Vorwort zur Sicherheit

Ziel dieses Praktikums ist, neben dem Vermitteln von chemischem Wissen, das Erlernen des
richtigen Verhaltens in einem chemischen oder auch biologischen Laboratorium. Sie sollen
Erfahrungen im Umgang mit Chemikalien und Laborgerdaten sammeln und darlber hinaus
einige  Arbeitstechniken kennenlernen. Dabei sollten Sie folgendes Verhaltensmuster
verinnerlichen:

= Sobald Sie den Laborbereich betreten, miissen Sie eine Schutzbrille aufsetzen.

Denn bedenken Sie: Nicht nur Ihr eigenes Arbeiten kann ins Auge gehen, auch ein/e
Kommilitone/in ist eine potentielle Gefahrenquelle: Er/sie kann stolpern, Chemikalien
verschitten oder einen Versuch durchfiihren, der ihm/ihr auBer Kontrolle gerat.

Und auch ein menschenleeres Labor ist kein ungefahrlicher Ort. Lagernde Chemikalien
kénnen unter Umstanden spontan heftige Reaktionen eingehen, sei es durch plétzlich
einfallendes Licht oder ein Leck, das durch Unachtsamkeit beim Transport entstanden
ist.




Der Verzehr von Nahrungsmitteln oder Getrdnken, sowie das Rauchen sind im
Laboratorium strengstens verboten.

Der Gebrauch von Handys ist ebenfalls in den Praktikumsraumen streng verboten.

Vergewissern Sie sich vor Aufnahme lhrer Arbeit, dass die Abzlige funktionieren. Eine
Lampe neben dem Abzug zeigt an, ob der Abzug eingeschaltet ist, leuchten die Lampen
High(orange) oder OK (griin) darf gearbeitet werden. Leuchtet die Lampe LOW (rot) darf
nicht gearbeitet werden.

Tragen Sie im Umgang mit giftigen und &dtzenden Chemikalien stets gegen diese
Chemikalien resistente Gummihandschuhe. Einfache Haushaltshandschuhe reichen
nicht aus.

Sehen Sie sich um und merken Sie sich, wo Sie folgende Gegenstande finden: Telefon
(Notrufnummer 112), Feuerloscher, Loschdecke, Loschsand, Verbandskasten,
Gasmaske, Notaustaster, Alarmknopf, Notausgange, Lichtschalter, Krankentrage. Die
Standorte werden bzw. wurden Ihnen in der Sicherheitseinweisung vor Ort gezeigt und
die Funktionen jeweils erldutert.

Machen Sie sich mit den Ventilen, mit lhren Farben und Funktionen, unter dem Abzug
und an lhrem Laborplatz vertraut. Eine Liste, mit den verschiedenen Farben, hangt im
Saal aus.

Lesen Sie sich, bevor Sie mit der Durchfiihrung eines Versuches beginnen, noch einmal
die gesamte Versuchsbeschreibung durch. Achten Sie dabei darauf, welche gefahrlichen
Eigenschaften die von lhnen zu verwendenden Chemikalien aufweisen. Wichtige
Anhaltspunkte dartiber geben die H- und P-Sitze auf den Chemikalienbehiltern.
Arbeiten Sie, wenn gefordert, im Abzug.

H- und P-Satze kdnnen auch im Chemikalienkatalog nachgeschlagen werden.

Lesen Sie die Hinweise vor jedem Versuch aufmerksam durch.

Laufen Sie nie mit einer gefillten Pipette durchs Praktikum. Holen Sie sich die
Vorratsflasche an Ihren Arbeitsplatz oder fillen Sie die Chemikalie an Ort und Stelle in
ein Becherglas, das Sie dann beim Transport mit einem Uhrglas verschlielen oder
verwenden Sie ein Reagenzglas und einen Stopfen.

Halten Sie die Offnung eines Reagenzglases, das Sie erhitzen, in den Abzug hinein.
Richten Sie die Offnung nie auf Personen.

Hinterlassen Sie das Labor sauber und aufgerdaumt!

Sollten Sie beim Arbeiten (Wiegen usw.) Chemikalien verschittet haben, sind sofort
ReinigungsmaBnahmen zu treffen!

