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i Abstract

Am Schulzentrum Sl Utbremen wurde in den Jahren 1995 — 1992 im Rahmen

der Ausbildung Chemisch-technischer Assistenten/innen ein
Schulbegleitforschungsprojekt  in  verschiedenen  chemischen Praktika
durchgefiihrt.

Beweggrinde fur das Projekt waren geédnderte rechtliche Rahmenbedingungen,
wie z.B. die Gefahrstoffverordnung, die TRGS 450/451 ,Umgang mit
Gefahrstoffen in Schulen/Hochschulen®, gestiegenes Umweltbewuftsein und
hohe Entsorgungskosten.

In unserem Forschungsprojekt haben wir Konzepte und Arbeitsmaterialien zu

folgenden Zielsetzungen erarbeitet.

e Verbesserte didakiische und methodische Umsetzung der Gefahrstoff-
verordnung bzw. der TRGS 450/451 ,Umgang mit Gefahrstoffen in
Schulen/Hochschulen®.

e Vermeiden toxischer und umweltschadigender Verbindungen in chemischen
Praktika

e Verringerung toxischer und umweltschadigender Verbindungen durch

Verknipfen der Stoffflusse in verschiedenen Praktika zu Netzwerken

-Getrenntes Sammeln von Versuchsresten und RuckfUhren dieser in wieder

verwertbare Ausgangsstoffe

Reduktion der Chemie-Abfélle

Senkung der Entsorgungskosten fiir Sonderabfaiie

Reduzierung des Energie- und Wasserverbrauchs in chemischen Praktika

Integration des Umwelt- und Arbeitsschutzes in die Planung und

Durchfuhrung von Praktikumsaufgaben.

Fur die Uberprifung, ob und inwieweit unsere gefundenen MalRnahmen effektiv
waren, entwickelten wir einen Schulerfragebogen. Die Ergebnisse dieser
Umfrage sowie die Diskussion der erarbeiteten Projektergebnisse im
Fachbereich Chemie wurden fir die Weiterentwicklung des Curriculums
genutzt.

Projekiteilnehmer: Kontaktperson:
Hermann Qelsner Axel Schwarz
Gunther Schmiedt Schulzentrum Sii Utbremen
Axel Schwarz Meta-Sattlerstr. 33
Rainer Spolimink 28217 Bremen
Tel. 0421/506413




lll. Bericht:
Ausbildungsintegrierter Umwelt- und Arbeitsschutz in
chemischen Praktika

1. Ausgangslage

Der Chemieunterricht im aligemeinbildenden und im beruflichen Bereich
erfordert eine gewisse und oft hohe Anzahi an Chemikalien. Durch die
berufliche Ausbildung besonders von Chemielaboranten, Chemisch-
technischen Assistenten und Biologisch-technischen Assistenten im
Fachbereich Chemie unserer Schule und den damit verbundenen
Chemiepraktika, war in der Vergangenheit ein grofler Verbrauch. und
umfangreiche Lagerhaltung von Chemikalien gegeben.

Fruher wurde sowohl in Chemischen Laboratorien der Industrie und als auch
in Schulen oft sehr groRzlgig haufig sogar fahrlassig mit vielen Chemikalien
umgegangen. Dies betraf in den Schulen vor allem den Einsatz vieler sehr
giftiger organischer Lésungsmittel, die Durchfihrung von Experimenten mit
Schwermetallverbindungen sowie die sachgerechte Entsorgung
umweltgefahrdender Chemikalien. Die Kenntnis der Toxizitat vieler solcher
Chemikalien hat in den letzten zehn Jahren erheblich zugenommen. So gibt es
viele Stoffe, die noch vor 10 bis 15 Jahren als relativ harmlos galten heute
jedoch als cancerogen eingestuft werden. Daraufhin sind entsprechende
gesetzliche Regelungen und Handlungsanweisungen erlassen worden, die eine
praxisorientierte Umsetzung erfordern (Gefahrstoffverordnung, TRGS 450
..Umgang mit Gefahrstoffen in Schulen”; TRGS 451 ,Umgang mit Gefahrstoffen
im Hochschulbereich®).

Die Umsetzung der Richtlinien im Schulbereich ist zum Teil immer noch
unbefriedigend. Viele seit Jahren praktiziete Experimente und
Vorgehensweisen, wie z.B. der Trennungsgang in der Anorganisch-qualitativen
Analyse sind zum Teil noch nicht an die rechilichen Vorgaben bzw. das
gestiegene Umweltbewultsein angepalit worden. Ein Wunsch des Kollegiums
war es deshalb, den aktuellen Wissensstand Uber Toxizitdt, Handhabung und
Entsorgung von Chemikalien aufzuarbeiten und daraus folgend dann nicht
notwendige Gefahrstoffe zu vermeiden oder zu ersetzen durch ungefahrlichere.
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Gefahrstoffe ganz aus dem Unterricht zu verbannen ist nicht praktikabel, da der
verantwortungsbewulte Umgang damit zu den Ausbildungsinhalten von
Chemisch-Technischen-Assistenten  gehért.  Zur  Umsetzung  dieser
Ausbildungsziele sollten deshalb handiungsorientierte Unterrichtseinheiten und

Lernaufgaben entwickelt werden.

Im Chemikalienlager unserer Schule hatten sich im Lauf der Jahre so viele
Chemikalien angesammelt, dass deren Verwendungsbedarf sowie ihre

sachgerechte Lagerung dringend Uberprift werden mufite.

Ein Grund fur den hohen Chemikalienbedarf und die hohen Entsorgungskosten
unserer Schule bestand auch darin, dass in ahnlichen Praktika oft zu gleichen
Themen bzw. Experimenten verschiedene Versuchsanleitungen mit
verschiedenen Stoffen verwendet wurden. Die Experimente standen héufig
isoliert fUr sich allein, ihre Produkte wurden nicht weiterverwendet, sondern
waren Abfall. Hieraus ergab sich der Wunsch nach Koordination bzw. der
Vereinheitlichung der Versuchsanleitungen, sowie das Bedirfnis nach einem

neuen Curriculum fur die Chemiepraktika.

Das Sammeln, die Wiederaufbereitung bzw. sachgerechte Entsorgung der
Chemie-Abfélle erfordert viel Zeit, die in Anbetracht der Streichung von
Lehrmeisterstellen an unserer Schule nicht mehr verflgbar war. Aus dieser
Notlage sowie aus didaktischen Uberlegungen heraus, war die Idee entstanden,
die Entsorgungsmalinahmen soweit wie méglich in den Praktikumsunterricht zu
integrieren. Dies erforderte umfangreiche inhaltliche und organisatorische
Veranderungen.

Die genannten Probleme waren den Kollegen der Fachgruppe Chemie bekannt
und es existierten auch bereits individuelle und punktuelle Lésungsansatze,
aber zur Erarbeitung eines gemeinsamen und umfassenden Lésungansatzes
erschien uns ein Schulbegleitforschungsprojekt am besten geeignet.

Die anfangliche Zusammensetzung der Projektgruppe aus vier Lehrern ergab
sich aus dem Interesse an den oben genannten Problemen und dem geplanten

Lehrereinsatz in den betroffenen Praktika.



2. Vorgehen

2.1 Forschungsansatz

Am Schulzentrum Sli Utbremen werden im Rahmen der Ausbildung Chemisch-
technischer Assistenten/innen verschiedene chemische Praktika durchgefihrt.
FOr die DurchfUhrung sind rechtliche Rahmenbedingungen, wie z.B. die
Gefahrstoffverordnung, die TRGS 450/451 ,Umgang mit Gefahrstoffen in
Schulen®, die Abwassersatzung der Stadt Bremen, sowie die
Ausbildungsordnung zu erfullen. Die unterrichtliche Umsetzung dieser
Vorgaben sowie auch das gescharfte Umweltbewulitsein von Schilernfinnen
und Lehrern/innen erforderte inhaltliche und organisatorische Umgestaltungen,
die wir in dem Schulbegleitforschungsprojekt ausarbeiten wollten.

In unserem Projekt stellten wir uns folgende Forschungsfragen:

e Wie konnen wir die Umsetzung der Gefahrstoffverordnung bzw. der TRGS
450/451 ,Umgang mit Gefahrstoffen in Schulen” didaktisch und methodisch
verbessern?

e Welche toxischen und umweltschadigenden Verbindungen kénnen wir in
den Praktika vermeiden?

e Durch welche inhaltlichen und organisatorischen Malnahmen kénnen wir
die Mengen von Gefahrstoffen, deren Einsatz sich nicht vermeiden a0,
verringern?

e Wie lassen sich die Chemie-Abfélle verringern?

e Wie kénnen wir die Entsorgungskosten fur Gefahrstoffe senken?

¢ Wie reduzieren wir den Energie- und Wasserverbrauch im Chemiebereich?

e Wie lassen sich Umwelt- und Arbeitsschutzmalnahmen in die Planung und

Durchfiihrung von Praktikumsaufgaben integrieren?

Fur die Uberprifung, ob und inwieweit unsere gefundenen MalRnahmen effektiv
waren, entwickelten wir einen Schilerfragebogen. Die Ergebnisse dieser
Umifrage sowie die Diskussion der erarbeiteten Projektergebnisse im
Fachbereich Chemie wurden fir die Weiterentwicklung des Curriculums

genutzt.



2.2 Zum Projektmanagement

Zur Realisierung des Projektes war es notwendig, eine Arbeitsgruppe zu bilden.
Die Gruppe mufte Uberschaubar sein. Auch setzten die zur Verfugung
stehenden Stunden einen gewissen Rahmen. So bildete sich schiielich ein
Team aus vier Kollegen. Die Zusammensetzung der Gruppe ergab sich aus
dem Interesse an den oben genannten Zielen und dem Einsatz in den
entsprechenden Praktika. Es wurde dann wahrend des Projektes darauf

geachtet, den Lehrereinsatz entsprechend zu planen.

Lange herrschte Unsicherheit Uber das Zustandekommen des SBF-Projektes.
Dadurch zégerte sich die Planung und der Beginn der Projektarbeit hinaus.
Nach der Diskussion Uber die Vorgehensweise und die Inhalte ergab sich ein
erster Wechsel in der Gruppenzusammensetzung. Am Ende des zweiten
Jahres erfolgte ein erneuter personeller Wechsel.

Es wurden als Schwerpunkte des Forschungsansatzes das Entwickeln von
Stoftkreisi@ufen, das Sammeln und Aufarbeiten sowie das Vermeiden von
Abfallen gewahlt. Als sich herausstellte, dass die Umsetzung des Aufarbeitens
von Ruckstanden in die Unterrichtspraxis erhebliche Schwierigkeiten bereitete,
verlagerte sich die Aktivitat auf das Vermeiden von Abfall und die dafir nétige
Organisation der Praktika.

Die Besprechungen Uber die Vorgehensweise ergaben, daR sich das
organische, anorganisch-quantitative und das anorganisch-qualitative
Praktikum am besten fur die geplanten Veranderungen eigneten. Daraufhin
erfolgte eine Arbeitsteilung in der Gruppe mit den Schwerpunkten: organisch-
chemisches Praktikum und anorganisch-chemische Praktika.

Es wurde keine besondere Leitung des Teams gewahlt, sondern die kollegiale
Form gewd&hlt, zumal jeder Teamteil sich besonders intensiv mit seiner
speziellen Thematik auseinandersetzte. Die notwendigen Besprechungen und
Ausarbeitungen von Unterlagen, Vorgehensweise und Organisation der
Praktika blieb Aufgabe der jeweiligen Zweiergruppe. Der Informationsaustausch
in der gesamten Gruppe fand dann nach Bedarf statt. Die Zusammenarbeit
intensivierte sich dann notwendigerweise zu den Foren und ganz besonders in
der Abschiulphase des Projektes. Der Kontakt zur Fachgruppe wurde Gber die
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Fachgruppensitzungen aufrechterhalten.

Auf eine wissenschaftliche Begleitung wurde verzichtet als sich die
Kontaktaufnahme schwierig gestaltete und wir die Information erhielten, daR
diese nicht zwingend notwendig war. Auferdem stimmten die an der Universitét
getroffenen Malinahmen zur Vermeidung, Verminderung und Entsorgung nicht

mit unseren Zielvorstellungen Oberein.

3 Ergebnisse

3.1 Umgestaltung des Praktikums Anorganisch-qualitative
Analyse

3.1.1 Ausgangslage
In der Qualitativen Analyse sollen unbekannte Stoffe hinsichtlich der Art und

Zahl ihrer Inhaltsstoffe untersucht werden. Dazu wurde - urspringlich fur die

Analyse von Mineralien - ein sogenannter Trennungsgang entwickelt. Obwohl

der Trennungsgang in der heutigen analytischen Praxis kaum noch angewendet

wird, steht die klassische anorganisch-qualitative Analyse immer noch am

Anfang der meisten Chemie-Ausbildungen, sowohl bei technischen als auch bei

akademischen Lehrgadngen. Das Hauptargument fir das Erlernen des

klassischen Trennungsganges in der Chemie-Ausbildung ist, dass dadurch
umfangreiche Stoffkenntnisse und chemisch-analytische Fertigkeiten auf
interessante Weise vermittelt und erworben werden kénnen.

Durch die standige Wiederholung bei der praktischen AusfUhrung der einzelnen

Analysen prégt sich dieses Wissen auch besonders gut ein.

Trotzdem gab es einige Unzufriedenheit Uber das Praktikum, vor allem

hinsichtlich der Arbeitssicherheit und dem Umweltschutz, aber auch hinsichtlich

seines padagogischen Nutzens.

e Da die Anleitungen zum Trennungsgang vorgegeben sind und die
zugrundeliegenden GesetzmaRigkeiten und Erfahrungen den Schilern
haufig schwer zu vermitteln sind, artet die Analyse oft zu einem
unlberlegten Nachkochen von Versuchsanleitungen aus und der
erwlnschte Lernerfolg bleibt dann gering. Dies ist besonders enttduschend
angesichts des relativ groRen Zeitaufwands (280 Stunden in zwei Jahren),
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der bisher zum Erlernen des klassischen Trennungsgangs aufgewendet
wurde.

e Die Zahl der Schiler, die nach zwei Jahren eine Vollanalyse erfolgreich
durchflhren konnte, hatte in den letzten Jahren deutlich abgenommen, so
dass es angebracht erschien, nach Ursachen und Verdnderungen zu
suchen.

e Ein weiteres Problem steliten die vielen giftigen Schwermetalle dar, die beim
klassischen Trennungsgang in den zu analysierenden Proben enthalten
sind. Aufgrund ihrer Giftigkeit treten bei ihrer Verwendung besondere
Gesundheitsrisiken und Umweltgeféhrdungen auf. Auflerdem ist auch ihre
Entsorgung problematisch und teuer.

¢ Die Analysensubstanzen wurden bisher als Feststoffe an die Schiler
ausgegeben, wobei aus abfiliungstechnischen Grinden haufig mehr
Substanz ausgeben wird, als fur die Analyse notwendig ist. Die
Mehrfachverwendung der Analysenreste ist méglich, jedoch besteht eine
gewisse Unsicherheit bei den weiteren Analysen, da es sein kann, dass die
Substanz verunreinigt wurde und daher folgende Analysen eventuell
(scheinbar) fehlerhaft ausfallen. Aus diesen Grinden bleiben immer gréRere

Mengen an Analysenresten Ubrig und missen entsorgt werden.

3.1.2 Zielsetzungen
Die genannten Probleme fUhrten dazu, dass wir das Praktikum umgestalten

wollten.
Dabei steckien wir uns Ziele, die wir in zwei Bereiche unterteilt haben:
A. Schiilerunabhéngige, organisatorische Zielsetzungen

a) Reduzierung der nachzuweisenden Schwermetallionen (ohne das Lernziel

~sachgerechter Umgang mit Gefahrstoffen” zu vernachléssigen)
b) Reduzierung der Analysensubstanzportionen bei qualitativen Analysen
¢) Reduzierung der eingesetzten Stoffmengen bei Nachweisreaktionen
d) Ersatz von giftigen Analysensubstanzen durch weniger gefahrliche.
e) Uberarbeitung der Arbeitsanleitungen entsprechend den obigen Zielen

f) Erstellung eines Praktikumscripts fur Schiler.



B. Unterrichtsorganisatorische und inhaltliche Ziele hinsichtlich
Arbeitssicherheit und Umweltschutz

a) Kennenlernen rechtlicher Regelungen zur Arbeitssicherheit
( Gefahrstoffverordnung GefStV, TRGS 451, Richtlinien fur Laboratorien)

b) Kenntnisse der Stoffeigenschaften und verantwortlicher Umgang mit
Gefahrstoffen

¢) DurchfGhrung von Nachweisreaktionen mit moglichst kleinen Stoffmengen
(Tupfelreaktionen, mikroskopische Nachweise)

d) Uberlegtes, sicheres Experimentieren

e) Kenntnisse und Anwendung der vorgeschriebenen Entsorgungswege,

Integration von Recycling und Entsorgung in das Praktikumsprogramm

3.1.3 Umsetzung der Zielvorstellungen

3.4.3.1 Schiilerunabhéngige, organisatorische Zielsetzungen und ihre
Umsetzung

3.1.3.1.1 Reduzierung der nachzuweisenden Schwermetallionen
In Abstimmung mit den hauptsdchlich im Praktikum eingesetzten Lehrern wurde

beschlossen, die stark dkotoxischen Elemente Quecksilber, Arsen und
Cadmium nicht mehr im Praktikum Anorganisch-qualitative Analyse
einzusetzen. Der Umgang mit ihnen birgt viele Gesundheitsrisiken und verlangt
sehr gute theoretische Kenntnisse, so dass die Vermittiung ihrer Chemie in

einem Schuler-Praktikum nicht empfehlenswert ist.

3.1.3.1.2 Reduzierung der Anaiysensubstanzportionen bei qualitativen
Analysen

Um die Ubrigbleibenden Reste von Analysenmischungen in der qualitativen
Analysen zu verringern, haben wir haufig statt Feststoffen Analyseniésungen
benutzt. Jeder Schuler erhielt 10 mL Probelosung, die die lonen in einer
Konzentration von ungefahr 0,02 mol/L (Anionen 0,1 mol/L) enthielten. Zum
Abfullen wurden Stammidsungen der Einzelsubstanzen mit der Konzentration

0,1 mollL zusammenpipettiert oder bereits fertig gemischte Losungen
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verwendet. Die Durchfihrung der Analysen mit flissigen Proben erwies sich
nach einer kurzen Eingewbhnungsphase  als unproblematisch.
Die Volumina reichten gut aus. (Siehe Anlage 1.1 Prakiikumsleitfaden

“Arbeitshinweise")

Da in der Laborpraxis die zu analysierenden Proben jedoch héaufig fest sind und
zunéchst gelést werden missen, muss auch weiterhin die Analyse fester
Proben gelbt werden.

3.1.3.1.3 Reduzierung der eingesetzten Stoffmengen bei
Nachweisreaktionen

Um den Chemikalienverbrauch und die Abfallmengen bei Nachweisreaktionen
zu verringern haben wir in den Arbeitsanleitungen (Siehe Anhang 1.2-1.10)
soweit méglich die Stoffportionen genau vorgegeben und auf mdglichst kleine
Mengen reduziert. Deshalb sind haufig Reaktionen auf der Tupfelplatte oder

mikroskopische Nachweise angegeben.

Auch die GréRe der Reagenzglaéser, die an den Schilerarbeitsplatzen
vorhanden sind, wurde verringert, weil grolRe Reagenzglédser dazu verleiten

grélRere Stoffportionen einzusetzen.

