,00503 1,00487
29,5 1,00513 1,00497 1,00515 1,00499 1,00517 1,00501
30 1,00527 1,00510 1,00529 1,00512 1,00531 1,00514

*Mess- und Vollpipetten sind aus AR-Glas® gefertigt; Buretten und Messkolben aus Boro 3.3.

®

24 Quelle: BRAND Informationsbroschiire: BLAUBRAND® Priifanweisung SOP 0623.
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Vorlage fiir Betriebsanweisung nach § 14 GefStoffV und Arbeitsanweisung
Name: Vorname:

Klasse: Gruppe: Datum: Probe Nr.

Auf Wasser der Masse mw und der Dichte pw, dass in Luft der Dichte pL gewogen wird, wirken

a) die nach unten gerichtete Gewichtskraft Fc aufgrund der Erdbeschleunigung g:

b) die nach oben gerichtete Auftriebskraft Fa aufgrund der verdrangten Luftmasse mv:

pL My g
Fa=myg=pVg=—— (2.18)
Pw

Auf die Waagschale wirkt folglich die Gesamtkraft F als Differenz beider Ausdriicke:

m
F=FG—FA=ng—M=ng(1—&> (2.19)
Pw Pw
Dieselbe Uberlegung gilt fiir die Vergleichsmasse ms der Waage mit der D
F=mgg (1 = &> (2.20)
Pa
Befindet sich die Waage im Gleichgewicht, sind diese beiden Kra leich grof3:
M (1 - &) = mg (2.21)
Pw
Die Auftriebskorrektur der abgelesenen Masse m
-1
oy = 1 Y ).(1_&) (2.22)
G Pw
Das Volumen V des Wassers ist der entflus der Masse mw und der Dichte pw:
o (0 [(1-2) o]
l1-=)-|{1-——] (2.23)
Pa Pw Pw
1
V=w- (1 - &) : (—) (2.24)
Pac Pw — PL
Das Pipettierergebnis bei 20 °C wird unter Beriicksichtigung der Glasausdehnung? erhalten:
Vygee =V - [1 —y (T — 20°C)] (2.25)
Die Dichten pw und p. sind temperatur- und druckabhangig. Z ist eine Funktion von T und p:
pL 1 o
Vogc =W -(1——)-|—)-[1 —y (T —20°C)] =W - Z(T, p) (2.26)
Pac Pw — PL

®

25 y: Ausdehnungskoeffizient von Glas [Boro 3.3: 9,9-:107° °C%; AR-GLAS®: 27-107° °C™']; p = 8 g-cm™.
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24

Vertiefungsfragen

Vo1
1. Welche Gefahr besteht beim Ziinden von Gasbrennern, die Propangas verwenden?
V02

2. Warum sollte Blaugel nicht mehr verwendet und lieber zu Orangegel gegriffen werden?

3.  Warum sollte bei Differenzwdgungen stets dieselbe Analysenwaage verwendet werden?

4. HeiRe GefaRe erfahren durch Luftstromungen einen Auftrieb, durch den sie scheinbar zu wenig wiegen.
Zwei Porzellantiegel (m1= 12,9266 g; m> = 9,8637 g), die auf 130 °C erhitzt und auf einer Analysenwaage
platziert wurden, ergaben bei Abkiihlen folgende Beeinflussung durch den Luftauftrieb:

t [min] 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Ami [mg] -57| 43| 32| -23| -1,7| -12| -08| 05| 03| -0,1| -0,0
Amz [mg] 54| 40| -28| 20| -1,3| 09| -0, -04| 02| 01| 0,0
Wie groB ware der Messfehler in »%«, wenn das Kieselgel sofort orden ware?
VO3

5. Warum ist es nicht sinnvoll, die Dichte eines Korpers, der & 255 g und 0,74 cm3 bestimmt wurde,
mit dem rechnerischen Zahlenwert von 8,416892 g/af ?

6. Zur Bestimmung der Dichte von Zucker wurde vknometer eingewogen und der Rest des
Volumens mit Xylol aufgefullt. Bei gleicher Tem wurde das Pyknometer auch mit Wasser gefiillt.
Berechnen Sie die Dichte des Zuckers aus alg€@den Angaben:

Leermasse:

m(Pyk. + Xylol):

m(Pyk. + Wasser):

m(Pyk. + Zucker):

m(Pyk. + Zucker + 2,0333 ¢
V05

7. Eine bei 20 °C gesatti o salzlésung hat den Massenanteil w(NaCl) = 0,26. Berechnen Sie hieraus die
Wasserlosi@akeit L(Na n Natriumchlorid in der Einheit »g/100 g H,O«!

V06,

8. Welche Massen zweier Kochsalzlosungen mit den Massenanteilen wi(NaCl) = 0,05 und w>(NaCl) = 0,11

sind zu mischen, um 150 g Kochsalzlésung mit wm(NaCl) = 0,07 zu erhalten?
V07

9. Wird Calciumchlorid, CaClz, in Wasser gel6st, erwarmt sich die Lésung. Wird CaCl2:6H20 in Wasser gelost,

kiihlt sich die Losung hingegen ab. Begriinden Sie diese Beobachtung liber die Hydratisierungsenergie!
V08,

10. Wie groR ist der Volumenfehler in »ml« und in »%«, wenn ein 250-ml-Messkolben, dessen Hals einen

Innendurchmesser von 15 mm besitzt, 2 mm zu weit tber die Ringmarke aufgefullt wird?
V01

1. Bestimmen Sie mit der hergestellten Pasteurpipette die durchschnittliche Masse eines Wassertropfens,
indem Sie auf einer Analysenwaage insgesamt 10 Wassertropfen in ein 50-ml-Becherglas pipettieren und
die Wassermasse durch die Zahl der Tropfen dividieren.
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