Wenn Sie alle diese Punkte befolgen, werden Sie dieses Praktikum hoffentlich unbeschadet
und erfolgreich Uberstehen.
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Grundbegriffe

Ursubstanz (US), Nachweis (NW), Niederschlag (NS), Uberstand (US),

Zentrifugat (Zg)
Mbérsern:
Losen:
Filtrieren:
Zentrifugieren:
Dekantieren:

Digerieren:

Féllen:

Uberstand:
Sauber arbeiten:
Blindprobe:
(Negativkontrolle)
Gegenprobe:
(Positivkontrolle)
Vergleichsprobe:

Vorprobe:

AufschluR:

bis zur homogenen Probe

bis die Losung klar ist

Trennung von Losung und NS/Riickstand

durch die Schwerkraft beschleunigtes Absetzen des NS
Losung und NS durch vorsichtiges AbgieRen trennen

eine feste Substanz der Einwirkung einer Flissigkeit bei einer maRigen
Warme von ca. 40° aussetzen, um sie dadurch aufzulosen

Zusatz des Fallungsmittels bis sich kein NS mehr bildet auf vollstandige
Fallung priifen

Klare Losung Uber zentrifugiertem NS

NS immer auswaschen, mit , gleichionigem Zusatz“; Chloride mit verd.
HClI, Sulfide mit H,S-Wasser

alle verwendeten Reagenzien, aber ohne Analyt:
(pos. NW durch unsaubere Reagenzien ausschlieRen)

bei negativem NW eine Spur gesuchter Substanz hinzugeben: prifen
der Richtigkeit alle Parameter (pH, Konz.)

alle Reagenzien + gesuchte Substanz: priifen der Farbe,
Konsistenz des NS, usw.

Reaktion mit der US, nur Vorinformation, kein NW, viele Storungen
moglich

Vorgang der anorganisch-chemischen Analytik, in dem schwerlosliche
Stoffe, sehr haufig Oxide, Silikate oder Sulfate, unter Zuhilfenahme von
Aufschlussmitteln in eine sdure- oder wasserlosliche Verbindung
Uberfihrt werden

(Informieren Sie sich Giber Soda-Pottasche-Aufschluss, Saurer
Aufschluss, Freiberger Aufschluss, Oxidationsschmelze und
Konigswasser-Aufschlul3)
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http://www.chemie.de/lexikon/Anorganische_analytische_Chemie.html
http://www.chemie.de/lexikon/Oxide.html
http://www.chemie.de/lexikon/Silikat.html
http://www.chemie.de/lexikon/S%C3%A4ure.html
http://www.chemie.de/lexikon/Wasser_%28Eigenschaften%29#Wasser_als_L.C3.B6sungsmittel.html
http://www.chemie.de/lexikon/Chemische_Verbindung.html
http://www.chemie.de/lexikon/Aufschluss_%28Chemie%29.html#Saurer_Aufschluss
http://www.chemie.de/lexikon/Aufschluss_%28Chemie%29.html#Saurer_Aufschluss
http://www.chemie.de/lexikon/Aufschluss_%28Chemie%29.html#Freiberger_Aufschluss
http://www.chemie.de/lexikon/Aufschluss_%28Chemie%29.html#Oxidationsschmelze

Hinweise zum Arbeiten im Praktikum

Wiegen auf der Analysenwaage:

Die Analysenwaagen stehen im Wageraum; sie sind sehr empfindlich und sehr teuer. Daher
folgende Hinweise:

— Arretierung und Entarretierung langsam vornehmen

- beim Wiegen Tiiren schliel3en

- vor jeder Wagung den Nullpunkt kontrollieren

— Brutto- und Tarawdgung immer auf derselben Waage vornehmen

- Einwaage im Wageglaschen, Tiegel, kleinem Becherglas, nicht auf Filterpapier

- keinesfalls auf der Analysenwaage abzuwiegen sind Sauren oder Laugen (Ausnahme
NaOH-Platzchen), Substanzmengen Gber 25 g

- Fullen Sie Ihre Stoffe am besten neben der Waage ab, um diese nicht durch
herunterfallende Chemikalien zu verschmutzen. Bauteile der Waage kdnnen dadurch
korrodieren und diese unbrauchbar machen

- Im Zweifel grundsatzlich den Assistenten fragen

Arbeiten mit dem Exsikkator:

Zum Trocknen oder trocken Aufbewahren von festen Substanzen.

Im Exsikkator befindet sich dazu ein Trockenmittel (hygroskopisch).

Das Trockenmittel befindet sich im Trockenschrank vor dem Assistentenzimmer.