3.1.3.1.4 Ersatz von giftigen Analysensubstanzen durch weniger
gefahrliche

Die Technik der gualitativen Analyse wurde bisher hauptséchlich durch das
Abarbeiten des klassischen Trennungsganges gelbt. In der Praxis wird der
Trennungsgang von CTAs und Chemielaboranten jedoch nur selten
durchgefihrt. Deshalb erschien es im Hinblick auf die Arbeitssicherheit und den
Umweltschutz gerechtfertigt und angebracht, das analytische Arbeiten an
anderen ungefahrlicheren Stoffgemischen Uben und erlernen zu lassen. Wir
haben deshalb im Praktikum mehr Zeit reserviert fir Analysen von Stoffen aus
dem Alitag von Schilern, u.a. wurden Haushaltschemikalien analysiert, sowie

Boden und Wasserproben im Rahmen des Ohlenhof-Projekts untersucht. Die
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grélere Alltagsbezogenheit der Analysen wirkte sich aulterdem positiv auf die

Arbeitsmotivation der Schiler aus.

3.1.3.1.5 Uberarbeitung der Arbeitsanleitungen im anorganisch-
chemischen Praktikum

Bei der Uberarbeitung der Arbeitsanieitungen wurde versucht, die Stoffmengen
moglichst gering zu halten und ihre Angabe so konkret wie méglich zu
formulieren. AuRerdem wurden jeweils Entsorgungshinweise in die Anleitungen
aufgenommen.

3.1.3.1.6 Ersteliung eines Praktikumscripts fir Schiiler, sowie Hinweise fir
Lehrer

Um die Prakiikumsorganisation im Sinne unserer Ziele zu gestalten, haben wir
ein Praktikumsscript zur Einfihrung in die Praktikumsarbeit entworfen, das der
Fachberatung als Diskussionsgrundlage fUr eine Vereinheitlichung dienen soll.
Aullerdem wurden Hinweise fur Lehrer zu verschiedenen Arbeitsblattern

erstellf.

3.1.3.2 Unterrichtsorganisatorische und inhaltliche Ziele hinsichtlich
Arbeitssicherheit und Umweltschutz und ihre Umsetzung

3.1.3.2.1 Kennenlernen rechtlicher Regelungen zur Arbeitssicherheit (
Gefahrstoffverordnung, TRGS 451, Richtlinien fiir Laboratorien)

Zur Einfuhrung in das Thema ,Arbeitssicherheit® und zum Kennenlernen
rechtlicher Regelungen zur Arbeitssicherheit verwendeten wir einen Videofilm
der Berufsgenossenschaft Chemie ,Sicher arbeiten mit Gefahrstoffen, Teil 1.
Als Begleitmaterial dazu wurde ein Arbeitsbogen mit Aufgaben zum Film sowie
weitere Fragen zur Arbeitssicherheit (siehe Anlage1.1Gefahrstoffe, Fragen,
Antworten) erarbeitet.

Zur Demonstration von Gefahren beim Umgang mit Chemikalien findet jeweils
am Beginn des Schuljahres eine gemeinsame Veranstaltung fur BTA-, CTA-
und PTA-Klassen statt.
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3.1.3.2.2 Kenntnisse der Stoffeigenschaften und verantwortlicher Umgang
mit Gefahrstoffen

Bei einer Umfrage am Ende der CTA-Unterstufe beklagten viele Schiler, dass
sie trotz des stdndig wiederholten Gebrauchs der Stoffe aus ihren
Reagenziensétzen zu wenig Uber deren Eigenschaften und Gefahren wissten.
Zu diesem Punkt sollten noch Verbesserungsméglichkeiten Uberlegt werden.

3.1.3.2.3 Durchflihrung von Nachweisreaktionen mit moglichst kleinen
Stoffmengen (Tlipfelreaktionen, mikroskopische Nachweise)

Trotz der in den Anleitungen (siehe Anlaget.2-1.10) vorgeschlagenen
Reduzierung der Stoffmengen bei den Analysengédngen und den
Nachweisreaktionen hat sich gezeigt, dass die Schiler immer wieder dazu

ermahnt und ermuntert werden mussten.

3.1.3.2.4 Uberlegtes, sicheres Experimentieren in der anorganisch-
qualitativen Analyse

Bei der Durchfuhrung der Analysengange haben wir versucht, die Schiler durch
ein vorgegebenes Beobachtungsschema (siehe Anlage 1.1 Praktikumsleitfaden

S.4) zum Nachdenken und zur Interpretation der Becbachtungen anzuleiten.

3.1.3.2.5 Kenntnis und Anwendung der vorgeschriebenen
Entsorgungswege, Integration der Entsorgung und des
Recyclings in das Praktikum

Ein wichtiger Projektansatz bestand im Uberlegten Sammeln und Aufarbeiten
von Abféllen. Der zu entsorgende Abfall sollte durch Niederschlagsbildung im
Volumen reduziert und entsorgt werden oder durch Aufarbeiten der Ricksténde
eingesetzter kostspieliger Reagenzien, wie 2z.B. Silbernitrat, einer

Ruckgewinnung und Wiederverwertung zugefUhrt werden.
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Die Uberlegungen fuhrten zu folgenden MaRnahmen in den anorganisch-
chemischen Praktika:
e Getrennte Sammelgefale fur Silber- und Chromatabféallen

s Aufarbeitung der Silberabfalle zu Silbernitrat und Recycling von Kaliumiodid

Ag - Abfille werden in AgCl iiberfiihrt

+ Todabfall mit Zn reduzieren
Agl Ag
dieser Schritt gelingt gut
+ Fe + HNG3
A2
* T Ag +T AgNQ;
Kristallisieren;
+ KOH : Diese Vorgqhenswelse
v ‘ war erfolgreich
_ Fe(OH), ‘L +2K + T

* Zugrundeliegende Reaktionsschritte:
Fe + H,SO4y —> 2H + FeS04

Agl + nH —* Ag{ + HI

FeSOs + HI + 3KOH —— Fe(OH){ + K + K804
fraktionierte Kristallisation von KI/K;SO4  Lao(Kl) =144,5g/100gH20
Loo(K2S0O4) = 11,1g/100gH0

Das Recycling von Silbernitrat nach dem obigen Vorgehen war problemios.

Bei dem Recycling von Kaliumiodid erhielten wir noch kein befriedigendes
Ergebnis. Der erste Schritt, die Umsetzung des AgCl mit dem Rohiod gelingt
problemios. Die Reduktion mit dem Eisen insbesondere die Abtrennung des
Eisenhydroxids bereitete  Schwierigkeiten und konnte noch  nicht

zufriedenstellend geldst werden.
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e Ein gemeinsames Sammelgefall fir ,Schwermetallhaltige Lésungen® (siehe
Anhang1.11 Entsorgung und Recycling)

e Zum Kennenlernen der Entsorgungstechniken und -regelungen wurde
versucht am Ende der Unterstufe, als thematisch die Ammoniak- und
Ammoniumsulfidgruppe behandelt worden war, die Schwermetallabfélle im
Praktikum zu féllen und zu entsorgen. Da zur gleichen Zeit jedoch ein
anderes facherUbergreifendes Unterrichtsprojekt stattfand und aulRerdem
das Schuljahr zu Ende ging, blieb es jedoch flr die Schuiler nur bei den
theoretischen Vorbereitungen (siehe Anhang1.11 Entsorgung und Recycling
sowie 1.12 Schwermetallgefahren). Da im anorganisch-qualitativen
Praktikum relativ geringe Mengen anfallen, werden die Schwermetallabfélle
gemeinsam, ungetrennt in einem Behélter gesammelt. Es fallt dann mit der
Zeit eine grélere Menge Flussigabfall an. Dieser soll dann durch
Uberfuhren der Schwermetallanteile in Sulfide bzw. Hydroxide gereinigt
werden. Ist die flussige Phase nicht dem Abwasser zufUhrbar, wird diese
durch einfaches Verdunsten weiter verringert. (Siehe Anhang 1.11
Entsorgung und Recycling)

3.2 Umgestaltung des Praktikums Anorganisch-quantitative
Analyse

Im Vergleich mit dem qualitativen Praktikum fallen im quantitativen erheblich
grélere Ruckstandsmengen an, da alle Schiler die gleich Analyse in
mehrfacher Bestimmung durchfihren. Hier sollte darauf geachtet werden,
solche Analysen zu wéahlen, bei denen nur unproblematische Stoffe zum
Einsatz kommen oder das Arbeiten mit problematischen einzuschranken.

3.2.1 Entsorgung der Abfélle im Praktikum Anorganisch-quantitative
Analyse

Von den bedenklichen Stoffen, die weiterhin im Unterricht eingesetzt werden,
blieben schlieRlich Barium (Ba), Nickel (Ni) und Chromat (CrO4%). Diese Abfalle

werden getrennt gesammelt und entsprechend aufgearbeitet.
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e Bariumabfalle werden zu Bariumsulfat bzw. Bariumcarbonat umgesetzi, der
Niederschlag abgetrennt und mit den festen Schwermetallabféllen entsorgt
(siehe Anhang 1.13.Ag und Ba-Resteflaschen).

e Die festen Nickeldiacetylniederschlage werden kommen ebenfalls in den
Schwermetallabfallbehalter.

e Die Chromatabfélle werden nach Reduktion zu Chrom(lll) als Hydroxid
abgetrennt und entsorgt. Dabei wurde in der Berufsschulklasse der Ver- und
Entsorger die Chromatkonzentration der Abfallidsung bestimmt. Mit dem
Ergebnis wurde berechnet, wieviel Eisen-(ll)sulfat fir die Reduktion bendtigt

wird.

3.2.2 Aufarbeitung von Abfdlien im Praktikum Anorganisch-quantitative
Analyse

Hier im quantitativen Bereich ergab sich nun zusétzlich die Méglichkeit, Abfalle
der Wiederverwertung zuzufUhren. Besonders eignen sich dafir die
Riickstdnde der Argentometrie und lodometrie. Es wurde die Literatur
durchforscht und eigene Uberlegungen angestellt, ob eine Kombination der
Aufarbeitung von Silber und lod mdéglich sei. Die Silberrlckgewinnung als
Silbernitrat war einigermalen erfolgreich. Bei der Aufarbeitung von lod ergaben
sich erhebliche Schwierigkeiten, da sich diese Substanz im Umgang als heikler
erwies. Angestrebt wird daher nicht die RlUckgewinnung in elementarer Form

sondern die Gewinnung von Kaliumiodid.
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3.2.2.1 Aufarbeitung‘mdhaltiger Abfille zu Kaliumiodid

Todhaltige Losung
+H,0, 2T + HO, + 2H = L + 2H0
Das gewogene lod kann als Suspension
‘ Tl gmb gereinigt emgesetzt werden
+ H,S L + H,S > 2HI+ 8§
; l ‘ ‘Der Schwefel wird abfiltriert und die
} lodwasserstoft HIL } Losung weiterbenutzt. Abdestillieren
P ; , des HI ist zu energieaufwendig
‘ ~ +KOH HI + KOH 2> KI + H,0 |
: & | » Bei der Gewinnung von KI durch
Kaliumiodid KI v ' Kristallisation traten Probleme auf, da

Iodid zu lod oxidiert wurde.

Beim Versuch die Abfalle wahrend des Praktikums aufzuarbeiten (siehe

Anihang 1.16 lodometrie und lodrecycﬁng) bzw. die gunstigste VorgehenSWeise

zu ermitteln zeigten sich folgende Probleme:
o Der gesammelte Abfall musste wieder verteilt werden (ca.16 Schiller). Dies

 férderte einen weiteren zusatzlichen Einsatz von Reagenzien.

e Die auftretenden SchWierigkeiten konnten von den Schulern nicht bewaltigt

werden, da die notwendigen praktischen und theoretischen Kenntnisse nicht
oder noch nicht vorhanden waren. Es mussen gute, einfach

nachvcﬂziehbare Vorschriften vorliegen, was momentan noch nicht der Fall

ist. Die vorhandenen Unterlagen und Vorarbeiten erwiesen sich als zu

unzureichend fur eine Verwendung im Praktikum.
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So musste das Recycling der Laborabfalle zuri}ckgeste it werden und das

Vermeiden sowie Mmimleren von Abfallen blieb der Hauptansatz unseres

Pro;ek S

3.23 Vermeidung prdblematischer Abféiﬂe

Ein Ansatzpunkt zur Vermeidung prcbtematischer Abfalle war die Du1rch‘1ffmvruﬂgf .
verschiedener Versuche mit Kationenaustauschern (sieche Anhang 1.17). Die
. verwendeten Reagenzien und die entstehenden Abfalle sind 6kologisch und

toxikc!ogiséh unbedenklich. Zum einen wurde die Austauschkapazitat mit Hilfe

einer Calciumchloridiosung komplexometrisch bestimmt (siehe Anhang 1.18

Austauschkapazhét), zum anderen der Kationengehalt von Leitungswasser

- durch eine Saure-Base-Titration ermittelt.

3.2.4 Reduzierung von Reagenzien- und Abfallmengen

Die Moglichkeit Reagenzien- und Abfalimengen zu reduzieren, wurde in der

lodometrie Uberpruft. Die Schuler soliten ais Arbextsaufgabe uberprufen ob der

in der Literatur durchgangig angegebene Emsatz von ca. Zg Kahumiodsd bei

iodometrischen Bestimmungen notwendig ist. Arbsitsteilig wurden von den

Schulern bei der Bestimmung von lodat verschiedene Mengen Kaliumiodid

eingesetzt. Dabei zeigte sich, dass 1,59 bei den gegebenen Bedingungen
ausreichten, aber auch nicht unterschritten werden sollten. Neben der dadurch

aufgezeigten Méglichkeit zur Reduzierung des Kl-Zusatzes um 25 %, erscheint

uns dieser Versuch auch als Arbeitsaufgabe sehr sinnvoll. Das Prinzip der

Aufgabe laBt sich auf andere ahnliche Bestimmungen Ubertragen. (Siehe

Anhang 1.19 Kaliumiodidverbrauch bei iodometrischen Bestimmungen)

Auch die Reduzierung der Konzentrationen von MaRlésungen von 0,1 molar auf

0,01 molar zeitigte annehmbare Ergebnisse und wird weiter verfolgt.

Weiterhin wurde ahnlich wie bei der qualitativen Analyse nach fragwurdigen
Reagenzien geforscht‘ und daraufhin z.B. auf Urtiter wie Bleichlorid in der

Komplexometrie oder Arsenik in der lodometrie verzichtet.
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3.3 Umgestaltung des organisch -chemischen Praktikums

Das Praktikum wird in drei verschiedenen Berufsgruppen durchgefihrt
(Biologisch-technische  Assistenten,  Chemisch-technische  Assistenten,
Chemielaboranten). Die Umgestaltung des Praktikums soll den Einsatz des
Konzeptes in allen drei Berufsgruppen erméglichen. Die fur das
Forschungsvorhaben formulierten Forschungsfragen sind im orgahischen
chemischen Praktikum unter besonderen fachspezifischen Aspekien zu
bearbeiten. Um diese zu verdeutlichen, soll zundchst die Ausgangsproblematik
fur das organisch-chemische Praktikum (OC Praktikum) erklart werden.

3.3.1 Ausgangsproblematik fiir das OC-Praktikum

Ziel des bisherigen Praktikums war, den Schilern die grundlegenden
Arbeitsmethoden und Reaktionsmechanismen fur die Herstellung von organisch

chemischen Préparaten zu vermittetn Bei der Durchﬂ}hrung des Praktikums. -~ .

fihrte das wiederholt zu folgenden Preblemen T

e die Reaktionsmechanismen waren zu komp!sz:ert und konnten von einem
Teil der Schiler nur mit einem grof3en theoretischen Aufwand nachvollzogen
werden.

e den Schilern konnte der komplexe Zusammenhang zwischen der
ReaktionsfUhrung und den einzelnen Arbeitsschritten nicht immer vermittelt
werden, so dass die Arbeitsvorschriften oft nur mechanisch ausgeflhrt
wurden.

e fur die Entsorgung der Chemikalien gab es keine Logistik

e der Energie und Wasserverbrauch hatte keine Bedeutung bei der
Versuchsdurchfihrung

e die Vermittlung der Arbeitsschutzvorschriften und der Gefahrstoffverordnung
war ineffektiv und erfolgte durch schriftiche und mindliche Hinweise der
Lehrer

e die Anséize bei der praparativen Arbeit waren zu grof3

e es wurde eine grofle Anzahl verschiedener Prdparate hergestellt, was zu

einer grof3en Anzahl verschiedener toxischer Abfallstoffe fuhrte
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Die o.a. Probleme erforderten eine véllige Neuorganisation des OC-Praktikums.
Daflr haben wir uns neue Ziele gesetzt, die im folgenden Kapitel beschrieben

werden.

3.3.2 Neue Zielsetzung im OC-Praktikum

Die Neuorganisation des OC-Praktikums haben wir in zwei Zielbereiche
unterteilt:

A. Die Umgestaltung der Labororganisation, unter Beriicksichtigung der
gestellten Forschungsfragen. In diesem Bereich haben wir die
Rahmenbedingungen fir die neu formulierten Lernziele der Schiler geschaffen.
Wir nennen diesen Bereich im folgenden Text ,Schilerunabhangige
Organisation®

Hier haben wir uns folgende Ziele gesetzt:

Sparsamer Umgang mit den laborUblichen Energietragern
Substitution toxischer Chemikalien durch weniger toxische
Senkung der Entsorgungskosten

Verminderung des Chemikalieneinsatzes

Anwendung von Stoffkreisldufen bei der Herstellung von Praparaten
BildungsUbergreifender Einsatz der Arbeitsvorschriften

e & e ¢ e e

B. Der zweite Lernzielbereich befaflt sich mit der neuen Lernorganisation
unter Bercksichtigung der gestellten Forschungsfragen. Wir nennen diesen
Bereich im folgenden Text ,Schilerabhangige Lernorganisation”. Hier haben wir
uns folgende Ziele gesetzt:

Umgang mit der Gefahrstoffverordnung

Datenbeschaffung fir die Versuchsdurchfihrung
Arbeitsschutz als Bestandteil der Versuchsdurchfihrung
Férderung der eigensténdigen Tatigkeit der Schiler im Labor
Foérderung der Teamfahigkeit/Kooperationsfahigkeit

Eriernen Ubersichtlicher Arbeitsstrukturen

Anwendung von Kenntnissen aus anderen Lembereichen

¢ & & o ¢ e e
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3.3.3 Konkrete Umsetzung der Ziele in die Praxis

Das Praktikum wird am SZ Il Utbremen in den Ausbildungsgéangen fur
Chemisch-technische-Assisstenten, Biologisch-technische-Assistenten in der
Unter- und Oberstufe sowie den Chemielaboranten im dritten Ausbildungsjahr
durchgefhrt.

In der Unterstufe der Ausbildung befassen wir uns mit grundlegenden
Arbeitstechniken: dem Trennen von Stoffgemischen, der Identifikation von
Stoffen und der Herstellung von einfachen Praparaten.

Am Ende der Unterstufe wird mit den CTA's ein facherUbergreifendes
Weinprojekt durchgefuhrt. In dem Projekt sollen die Schuler die in der
Unterstufe erlernten Arbeitstechniken anwenden. Fur die Unterstufe aller

Ausbildungsgénge haben wir folgendes Programm entwickelt:

Programm fiir das OC-Praktikum Unterstufe

l. Arbeitsschutz und Umgang mit den Energietridgern

1.Sicherheitsbelehrung ( 8 Std. )

a) Brandschutz
Eine allgemeine Belehrung Uber den Brandschutz wird in einer zentralen
Veranstaltung erfolgen. Die laborspezifischen Brandschutzeinrichtungen im
Labor sind noch zu erklaren.

b} Betriebsanweisung
Die Bedeutung der Belriebsanweisung erklaren.
Eine Betriebsanweisung wird von den Schiilern zu folgenden Stoffen erstellt:
Benzol. Tetrachlorkohlenstoff, 2-Propanol, Ethanol, Diethylether
(Unterschiedliche R- und 8-Satze in der Literatur ansprechen)
Anhand der Stoffkonstanten und der Toxizitat der Substanzen werden im
Unterrichtsgespréach die geeigneten Substanzen fir den folgenden Versuch
(Heizen) ausgewahlt ( Ethanol u. 2-Propanol) und die Entsorgung
besprochen.
Eine Ruckflussapparatur wird auf- und abgebaut und eine Zeichnung mit
Hilfe der Pictogramme erstellt.