Es enthdlt einen Feuchtigkeitsindikator, blau zeigt ein trockenes Kieselgel an, schlagt es in
rosa um, ist es feucht und muss erneut bei 150 °C getrocknet werden

trocken feucht Exikkator mit Trockenmittel

- Tragen des Exsikkators mit beiden Handen (Deckel mit anfassen/Daumen benutzen)

- Exsikkator aufler zum Befillen oder Entnehmen immer geschlossen halten (Trockenmittel
verliert sonst Wirksamkeit)

— zum Offnen des Exsikkators den Deckel vorsichtig waagerecht wegschieben

— bei Unterdruck im Exsikkator (z.B. wenn erhitzte Substanz eingefillt wurde oder ein
Vakuum angelegt war) sehr langsam am Hahn beliiften sonst entstehen Verwirbelungen
-> Substanzverlust

— Deckel immer mit der Oberseite auf den Tisch legen, da sonst der Schliff verschmutzt
(schmutziger Schliff - Exsikkator funktioniert nicht)

[4]



Bedienung der Zentrifuge:

11 Deckel offnen und schliefen

11.1 Deckel 6ffnen

[@’ Der Deckel lasst sich nur 6ffnen, wenn die Zentrifuge eingeschaltet ist und der Rotor stillsteht.
Sollte dies nicht méglich sein, siehe Kapitel "Notentriegelung".

[@3 Wenn der Zyklenzahler aktiviert ist, wird nach einem Zentrifugationslauf, wahrend dem Offnen des Deckels,
kurzzeitig die verbleibende Anzahl der Laufzyklen (Zentrifugationsldufe) angezeigt.

Beispiel:
RemCacles= 16783

.fu | e Taste driicken. Beispiel:
o Der Deckel entriegelt motorisch. Frere meMl [ vmins

&
& : Deckel entriegelt. a 4988 = H

11.2 Deckel schliefen

Den Deckel nicht zuschlagen.

é Mit den Fingern nicht zwischen Deckel und Gehause greifen.

¢ Den Deckel auflegen und die Deckel- Beispiel:
vorderkante leicht niederdricken. becre mom| [ vmins
Der Deckel verriegelt motorisch. = 4568 51 66

& : Deckel verriegelt.

,OI
£a% |
e/

1
\
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Rotor ist gleichmaRig beladen Nicht zulassig!
Rotor ist ungleichmalig beladen

Die Rotoren diirfen nur symmetrisch beladen werden. Die Zentrifugiergefalle miissen
gleichmaRBig auf alle Pldtze des Rotors verteilt werden.

Die Zentrifugiergefalle diirfen nur auBerhalb der Zentrifuge befullt werden.
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Die vom Hersteller angegebene maximale Fiillmenge der Zentrifugiergefale darf nicht
Uberschritten werden. Die Zentrifugiergefalle diirfen nur soweit befiillt werden, dass
wahrend des Zentri-fugationslaufes keine Flissigkeit aus den Gefallen herausgeschleudert
werden kann. Flissigkeit Zentrifugalkraft

Flissigkeit

e >
Zentrifugalkraft

Beim Beladen des Rotors darf keine Fliissigkeit in den Rotor und in den Schleuderraum
gelangen.

Um die Gewichtsunterschiede innerhalb der ZentrifugiergefaBe madglichst gering zu halten,
ist auf eine gleichmaRige Flllhéhe in den Gefdllen zu achten.

14.2 Tasten des Bedienfeldes

RPM/RCF ¢ Die Drehzahl direkt eingeben.

‘.f"rA_\“-«l (_v_\\ Bei Gedrickthalten der Taste andert sich der Wert mit zunehmender Geschwindigkeit.
t o Die Laufzeit direkt eingeben.
N () Einstellbar bis 1 Minute in 1 Sekunden-Schritten und ab 1 Minute in 1 Minuten-Schritten.

\ e
\'\‘ by ',-" e Die Zentrifugations-Parameter eingeben.
Bei Gedruckthalten der Taste andert sich der Wert mit zunehmender Geschwindigkeit.

. Wahltaste zum Anwahlen der einzelnen Parameter.
L ) Durch jeden weiteren Tastendruck wird der nhachfolgende Parameter angewahit.

L ]

/ & Umschalten zwischen RPM-Anzeige (RPM) und RCF-Anzeige (*RCFX).
L J RCF-Werte werden in Klammern *{ angezeigt.

RPM : Drehzahl
RCF : Relative Zentrifugalbeschleunigung

("start | Den Zentrifugationslauf starten.
\ PULSE | B . .
/e Kurzzeitzentrifugation.

Der Zentrifugationslauf erfolgt, solange die Taste gedrickt gehalten wird.

L ]

(stoe | o Den Zentrifugationslauf beenden.
/ Der Rotor lauft mit vorgewahlter Bremsstufe aus.
Zweimaliges Drucken der Taste 16st den Not-Stop aus.
e Den Deckel entriegeln.
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Arbeiten mit der Pipette:

Wird benutzt wenn ein genau abgemessenes Volumen einer Losung oder Flissigkeit von
einem Gefald in ein anderes transportiert werden soll.

- Niemals direkt mit der Pipette Flissigkeiten aus den VorratsgefaRen entnehmen. Statt
dessen eine geniigend grolRe Menge aus dem Vorratsgefald in ein Becherglas gielRen und
aus diesem abpipettieren.

- Bei giftigen, stark atzenden, Ubelriechenden Substanzen/Arbeiten jedoch grundsatzlich
den Peleusball verwenden.

- Beim Aufsaugen auf keinen Fall die Pipette aus der Flissigkeit ziehen (bewirkt
Hochspritzen der Flussigkeit bis in den Peleausball); Aufsaugen der Flissigkeit bis in den
Peleusball auf jeden Fall vermeiden (wenn das passiert ist, den Peleusball dem Assistenen
geben).

- geflllte Pipette immer senkrecht halten, niemals waagerecht.

— Pipette vor dem eigentlichen Abmessen 3 mal mit kleiner Menge der abzumessenden
Flissigkeit spilen; diese Spiillésung verwerfen

— AuBeres der Pipette nach dem Aufsaugen abwischen

- Freier zusammenhangender Ablal3; letzter Rest durch Anlegen der Pipettenspitze an die
GefaRwand; 15 Sekunden warten; auf keinen Fall ausblasen (was jetzt noch in der Pipette
ist, soll auch drin bleiben).

- Pipette mehrmals grindlich mit destilliertem Wasser spilen; Pipette nicht im
Trockenschrank trocknen (Erhitzen kann die Eichung zerstéren)

Ein typischer Peleusball verfiigt Giber drei Ventile fur folgende
Funktionen:

e Ventil A (von Auslass) oben: Luft aus dem Ball auspressen (um
mit dem Ball spater ansaugen zu kdnnen)

e Ventil S (von Saugen) unten: flissiges Medium in Pipette
ansaugen

e Ventil E (von Entleeren) seitlich: Pipetteninhalt kontrolliert
abgeben

Anwendung

Zunachst wird der Peleusball auf die Pipette aufgesetzt. Alles Weitere kann mit nur einer
Hand ausgefiihrt werden. Man 6ffnet das Ventil A durch leichtes Zusammendriicken und
drickt die Luft aus dem Gummiball. Schlieft man das Ventil A (Loslassen), steht durch die
Rickstellkraft ein Unterdruck zur Verfligung, mit dem Flissigkeit angesaugt werden kann.
Die Pipette wird in die Flussigkeit getaucht und durch Betatigen des Ventiles S, wird die
FlUssigkeit Giber das Sollvolumen angesaugt, die Pipette dann aus der Flissikkeit nehmen, die
Pipettenspitze mit einen Tuch abwischen und durch Betéatigen des Ventils E, das gewlinschte
Flassikeitsvolumen einstellen. Wird mit einer grofRvolumigen Vollpipette gearbeitet, kann es
zum Ansaugen des gesamten Volumens notwendig sein, den gesamten Vorgang zu
wiederholen. Die Pipetten sind in der Regel fiur Flissikgeiten von 20°C und auf Ausfluf®
justiert, Auslaufzeiten werden wenn maoglich auf den Pipetten angegeben.