2. Erzeugung, Messung und Regelung von Temperaturen (8 Std.) s. Anhang
2.1
Das Aufheizen von Flussigkeiten mit der Pilzheizhaube und dem
Wasserbad. Erstellen eines Temperatur-Zeit-Diagramms. ProtokollfGhrung
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. Arbeitstechniken: Trennen von Stoffgemischen

1. Destillation s.Anhang 2.2.1

a. Normaldestillation ~ (Ethanol / n-Butanol) (4 Std.)
b. Rektifikation (Ethanol / n-Butanol) (4 Std.)

. Wasserdampfdestillation (8Std.) 8. Anhang 2.2.2

a. Wasserdampfdestillation von Drogen
b. Flussig/flussig -Extraktion mit dem Schutteltrichter

. Extraktion mit der Soxhlet-apparatur (4Std.) s. Anhang 2.2.3

fest/flissig Extraktion
Abziehen der eingesetzten Losemittel mit dem Rotationsverdampfer

. Vakuumdestillation (4Std.) s. Anhang 2.2.4

. Anwendung der Destillation (12 Std.)
Aufarbeitung vorliegender Gemische aus anderen Praktika
. Umkristallisation (8 Std.) s. Anhang 2.2.5

Trennung fester Stoffgemische

ill. identifizierung und Reinheitsbestimmung

1.
2.
3.
4,

5.

1.

Bestimmung der Schmelztemperatur (4 Std.) s. Anhang 2.3.1
Bestimmung der Mischschmelztemperatur ( 8 Std.) s. Anhang 2.3.1
Elementaranalyse ( 8Std.) s. Anhang 2.3.2
Charakterisierung der Substanzen s. Anhang 2.3.3
Bestimmung der funktionellen Gruppen

IR-Spektroskopie s. Anhang 2.3.4

V. Préparate

Absolutierung von Ethanol ,96% s. Anhang 2.4.1
Herstellung von aliphatischen Ester s. Anhang 2.4.2

2.

V. Projekt
Herstellung und Untersuchung von Wein
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Programm fiir das OC-Praktikum Oberstufe:
I: Sicherheitsbelehrung
il. Durchfiihrung des Benzoesdurestoffkreislaufes

AN -

1.

N

NO bW

000!\):—&2

Herstellung von Benzoesaureethylester s. Anhang 2.5.1
Herstellung von Benzoeséaure aus Benzoesadureethylester s. Anhang 2.5.2
Herstellung von Benzoylchiorid s. Anhang 2.5.3
Herstellung von Benzamid s. Anhang 2.5.3
Herstellung der Benzoeséure aus Benzamid s. Anhang 2.5.4
Kohlenhydrate

Untersuchung  von Eigenschaften und  funktionellen Gruppen
Monosacchariden und organischen Naturstoffen. s. Anhang 2.6.1
Spaltung von Glucose mit Perjodat

Ruff Abbau s. Anhang 2.6.2
Spaltung von Saccharose zu Glucose und Fructose s. Anhang 2.6.3
Starkeuntersuchung unter dem Mikroskop s. Anhang 2.6.4
Hydrolyse von Amylose s. Anhang 2.6.5
Zuckerbestimmung nach Luff-Schorl s. Anhang 2.6.6
Refraktrometrische Zuckerbestimmung

Polarimetrische Zuckerbestimmung s. Anhang 2.6.7

. Herstellung und Qualitdtsbestimmung von Acetylsalicylsdure

Herstellung der ASS s. Anhang 2.7.1
Reinheitsbestimmung der ASS s. Anhang 2.7.2
Volumetrische Konzentrationsbestimmung

IR- Untersuchung

Chromatographische Untersuchung

Im weiteren Verlauf der Beschreibungen werden wir uns auf dieses Programm

der Unter -und Oberstufe beziehen und die Auswirkungen auf die

Neuorganisation des OC-Prakiikums erldutern. Wie o.a. werden wir die

Unterteilung

vaornehmen.

3.3.3.1 Schilerunabhédngige Organisation des OC-Praktikums

3.3.3.1.1 Verminderung des Chemikalieneinsatzes
Bei Versuchen in denen wiederholt die gleichen Chemikalien verwendet

werden, ohne das diese verbraucht werden, wird eine Vorratsflasche mit der

.Schiulerabhangige und Schulerunabhéngige Organisation®

entsprechenden Substanz angelegt. Nach der Versuchsdurchfihrung wird die

Substanz in die Vorratsflasche zur Wiederverwendung zurtckgefuhrt. Diese
Mdéglichkeit trifft auf die Unterstufenversuche Messung und Regelung der

Temperatur, Destillation und Extraktion zu. Bei den Ubungen zur
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Umkristallisation (Unterstufe), wird durch den Einsatz von Schilerpréparaten

aus der Oberstufe, Benzoesdure u. ASS, der Chemikalieneinsatz reduziert.

Aulerdem werden die Chemikalien dadurch gereinigt und kénnen nach der

Reinigung in der Oberstufe wieder fur die Synthese eingesetzt werden.

Es ist in organischen Praktika der Oberstufe Ublich mit Aromaten zu

experimentieren. Wir haben den Bereich der Aromatenchemie durch eine

Ausweitung der Chemie der Kohlenhydrate ersetzt. Dafur sprechen mehrere

Grinde:

1. Die Aromaten sind alle toxisch

2. Die Aufarbeitung ist schwierig, wodurch unnétige Entsorgungskosten
entstehen

3. Die Kohlenhydratchemie ist experimentell vielfaltiger

4. Die Experimente mit den Kohlenhydraten sind eine sinnvolle Erganzung

zum Theorieunterricht

Bei der Herstellung von Prdparaten besteht die einfachste Mdglichkeit der
Stoffmengenreduzierung in der Durchfihrung sogenannter % Ansitze.
Darunter ist zu verstehen, dass die in den laborlblichen Arbeitsvorschriften
vorgesehenen  Stoffmengen um  die  Halfte reduziert  werden.
Alle Arbeitsvorschriften zur Herstellung von Praparaten in der Unter- und
Oberstufe sind entsprechend Uberarbeitet.

Eine andere Mdglichkeit ist die Durchfithrung von Stoffkreisldufen. Dabei
werden aus einem Ausgangsstoff verschiedene Folgepraparate hergestelit. Am
Ende des Kreislaufs entsteht wieder der Ausgangsstoff. Flr die Durchfihrung
unseres Praktikums haben wir einen Stoffkreislauf entwickelt. Ausgangsstoff ist

die Benzoesaure , daraus werden aufeinanderfolgende Derivate hergestelit.

Stoffkreislauf der Benzoeséure

1.Stufe: Veresterung von Benzoes#dure mit Ethanol

2.Stufe: Herstellung von Benzoesaure aus dem Benzoeséaureethylester
3.Stufe: Herstellung von Benzoyichlorid aus Benzoeséure

4.Stufe: Herstellung von Benzamid aus Benzoylchlorid

5.Stufe: Hydrolyse von Benzamid zu Benzoeséure
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Die am Ende des Kreislaufes wiedergewonnene Benzoesaure kann erneut in

den Kreislauf eingegeben werden.

Da der Stoffkreislauf in unserem Forschungsvorhaben eine besondere

Bedeutung hat, wird im folgenden Absatz naher begrindet, weshalb wir ihn fir

das Praktikum der Oberstufe ausgewahlt haben.

e Der Kreislauf beginnt mit einer leicht verstandlichen Veresterung, enthéalt in
der weiteren Entwicklung aber auch schwierigere Reaktionsarten

e es wird weitgehend mit wenig toxischen Stoffen gearbeitet

e die Schuler kénnen innerhalb des Kreislaufes alle Ublichen Arbeitstechniken
anwenden

e die Herstellung des Benzoylchlorids erfordert von den Schilern ein hohes
Maf an Kenntnissen Uber den Arbeitsschutz die Gefahrstoffverordnung und
deren Anwendung

e fast alle im Kreislauf eingesetzten Stoffe sind wiederverwertbar

o es fallen wenig Abfallstoffe an

3.3.3.1.2 Recycling von Chemikalien

Es ist das Ziel des Forschungsvorhabens, moéglichst viele der verwendeten
Chemikalien zu recycein. Neben dem O6konomischen und 6kologischem
Gewinn, haben die Schuler durch die Recyclingverfahren die Méglichkeit ihre
erlernten  Arbeitstechniken anzuwenden. In der Unterstufe der Ausbildung
sollen die Schuler ihre Erkenntnisse aus der Unterrichiseinheit Destillieren
anwenden, indem sie alle (auch die aus anderen Praktika) vorliegenden
organischen chemischen Lésemittel aufarbeiten.

In der Oberstufe fallen bei der Durchfiihrung des Stoffkreislaufes einige
Nebenprodukte an. Die Schuler sollen hier mdglichst alle Nebenprodukte
aufarbeiten. Daflir werden in den Arbeitsvorschriften extra FlieRschemen fir
das Recycling erarbeitet (s. Anhang 2.5.3).

Die vor allem bei der Durchfuhrung der Kohlenhydratchemie anfallenden
anorganischen (z.B. lodabfélle bei der Bestimmung nach Luff-Schorl) Abfélle
werden alle gesammelt und von den Schilern im anorganischen Praktikum

aufgearbeitet.
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3.3.3.1.3 Entsorgung von Chemikalien

Far die Entsorgung von Chemikalien muRte ein volikommen neues Konzept
erarbeitet werden. In diesem Konzept sollen die Schiler die Entsorgung der
Chemikalien selbsténdig und eigenverantwortlich ausfithren kénnen. Also weg
von der bisherigen Praxis, dass der Lehrer nach dem Praktikum ansagt, in
welches Gefall entsorgt wird. Um die Schiler in die Entsorgung mit
einzubinden, soll die Chemikalienentsorgung fester Bestandteil der
Versuchsanleitung sein. AuRerdem war notwendig, ein fir die Schiler
Ubersichtliches Entsorgungssystem zu entwickeln. Firr die Systematisierung der
Entsorgung haben wir uns an dem System der Fa. Riedel orientiert, weil die
dort verwendete Klassifizierung der Entsorgungsgeféafle den Schilern bereits
bekannt sind. (s. Anhang 2.8)

3.3.3.1.4 Kiihlwasserverbrauch im OC-Praktikum

Fur die Kihlung von Destillations- und RickfluRanlagen wird viel Wasser
verbraucht. Die Reduktion der Wassermengen haben wir durch verschiedene
Malinahmen erreicht:

1. Alle Kuhler einer Laborzeile werden hintereinander geschaltet. Durch
Messung der Endtemperatur wird gesichert, das auch im letzten Kihler noch
ausreichend gekihit wird.

2. Die Schuler stellen durch Auslitern den KuUhlwasserverbrauch fest. Das
Auslitern wird mit einem 1 L Becherglas durchgefihrt, indem die
Kuhlwassermenge pro Minute gemessen wird. Die Kihlwassermenge Uber
die gesamte Kuhldauer kann dann errechnet werden.

3. Mit Hilfe einer kleinen Pumpe kann das Kohlwasser aus einem
Vorratsbecken im Kreislauf durch den Kuhler gepumpt werden. Die
KUhlwassertemperatur kann dabei durch Eisstiicke gering gehalten werden.
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3.3.3.2 Schiilerabhdngige Organisation des OC-Praktikums
Die im Praktikum Ublichen Lernmethoden (vgl. ) sind fur das Erreichen der in

1.2. formulierten Lernziele ungeeignet. Daher muBite ein den Forschungszielen
entsprechendes methodisches Konzept entwickelt werden. Im Mittelpunkt
dieses Konzeptes steht das handlungsorientierte Lemen und das
fachertbergreifende Anwenden von Arbeitstechniken. Die Operationalisierung
der jeweiligen Lernziele wird im folgenden Text beschrieben.

3.3.3.2.1 Umgang mit der Gefahrstoffverordnung
In der bisherigen Praktikumsdurchfiihrung waren die Stoffdaten fir die Schuler

ein theoretischer Bestandteil der Vorbesprechung des Versuchs, die als
Jfrockene Daten* milBachtet wurden. Die Bedeutung der Daten fur die
Versuchsdurchfihrung wurde den  Schilern  nicht  bewuf3t.  Als
Informationstrager fUr die Daten wurden die anwesenden Lehrer wéhrend der
Versuche genutzt. Mit Hilfe eines handiungsorientierten Unterrichtskonzeptes
sollen die Schuler lernen, die Gefahrstoffdaten fir einen Versuch systematisch
zu erfassen. FUr die Durchfihrung dieses Konzeptes haben wir eine
schilergerechte Betriebsanweisung entwickelt (s. Anhang 2.9). Die
Betriebsanweisung hat jeder Schuler vor dem Versuchsbeginn in
eigenstandiger Tatigkeit anzulegen. In die Betriebsanweisung sind alle fir den
Versuch notwendigen Daten aus der Gefahrstoffverordnung einzutragen. Dafir
ist dort der Arbeitsblock 1 fUr die Eintragungen von Gefahrstoffdaten
vorgesehen. Hier tragen die Schiiler ein:

e Stoffname

o Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschiage ( R- u. S — Satze)

e den Wert der maximalen Arbeitsplatzkonzentration ({ MAK-Wert)

e Daten zur Verordung Uber brennbare Flussigkeiten (VbF-Klasse)

Die Schiler sind somit vor dem Versuchsbeginn gezwungen, sich mit den
Gefahrstoffen, aktuell fUr diesen Versuch, auseinanderzusetzen. Dafir
benutzen die Schiler die im Labor Ublichen Informationstrager ( Literatur, z.B.
Chemikalienkataloge, Tabellenwerke, entsprechende Computerprogramme,

Sicherheitsdatenblatter der Fa. Merck und Riedel). Gefahrstoffhinweise die
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wiederholt vorkommen, sollen von den Schilemn zur besseren Einpragung in
ihrem Laborjournal systematisch katalogisiert werden.

Um die Schulererkenntnisse aus der Gefahrstoffverordnung zu Uberprifen,
werden regelmafig Kolloquien durchgefihrt.

3.3.3.2.2 Arbeitsschutz als Bestandteil der Versuchsdurchfiihrung

Nach der TRGS 450/451 ist es Vorschrift am Anfang eines jeden
Praktikumsjahres eine Sicherheitsbelehrung durchzufihren. Um langatmige
Wiederholungen in den verschiedenen Praktika zu vermeiden, haben wir daflr
eine fur alle Bildungsgdnge gemeinsame Veranstaltung zur aligemeinen
Sicherheitsbelehrung eingefuhrt. Hier werden die fur alle Laboratorien guitigen
Sicherheitseinrichtungen an praktischen Beispielen demonstriert. Die jeweils
fachspezifischen Arbeitsschutzregeln werden in den jeweiligen Praktika
vertiefend vermittelt. Im organisch chemischen Praktikum ist wegen der
haufigen Verwendung von organischen Lésemittein der Brandschutz von
besonderer Bedeutung. Die grundsétzlichen MaRnahmen des Brandschutzes
werden am Anfang des Schuljahres experimentell erarbeitet. Wahrend der
Praktikumsarbeit greifen die Schiler auf diese anfénglich erlernten
Arbeitsschutzkenntnisse  zurtck. Um die Schuler  vor  jeder
Versuchsdurchfilhrung  anzuregen,  Arbeitsschutzbestimmungen in  ihre
Uberlegungen zur Versuchsdurchfiihrung mit einzubeziehen, werden in die
Versuchsvorschriften Fragen zum Arbeitsschutz eingearbeitet.(vgl Anhang

2.4.2, Herstellung von Propionsdurehexylester).

Ein wichtiges Lerninstrument fur die Arbeitsschutzbestimmungen ist die

Betriebsanweisung. Hier ist der Arbeitsblock 2 fir die selbstandigen

Eintragungen der Schuler vorgesehen. Dort sind einzutragen:

e der Stoffname

e L&schmittel bei Branden. Bei der Bearbeitung dieses Punkies, mussen die
Schiller die Kenntnisse aus Gefahrstoffverordnung - die VbF-Klasse - mit
einbeziehen

e Erste Hilfe Malnahmen bei Kontakt mit Haut oder Auge
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Bei der Bearbeitung dieses Punktes missen die Schuler die R- und S-Sétze

aus der Gefahrstoffverordnung mit bertcksichtigen

Fir ArbeitsschutzmaBnahmen beim Umgang mit giftigen Stoffen, lernen die
Schuler Schiuf¥folgerungen aus den MAK-Werten zu ziehen.

Beim Umgang mit krebserzeugenden Stoffen ( haben keinen MAK-Wert ),
sollen die Schiler mit den TRK-Werten dieser Stoffe umgehen kénnen, indem
sie die entsprechenden Arbeitsschutzmafnahmen -z.B. Abzug, Gasmaske
usw.- daraus ableiten lernen.

in dem von uns in diesem Forschungsprojekt durchgefuhrten Stoffkreislauf ist
die Herstellung von des toxischen Benzoylchlorids -unter Verwendung von
toxischen Thionylchlorid- vorgesehen. Im Rahmen der Berufsausbildung wollen
wir bewuft nicht auf diesen Arbeitsschritt in dem Kreislauf verzichten, weil die
Schiler auch lernen missen mit giftigen Stoffen umzugehen, indem sie den
entsprechenden Arbeitsschutz anwenden lernen.

Mit Hilfe der Betriebsanweisung lernen die Schuler, wie sie an die fir den
Arbeitsschutz wichtigen Informationen gelangen und sie erlernen den Umgang
mit der dafur vorliegenden Literatur und Computersoftware. In der
Vorbesprechung zur Versuchsdurchfihrung soll die Bearbeitung der Fragen
zum Arbeitsschutz gleichbedeutend mit der Versuchsdurchfihrung behandelt

werden.

3.3.3.2.3 Das Erlernen tibersichtlicher Arbeitsstrukturen

Die Schiler haben bei der Versuchsdurchfihrung die Tendenz, die
Versuchsvorschrift wie ein Rezept abzuarbeiten. Diese Arbeitsweise fUhrt
haufig zu Fehlern in der Versuchsdurchfuhrung. Allein eine grindliche
Vorbesprechung der Versuche reicht nicht aus, um dieses Problem zu
beseitigen. Damit die Schiler alle im Versuch ablaufenden Arbeitsschritte und
die notwendigen theoretischen Zusammenhénge durchdenken lernen, haben
wir das Anlegen eines Flieschemas eingefihrt (s. Anhang 2.5.3).

Das FlieRschema ist eine graphische Vereinfachung der Versuchsanleitung.
Fur die graphische Darstellung sind Funktionssymbole eingefihrt, durch die der
Ablauf dargestellt wird. Durch die Erstellung des Flieschemas sind die Schiler
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gezwungen, sich mit dem Versuchsablauf auseinanderzusetzen, weil nur das
Versténdnis der einzelnen Arbeitsschritte den Schilern die Abstraktion auf eine
Grafik erméglicht.

Das FlieRschema wird die Entscheidungskompetenz der Schiler wahrend des
Versuchsablaufs starken, indem es den Schiilern Uber alle Arbeitsschritte eine
schnelle Ubersicht erméglicht. Da die Entsorgung oder Weiterverarbeitung von
Abfalistoffen ein integrierter Bestandteil des Versuchs sind, werden diese
Arbeitsschritte in das FlieRschema mit einbezogen. Bei umfangreicheren
Recyclingverfahren, erschien es uns der besseren Ubersicht wegen sinnvoll,
extra Flielbilder zu erstellen. Dieses ist beispielsweise bei der Chlorierung von

Benzoesaure der Fali(s. Anhang 2.5.3).

3.3.3.2.4 Férderung der Teamféhigkeit /Kooperationsfahigkeit

Zur Férderung der Teamfahigkeit und Kooperationsfahigkeit der Schuler
muldten flr das Forschungsprojekt komplexe Aufgabenstellungen erstellt
werden, die ein arbeitsteiliges Arbeiten ermdéglichen. Es arbeiten jeweils 2
Schuler in einer Gruppe.