[7]



Ansetzen von Losungen bestimmter Konzentration im Messkolben:

Beispiel Feststoff:

abgewogenene Substanzmenge in den sauberen (mit destilliertem Wasser gespiilten)
Messkolben vorzugsweise mit Hilfe eines Trichters Uberfliihren. Wagebehaltnis und
Trichter grindlich mit destilliertem Wasser nachspilen, so dass eine quantitative
Uberfiihrung der Substanzmenge gewahrleistet ist

eine groRere Menge destillierten Wassers zugeben, so dass der Hals des Messkolbens
gerade erreicht wird

kraftig schiitteln bis aller Feststoff gelost ist (waagerecht ist dabei effektiver als senkrecht,
Stopfen nicht vergessen); penibel darauf achten, dass keine feste Substanz mehr
vorhanden ist

schliefRlich Kolben erst mit Spritzflasche, zum Schluf} besser mit einer Pasteurpipette
tropfenweise auffillen bis die Mitte des Flissigkeitsmeniskus (bei Wasser ist es der
tiefste Punkt) genau mit der Eichmarke Gbereinstimmt

FlUssigkeitsmeniskus

/ falsche

L% rintge | Begbachtungs-

™~ falsche

erneut kraftig schitteln s.o.
Ergebnis: eine Losung gleichméRiger, bestimmter Konzentration angegeben in g/L und
leicht umzurechnen in mol/L

Herstellen von Losungen bestimmter Molaritat:
Molaritat = Konzentrationsangabe in mol/L

-> Einwaage einer bestimmten ,,Molmenge” und I6sen im Messkolben zu einem bestimmten
Volumen

Bsp.: Herstellung von 250 mL 0,1 molarer BaCl,-Lésung:

Einwaage = Molaritdt - Molmasse - Volumen
m=c-M-V=0,1mol/L- 208,25 g/mol - 250 mL = 5206,25 mg=5,21¢g

Es miissen also 5,21 g BaCl, eingewogen und im 250 mL Messkolben gel6st werden, wobei
der Fliissigkeitsspiegel genau auf der Eichmarke liegen muB, um die gewiinschte L6sung
herzustellen.
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Herstellen von Losungen bestimmter %-Konzentration:

%-Konzentrationen ohne weitere Angabe sind stets Massenprozent-Konzentrationen
(bezogen auf Gewicht von Substanz und fertiger Losung)
[im Gegensatz zu Volumenprozent-Konzentrationen wie z.B. bei Alkoholika]

Massen-%: Gewicht von wasser- (auch kristallwasser-)freier Substanz in g pro 100 g fertige
Lésung

—>Losung wird nicht am Volumen abgemessen - Arbeiten NUR mit der Waage
Bsp.: Herstellung einer 10%igen BaCl,-Losung

10 g BaCl, abwiegen und solange mit destilliertem Wasser auffiillen bis das Gewicht der
gesamten Losung 100 g erreicht hat

bei BaC|2 . 2H20:

10 g Substanz entsprechen nicht 10g BaCl, - es muR eine etwas groRere Menge
eingewogen werden

10 g BaCl, 2 10 g - (Molmasse[BaCl, - 2H,0]/Molmasse[BaCl,]) = 10 g - ((244,25
g/mol)/(208,25g/mol) =10g- 1,173 =11,73 g BaCl, - 2H,0

Es missen also 11,73 g BaCl, - 2H,0O eingewogen und mit destilliertem Wasser zu 100 g
fertiger Losung aufgefillt werden, um eine 10%ige BaCl,-Losung herzustellen.

Herstellen einer 1%igen BaCl,-Lésung aus einer 10%igen BaCl,-Lésung:

Keinesfalls diirfen 10 mL 10%ige Lésung auf 100 mL fertige Lésung verdiinnt werden.
Ausnahme: Die zu verdinnende Losung ist selbst schon so verdiinnt, dass deren Dichte
praktisch gleich der des reinen Wassers ist.

Grundsatzlich: 10g einer 10%igen Losung enthalten 1g der Ursubstanz (in diesem Fall BaCl,)!
- 10 g der 10%igen L6sung werden abgewogen und mit destilliertem Wasser auf der Waage

auf 100g aufgefillt. Nun sind in 100g fertiger Losung 1g Ursubstanz enthalten, demnach
wurde eine 1%ige Losung hergestellt.
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Verdiinnungen allgemein:

AuRerste Vorsicht bei Verdiinnungsangaben!

Unterschied: ,1:10 verdiinnen” (1 Teil Losung + 10 Teile Losungsmittel) und ,auf 1/10
verdiinnen” (1 Teil Losung + 9 Teile Losungsmittel)

Zusatzlich muss angegeben werden, ob Volumina oder Massen gemeint sind. Meistens
beziehen sich Verdiinnungsangaben auf Volumina.