Am Beispiel der Herstellung der Acetylsalycylsaure sollen die Méglichkeiten
einer Arbeitsteilung in den jeweiligen Arbeitsschritten erklért werden.

Versuchsvorbereitung:

e Aufbau der Anlage, Erstellung der Stoffdaten, Erstellung des FlieRdiagramms
Bereitstellung der notwendigen Chemikalien

e Stoffsynthese
Beobachtung des Syntheseverlaufes, Reinigung der bisher verwendeten
Gerate, Vorbereitung der Stofftrennung, Stofftrennung, Reinigung durch
Umbkristallisation, Trocknung des Produkte

e Reinheitsbestimmung
Erstellung eines IR-Spektrums, Schmelzpunktbestimmung, Volumetrische
Bestimmung der Reinheit, Chromatographische Untersuchung
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Da den Schulern fur die gestellten Aufgaben ein Zeitlimit gesetzt wird, ist fur die
Bewaltigung der Aufgaben ein kooperatives Zusammenwirken notwendig. Die
Schiler lernen die Arbeiten sinnvoll aufzuteilen, damit die Arbeiten in der
vorgegebenen Zeit erledigt werden. Da auch die Ausbeute und die Reinheit des
Produktes benotet werden, lernen die Schiler ihre Aufgaben im Interesse des
Teams verantwortlich durchzufUhren.

3.4 Evaluation der pddagogischen Zielsefzungen

Zur Auswertung der o.g. Zielsetzungen haben wir als Methode zur Evaluation
einen Schulerfragebogen entwickelt. Wir wahiten die schriftliche Befragung
anhand von 32 geschlossenen Fragen. Schwerpunkt des Fragebogens ist die
Frage, wie wir die péadagogischen, didaktischen und methodischen
Zielsetzungen im Unterricht umsetzen konnten.

Der Fragebogen wurde von 3 Klassen mit insgesamt 29 Schiler und
Schilerinnen am Schluss des Schuljahres ausgefullt;

1. Chemisch-technische Assistenten Oberstufe Schuljahr 97/98 (N = 12)

2. Chemisch-technische Assistenten Oberstufe Schuljahr 98/99 (N = 8) und

3. Chemielaboranten 3. Ausbildungsjahr Schuljahr 98/99 ( N = 9)

Der Fragebogen lasst sich in funf Fragenkomplexe einteilen:

1. Arbeitsschutz in der Ausbildung: Frage 11, 15-24

2. Umweltbewusstes Arbeiten: Frage 25-29

3. Anwendung fachspezifischer Kenntnisse: Frage 2,4,10

4. Eigenstandiges Arbeiten und Entwicklung eigener Arbeitsstrukturen:
Frage 1, 5-7, 16, 30, 31

5. Teamfahigkeit Frage 9, 13
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Zu 1: Arbeitsschutz in der Ausbildung: Frage 11, 15-24

Nr Fragen Auswertung
11 |Bei der Durchfihrung der Versuche fuhite ich mich|immer 7
sicher meistens 20
selten 2
gar nicht 0
15 | Der Umgang mit toxischen Chemikalien war fur mich|ja 20
kein Problem nein 9
16 | Die Daten Uber die Gefahrstoffe habe ich mir selber|ja 25
beschafft nein 3
17 | Die Informationen Uber die Gefahrstoffdaten waren|ja 22
ausreichend nein 7
18 |Beim Umgang mit den Gefahrstoffen fuhlte ich mich|immer 7
sicher meistens |22
selten 0
gar nicht 0
19 | Der Umgang mit der Gefahrstoffverordnung war fur die |ja 21
Versuchsdurchfihrung wichtig nein 8
20 | Der Umgang mit der Gefahrstoffverordnung im OC-|Ohne
Labor ist umstandlich und sollte verbessert werden. Antworten
21 |Die Informationen zum Arbeitsschutz vor jedem|gut 14
Versuch waren ausreichen |14
d 0
mangelhaft
22 |Die Befriebsanweisung ist fur die Versuchs-|ja 25
durchfihrung hilfreich nein 4
23 | Die Betriebsanweisung ist zu umfangreich und dadurch | ja 10
undbersichtlich nein 19
24 | Die Betriebsanweisung sollte so bleiben ja 22
nein 7

Im ersten Fragenkomplex geht es darum, wieweit die Schiiler und Schilerinnen
fOr die Problematik Arbeitsschutz am Arbeitsplatz sensibilisiert werden konnten.
Der Umgang mit der Gefahrstoffverordnung, d.h. die Recherche nach
sicherheitsrelevanten Daten aus Literatur, in Datenbanken auf CD-ROM's und
im Internet bereitet den Schulern keine Schwierigkeiten. (s. Frage 16) Ein
weiterer Indiz dafir ist, dass in der offen gestellten Frage 20 von den Schilern
kein Verbesserungsvorschlag gemacht wurde.

Die informationen Uber die Gefahrstoffdaten waren einerseits fur ein Drittel der
Schuler nicht ausreichend (Frage17) wahrend andererseits ein Drittel den
Umgang mit der Gefahrstoffverordnung fur die Versuchsdurchfihrung fur nicht
so wichtig ansah. (Frage19) Dieses letzte Drittel besteht Uberwiegend aus

Schilern der Berufsschulkiasse der Chemielaboranten.
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Aus den gesammelten Daten wird von den Schilern eine Betriebsanweisung
erstellt. Sie wird fir die Versuchsdurchfihrung als hilfreich angesehen
(Frage22) und sollte in ihrer Form beibehaiten werden. Aber fur ein Drittel der
Schiler ist sie zu umfangreich, was im Zusammenhang mit der Frage 19 darauf
schlieffen 183, dass einige Daten schon so bekannt sind, dass darauf verzichiet
werden kann.

Bei der Durchfihrung der Versuche und dem Umgang mit den Gefahrstoffen
fuhlten sich die Schuler sicher (Frage 11, 18 und 21) .

Zu 2: Umweltbewusstes Arbeiten: Frage 25-29

Nr Fragen Auswertung
25 | Die Entsorgung war Ubersichtlich und gut organisiert. ja 7
nein 22

26 |lch wulte oft nicht, wie die Chemikalienabfalle zu|ja 15
entsorgen sind nein 15

27 |Die Entsorgung der Chemikalienabfdlle war ein|ja 13
logischer Bestandteil des Praktikums nein 17

28 |Die Ruckgewinnung der entstandenen | ja 18
Chemikalienabfélle sollte ein Bestandteil des Versuchs  nein 9
sein

29 |Die Rickgewinnung der entstandenen | ja 17
Chemikalienabfélle sollte nachtraglich, in einerinein 12
"Entsorgungswoche" vorgenommen werden.

In diesem Fragenkomplex geht es darum, inwieweit es uns gelang, ein fir die
Schiler akzeptables Abfallmanagement zu etablieren. Die Antworten (Frage 25-
27) lassen darauf schlieflen, dass es uns bisher nicht gelungen ist. Bei der
differenzierten Betrachtung der Schilerantworten ist zu erkennen, dass sich im
Vergleich der Befragung in den Jahrgéngen die Organisation der Entsorgung
von Chemikalienabféilen im Schuljahr 98/99 verbessert hat. Trotzdem kann
man noch nicht von einem guten Ergebnis sprechen, es missen weiterhin
zusammen mit den Schillern neue Wege der Entsorgung gefunden werden.
Dass bei den Schulern die Motivation Chemikalienabfélle zu recyceln hoch ist
und damit schon ein Problembewusstsein vorhanden ist, auf dem aufgebaut

werden kann, wird aus den Fragen 28/29 deutlich.




Zu 3: Anwendung fachspezifischer Kenntnisse: Frage 2,4,10
Nr. |Fragen Ausweriung
2 in der Vorbesprechung bin ich Oberfordert, weil mir die|ja 10
theoratischen Vorkenntnisse fehlen nein 19
4 Die theoretischen Zusammenhénge der Versuche habe ich|immer 1
verstanden meistens 26
selten 2
gar nicht 0
10 |Die Versuche habe ich aufgrund meiner geringen|immer 1
theoretischen Kenntnisse wie nach einem Rezept|meistens 17
durchgefihrt selten 10
gar nicht 1
Die  Vorbesprechung dient der theoretischen  Erarbeitung  der

Praktikumsaufgabe. Hier zeigte sich , dass teilweise die Schuler die

notwendigen theoretischen Kenntnisse nicht parat hatten (Frage 2) und sie erst

zusammen aufgearbeitet wurden. Das fUhrte dann dazu, dass die meisten

Schuler den Versuch verstanden haben (Frage 4). Wenn es aber stimmt, dass

die Uberwiegende Anzahl der Schiler aufgrund von mangelnden theoretischen

Kenntnissen die Versuche Punkt fir Punkt wie ein Kochrezept abarbeiten, chne

die theoretischen Zusammenhange des Versuches zu verstehen, dann steht

dies im Widerspruch zu ihrer Aussage in Frage 4 und bedarf noch einer

weiteren Klarung.

Zu 4: Eigensténdiges Arbeiten und Entwicklung eigener Arbeitsstrukiuren:
Frage 1, 5-7, 16, 30, 31

Nr. |Fragen Auswertung
1 in der Vorbesprechung erhalte ich alle Informationen zur ja 22
Durchfihrung der Aufgabe, nein 7
so daf ich anschlieRend eigenstandig arbeiten kann
5 Die Lehrer stehen bei der Praktikumsdurchfihrung zu sehr  |{ja 3
im Mittelpunkt nein 26
6 Ohne Lehrerhilfe kénnte ich die vorbesprochenen Aufgaben |immer 0
im Praktikum nicht bewaltigen meistens 7
selten 21
gar nicht 1
7 Die Lehrer wirkten wahrend des Praktikums als Berater ja 21
nein 8
16 | Die Daten Uber die Gefahrstoffe habe ich mir selber ja 25
beschafft nein 3
30 | Das FlieRschema hat zur Ubersichtiichkeit der Versuche ja 17
beigetragen nein 11
31 Das FlieRschema sollte vereinfacht werden ja 14
nein 15
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Durch die Neuorganisation des Praktikums, neben der schon immer tblichen
Vorbesprechung, von den Schilern eine Betriebsanweisung erstellen zu lassen
und bei der Herstellung von Praparaten ein FlieRbild zu entwickeln, hat sich
unser Anspruch, die Schiler zu eigenstandigen Arbeiten zu beféhigen,
bestatigt. Fur die Datenbeschaffung missen die Schiler mit entsprechender
Literatur vertraut sein als auch mit dem Umgang mit dem Computer, um auf
Gefahrstoffdatenbanken vor Ort und im Internet zugreifen zu kénnen. Sie sind
dadurch befahigt eigene Arbeitsstrukturen zu entwickeln (Frage 1,6,16,31). Die
Lehrer und Lehrerinnen werden als Berater empfunden (Frage 5,7)

Zu 5. Teamfahigkeit Frage 9, 13

Nr. |Fragen Auswertung

9 Der Zusammenarbeit mit dem Arbeitspartner war gut immer 8
meistens 19
selten 1
gar nicht 0

13 |Ich hétte lieber ohne Partner gearbeitet ja 3
nein 26

Im organischen Praktikum fuhren die Schiler die Versuche Uberwiegend mit
einem Partner in Kooperation durch. Die meisten Schiller empfinden diese
Zusammenarbeit als positiv und nicht als einschrénkend, obwohl sie beim

Versuchsaufbau und -durchfihrung sich absprechen missen.

4 Perspektiven

Aus dem SbF-Projekt entwickelte sich eine Reihe an Arbeitsmaterialien fur die
chemischen Praktika in verschiedenen Bildungsgéngen. Absicht ist es
bildungsgangsibergreifende Module zu schaffen. Dadurch ist es méglich den
spezifischen Qualifikationsanforderungen der einzelnen Bildungsgéngen
gentge zu tun. So kénnen zB. im organischen Praktikum die
"Arbeitstechniken’, im analytischen Praktikum die "qualitative Analyse" in allen
Bildungsgéngen durchgefihrt werden, wahrend die Kohlenhydratchemie nur in
dem CTA-Bildungsgang vermittelt wird.
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Zweck dieses Projektes ist die Vermeidung und Verminderung von
Sonderabféllen. Dies gelingt nur, wenn die erarbeiteten Materialien von den, die
Praktika betreuenden Kollegen eingesetzt werden. Die bisherige Erfahrung
zeigt, dass sich eine Akzeptanz die Materialien einzusetzen herausbildet. Im
wesentlichen wird dies durch Information in den Fachberatungen und durch den
Lehrerwechsel in den Doppelbesetzungen der chemischen Praktika erreicht,
Die angestrebte Verbindlichkeit setzt auch eine entsprechende
Organisationform, wie schnelle Zuganglichkeit der Materialien voraus. Sie
befinden sich in der Lehrerbibliothek der einzelnen Laboratorien als auch im
Computernetz des Schulzentrums. Perspektivisch wird eine jahrliche Reflexion
Uber die Praktika angestrebt damit sich das Konzept den veranderten
Anforderungen aus der Berufspraxis anpassen kann.

Durch die verénderte Methodik in den Praktika durch die Einfihrung von
Betriebsanweisungen und FlieBdiagramm werden die Schiler sensibilisiert
schonend mit den Ressourcen wie Wasser, Chemikalien und Energie
umzugehen.

Die Entstehung von Sonderabféllen I&sst sich auch bei noch so guter Planung
und Organisation nicht vermeiden. So wurde ein einheitliches Konzept
entwickelt in der, wie auch in anderen Lebensbereichen, die Abfalle getrennt
gesammelt und anschlieend recycelt werden, so weit das méglich ist. Das
bedeutet die Bereitstellung einer Reihe von GefaRen in den verschiedenen
Laborrdumen. Diese MaRnahmen haben schon jetzt zu einer erheblichen
Abnahme der Sonderabfalimenge geflhrt.

5 Reflexion

Es hat sich gezeigt, dass die Integration von Umweltschutz im Unterricht nur
gelingen kann, wenn sich mehrere Kollegen zusammenfinden und ein
gemeinsames Konzept entwickeln. Das setzt aber Teamfahigkeit der Kollegen
und die Unterstitzung der Schulleitung voraus. Nur durch den Einsatz
derselben Kollegen in den betroffenen Praktika, der Zusammenlegung von
Praktika auf einen Tag und den Entlastungsstunden war in den vergangenen
Jahren eine kontinuierliche Arbeit im Projekt méglich.
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Das Arbeiten im Team musste ebenfalls erlernt werden, da in der bisherigen
Praxis die individuelle Gestaltung des Unterrichts die Regel war und somit
Absprachen, Verbindlichkeiten und zusatzliche Konferenzen nicht nétig waren.
Es war ein mihsamer Prozess bis sich die endgiltigen Teammitglieder
gefunden hatten und sich eine entsprechende Arbeitsorganisation
herausgebildet hatte und somit die Gruppe arbeitsfahig wurde.

ZurUckschauend Iasst sich feststellen, dass sich trotz der Schwierigkeiten das
Projekt gelohnt hat.
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Name:
Anorganisch- qualitative
Ana ZyS e Klasse:

Ziele des Anorganisch-Qualitativen Praktikums

Ein Hauptlernziel (Ubergeordnetes Ziel), das fiir alle Chemie-Praktika giit, ist

e den sicheren und gefahriosen Umgang mit Chemikalien zu erlernen und daher
e  sich selbst und andere vor Gefahren zu schiltzen und

e veranmtwortlich gegenilber der Aligemeinhelt und der Umwelt zu handeln.

Fachspezifische Lernziele

s Kenntnisse der wesentlichen Eigenschaften (z.B. Aggregatzustand, Farbe, Lé&slichkeit,
Gefahrlichkeit) hdufig verwendeter anorganischer Chemikalien erwerben.

e Nachweisreaktionen zur schnellen Identifizierung anorganischer Reinstoffe oder in der Praxis
vorkommender Mischungen einiiben (ohne groRen apparativen Aufwand).

e Spezifische Arbeitsweisen der chemischen Analytik kennenlernen (z.B. Blindprobe,
Kontroliprobe}.

¢ Lernen Versuche mit Hilfe von Anleitungen selbstindig und gewissenhaft durchzufithren.
e Den sachgerechten, sicheren Umgang mit Chemikalien und einfachem Laborgerat iiben.

¢ Grundiegende Reaktionen der Anorganischen Chemie im Experiment kennenlemen,

Organisation des Praktikums

1. Aligemeine Hinweise

Voraussetzung fir die Zulassung zum Praktikum ist die Teilnahme an einer Sicherheitsbelehrung,
die am Anfang des Praktikums durchgefithrt wird.

Jeder Praktikumsteilnehmer erhalt einen Arbeitsplatz und tbernimmt leihweise eine volistandige
Grundausstattung an Geréten, die nach Abschluss des Praktikums wieder komplett abgegeben
werden muss. Fehlende Geréte sind zu ersetzen.

Als Arbeitskleidung soll ein weiler Laborkittel aus Baumwolle getragen werden. Arbeitsméntel aus
Chemiefasern sind nicht zulgssig, da sie bei Branden schlimme Wunden verursachen kénnen.

2. Laborordnung

Im Chemielabor werden eine Vielzahl von Stoffen und Geraten eingesetzt, die bei unsachgemaiem
Umgang Personen und Umwelt gefdhrden. Ein Kennenlernen chemischer Grundlagen nur mit
harmlosen Chemikalien ist nicht maglich, deshalb gehért der korrekte Umgang mit Gefahrstoffen zu
den Zielen der Ausbildung.

Zur Minderung des Gefahrenpotentials im Labor sind in der Laborordnung einige besonders wichtige
Verhaltensregeln zusammengefasst.

Bitte lesen Sie diese Regeln aufmerksam durch und handeln Sie danach.
Grundsétzlich sind bei allen Laborarbeiten die vom Bundesverband der Unfallversicherungstrager
BAGUV herausgegebenen ausfiihrlichen ,Richtlinien fir Laboratorien® maRgebend, die im
Praktikumsraum ausliegen. Bedenken Sie auch, dass bei Unfallen nur dann fiir Sie
Versicherungsschutz besteht, wenn Sie diese Richtlinien eingehalten haben. Bei Nichtbefolgen
kbnnen Sie fir den entstandenen Schaden haftbar gemacht werden.

1 anhang! IPraktikumsleitfaden



Name:
Anorganisch- qualitative
Ang!yse Klasse:

3. Arbeitshinweise

@

Chemikalienentnahme

Es ist darauf zu achten, da die Chemikalien nicht verunreinigt werden. Feststoffe werden den
Vorratsflaschen nur mit einem sauberen Spatel entnommen und die GefaRe nach der Entnahme
wieder verschlossen.

Die Metallspatel durfen nicht zum Umriihren von Lésungen benutzt werden.
Die benutzien ReaktionsgefdBe missen sauber (mit dest. Wasser gespiilt) sein.

Die Tropfpipetten werden nach jeder Benutzung mit destillietem Wasser aus einem
bereitstehenden Becherglas gespiilt. Nach hé&ufiger Benutzung wird das destillierte Wasser
verunreinigt und solite deshalb ersetzt werden.

Glasstdbe, die Sie laufend zum Rithren, Dekantieren und Uberfithren brauchen, bewahren Sie
bitte in einem Becherglas mit mindestens 200 mL dest.Wasser auf. Wechseln Sie das Wasser
gelegentlich, dann mussen Sie die Stabe nicht dauernd trocknen.

Wenn Sie Probeldsungen (ca.10 mL) erhalten, ist die Konzentration der lonen etwa 0,02 mol/L
(Anionen 0,1 mol/L). Teilen Sie die erhaltene Probenmenge gut, denn sie muss fir samtliche
Nachweise reichen. Die Probeldsung wird daher zundchst in zwei Portionen geteilt. Mit der ersten
wird die Analyse durchgefihrt. Die zweite dient =zur Wiederholung bei Bedarf.

Falls die Probeldsung bereits einen Niederschiag enthilt, so wirbeln Sie diesen vor Entnahme der
ersten Portion auf, damit beim Teilen zwei gleichartige Proben entstehen. Bewahren Sie méglichst
auch noch etwas von der Probensubstanz fiir Vergleichszwecke nach der Korrektur des
Analysenergebnisses auf.

Um Verunreinigungen der Analysensubstanz durch Chemikalienddmpfe zu vermeiden, diirfen
Chemikalien nicht in offenen Gef&Ben in den Unterschrénken eingeschiossen werden.

Uberlegen Sie sich jeweils vor der Zugabe von Reagenzien, welche Phinomene Sie erwarten
konnen und beobachten Sie - bei tropfenweiser Zugabe — genau. Bei Nachweisreaktionen
kdnnen Sie dadurch eventuell auch mit weniger als der in der Anleitung angegebenen Menge an
Reagenzidsung auskommen. Haufig kdnnen Nachweisreaktionen auch auf der Tipfelplatie mit
Tropfenmengen durchgefiihrt werden.

Bitte sparen Sie an Chemikalien, wo immer es méglich ist.

Abfaile sind jeweils nach Anweisung (meistens in der Arbeitsanleitung angegeben) zu entsorgen.

Abzugbenutzung:
Konzentrierte Sduren und konzentrierte Ammoniakiésung diirfen nur in den Abziigen gehandhabt
werden. Vergewissern Sie sich bitte, dass der Abzug in Betrieb ist.

Zerbrochene oder defekte Glasgerite zeigen Sie bitte den aufsichtsfithrenden Lehrern oder
dem Lehrmeister.
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Name:

Anorganisch- qualitative
Ana lyS e Klasse:

Laborjournal
DIN A 5 Heft

Die Seiten sollten numeriert sein und die ersten beiden Seiten fir ein Inhaitsverzeichnis frei bleiben.
Jede Seite solite durch eine Uberschrift oder einen Titel kenntlich gemacht werden. ZweckmaRig kann
es sein, wenn alle Messdaten (Rohdaten) auf linke Seiten, Auswertung und Ergebnisse sauber auf
rechte Seiten geschrieben werden.

Alle Rohdaten (mit MaReinheiten) und Beobachtungen sollten in das Notizbuch eingetragen werden,
ganz gleich ob sie sofort bendtigt und verwendet werden oder nicht.

Im allgemeinen ist es sinnvoll, das Laborjournal vor Beginn der Laborarbeit fiir die Aufnahme der
Daten vorzubereiten. Wenn man z.B. Tiegel bis zur Massenkonstanz gliiht, so ist es niitzlich, wenn
bereits eine Tabelle vorbereitet und Raum fiir die Massenangaben fir jeden Tiegel vor und nach der
Fallung vorgesehen ist.

Schema fiir ein Kurzprotokoll in der Qualitativen Analyse

1. Thema: ( z.B. Chiorid- Nachweis) Datum: ...

Durchfihrung:

5 Tropfen Leitungswasser

+ 3 Tropfen Salpetersdure ¢(HNO3) = 2 mol/L
pH gepriift > pH 4

+ 1 Tr. Sitbernitratitsung AgNO;

@ @ e 8 )

3. Beobachiung: Schwacher, weiller Niederschiag
4. Reaktionsgleichung: CI' + Ag" = AgCls)

5. Entsorgung: Der Reagenzglasinhalt wird in das SammelgefaR fir silberhaltige Reste gegeben.

3 aphangl IPraktikumsleitfaden
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CTA4 Chemisches Prakiikum NOHE: e

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor Datum:

1. Durch welche Eigenschafien sind Gefahrstoffe erkennbar? Nennen Sie acht verschiedene
gesundheitsgefihrdende Eigenschaften von Gefahrstoffen. Geben Sie jeweils auch cinen Beispielstoff an.

2. Wie konnen gesundheitsgefihrdende Stoffe in ihren Korper gelangen? Nennen Sie drei verschiedene
Aufnahmearten.

3. Was versteht man unter
a) MAK-Wert?

by TRK-Wert? Fir welche Stoffe werden TRK-Werte angegeben? Weshalb?

¢) Ausloseschwelle?

4. Wie wird die Einhaltung von MAK-Werten tiberwacht? Welche Art von Messungen werden dazu
durchgefithrt?

5. Was mub ihr Betrieb tun, um Sie vor Gefahrstoffen zu schiitzen? Zihlen Sie sechs Pflichien des
Arbeitgebers auf.

6. Was miissen Sie tun, um sich selbst und Thre Arbeitskollegen zu schiitzen? Nenne Sie fiinf wichtige

Mabnahmen.

7. Wie konnen Sie sich iiber Gefahrstoffe informieren? Nennen Sie vier verschiedene Méglichkeiten.

8. Welche tiberbetricblichen Arbeitsschutzorganisationen befassen sich mit der Sicherheit am Arbeitsplatz?

9. Nennen Sie spezifische Unfall- und Gesundheitsgefahren an Threm Arbeitsplatz.

1 anhangl 1Gefahrstoffe Fragen, Antworten.doc




CTA4 Chemisches Proktikum Name: oo,

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor Datum: ...

10. Was bedeutet

a) TRGS

b GefStoffv
c) VbF

4 MAK

)] TRK

H R-Satz

2) S-Satz

h) DIN-Sicherheitsdatenblatt
1) Flammpunkt

11. Wie entsteht ein Brand? Nennen Sie drei notwendige Bedingungen.

12. Welche Feuerloschmittel kennen Sie, und wie bekdmpfen Sic einen Brand?

13. Wie sind Feuerloscher aufgebaut, und auf welche Art und Weise erzielen sie die gewlinschte Wirkung?

14. Erldutern Sie die Einteilung brennbarer Fliissigkeiten in Gefahrenklassen nach der VbF.

15. Welche SicherheitsmaBnahmen sind beim Arbeiten mit Flissigkeiten der Gefahrenklasse AI und BI
einzuhalten?

16. Wodurch kann es beim Umgang mit leichtentziindlichen Flissigkeiten zu statischer Aufladung und
nachfolgender Funkenbildung kommen?

17. Von wem werden Unfallverhiitungsvorschriften erstellt? Welche Bedeutung und Giiltigkeit haben sie?

2 anhang! 1Gefahrstoffe Fragen, Antworten.doc




CTA Chemisches Praltikum NAPIE: ool

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor Datum: i,

§ 16 GefStoffV  (Ermittlungspfiicht)

(1) Der Asbeitgeber, der mit cinem Sioff, einer Zubereitung oder einem Erzeugnis umgeht, hat sich zu
vergewissern, ob es sich im Hinblick auf den vorgesehenen Umgang um einen Gefahrstoff handelt. Der
Arbeitgeber, der nicht diber andere Erkenntnisse verfiigt, kann davon ausgehen, dal eine Kennzeichnung
zutreffend ist, die sich auf der Verpackung oder in einer beigefiigten Mitteilung befindet.

{2) Der Arbeitgeber soll priifen, ob Stoffe oder Zubereitungen mit cinem geringeren gesundheitlichen Rusiko,
als die von ihm in Aussicht genommenen, erhidltlich sind. Ist dem Arbeitgeber die Verwendung dieser
Stoffe zumutbar, soll er nur diese verwenden. Das Ergebnis der Priifung nach Satz 1 ist der zustindigen
Behorde auf verlangen darzulegen.

§ 17 GefStoffV (Allgemeine Schutzpflicht)

(1) Der Arbeitgeber, der mit Gefahrstoffen umgeht, hat die zum Schutz des menschlichen Lebens, der
menschlichen Gesundheit und der Umwelt erforderlichen Mabnahmen nach den allgemeinen und
besonderen Vorschrifien dieser Verordnung einschlieBlich ihrer und den fiir ihn geltenden Arbeitsschutz-
und Unfallverhittungsvorschriften zu treffen.

§18 GefStoffV (Uberwachungspflicht)

(1) Ist das Auftreten eines oder verschiedener gefahrlicher Stoffe in der Luft am Arbeitsplatz nicht sicher
auszuschlicBen, so ist zu ermifteln, ob dic maximale Arbeitsplatzkonzentration, die Technische
Richtkonzentration oder der Biologische Arbeitplatzioleranzwert unterschritten oder die Ausléseschkwelle
iiberschritten sind. Die Gesamtwirkung vershciedener gefihrlicher Stoffe in der Luft am Arbeitsplatz ist zu
beurteilen.

§19 GefStoff vV (Rangfolge der SchutzmaBnahmen)

Lehrer sind im Sinne der Allgemeinen Schutzpflicht nach §17 GefStoffV verpflichtet Gefahrstoffe
umweltschonend zu entsorgen. In der Technische Regel Umgang mit Gefahrstoffen im Schulbereich (TRGS
450y heifit es dazu:

., Bau, Einrichtung und Ausstattung einerseits und sachgerechtes Verhalten von Lehrern und Schillern bis hin
zur umweltschonenden Entsorgung andererseits mifissen den allgemeinen Schutz nach § 17 Abs. 1 GefStoffV
gewihrleisten.™
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CTA Chemisches Praoktikum NOIIE? cooeoooeeeeeeeeeeeeieeeeeeen

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor DIGIHR e

Antworten:

1

® @ @ @& @ ¢ @ o

Durch welche FEigenschaften sind Gefahrstoffe erkennbar? Nennen Sie acht verschiedene
gesundheitsgefiihrdende Eigenschaften von Gefahrstoffen. Geben Sie jeweils auch einen Beispielstoff an.

Giftig - z.B. Kalinmcyanid,

reizend oder mindergiftig - z.B. Toluol,

atzend - z.B. Natronlauge >5 %, Salzsdure > 25 %,

explosionsgefibrlich - z.B. Peroxide,

brandfordernd - z.B. Nitrate

Hochentziindlich - z.B. Benzin

oder leichtentziindlich - z.B. Alkohol

umweltgefahrdend

Wie kénnen gesundheitsgefihrdende Stoffe in ithren Kérper gelangen? Nennen Sie drei verschiedene
Aufnahmearten und Beispiele.

Durch Verschiucken (Giftstoffe), durch Einatmen (Schieifstiube, Gase) , durch die Haut (z.B. organische
Losungsmittel)

Was versteht man unter
a) MAK-Wert?
Maximale Arbeitsplatzkonzentration

by TRK-Wert? Fiir welche Stoffe werden TRK-Werte angegeben? Weshalb?

Technische Richtkonzentration

TREK-Werte werden fiir krebserregende Stoffe angegeben, da sich bei ihnen keine ungefhrlichen
Schwellenwerte angeben lassen. Der TRK-Wert ist die Minimalkonzentration des betreffenden Stoffes, die
sich durch technische Einrichtungen am Arbeitsplatz (nach dem Stand der Technik) erreichen 146t

¢) Ausléseschwelle?
Ausléseschwelle nennt man die Konzentration

Wie wird die Einhaltung von MAK-Werten iberwacht? Welche Art von Messungen werden dazu
durchgefiihrt?

Es werden Gas- und Staubkonzentrationen am Arbeitsplatz fiber einen ldngeren Zeitraum hinweg
£EMESSeIL
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CTA Chemisches Praktikum JAFIE. oo ieeeaeeeeeinnans
Datum: oo

Thema: Sicherheit im Chemie~Labor

5.
Was mub ihr Betrieb tun, um Sie vor Gefahrstoffen zu schiitzen? Zihlen Sie sechs Pilichten des

Arbeitgebers auf.

Feststellung der Kennzeichnung
P Eigenschaften der o
verwendeten Stoffe

Priifung der
Ersatzméglichkeit von
Gefahrstoffen

Ermittlungspflicht
h 4

Uberwachungspflicht Messung
Feststellung und Beurteilong der B von Gefahrstoffkonzentrationen
Gefahren am Arbeitsplatz

MabBnahmen zum Schutz der

Gesundheit

ay Technische Mafinahmen

by Organisatorische Mabnahmen

P (Beschiftigungsbeschrankungen,
Arbeitszeitbeschrinkung,
Hygienische Mafinahmen, u.a.)

¢) Perstnliche Schutzausriistung

Information der Beschéftigten Betrichsanweisungen
> { bei Aufnahme der Tatigkeit und
mind. einmal jahrlich)

Allgemeine Schutzpflicht

§ 16 GefStoffV  (Ermittlungspflicht)

(3} Der Arbeitgeber, der mit einem Stoff, einer Zubereitung oder einem Erzengnis umgeht, hat sich zu vergewissern, ob es sich im Hinblick auf
den vorgeschenen Umgang um einen Gefabrstoff handelt. Der Arbeitgeber, der nicht Giber andere Erkenntnisse verfligt, kann davon ausgehen,
daB eine Kennzeichnung zutreffend ist, die sich auf der Verpackung oder in einer beigefiigten Mitteilung befindet.

(4) Der Arbeitgeber soll prifen, ob Stoffe oder Zubereitungen mit einem geringeren gesundheitlichen Risiko, als die von ihm in Aussicht
genommenen, erhaltlich sind. Ist dem Arbeitgeber die Verwendung dieser Stoffe zumutbar, soll er nur diese verwenden. Das Ergebnis der
Pritfung nach Satz 1 ist der zustindigen Behdrde auf vertangen darzulegen.

§ 17 GefStoffV (Allgemeine Schutzpflicht)

{2} Der Arbeitgeber, der mit Gefahrstoffen umgeht, hat die zum Schutz des menschlichen Lebens, der menschlichen Gesundheit und der Umwelt
erfordertichen Mafnahmen nach den allgemeinen und besonderen Vorschrifien dieser Verordnung einschlieBlich ihrer und den fiir ihn

geltenden Arbeitsschutz- und Unfallverhiitungsvorschrifien zu treffen.

§18 GefStoffV (Uberwachungspflicht)
(2} Ist das Aufireten eines oder verschiedener gefihrlicher Stoffe in der Luft am Arbeitsplatz nicht sicher auszuschiiefien, so ist zu ermitteln, ob
die maximale Arbeitsplatzkonzentration, die Technische Richtkonzentration oder der Biologische Arbeitplatztoleranzwert unterschritten oder

die Ausloseschkwelle iiberschritien sind. Die Gesamtwirkung vershciedener gefihrlicher Stoffe in der Luft am
Arbeitsplatz ist zu beurteilen.

819 GefStoffV (Rangfolge der Schutzmalfnahmen)
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CTA Chemisches Praktikum NOMIE: oocvvieeeeeiieneiieanenvenns

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor Datvm: oo

6. Was miissen Sie tun, um sich selbst und Thre Arbeitskollegen zu schiitzen? Nennen Sie drei wichtige

Mabnahmen.
Sich tiber die Stoffeigenschaften informieren, Betriebsanweisungen einhalten, technische und persénliche
Schutzeinrichtungen benutzen

Wie konnen Sie sich iiber Gefahirstoffe informieren? Nennen Sie vier verschiedene Méglichkeiten.
Sicherheitsdatenblitter, Chemikalienkataloge, Chemikaliendatenbanken, Beschriftung der Behilter (R- und
S-Satze, Gefahrensymbole), Gefahrstoffverordnung

7. Welche iiberbetrieblichen Arbeitsschutzorganisationen befassen sich mit der Sicherheit am Arbeitsplatz?
Berufsgenossenschaften, Gemeindeunfallversicherung (frither ,,GUV", heute ,,Unfallkasse der Freien
Hansestadt Bremen®) , Gewerbeaufsichtsamt

8. Nennen Sie spezifische Unfall- und Gesundheitsgefahren an Ihrem Arbeitsplatz.
Verletzungen durch Glasbruch oder scharfe Bruchikanten, Augenveritzungen, Vergiftungsgefahren durch
unsauberes Arbeiten, Brand- und Explosionsgefahr beim Umgang mit leicht entziindlichen Flissigkeiten.

9. Was bedeutet

ay TRGS Technische Regeln ,,Gefahrstoffe™

b) GefStoftV Gefahrstoffverordnung

¢y VbF Verordnung iiber brennbare Flitssigkeiten
dy MAK Maximale Arbeitsplatzkonzentration

e) TRK Technische Richtkonzentration

) R-Satz Gefahrenhinweis (R = Risk |, Risiko)

g) S-Satz Sicherheitshinweis

h) DIN-Sicherheitsdatenblatt ~ Deutsches Industrienorm- Sicherheitsdatenblatt
i) Flammpunkt Die Temperatur, bei der sich iiber einer Fliissigkeit, ein entziindliches
Gas/Luftgemisch bilden kann.

10. Wie entsteht ein Brand? Nennen Sic dref notwendige Bedingungen.
Vorhandensein von Brennstoff, Erreichen der notwendigen Ziindtemperatur, Sauerstoff oder
brandférdernde Stoffe (Oxidationsmittel}.

11. Welche Feuerloschmittel kennen Sie, und wie bekampfen Sie einen Brand?
Feuerloscher
Feuerloschdecke
Léschsand
Léschmittel auf den Brandherd plazieren

12. Wie sind Feuerloscher aufgebaut, und auf welche Art und Weise erzielen sie die gewtinschte Wirkung?
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CTA4 Chemisches Praktikum NAIE: coeireiiiiiieieeeaeeiceeeeee

Thema: Sicherheit im Chemie-Labor Datumn: oo

13. Erlautern Sie die Einteilung brennbarer Fliissigkeiten in Gefahrenklassen nach der VOF.
Die VbF nach §24 der Gewerbeordnung teilt die brennbaren Flissigkeiten in bestimmte, vom Flammpunkt
abhingige Gefahrenklassen (AI, AIl, AIll und B) ein, die bestimmte Sicherheitsmafinahmen beim Lagern,
Abfiillen und Transport erfordern (z.B. Lagerrdume mit Liftung, Mengenbegrenzungen, Ausschluss von
Ziindquellen in den Lagerriumen, beim Umfiillen und beim Umgang u.a.).

Gefahrenklasse nach VbF

Nicht wasserlosliche Flitssigkeit Wasserlosliche Fliissigkeit
Flammpunkt < 21°C Al (zB. Benzin, Toluol) B (z.B. Ethanol, Aceton)
Flammpunkt > 21°C< 55°C Al (z.B. Terpentin)
Flammpunkt > 55°C ATl (2.B. Diesel)

14. Welche Sicherheitsmafnahmen sind beim Arbeiten mit Fhissigkeiten der Gefahrenklasse Al und BI
einzuhalten?

Beim Arbeiten mit leicht entzindlichen Flissigkeiten in Mengen bis zu 50 mL sind sdmitliche offenen
Flammen im Umkreis von mindestens 2 m zu loschen. Grobere Mengen als 50 mL an leicht entziindlichen
Fliissigkeiten diirfen nur iiber einer Auffangwanne in einem eingeschalteten Abzug gehandhabt werden, in dem
sich kein offenes Feuer befindet. Die Flaschen sind nach Entnahme der Fliissigkeiten sofort wieder zu
verschlieBen. Losungsmitteldimpfe sind schwerer als Luft und konnen auf den Arbeitsflichen entlang
kriechen. Es ist verboten leicht entziindliche Flissigkeiten in den Unterschrinken aufzubewahren. Das
Erhitzen von organischen Losungsmitteln in offenen Gefifien oder auf offener Flamme ist verboten.

15. Wodurch kann es beim Umgang mit leichtentzindlichen Fliissigkeiten zu elektrostatischer Aufladung und
nachfolgender Funkenbildung kommen?
Abfiillen groferer Mengen mit ungeerdeten Trichtern, nicht geerdete Schuhe

16. Von wem werden Unfallverhiitungsvorschriften UVV erstellt? Welche Bedeutung und Giiltigkeit haben
sie?
Von den Trigern der gesetzlichen Unfallversicherungen (Bundesverband der Unfallversicherungstrager
BAGUV). Die UVV gelten fiir alle Mitglieder und Versicherten und sind verbindliche
Mindestanforderungen, deren Nichtbeachtung mit BuBgeldern belegt werden kann.
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Name:

Anorganisch- qualitative
Analyse

Klasse:

Anionen-Nachweisreaktionen

o  Durchfiihrung:
Losen Sie eine kleine Spatelspitze (Ssp) der Analysensubstanz in ca. 1 mL demineralisiertem Wasser
vollstindig auf. Mit dieser Analysenl8sung fithren Sie die folgenden Anionennachweise durch.