Stéchiometrisches Rechnen bei Beteiligung von Gasen:
Anwendung des idealen Gasgesetzes:

Die Reaktionsgleichung macht Aussagen uber:
1. die beteiligten Stoffe (aus welchen Edukten entstehen welche Produkte)
2. in welchen Mengen (Molzahlen, Massen, Volumina) diese Stoffe miteinander reagieren

Molzahlen, Massen und Volumina stehen unmittelbar miteinander in Beziehung.

Beispiel:

Welches Volumen an Wasserstoff (H,) entsteht bei der Reaktion von 10 g Zink (Zn) mit
Salzsdure (HCl) unter Normalbedingungen (hier fiir das ideale Gasgesetz T=0 °C=273,15 K,
p=101,325 kPa, ideale Gaskonstante R=8,3145 kPa - L/mol- K)?

ideales Gasgesetz: p - V=n-R- T

Reaktionsgleichung aufstellen: Zn + 2 HCl - ZnCl, + H, ™

erkennnen, dass aus 1 Mol Zn 1 Mol H; entsteht

n von 10 g Zink ausrechnen: n =m/M = 10 g/65,39 g/mol =0,153 mol

ideales Gasgesetzt nach V umstellen und bekannte Werte einsetzen:
V=n-R-T/p=(0,513 mol) - (8,3145 kPa - L/mol- K) - (273,15 K)/ (101,325 kPa ) =3,43 L

PwnNpeE

Es enstehen also bei der angegebenen Reaktion unter Normalbedingungen bei Einsatz von
10 g Zink 3,43 L Wasserstoff.
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Am Ende eines Labortages

e Abzlige prifen und abschalten

e Llabortische, Abziige aufraumen und reinigen

e Spillbecken kontrollieren, ggf. reinigen

e Saalchemikalien zuriickstellen

e Kontrollieren, ob samtliche Apparaturen abgestellt und alle Elektro-, Gas- und
Wasserverbindungen gelost sind

e Trockenschranke abstellen

e Waagen reinigen

e Gas- und Wasserhdahne und Fenster schlief3en
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Abfallentsorgung

1. Wassrige Losungen, Schwermetallhaltig

Sammeln; ein ,,Schlunzglas” pro Laborbank (Glas zum reinigen mit etwas Salzsdure spiilen)
—>Kanister flr wassrige Losungen

2. Organische Losungsmittel

Kanister fiir organische Losungsmittel (Ether, Hexan, Cyclohexan etc.)
wadssrige Phase abtrennen (Pipette) und im Kanister fiir wassrige Losungen entsorgen.

3. Feststoffe

Reste der Ursubstanz, unbrauchbare Feststoffe vorsichtig im Schlunzglas
auflosen, unlosliche Feststoffe abfiltrieren, Filterpapiere, Filterriickstdnde, Magnesiastabe
und -rinnen im Feststoffbehalter entsorgen.

4. Glasbruch

Kaputte Bechergldser, Reagenzglaser, Pipetten etc. auch mit kleinen
Chemikalienanhaftungen in der blauen Tonne entsorgen, kein Porzellan (Porzellantiegel im
Hausmdill entsorgen).

5. Cyanidhaltiger Abfall

Cyanide diirfen bei der Entsorgung keinesfalls mit Sduren in Kontakt kommen,da sonst
Blausdure entsteht. Die Umwandlung zur Entsorgung muss daher im basischen Milieu
stattfinden. Die basischen cyanidhaltigen Losungen kdnnen dann in den Abfallkanister
,Cyanid Abfall“ gegeben werden.

Ausgiisse sind grundsatzlich nicht zur Entsorgung da!

6. Ausnahme: Folgende Substanzen dirfen in 'Kleinmengen' ins Abwasser entsorgt werden:

e Leichtmetallsalze, wie z.B. Calciumchlorid, Natriumsulfat, Natriumchlorid

e Verdinnte Mineralsduren (Salzsdure, Schwefelsdure, Phosphorsaure)

e Verdinnte Natronlauge, verdiinnte Kalilauge

e konzentrierte Saure und konzentrierte Basen werden in einem kleinem Becherglas
(in etwas Wasser) unter dem Abzug neutralisiert und anschlieBend mit viel Wasser
im Ausguss verspllt

"Erst das Wasser, dann die Saure, sonst geschieht das Ungeheure”
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Aufgabe 1: Verteilung von lod zwischen zwei Phasen (mit Protokoll)

Extraktion bedeutet in anderen Worten, dass eine Substanz zwischen zwei nicht miteinander
mischbaren Losungsmitteln verteilt wird. Die Ldsungsmittel setzen sich nach dem
Durchschitteln als Ober- und Unterphase gegeneinander ab. bei jedem Verteilungsprozess
stellt sich ein Gleichgewicht (K = Gleichgewichtskonstante) ein, das fiir jede Substanz
charakteristisch ist und von den Lésungsmitteln und der Temperatur abhangt. Es gilt der
Nernstsche Verteilungssatz:

_ cOberphase

~ cUnterphase

Das bedeutet auch: Je grofRer die Konzentration in der Oberphase, desto grofler auch die
Konzentration in der Unterphase, da K eine Konstante ist.

Durchfiihrung
Der Versuch wird im Abzug durchgefiihrt. In zwei Reagenzglaser werden je 5 mL lod-

Kaliumiodid-Lsg. (KIz = KI + 1,) vorgelegt. Die erste Probe wird drei mal mit je 5 mL
Dichlormethan extrahiert. Das dritte Extrakt (also die dritte Dichlormethan-Lésung) wird
aufbewahrt. Die zweite Probe wird so oft mit je 2 mL Dichlormethan extrahiert, bis die
organische Phase die gleiche Farbung wie das dritte Extrakt aus der ersten Extraktion hat.

Abfallentsorgung

Die Dichlormethan-L6sungen kommen in den Behalter fiir organische Losungsmittel. Die
wassrige LOsung bitte im Schwermetallkanister entsorgen. Die Phasen kénnen mit einer
Pipette voneinander getrennt werden.

Auswertung
Vergleichen Sie die Menge an jeweils bendtigtem Dichlormethan und kommentieren Sie die

Aussage ,viel hilft viel”. Erkldren Sie dieses Phanomen mithilfe des Nernst‘schen
Verteilungssatzes?
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Aufgabe 2: Extraktion und Chromatographie (mit Protokoll)

Viele Stoffe, insbesondere Naturstoffe, sind zu instabil, um mit Ublicherweise
angewendeten Methoden getrennt und gereinigt zu werden. Fir diese Stoffe bietet die
Chromatographie eine gute Alternative, da hierbei selbst empfindliche Stoffe unter milden
Bedingungen getrennt werden kdnnen. Fiir geringe Substanzmengen und fiir analytische
Zwecke wird vielfach die Diinnschichtchromatographie angewendet.

Durchfiihrung

Vor dem Laborgebdude sehen Sie eine Wiese. Zupfen Sie von dieser einige Grashalme ab
und zerkleinern Sie diese durch Zerschneiden und Zerreiben im Méorser. Vermischen Sie das
zerkleinerte Gras im Reagenzglas mit wenig Aceton, und lassen Sie das Gemisch eine Stunde
lang stehen. Fertigen Sie sich sodann eine diinne Glaskapillare aus einer Pasteurpipette an.
Mit dieser Kapillare wird dann der Acetonextrakt aufgenommen und als moglichst kleiner
Punkt (mehrmaliges Auftupfen und kurzes Warten bis zum Trocknen) auf einer Karte fir
Diinnschichtchromatographie (DC-Karte) ca. 1 cm von einer Schmalkante entfernt
aufgetragen. Stellen Sie die DC-Karte anschlieBend mit dem Punkt nach unten in eine DC-
Kammer, deren Boden einige Millimeter hoch mit einem frischem Gemisch aus
Toluen/Propan-2-ol = 9:1 bedeckt ist. SchlieRen Sie die DC-Kammer und lassen Sie die DC-
Karte so lange in der Kammer, bis die aufsteigende Losungsmittelfront fast die obere
Kartenkante erreicht hat. Makieren Sie mit einem Bleichstift die Laufhdhe. Lassen Sie die
Karte trocknen und notieren Sie lhre Beobachtungen.

Betrachtet man die Chromatogramme im UV-Licht, so zeigen die Chlorophylle rote
Fluoreszenz.

Auswertung
Berechnen Sie die R-Werte der verschiedenen Substanzen.