Anion Nachweisreaktion Anmerkung
» 5 Tr. der Analysenitdsung (= AL ) mit HNOs;, 2 mol/L., ansduem, E: RG-Inhalt in
cr eventuell entstehendes CO, verkochen Sammelgefal fur
» +1-2 Tropfen AgNGs-Lésung = silberhaltige Reste
weiBer, krimeliger Niederschlag {Nd.} von AgCl geben
» & Tr. der AL mit HCI, 2 mol/L, ansiuern, eventuell entstehendes CO, | E: RG-Inhalt in
SO 42- verkochen Sammelgefal fir
» +27Tr BaCl-Loésung = bariumhaltige Reste
feinkristalliner, weifer Nd. von BaS0, geben
¥» 5 Tr. der AL mit H,S0, , 1 mol/l., ansduern, eventuell entstehendes
NO; CO; verkochen E: Ausguss
» + 8sp. FeS0y
» + mit konz. H,SO, unterschichten -
brauner Ring an der Schichtgrenze: [Fe(NO) ] SO,
oder :
»  Auf der Tupfelplatte 2 Tr. der AL mit H,80,, 1 mol/L, ansduern
» -+ ein Komchen FeS0,
» + konz. H,80, von der Seite her vorsichtig zuflieBen lassen -
braune Zone um den FeSO,-Kristall durch [Fe(NO) ]SO0,
5 Tr. der AL mit HCI, 2 mol/L, ansduern
PO 43- 1 Tr. Losung auf den Objektirdger (OT) geben E: Ausguss

+ 1 Tr. MgCl-Losung, 0,5 mol/L.

+ 1 Tr. NH4Cl-Lésung, 2 moli.,

+ 2 Tr. Ammoniakidsung NH*H,O, 2molil =

weiler kristalliner Nd. (Schneeflocken, “Sargdeckel”)

oder:

5 Tr. der AL mit HNO; , 2 mol/L ansduern

> in 2.RG ammoniakalische Ammoniummolybdatitsung im Verhaitnis
1:1 mit konz. HNG; versetzen

» die angeséuerte Probeldsung zu der salpetersauren
AmmoniummolybdatiGsung geben; eventuell auf ca. 40°C erwdrmen
“}

Gelber Niederschlag von {(NH,); PO12 MoO,

VVVVYYVY

N

Der Carbonationen-Nachweis wird direkt mit einer Spatelspitze der festen Analysensubstanz {=
Ursubstanz) durchgefiihrt.

0032'

» 1 8sp. Analysensubstanz (Ursubstanz)

¥ +1,5mLHCI, 2 molil =

COy-Entwickiung, falls keine Gasentwickiung auftritt, ist kein COs~
vorhanden.

Wenn die Gasentwicklung beendet ist, taucht man eine Tropfpipette bis
ca. 5 mm lber den Flussigkeitsspiegel in das RG und saugt das Gas
ab. Das entnommene Gas driickt man in klares Barytwasser

-» Tribung beweist, dass (’3032' vorhanden war

E: RG-Inhalt in
SammelgefaR fir
bariumhaltige Reste
geben
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Anionen-Nachweisreaktionen

Hinweise:
¢ Um alle Anionen einer unbekannten Analysensubstanz zuverldssig nachweisen zu kénnen, muft
die Probe homogen sein, bzw. homogenisiert werden. = Im Mérser pulverisieren.

e Falls sich die Analysensubstanz nicht vollstandig in Wasser [ost >

a) auf unldsliche Carbonate priffen - Carbonatnachweis

b) Sodaauszug durchfiihren um schwerldsliche Substanzen in Lésung zu bringen, bzw. stérende
Kationen zu entfermnen.

e Sodaauszug:

30-50 mg der Analysensubstanz werden mit 3 mL Natriumcarbonatiésung 15 min. im Wasserbad
erhitzt.

Mit dem Sodaauszug kdnnen dann die beschriebenen Anionen-Nachweise durchgefiihrt werden,
wobei das beim Ansduem entstehende CO, durch Kochen entfernt werden muR.

¢ Umgang mit konzentrierter Schwefelsdure

Aufgaben zu den Anionennachweisen

1. Was versteht man in der Chemie unter den folgenden Begriffen?
a) lonen

b} Anionen

¢} Niederschiag

dy Anséduern einer Lésung

e) Grenzkonzentration

fy Erfassungsgrenze

gy Reagenz

hy Blindprobe

) Kontroliprobe

2. a) Weshalb wird beim Chlorid-, Sulfat- und Nitrat-Nachweis die Probelésung vor der
Reagenzzugabe angesduert?

b} Weshalb werden je nach nachzuweisendem lon verschiedene Sauren zum Ansduern benutzi?

3. Auf welchem aligemeinen Prinzip beruht der Carbonat-Nachweis?

4. Formulieren Sie die Reaktionsgleichungen der Anionennachweisreaktionen und benennen Sie die
beteiligten Stoffe und lonen.

]
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Anorganisch- qualitative

Name:

Ana ZL‘VSQ Klasse:

Lésliche Gruppe

¢ Durchfiihrung:
Lésen Sie eine kieine Spatelspitze (Ssp) der Analysensubstanz in ca. 1 mL demineralisiertes
Wasser vollstandig auf. Mit dieser Analysenlosung fiihren Sie die folgenden

Kationennachweise durch.

Kation

Nachweisreaktion

Anmerkung

Na’

Nachweis durch Flammenfirbung
—» Intensive Gelbfiirbung

1. Nachweis durch Flammenfirbung
—® Violette Farbung

2. Nachweis mit Perchlorsgure (HCIO;, )
3 Tr. der AL auf dem Objekttriger einengen, abkiihlen
+ 1 Tr. Perchlorsdure daneben setzen und eine
Flussigkeitsbrucke zwischen den Tropfen herstellen
weiller Niederschlag von KClO,
Kristalle durch ein Mikroskop betrachten

Stérung durch Na”
Cobaltglas verwenden

E: Ausguss

M g2+

Nachweis mit Dinatriumhydrogenphosphat (Na,HPO4 )
I Tr. Losung auf den Objekttriger (OT) geben
+ 1 Tr. Ammoniumchlorid-Isg.
+ 1 Tr. Ammoniaklsg., 2 mol/L
+ 1 Tr. Na;HPOy-lsg.
weifier Niederschlag von MgNH, PO, * 6 H,O
Kristalle durch ein Mikroskop betrachten

E: Ausguss

NH;"

Eine Ssp. Ursubstanz wird auf einem Uhrglas mit etwas H,O
und einem NaOH-Platzchen versetzt.

Ein zweites Uhrglas, an dem angefeuchtetes pH-Papier hafiet,
wird dartiber gelegt.

Die Blaufirbung des pH-Papiers zeigt NH," an.

E: Ausguss
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Anorganisch- qualitative
Analyse

Name:

Klasse:

Ammoniumcarbonat-Gruppe: Ca’’, Sr*', Ba’*

Lasen der Probe: Befinden sich nur Erdalkalien und Alkalien (Losliche Gruppe) in der Probe, wird die

Ursubstanz in H,O oder in der kleinst méglichen Menge Salzsdure, c(HC1) = 2mol/L gelost.

2. Gruppenfillung:

- Lisung tropfenweise mit verdiinnter Ammoniakldsung versetzen bis sie alkalisch ist.

+ 10 Tr. geséttigte Ammoniumcarbonat-Lésung

- 3 min im siedenden Wasserbad erhitzen, dann abkihlen (auf Vollstindigkeit der Fillung priifen)

Lésung + Niedersehlag (CaCOs, SrCQO;, BaCQ03)

T
(nach Abkithlen) Zentrifugieren

L

Uberstand dekantieren

v

Niederschlag (CaCOs;, SrCOj3, BaCOs)

T
mit 10 Tr. H,O waschen und

»| Lasliche Gruppe (Mg™", Na*, K*)

mit der kleinst méglichen Menge Essigsaure, ¢(CH;COOH) = 2mol/L 16sen (ev. im Wasserbad erwérmen)

v
Lisung (Ca™", Sr*", Ba®)

1
Priifung auf Ba®*-Ionen:
1 Tr. dieser Losung auf Tipfelplatte geben
+ 1 Tr. Kaliumchromat-Lasung

Wenn in der Losung kein
+ P
Ba® nachgewiesen wurde,

Entsteht ein gelber Niederschlag von BaCrQOy,
ist Ba®* nachgewiesen und muss nun aus der
gesamten Losung entfernt werden.

P kann sie gleich entsprechend der
ungenstellenden Anleitung auf
Ca™ und Sr** gepriift werden.

zu der Losung Kaliumchromat-Losung zutropfen, bis die Losung gelb ist;

ausgefallenes gelbes Barfumchromat durch Zentrifugieren oder Filtrieren abtrennen.

Niederschiag BaCrQO,

Lésung (Filtrat): Ca®", S©*
|

+ 1 ml gesattigte (NH,),COs-Losung (pH>7)
3 min im kochenden Wasserbad erhitzen
\ 4
Niederschlag

C3C03, SFCO;;

gelb

Niederschlag abzentrifugieren, chromatfrei waschen
Mit wenigen Tr. Essigsgure. of CHRCOOH) = Zmol/L 16sen

v

Nachweis Ca**, S¥**:

—

Y

»

2 Tr. der Losung auf cinen Objekttriiger geben und

1 Tr. konz. Schwefelsdure H;SO, hinzufiigen
nadelformige, hiufig zu Bischeln vereinigte
Calciumsulfatnadeln CaSQ,

kleine linsenformige Strontiumsulfatkristalle SrSQO,
(bei hoherer Sr-Konzentration kdnnen sie nadelfrmig
sein)

Entsorgung: Chromathaltige Abfille im Behilter ,,.Chromatabfiille” sammeln. Alle anderen Abfille > Ausguss
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Name:
Anorganisch- qualitative
Analyse Klasse:

Erlduterungen zur Ammoniumcarbonat-Gruppe: Ca®’, Sr**, Ba®'

1. Ablauf der Ammeniumecarbonat-Trennung in der Gesamtanalyse

Das Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe wird in einer Porzellanschale mit Salzsiure, c(HCl)= 2 mol/L angesiuert
und der Schwefelwasserstoff verkocht (Abzug!).

Danach werden 2-3 Tropfen konz. Salpetersaure zugegeben und bis zur Trockene eingedampft, damit die
Ammonium-Salze abrauchen. Der Riickstand wird mit 1-2 mL Salzsiure, c(HCH= 2 mol/L, anfgenommen und die
Lésung in ein Zentrifugenglas iberfihrt. Danach wird mit der Losung die Gruppenfillung mit Ammoniumcarbonat,
wie im Trennungsgang beschrieben, durchgefiihrt.

2. Losen der Analysensubstanz (AS) oder von Niederschligen (Nd) :

Substanz tropfenweise mit der angegebenen Siaure ( zB. Salzsiure, c(HC)= 2 mol/L oder Essigsiure,
c(CH;COOH)= 2 mol/L) versetzen, umschiitteln, Suspension absitzen lassen und eventuelle CO,-Entwicklung
beobachten. Erst wenn kein CO, mehr entsteht, aber trotzdem noch Bodensatz vorhanden ist, weitere Sdure
hinzugeben (Reaktion gegebenenfalls im Wasserbad beschleunigen).

3. Hinweis zum mikroskopischer Nachweis von Strontium-Ionen

Falls bei Zugabe von konz. Schwefelsiure' zur Probelésung sowohl linsenformige als auch nadelférmige Kristalle
auftreten, kann die Losung gleichzeitig Strontium- und Calcium-Ionen enthalten. Es ist aber auch moglich, dass
Strontium-Ionen in héherer Konzentration alleine nadelbiischelformige Strontiumsulfatkristalle bilden. Deswegen
sollte der Nachweis noch einmal mit einer verdiinnten (1Tr . Probelosung + 1Tr. H.0) Probelssung durchgefithrt
werden. Falls jetzt keine Nadelbiischel mehr auftreten, ist gezeigt, dass nur Strontium-Ionen in der Lésung
vorhanden sind. Bei Anwesenheit von Calcium-Tonen entstehen auch mit verdiinnter Probeltsung nadelfdrmige
Calciumsulfat-Kristalle.

Alternativer Strontium-Nachweis

2 Tropfen der Probelsung auf einem Objekttriger mit einem Tropfen gesitti gter Calciumsulfat-Losung versetzen,
> linsenformige Kristalle von Strontiumsulfat (da Strontiumsuifat eine geringere Loslichkeit besitzt als
Calciumsulfat).

4. Flammenfirbungen und Spektralanalyse von CaCl, , SrCL und BaCl,

Chemikalien:

Calciumchlorid CaCl,, Bariumchlorid BaClL, Strontiumchlorid SrCl,, verdiinnte Salzsiure, c(HCD = 2 mol/L

Durchfiihrung:

Alle Versuche sind im Abzug durchzufithren!

a) Einige CaCl-Kristalle

b) Einige SrCl,-Kristalle

¢) Einige BaCL-Kristalle werden auf einem Urglas mit 2 Tropfen Salzsiure, o(HCH = 2 mol/L, versetzt. Die
Spitze eines Magnesia-Stibchens wird an der heiBesten Stelie einer Bunsenbrennerflamme ausgeglitht bis die
gelbe Flammenfirbung verblasst, und anschlichend in die jeweilige Probe getaucht. Zur Beobachtung der
Flammenférbung halt man die Spitze des Magnesia-Stibchens in den Flammensaum nahe am Schornstein des

Brenners.
Ion Flammenfirbung
Calcium Ca™ Ziegelrot
Strontium Sr™ Intensiv rot
Barium Ba™ Kurzzeitig hellgriin

Entsorgung: Vom benutzten Ende des Magnesiastabchens werden ca. 2 cm abgebrochen und zvm Hausmiill
gegeben. Das andere Stiick des Stibchens kann wiederverwendet werden. Entsorgung der Salzreste in den Ausguss,
Der Brenner ist bei Verunreinigung nach dem Versuch mit Leitungswasser zu spiilen.

! Konzentrierte Schwefelsaureflasche, H,SO,, immer in einer Petrischale abstellen, um Veritzungen zu verhindern.
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Name:
Anorganisch- qualitative
Ana lyS € Klasse:

Ammoniak-Gruppe: Fe***, cr*, AP*

{1} Zentrifugat (L.osung) der H,S-Gruppe 10 min kochen bis H,S ausgetrieben ist
+ 2 Mikrospatel NH,CI

+ 1 7Tr. 3 %iges HO, (5 min schiittein)

+ 2 mol/l. NHz*H,O bis fH 8-9

{2) Niederschlag:
Fe(OH)s;, A{OH)s , Cr(OH}); und Lésung
l

Zentrifugieren
[ (24) Losung:
; Pl o™, Ni¥", Mn?', Zn?"; (NH),CO5-Gruppe
(3) Niederschlag zweimal mit H,O waschen und I8sliche Gruppe
{5) Niederschlag
Fe(OH)s, Al{OH)s, Cr{OH);
1
{6} + 2 mil NaOH, 2molL + 2 mL 3 %iges H,O»
5 min im VWasserbad erhitzen
!
Zentrifugieren (11) Losung Ist die%Lésung gelb,
[AOH)4I, CrO4& st Cr

!

'

nachgewiesen
gelb ) £ Chromatabfae

(7) Niederschlag |

Fe(OH)s (12) die Halfte der Losung (max. 1 mL)
| + NH,CI(s) bis pH 8-9

(8) - Nd. zweimal mit H,O waschen ¢
- Spateispitze des Nd. in HCI, 2mol/L, ldsen

i (13) Al(OH)s
~ Farl allerte
(9) Lésung. blose G
Fe®
(10) Nachweis Fe®*: (14) Nachweis AP’* :
3 Tr. Probel@isung Mit Tropfpipetie 2 Tr. Gallerte auf die Tipfelplatte
+ 1 Tr. NHSCN-L8sung oder 1 Kristall NH,SCN + 1 Tr. Morin-Lbsung
= Rotfdrbung durch Fe{SCN); + 2 Tr. HCI, 2 mol/L
= Bladulichgrine Fluoreszenz im UV(254 nm)
E: Ausguss zeigt AP an E: Ausguss
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Erlauterungen zur (NHs)-Gruppe (fir Lehrer)
2 mL Probel&sung, 0,02 mol/L, reichen gut fir einen Trennungsgang aus

Zu (1): Oxidation eventuell vorhandener Fe?*-lonen durch H202, 3%. 1 Tropfen reicht
bei der Verwendung von 2 mL Analysenlésung aus, da kaum Fe?*-lonen vorhanden

sind.

Zu (3): Vor der Weiterverarbeitung sind Niederschlage und Ricksténde in der Regel
grundlich mit destilliertem Wasser zu waschen. Das Waschwasser wird verworfen
(Ausguss).

Zu (10) Eisen-Nachweis : Losung muf sauer sein, sonst gibt es keine Farbung.

Zu (12) Man senkt den pH der Lésung durch Zusatz von Ammoniumchlorid auf etwa pH
8-9. Bei Anwesenheit von AI®* fallt bei Zusatz von Ammoniumchilorid ein farbloser,
gallertiger Niederschlag von Aluminiumhydroxid , Al(OH)s, aus.

Zu (14) AI**-Nachweis mit Morin

e UV-Lampenbedienung erklaren
Tapfelplatte schrag mit UV-Lampe bestrahlen (vom Beobachter weg), dann ist die
Fluoreszenz deutlicher zu sehen.

Aluminiumhydroxid-Nd. kann mit der Tropfpipette abgesaugt werden;
2 Tr. davon auf einer TUpfelplatte mit 1 Tr. Morin versetzen.

Die Losung farbt sich daraufhin leuchtend gelb. Dies zahit jedoch noch nicht als AI**-

Nachweis.

APP* gilt erst als nachgewiesen, wenn man zu der gelben Lésung 1-2Tr. Salzsdure
hinzufugt und die jetzt farblos gewordene Lésung unter der UV-Lampe bei 254 nm
bléaulichgriin fluoresziert.

In manchen Anleitungen wird fir diesen Nachweis die Verwendung von KOH
empfohien. Dies ist jedoch nach unserer Uberprifung nicht notwendig.

Das Ergebnis dieses Nachweises ist unabhéngig davon, ob bei (6) mit NaOH oder KOH
gearbeitet wurde . Deshalb ist es aus Kostengriinden besser NaOH zu benutzen.
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Name:
Anorganisch- qualitative
Analyse Klasse:

(NH,),S-Gruppe: Co*, Ni#*, Mn?®, zZn*

(1) Zentrifugat (Losung) der NH;-Fillung ( Co™, Ni”", Mn®", Zn”, (NH.),CO- Gruppe und 18sliche
Gruppe), ca. 2 mbL
+ (NH4),S -L8sung hinzutropfen

5 min im Wasserbad erhitzen (ABZUGY), 10 min. abkithlen Lésuna:
zentrifugieren und Nd. zweimal mit Wasser waschen ¥ g:
{NH).COs
- und [6sliche
(2) Niederschlag Gruppe
MnS Zns CoS NiS
]
Niederschlag teilen
{3) Nachweis Co®": < »  Nd. viermal mit 1 mL CH;COOH,
mit Nd. Boraxperle herstellen 2 mol/L., extrahieren
> Intensiv blaue Perle, Co(BO.),,
zeigt Co* an
{4.1) Nachweis Mn*": P (4) {5) Niederschlag
2 Tr. Probeitsung in Porzellanschale Extrﬁct CoS, NiS, Zns
eindampfen; abkiihlen lassen Mn
+ 2 Tr. Schwefelsdure, w(H,S0,)=98% I
+ 2 Tr. AgNO3-Losung
+ 1 8sp. (NH4)» S04 N Zweimal mit 1,5 miL HCI, 2 mol/L, exirahiersn
> Violettfarbung (MnOy) zeigt Mn®"
an
E: Behalier Silberabfiile l J{'
(6.1) Nachweis Zn?*: (6) {7) Niederschlag
0,5 mL Probeldsung Extrakt CoS (Perlprobe), NiS
+1 Ssp. NH,CI N Zn* f ’
+ NH3*H20, 2 mol/L, pH>7
+ 5 Tr. TAA-Losung + 1 mbL CH;COOH, 2 mol/L
aufkochen + 3 Tr. 30 %iges H,O,
> weiBer Nd. (ZnS) zeigt Zn®* an 10 min kochen
E: Behalter Schwermetallhaltige 4
Lisungen SM . .
9 {8) Nachweis Ni** :

2 Tr. ProbelGsung

+ 2 Tr. NHs*"H,0, 2 mol/L, pH>7
+ 1 Tr. Diacetyidioxim

> roter Nd. zeigt Ni** an

E: Behalter Schwermetallhattige
Lésungen SM
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Hinweise zur (NH,),S-Gruppe

Zu (7) Alternative zum Co*'-Nachweis mit der Boraxperle

Kobalt-lonen: Nachweis als blaues Tetrathiocyanatokobalt-lon

Durchfithrung: Auf einer weiBen Tiipfelplatte :

e Zu 2 Tr. essigsaurer Probelsung einige NH,SCN-Kristalle hinzugeben. Nicht Schiitteln! Uber den
Kristallen bildet sich blaues Tetrathiocyanatocobaltat(ll), [Co(SCN).J* .

s In Wasser bzw. bei Verdlinnung mit Wasser dissoziieren die Komplexionen zu rosafarbenen
[Co(H0)s]” -lonen

e Eine Zugabe von Aceton verstérkt die Bildung der blauen Tetrathiocyanatocobaltat(ll)-lonen.