Erklaren Sie das Phdanomen der chromatographischen Trennung unter Verwendung der
Begriffe polar und unpolar.
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Aufgabe 3: Reaktionen an lonentauschern (mit Protokoll)

Die lonentauschersaule zur Halfte mit dest. Wasser fillen, dann (nasses und gequollenes)
lonentauscherharz hineinrieseln lassen. Es sollen keine Luftblasen eingeschlossen werden
und wahrend des gesamten Versuchs soll das Harz immer mit Flissigkeit bedeckt sein. Die
gepackten Saulen werden zur Verfiigung gestellt.

Zunachst werden 50 ml einer verdiinnten HCl Losung (2 mol/I) tropfenweise durch die Saule
laufen gelassen. Dann wird dest. Wasser durch die Saule laufen gelassen, bis die austretende
Flussigkeit neutral ist (mit pH-Papier prifen).

Nun werden 10 mL CuSO4-Lésung (1mol/l) auf die noch mit einer ca. 0,5 cm hohen
Wasserschicht bedeckte Saule gegeben und mit 50 ml dest. Wasser nachgewaschen.

Abfallentsorgung
Geben Sie die eluierten Losungen in die Schwermetallabfalle.

Auswertung
Was passiert mit der Kupfersulfatlésung auf der Sdule? Schildern Sie kurz die Funktionsweise

eines lonenaustauschers.
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Aufgabe 4: Trockenverlust (die entsprechenden Ausziige aus dem Laborjournal dienen als
Protokoll)

e Exsikkator aus der Glasausgabe ausleihen, 3 Studenten (mit der gleichen Substanz)
teilen sich einen Exsikkator

e Deckelrand und Stopfen mit Schlifffett fetten (nicht zu viel verwenden)

e Glasschale/Porzellanschale mit Trockenmittel befullen (befindet sich im
Trockenschrank blau—>trocken, rosa—feucht)

e 3 Tiegel pro Student, unterseite Beschriften mit Schranknummer und a,b,c

e Tiegel mit dest. Wasser spulen und mit Papiertuch abtrocknen

e Tiegel min. 2 Stunden im , richtigen” Trockenschrank trocken (z.B. Substanz
NaCl->Tiegel im Trockenschrank mit der Aufschrift NaCl trocknen)

e ab jetzt die Tiegel nicht mehr mit den Handen beriihren/Tiegelzange benutzen

e mit der Tiegelzange, die Tiegel aus dem Trockenschrank in den Exsikkator stellen

e min. 30 min im Exsikkator abkiihlen lassen (nicht heil? wiegen)

e mit dem Exsikkator ins Wagezimmer gehen

e Tiegel auf einer Feinwaage wiegen, immer die gleiche Waage benutzen, Werte
notieren

e Tiegel erneut min. 2 Stunden im Trockenschrank trocknen

e Tiegel erneut 30min. im Exsikkator abkihlen lassen

e Tiegel erneut wiegen und die Werte vergleichen, weichen die Werte mehr als
40,0002 g ab, muss die Trocknung nochmal wiederholt werden, falls nach 5
Trocknungen kein konstanten Wert erreichen ist, mit dem kleinsten Wert rechnen

e injeden Tiegel ca 1 g Substanz fiillen, genauen Wert notieren

e Tiegel 2 Stunden im Trockenschrank trocken

e mit der Tiegelzange, die Tiegel aus dem Trockenschrank in den Exsikkator stellen

e min. 30 min im Exsikkator abkiihlen lassen

e mit dem Exsikkator ins Wagezimmer gehen

e Tiegel wiegen, Wert notieren

e Tiegel erneut min. 2 Stunden im Trockenschrank trocknen

e Tiegel erneut 30min. im Exsikkator abkihlen lassen

e Tiegel erneut wiegen und die Werte vergleichen, weichen die Werte mehr als
10,0002 g ab, muss die Trocknung nochmal wiederholt werden, falls nach 5
Trocknungen kein konstanten Wert erreichen ist, mit dem kleinsten Wert rechnen

e Trockenverlust berechnen.
Was ist der unterschied zwischen Trockenverlust und Trockenrickstand.
Enthalt lhre Substanz Kristallwasser? Wenn ja, wieviel? (NaAC * x H,0)

e Tiegel auswaschen, die Salze kdnnen mit Wasser verspiilt werden, das Trockenmittel

wieder zuriick in den Trockenschrank geben und den Exikkator mit eine wenig
Ethylacetat und einem Tuch entfetten und wieder in der Glasausgabe abgeben
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