Reaktionsgleichung: Co*” + 4SCN > [Co(SCN)J*
[Co(SCN)J* + 6H,O = [CoH.O)" + 4SCN
Entsorgung: Schwermetalihaltige Lésungen

Zu (8) Nickel-Nachweis mit DiAc

Lésung muss H,O; frei sein (geg. Aufkochen)

Ist H,O, nicht ausreichend verkocht worden, wird eine kristalline Fallung verhindert; es entsteht
lediglich eine rotorange Farbung der Ldsung.

Optimale Reaktion in alkalischer Lésung

o Stérungen:
Grokere Mengen Kobalt-lonen stdren, da sie mit DiAc eine rotbraune Losung ergeben. Auch

Eisen(li)-lonen ergeben eine rotgefarbte Lésung.

e Entsorgung: Schwermetallhaitige Lésungen
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Reaktionen verschiedener Ionen der Ammoniumsulfid-Gruppe

Verselzen Sie jeweils 0,5 mbL einer 0,1 molaren Metallsalzidsung tropfenweise mit einem der
angegebenen Fallungsreagenzien und notieren Sie die Art und Farbe der entstehenden
Niederschisge.

Eisen(ll)-sulfat-Lésung oxidiert sehr leicht durch Luftsauerstoff und muss daher fir den Versuch frisch
angesetzt werden.

,U:“ bedeutet, dass sich der zunéchst entstehende Niederschlag in einem Uberschuss des
Féaliungsmittels als Kompiex-lon ldst.

Fallungsreagenz Fallungsreagenz Fallungsreagenz

lon + (NH),S + NaOH + NHz*H.O
APP* Al{OH), Al{OH)3 A{OH);

U: [AOH)] U: unidslich
crr Cr(OH)4 Cr{OH); Cr(OH)s

U: [Cr(OH),]

Fes* Fe(OH), Fe(OH), Fe(OH),
FeS

Fes* Fe(OH); Fe(OH); Fe(OH);
Fe.S;

Co** CoS Co(OH), Co(OH),

U: [Co(NHa)el™

NiZ NiS Ni(OH), Ni(OH),
U: [Ni(NHz)e**
7net Zns Zn(OH), Zn{OH),
U: Zn(OH)* U: Zn(NHa)]*"
Mn< MnS Mn(OH), Mn(OH),
2 aphangl_8ammoniumsulfidgruppeHinweise



Name:
AL Anorganisch- qualitative
SCHULZENTRI;M Anabjse

LT B IRIEMUEN

Klasse:

Nachweisreaktionen der H,S-Gruppenelemente

(1) | Sn**-Nachweis

Leuchtprobe mit der Ursubstanz Im Abzug durchfiihren!

Eine kleine Spatelspitze der Analysensubstanz wird in einem kleinen Becherglas oder
Porzellantiegel mit 2 mL Salzsaure, ¢(HCH = 5 mol/L, versetzt und eine Zinkgranalie
hinzugegeben.

Ein zur Halfte mit kaltem Wasser gefiilltes Reagenzglas in die Losung eintauchen und
die benetzte Flache in der nichtleuchtenden Brennerflamme stark erhitzen. Eine blaue
Fluoreszenz an der benetzten Flache zeigt Zinn(ll)-lonen an.

Vorsicht! Das Wasser im Reagen- las darf nicht zum Sieden kommen. Wenn es
zu heil® wird, sollte das Wasser durch kalies ersetzt werden.

(u

(2) | Pb*-Nachweis

Etwas Bleisulfat-Niederschlag in 1 mL gesattigter, warmer Ammoniumacetatiésung
losen

1Tr. der Losung auf eine Tupfelplatte oder Objektirager geben

+ 1 Tr. Essigsaure, 2 mol/L ~

+ 1 Tr. 5%ige K;CrO,-LOsung

= ein gelber Niederschlag von Bleichromat zeigt Pb*’ an.

(3) [B¥-Nachweis

A. Wird der weiRe Bi(OH)s-Niederschlag in L8sung schwach erwdrmt, so verfarbt er
sich unter Abgabe von Wasser gelb. Oft farbt sich das frisch ausfallende Bi(OH);
durch die Neutralisationswarme schon gelb.

Bi(OH); = BIO(OH) + H,O

B. Etwas Bi(OH)3-Niederschlag auf der Tupfelplatte mit frischer Natriumstannat(i)-

Lésung versetzen. Eine alimahlich auftretende Schwarzfarbung von fein verteiltem
metallischem Bismut gilt als positiver Nachweis.

(4) | Cu”’-Nachweis

[Cu(NH3)4J*' ist an der blauvioletten Farbe der Lésung zu erkennen. Sehr empfindliche
Reaktion.
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Name:
Anorganisch- qualitative
A na Zyse Klasse:

HZS'Gmppe. sz-i*’ Bi?;-: Cuz-i—, Sb3+/5+, Sn2+/4+

Salzsaure Lésung mit TAA-L&sung versetzen

- 20 min im Wasserbad erhitzen

- mit H,O auf das doppelte Volumen verdiinnen
- erneut 4 min erhitzen und zentrifugieren

Uberstehende Losung:

Alle folgenden Gruppen
Niederschiag:
PbS, Bi:S;, CuS, Sb,S;, Sb,Ss, SnS undSnS,
Niederschiag mit heiBem H,O waschen
!
Niederschlag mit ca. 5 mL Lithiumhydroxid/Kaliumnitrat-
Losung im Wasserbad heif2 digerieren und zentrifugieren,.
{ B Losung:

|
Niederschlag mit H,O waschen

$bS,¥, Sns,™

v
Niederschlag:
Pbs Bi.S, cus
Mit H,80,4, 2 mol/L |, anséduern, 5 min erhitzen,
f zentrifugieren,
+ 2 Tr. 30%iges H,0, die tiberstehende Ldsung verwerfen,

+ 1 mL 98%ige H,S0,
im Wasserbad erwédmen bis die Sulfide gelést ’

sind, dann mit 2 mbL H,SO,, 1mol/L, verdiinnen . .
Niederschiag mit 5 Tr. konz. HCl I6sen

& und H,S verkochen
PbSO, Losun
weilt g Bi** cu™ ;
siehe (2) Losung teilen
Mit 25 %iger NHs-Losung alkalisch machen I l [
f + Eisennagel
% % F Sn"”
Bi(OH); [Cu(NHy).I* v v
‘weil blauviolett Sb Leuchtprobe
siehe (3) siehe (4) Schwarze Flocken
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+ 5 %ige (NH4),50,-Lsg.

Analyse

STHULZENTRUM
BTEREMEN

Anorganisch- qualitative

Name:

Klasse:

H,S-Gruppe: Pb**, Cu*", Sb>"**, Sn**

Losung mit TAA-LGsung versetzen

- 20 min im Wasserbad erhitzen

- mit H;O auf das doppelte Volumen verdiinnen
- emeut 4 min erhitzen und zentrifugieren

B Uberstehende Losung:

A 4

Niederschlag:
PbS, CHS, szSg, szS5, SnS wnd SHSQ

Niederschlag mit heiem H,O waschen

!
Niederschlag mit ca. 5 mL Lithiumhydroxid/Kaliumnitrat-
Losung im Wasserbad heifl digerieren und zentrifugieren.

Alle folgenden Gruppen

|

Niederschlag mit H,O waschen

:

Niederschlag:
PbS, CuS

|

Niederschlag mit 5 mL HNG; (1:1 verdiinnt ) im Wasserbad 18sen

}
+ konz. NH;*H,0 bis pH 5-6
in 2 Proben teilen

| |

+ 5 NH;*H,0, 2 mol/L, bis pH>7

v v

Niederschlag: [Cu(NH3)4J*" dunkelblaue Losung,
PbSO, und/oder

weiber Nd. von Pb(OH),

B Lisung:
SbS,”, SuS;™

Mit H,SO,, 2 mol/L |, ansiiuern, 5 min erhitzen,
zentrifugieren,
die iiberstchende Losung verwerfen.

Niederschiag mit 5 Tr. konz. HCI 16sen und
H,S verkochen

Lésung teilen

‘ |

+ Eisennagel
S n2+

v :

) Sh Leuchtprobe
Schwarze Flocken

anhangl 10H2S-Gruppe ohne Bi



Name:

|
| Anorganisch- qualitative
g Anab;ge Klasse:

Entsorgung und Recycling

Zum chemischen Experimentieren gehdrt auch die sachgerechte Entsorgung von Versuchsresten. Am
besten ist die Wiederverwendung von Abfillen als Edukte bei neuen Versuchen. Fir die in diesem
Praktikum produzierten Abfille ist dies zwar prinzipiell moglich, eine erneute Verwendung der recyclierten
Produkte in der analytischen Chemie ist aber ~ wegen mangeinder Reinheit — nicht sinnvoll (Ausnahme:
Silberabfilie und eventuell lod}.

Im Rahmen eines praparativen Praktikums kénnen die Abfallldsungen unter Umstsnden eingesetzt werden
(z.B. fur Demonstrationsexperimente, bei denen keine groRe Reinheit erforderiich ist).

Die gesammelten Abfille miissen - wenn sie nicht wiederverweriet werden — so aufbereitet werden, dass
sie entweder als umweltneutrale, ungiftige Feststoffe im Hausmull, als nichtwassergefiahrdende
Salzlosungen im Ausguss oder als wasserunitsliche, giftige Substanzen auf einer Sondermiilideponie
entsorgt werden kénnen. Die Schwermetalle sind dabei in uniésliche, endlagerféhige Stoffe (in der Regel
Sulfide) zu Uberfithren. Da die Fallungsbedingungen bei sortenreinen Losungen wesentlich leichter zu
kontrollieren sind, als bei Mischungen, empfiehit es sich die Abfallibsungen, auch wenn sie nicht
wiederverwertet werden, getrennt voneinander zu sammein.

Abfallbehalter ~SChwermetallhaltige Lésungen SM*

Die Schwermetalle werden als Sulfide ausgefalit.
e Zur Abfallidsung kleine Portionen Natriumhydroxid NaOH zugeben und grandlich Rithren bis ein pH von
8-10 erreicht ist
e Schwermetall-ionen mit Natriumsulfid-Losung, Na,S, quantitativ falien.
e Die ausgefallenen Sulfide iiber ein Faltenfilier abfiltrieren ( die Filtration benétigt einige Zeit).
e Braune Filtrate werden aufgekocht um die Fallung zu vervollsténdigen und danach ermeut filtriert.
e Uberschiissiges Sulfid in dem Fiftrat wird mit 30 %igem Wasserstoffperoxid, H2Os, zu Sulfat oxidiert
(Losung entweder tiber Nacht stehen lassen oder zur Beschieunigung der Reaktion erwlrmen).
Wenn gentigend Wasserstoffperoxid zugegeben wurde, darf sich eine blaue Polyiodid-Starkel6sung’,
die in die behandelte L8sung eingetropft wird, nicht mehr entfarben.
e Wenn in der L8sung kein Uberschissiges Sulfid mehr vorhanden ist, kann sie im Ausguss entsorgt
werden.
e Den Filterriickstand mit dem Filter im eingeschalteten Abzug (in der Vorbereitung) trocknen fassen. Der
trockene Filter mit dem Riickstand wird zu den festen schwermetallhaltigen Riickstinden gegeben.
Alternativ kann man die Abfalliésung im Abzug auch verdunsten lassen und den trockenen Riickstand zu
den festen schwermetallhaltigen Riickstinden SM geben.

! Herstellung der Polyiodid-Stérkelésung: 1 mL Stérkeldsung mit 10 Tr. Kaliumiodid-L6sung versetzen; bei
Zugabe von 3 Tr. 3 %igem HO; férbt sich die Lésung blau.

anhangl_11Entsorgung und Recycling



Name:
Anorganisch- qualitative
A m[yse Klasse:

Schwermetallverbindungen geféhrden das Wasser und Lebewesen in
besonderer Weise

Die Gruppe der Schwermetalle umfasst alle Metalle mit einer Dichte groBer als 5 gicms. Metalle mit
einer kleineren Dichte nennt man Leichtmetalle.

Obwoh! Schwermetalle in der Erdkruste in beachtlichen Mengen vorkommen, ist nur ein kleiner Teil
davon in natiirdichen Stoffkreisldufen vorhanden, da die meisten Schwermetalle in Form schwerldslicher
Verbindungen in den Gesteinen festliegen und fast nur durch Verwitterungsprozesse und Vulkanismus in
die belebte Welt gelangen kénnen. in der stammesgeschichtlichen Entwickiung haben sich Lebewesen
an die Verfligbarkeit der Elemente angepasst. Spuren bestimmter Schwermetallionen sind fir
Organismen lebensnotwendig (essentiell). Das Fehlen von Eisen, Cobalt, Kupfer, Mangan, Molybdan,
oder Zink, z.B. fihrt bei Lebewesen zu Mangelerscheinungen des Stoffwechsels.

Viele der Schwermetalle sind fiir Organismen bereits in geringen Konzentrationen giftig (toxisch). Dabei
kann der Grad der Giftigkeit stark variieren, je nach dem in welcher Verbindung sie vorliegen.

Durch die industrielle Nutzung von Metallen sind vermehrt Schwermetalle iiber die Erdoberfigche verleilt
worden. Als besonders héufige Schadstoffe sind Blei, Cadmium und Quecksilber und ihre Verbindungen
zu nennen. lhre Konzentrationen in Lebewesen sind durch die industrielle Nutzung stark gestiegen mit
manchmal  katastrophalen Folgen (1952 Minamata: 52 Menschen starben an einer
Methylquecksilbervergiftung durch den Verzehr von belasteten Fischen; durch den Verzehr von Brot, das
irrtimlich aus mit Methylquecksilber gebeiztem Saatgut hergestelit worden war, wurden im lrak 1971/72
tber 6000 Menschen mit Vergiftungserscheinungen in Kliniken behandelt; 459 starben an der Vergiftung.
Die ungereinigten Abgase einer japanischen Zinkhiitte fihrten in den 60iger Jahren bei Reisbauern und
Fischer der Umgebung zu einer chronischen Cadmiumvergiftung, der sog. ,ltai-ltai“-Krankheit).

Bei der Emission von Schwermetallen sind deshalb geseizlich fesigelegte Grenzwerte einzuhalten.
Schwermetalle konnen biologisch (und auch chemisch) nicht abgebaut werden. Da einmal
aufgenommene Schwermetalle von Organismen nur sehr langsam wieder ausgeschieden werden, diirfen
die Grenzwerte nicht darliber hinweg tduschen, dass sich Schwermetalle in der Nahrungskette von
Stufe zu Stufe anreichern und dadurch auch bei Einhaliung der Emissionsgrenzwerte toxische
Konzentrationen erreichen kénnen. Bei den Endglieder einer Nahrungskette werden die héchsten
Konzentrationen erreicht.

Die toxische Wirkung von Schwermetallionen beruht auf ihrer Bindung an Eiweistoffe (Proteine},
wodurch deren rdumliche Strukiur so verandert wird, dass sie ihre Funkiion {z.B. Katalyse von
Stoffwechselreaktionen durch Enzyme) im Organismus nicht mehr erfiillen kénnen.

Weitere ausfiihrliche Informationen findet man in
R. Demuth, Chemie und Umweltbelastung, Verlag M.Dieseterweg, Frankfurt, 1993 | Seite 64-69

anhangl_12Schwermetall Gefahren



Bariumhaltige Reste Ba

e Entsorgen der bariumhaltigen Lésung mit
Bariumsulfatniederschlagen

Da  Bariumionen giftig  sind, muR
sichergestellt werden, daR sie vollstandig
ausgefalit werden.

Dazu werden die bariumhaltigen
Losungsreste  mit  technischer  Soda
neutralisiert und dadurch gleichzeitig geldste
Bariumionen in schwerlésliches
Bariumcarbonat umgewandelt.

Die ausgefallenen Niederschlage werden
abfiltriert und zu dem SammelgefaR E
(giftige anorganische Ruckstande, sowie
Schwermetallsalze) gegeben.

Das schwermetalifreie Filtrat kann
weggeschuttet werden.

Silberhaltige Reste Ag

Am Ende des Praktikums muR durch pH-
Messung und eventuellem Ansduern mit
Salzsaure HCI sichergestellt werden, dafR
der pH der Abfalliésung kleiner als 7 ist.

Beschriftung der Silber- und Bariumabfallfiaschen

anhangl 13Ag und Ba-Resteflaschen rtf




Anorganisch- qualitative
Analyse

Name:

Klasse:

Salzsdure-Gruppe: Ag*, Pb*

{1} 1-2 Mikrospatel Analysensubstanz in Salzséure, c(HCl) = 2 mol/L, I6sen {pH 1-2),
5 min im Wasserbad erhitzen und abkiihlen.

Bei Anwesenheit von Ag”, Pb** verbleibt ein weiker Niederschlag, der zentrifugiert wird.

|

|

> H>S-Gruppe und

restliche Gruppen

Niederschlag zweimal mit 2 mL heiem Wasser 2 min erhitzen,
PbCl, 16st sich, heiR abtrennen

Niederschiag
AgCl

i

waschen

mit NHz*H,0, c(NH-) = 2mol/L 16sen
nach Ansduern mit HNQO; erneute

Niederschiagsbildung

v

AgCl
Weift

E.: Silberabfille

Losung Pb**

]

L]

|

in 2 Proben teilen
Heife Losungen abkihlen

+5Tr. 5 %ige (NH,),S0, -Lésung

|

v v
(2) PbCl; PbSO4
Farblose Nadeln Wei
E.: Schwermetallhaltige E.: Schwermetallhaltige
Lésungen Lésungen

anhangl_14Salzsduregruppe




Anorganisch- qualitative
Analyse

Name:

Klasse:

Hinweise zur Salzsauregruppe (Ag’, Pb™")

Zu (1) : Nicht mehr Salzsaure, 2 mol/L, zugeben, als fir eine vollsténdige Fallung

nétig ist. Wenn nach Zugabe von 2 Tropfen Salzsaure keine Fallung zu beobachten
ist, keine weitere Salzsaure zutropfen.
Die Silber- und Bleiionen werden als Chioride gefallt und so von den restlichen

Gruppen abgetrennt.

Zu (2) : Die Fallung von Bleichlorid ist unvollstandig, bei geringen
Bleikonzentrationen kann sie ganz ausbleiben. Blei(ll) erscheint deshalb in der H»S-
Gruppe nochmals. Die Loslichkeit von Blei(ll)chlorid in Wasser nimmt mit steigender
Temperatur stark zu. Beim Erwérmen der Suspension der Chloridniederschlage 16st
sich Blei(ll)chlorid im Gegensatz zu Silberchliorid auf.

| Vorgehen bei
Gesamtanalyse:

1-2 Mikrospatel AS

1-2 Mikrospatel in 3-5 mL entmineralisiertem
Wasser oder einer geeigneten Siure I8sen

Rickstand verwerfen
oder Aufschluss
durchfiihren

Losung: (Ag", Pb*, Cu®, Bi*', sb™, sn*', Co”,
Ni¥", Mn™, Zn®, Fe®™ AI*", cr*, ca®, 8", Ba®",
Mg®, Na', K*)

Analytik der Salzsduregruppe

anhangl_14Salzsduregruppe



Cta-U

Entwurf

Untersuchung der Boden- und Wasserqualitét auf dem Ohlenhofgeldnde

Das zentrale Anliegen des Ohlenhofprojekis ist es, Natur in vieifaltiger Form in die Stadt
zurlickzuholen, sie als Medium zu nutzen, um Lermnprozesse, Kreativitst, Aneignungs- und
Entwickiungsmaglichkeiten sowie Verantwortungsbewuftsein auszulésen.

H.Oetsner und G.Schmiedt haben sich bereit erkisrt, sich an dem Projekt zu beteiligen. Im Rahmen
der Praktika ,Qualitative und Quantitative Analyse® wollen sie mit der Klasse CTA-U Untersuchungen
zur Boden- und Wasserqualitat des Ohlenhofgeléndes durchfiihren.

Wir betrachten das Ohlenhofprojekt als eine attraktive Maoglichkeit den Schiilern eine praxisnahe
Ausbildung zu vermitteln.

Die Untersuchungen sind nicht Selbstzweck, sondern die Ergebnisse werden von anderen bendtigt,
beachtet, sie miissen daher qualitativ gut und zuverigssig sein.

Beschreibung der geplanten Aufgabenstellungen:

e Ermittlung der aktuelien Boden- und Wasserqualitét auf dem Gelande

e Begleitung des Farmbetriebs durch ein langerfristiges Messprogramm um eventuelle
Verénderungen und Beeinflussungen der Boden- und Wasserqualitét bestimmen zu kénnen.

e Die Schiler der Klasse kénnen auf Wunsch anderen Schillern und Interessierten als Experten ihre
Ergebnisse vorstellen, sie in die Untersuchungsmethoden einfithren, mit ihnen Messergebnisse
austauschen und diskutieren.

e Zusammenarbeit mit anderen Gruppen des Ohlenhofprojekies
z.B. Zusammenarbeit mit der Berufsschulklasse fur Pferdewirte beim Thema ,Weidemanagement*
Zusammenarbeit mit Klassen, die die Schulgarien nutzen,

e Kontakte herstellen zum Niederséchsischen Landesamt fiir Bodenuntersuchung

Lernziele
Einfuhrung in Probenahmetechniken

Durchfiihrung folgender Untersuchungen:

anhang! 15Chlenhof Untersuchungskonzept.rtf



Name:

Anorganisch- quantitative
Analyse

Klasse:

lodometrische Chromatbestimmung

20 mL der Probeldsung werden in einen Erlenmeyerkolben pipettiert und mit destilliertem Wasser auf
150-200 mL aufgefllt. Dann werden 4 g NaHCO; und tropfenweise 10 mL 50 %ige Schwefelsdure
hinzugegeben. Nach Beendigung der CO.-Entwicklung (Schutzgas) werden 1,6 g KI, geldst in wenig
dest. Wasser und weitere 10 mL 50 %ige Schwefelsdure zugegeben. Die tiefrote Reaktionslosung ;
wird mit 0,1 molarer Na,S,0;-MaRldsung titriert bis sie nur noch hellgelb ist. Dann werden 10 Tropfen
einer 3 %igen Starke!osung zugesetzt und die tlefblaue Ldsung bis zum Farbumschlag nach BlaRk-
B!augrun titriert. '

_ Aufbereitung iodidhaltiger Losungen (z.B. aus iodometrischen Best immungen)

Die Losung wird in einem grofRen Becherglas unter Rithren tropfenweise mit 30 %igem H,0; verseizt
(Vorsicht: Schaumen!) um das lodid vollsténdig zu lod zu oxidieren. Man 1Rt tiber Nacht (nicht langer,
da sonst das lod wieder in L 0sung geht) mit einem Urglas bedeckt im Abzug stehen, saugt das
ausgefallene lod ab und pruft im Filtrat durch Zugabe von einigen Tropfen H->O, auf Volistandigkeit der
lodid-Oxidation. . ; ~
Das lod wird mehrmals mit Wasser gewaschen und in einem nicht gefetteten Exsikkator tiber
wasserfreiem CaCl, getrocknet. Zur weiteren Reinigung kann es sublimiert werden.
Das Filtrat, das noch etwas gelostes lod enthalt (gelbe Farbung), wird mit 1g pulverférmiger Aktwkohie
versetzt und geriihrt. Beim anschlieBenden Filtrieren muR ein farbloses Filtrat entstehen, das in den
Abfluk gegeben ward Ist das Filtrat noch gelblich, muR die Behandiung mit Aktivkohle wiederholt
werde'a ‘

Entg‘iﬁung von Chromatabfillen

Die Losung wird mit Schwefelsdure ungeféhr auf pH 2 gebracht und mit (berschiissiger FeSO.-
Losung versetzt, um das sechswertige Chrom zum dreiwertigen zu reduzieren.

Dann wird mit Natronlauge ein pH-Wert von 8-9 eingesteilt, 30 Minuten gerthrt und anschlieBend tber
Kieselgur filtriert. Das klare Filtrat wird auf Vollstandigkeit der Fallung geprift und kann dann in den
Ausguld gegeben werden.
Der Filterkuchen wird zu den Feststoffabfallen gegeben.

Die austitrierten Losungen der iodometrischen Bestimmungen werden ebenfalls mit Natronlauge auf
pH 8-9 gebracht, mit einem Teel6ffel pulverformiger Aktivkohle versetzt und kurz aufgekocht. Dann
wird tber Kieselgur filtriert.
Filterkuchen zu den Feststoffabfalien

Filtrat: Aufarbeitung zu lod (Siehe "Aufberextung iodidhaltiger Losungen")

anhangl 16 1lodometrie und Iodrecycling



Ver- und Entsorger-0 Umwelttechnik Name: ..o ‘

Datum: ...

Tonenaustauscher ; ,
onenaustauscher sind besondere, wasserunlosliche Kunstharze, die an die Molekllketten angelagerte lonen
enthalten. Sie konnen diese lonen gegen andere gleichgeladene lonen einer Losung, mit der sie in Kontakt
kommen, austauschen. ‘
Kationenaustauscher nehmen positiv geladene Metallionen auf und geben dafiir HsO-lonen in die Losung ab.
Anionenaustauscher nehmen Saurerest-lonen auf und geben dafiir Hydroxid-lonen, OH ,ab.
Mit lonenaustauschern lassen sich alle unerwiinschien lonen im Wasser entfernen. Deshalb hat das
lonenaustauschverfahren ein weites Anwendungsfeld gefunden. Mit ihm kann man Wasser enthérten, teure
Metalle w:edergewmnen oder besonders problematische Abwisser endreinigen.
Die lonenaustauscherharze werden in Form von wasserunloslichen Kunstharzkugeichen mit einem
Durchmesser von 0.3 bis 1,5 mm hergestellt. Sie haben eine Gelstruktur. Im Wasser quellen sie auf und sind
erst dann voll funktionsfahig. lhre Aufnahmekapazitat (Austauschkapazitat) fur lonen ist begrenzt. Sind alle
‘austauschbaren lonen ersetzt, muR man den lonenaustauscher regenerieren. Kationenaustauscher werden
meist mit einer Saure (z.B. Salzsdure) regeneriert, wihrend man fiir Anionenaustauscher meist Natronlauge
verwendet. Die lonenaustauscher von Geschirrspiilern werden aus Sicherheitsgriinden mit konzentrierter
Natriumchlorididsung regeneriert. ‘

Wasser mit
Fremdionen

Wasser ohne Fremdionen

i anhangl  17lonenaustauscher



CTA-O k ‘ Anorganisch-quantitative Aﬁaiyse Name: ..o, -

Komplexometrie, Ionenausiauscher ‘ Datumi:. e,

Bestimmung der Ca-Aufnahmekapazitit eines lonenaustauschers

Prinzip: .
in dem Versuch wird bestimmt, wieviele Calciumionen ein Gramm eines lonenaustauschers
~ aufnehmen kann. Dazu versetzt man eine Calciumlosung bekannter Konzentration mit einer genau
eingewogenen Menge lonenaustauscher und titriert den ungebundenen Rest des Calciums mit EDTA-
_MaRibsung.

Chemikalien: Zeolith A oder lonenaustauscherharze in der Natriumform (z.B. Amberlite iRC 718
oder Duolite ES 466), Calciumchlorid-Losung, 0,01 molare EDTA-MaRldsung, ~
Indikatorpuffertabletten, Ammoniaklosung w(NH;) = 25%.

Vorversuch: ;
Bestimmung des Calciumgehalts der Losung

I

e 20,0 mL der Calciumiosung werden in einen 300-mL-Erlenmeyerkolben pipettiert, mit dest.
Wasser auf ca. 100 mL aufgefiiiit und mit einer indikator-Puffertabletie versetzt. Nach dem
~ Auflosen der Tablette gibt man 1 mL Ammoniakiésung, w(NHs) = 25%, hinzu und titriert mit der
0.01 molaren EDTA-MaRldsung bis zum Farbumschlag von rot nach griin.
Calciumgehalt der Probelosung: mmol/20 ml  und mg/20 mi

Hauptversuch: Bestimmung der Aufnahmekapazitit

e 200mbL der Calciumltsung werden in einen 300-mL—Er§enmeyerko ben pipettiert, mit dest
Wasser auf ca. 100 mL aufgefiilit und mit etwa 250 mg genau eingewogenem {onenaustauscher
versetzt. Die Suspension wird 10 min. mit Siedestab gekocht, (damit der trockene
lonenaustauscher quillt und funktionsfahig wird) und nach dem Abkuhlen auf Raumtemperatur
filtriert. Eventuelle Calciumreste im Filterriickstand und Filter werden mehrmals mit wenig
dest Wasser in das Filirat gespuit.

® Daé Filtrat mit dem Waschwasser wird mit einer Indikator-Puffertabletie versetzt. Nach dem
Auflésen der Tablette gibt man 1 mL Ammoniakidsung, w(NH;) = 25%, hinzu und titriert mit der
0,01 molaren EDTA-MaBl6sung bis zum Farbumschlag von rot nach griin.

Auswertung: ~
e Berechnen Ste die Austauschkapazitit des lonenaustauschers in mmoi ca’’l g lonenaustauscher
und in mg Ca’ fg .

- Entsorgung
Die Versuchsreste sind oko!chsch unbedenkixch und kénnen in den Abﬂu(& geschuttet werden.

Aufgabe: : :
Die Aufnahmekapazitit eines lonenaustauschers betragt 27 mg Ca2+ /g
Berechnen Sie, wieviele Liter Wasser der Gesamtharte 1,28 mmol/L von

. a) 1g lonenaustauscher

b) 1 kg lonenaustauscher enthértet werden konnen.

anhangl 18Austauschkapazitit



; , f Name:
Anorganisch- quantitative
Analyse Klasse:

lodometrische Bestimmung von Chrom-Vi-lonen

Reaktion: Chrom-Vi-lonen (Cr04 , CnO, ") werden nach der Reaktronsgiefchung

Cr02 + 6 + 14H -ev > 2Cr3* + 3 + 7H20

mit Kaliumiodid zu Chrom-iil-lonen reduziert. Das entstandene lod wird dann mit Natr;umthxosulfat—
MaRlosung titriert.

b + 28,057 ———> 2I- + 8,05

Gerite: . J
20-mL-Volipipette, 50mL-Burette, 300-mL-Erlenmeyerkolben
Chemikalien:

Natriumthiosulfat-MaRisung c(Nazszoa) 0.1 moV/L, Kaliumiodid K|, Natnumhydrogencarbonat '
NaHC03, Schwefelsaure c(H,S0,) = 2,5 mol/L, Starkeldsung 1%

| Durchfiihrung:

te 20 ml der Probeltsung werden in einen Erlenmeyerkolben pipettiert und mxt destilliertem Wasser
auf 150 mL aufgefiillt.

e Dann werden 2 g NaHCOs und ca. 25 mL 2,5 mol/L Schwefelsdure hinzugegeben. Nach
Beendigung der CO.-Entwicklung (Schutzgas) werden 2 g Kl, gel6st in wenig dest. Wasser,
zugesetzt.

s Nach 5-10 Minuten Wartezeit wird die hefrote Reaktxonsiosung mi’t 0.1 molarer Na,S,05-
- MaRigsung titriert bis sie nur noch he%!gelb ist.

¢ Dann werden 10 Tropfen einer 1 %igen Starkelosung zugesetzt und die t:efblaue Losung bis zum
Farbumschlag nach BlaR-Blaugriin titriert.

Auswertung:

1. Informieren Sie sich tiber die Stoffdaten von Chrom-Vi-Verbindungen - R- und S-Satze,
Wassergefahrdungsklasse, Enisorgung ‘

2. Weshalb ist die austitrierte Losung leicht blaugriin? Wie wird sie entsorgt?
Wie wird die nicht bendtigte Probeldsung entsorgt?

3

3. Begriinden Sie, weshalb man vor der Titration Natriumhydrogencarbonat zu der Probelosung
hinzugibt.

4. Weshalb setzt man die Stirkelosung erst gegen Ende der Titration zu?

5. Berechnen Sie von der Probelésung die Stoﬁmengenkonzentréﬁon c(CrZC)yz) in mol/L und die
Massenkonzentration 3(6!’2072) in mg/L.

anhang1_19chromatbestimmung iodométrisch




Thema: Reduzierung des Kaliumiodid-Verbrauchs bei iodometrischen Ti

rationen

Wieviel Kaliumiodid-Zusatz ist bei der iodometrischen Bestimmung von KIO,

Durchfithrung:
Die Schuler d
sie zur Bestin

 Arbeitsanleitung)
Gegebene Losung:

s Praktikums titrierten alle 25 mL
wing jeweils unterschiedliche

notwendig?

einer gegebenen Ka

umiodat-Losung, wobei

[en

gen an Kaliumiodid

hinzufiigten. (Siche

3,7807 g/L Kahunuodat-Losung Sollwert der Bestimmung 94,5 mg KIO; pro 25 mL Probe

|
g Ki-Zugabe 06&075 1 1,4 2
KIO3Einwaage | 945 94 5 94,5 945
KIO3 gefunden 92,31 92,64 94.45 94.45
Abweichung in % 23 -1.76 0,05 0.05
Ergebnisse:
Notwendiger Kaliumiodid-Zusatz
0.60 0,80 1.00 1,20 1,40 1,60 1,80 200
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o .
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A 050
i b /J/
w /
a —1,@3 B . //
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e -1,50+ //
h -
: -
: 20 ///_/
'
2, j&i
o Ki-Zusatz

In der Literatur wird meistens ein Zusatz von 2 g Kaliumiodid angegeben.

Aus dem Diagramm ist ersichtlich, daf fir eine genaues Titrationsergebnis nur zwischen 1,4
und 1,0 g KI notwendig sind.

Der KI-Verbrauch kann also um gut 25% reduziert werden.
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BTA-U ‘ , Botanisches Praktilum Nome . ...

Bestimmung des Boden-pH-Wertes

Der Boden-pH-Wert kann nicht so einfach definiert werden wie der einer wassngen Losung, da es sich um
den pH-Wert eines Gleichgewichtes zwischen fester Phase und Wasser handelt. Trotzdem ist der pH-Wert
die am haufigsten gemessene GroRe in der Bodenanaiyse ,
Der eigentliche Zweck der Bestimmung des Boden-pH-Wertes liegt nicht in der Feststellung, ob der
Boden sauer oder alkalisch ist, sondern darin, daR man Informationen uiber die Verfugbarkeit der ‘
verschxedenen Elemente erhalt. Dazu gehort der Basenzustand, das sind die austauschbaren Anteile von
Mgﬁ+ K’ und Na’ relativ zur austauschbaren Acxdﬁat

Wie beeinflusst der Boden- pH-Wert den Boden und bodenabhangtge Lebewesen? ‘

Nahezu alle Boden weisen pH-Werte zwischen 5 und 8 auf. Elemente wie Zink, Kupfer, Mangan und E:sen
sind in sauren Boden mobiler, wobei bei sehr niedrigen pH-Werten bereits toxische Konzentrationen
bestimmter Elemente (z.B. Aluminium) auftreten konnen. Aluminium- Uberschuss beeintrachtigt und
deformiert die Wurzeln und behindert das Wachstum der ganzen Pflanze. Ein zu hoher pH-Wert kann .
andererseits zu Spurenelement-Mangel fihren. Die mikrobielle Aktivitat ist ebenfalls sehr stark vom pH-Wert
abhangig.

Die pH-Messung des Bodens kann nur in gut feuchtem Boden erfolgen. Normalenweise erhoht sich der pH-
Wert durch die Zugabe von Wasser. Es entsteht eine Salziésung, deren Konzentration sich bei weiterer
Zugabe von Wasser verringert. Ebenso verringert sich die Konzentration der Kohlensdure, die sich aus dem
von Lebewesen ausgeschiedenen Kohlendioxid und Wa bildet. ‘ .
Ein weiterer sehr wesentlicher Faktor, der die Messung eines Boden-pH-Wertes kompliziert, ergibt sich

_ durch die Ausbildung einer elekirischen Doppelschicht, die die suspendierten negativ geladenen
Bodenpartikel umgibt. Die negativ geladenen Bodenpartikel zieht eine Schicht von positiv geladenen lonen
an, die sich ihrerseits mit einer weiteren Schicht von negativ geladenen lonen umgibt. Die Konzentration
freier lonen ist daher in LOsung geringer, als man eigentlich erwarten sollte. Diese adsorbierten lonen lassen
sich jedoch freisetzen, wenn man die Bodenprobe mit einer relativ konzentrierten Kalium- oder
Calciumchlorid-Losung anrithrt. Die Bodenpartikel verhalten sich also wie ein lonenaustauscher.

Durch die Festlequng des Verhaltnisses Boden zu Salzlésung und die Dauer der Einwirkung lassen sich
reproduzierbare und vergleichbare Resultate erhalten. Bei der Angabe eines Boden- pH-Wertes sind diese
Daten jeweils mitanzugeben.

Bei einer gebrauchlichen Standardmethode (nach LUFA) werden 10 g luftgetrockneter Boden mit 25 mL 0,01
M Calciumchloridiosung versetzt und geschiittelt. Nach frithestens 30 min. erfo!gt dann die Messung des pH-
Weris. ; ,

s Versuch: Bestlmmung des Boden-pH-Wer!:es

_ Uberprufen Sie die genannte Standardmethode, indem Sie 10 g einer Bodenprobe mit 25 mL O, 01 M CaCIQ-
Losung versetzen, auf emem Schuttelgerat schiitteln und in Abstanden von 10 Minuten (60 min. insgesamt)
den pH messen.
In einem Parallelversuch versetzen Sie 10 g des gleichen Bodens mit 25 mL destilliertem Wasser anstelle
von CaCl-L6sung und verfolgen ebenfalls in Abstanden von 10 Minuten den pH-Wert.
Interpretieren Sie die Messwerte.

Fragen:

1. Manchmal wrrd Waldboden mit Magnesiumsulfat und/oder Kaliumchlorid gediingt. Welche
Nebenwirkungen hat diese Ma{&nahme? Hinweis: Denken Sie an den Versuch zur Messung des Boden-
pH.

2. Kann man die Saurefre:setzur\g in Boden durch Zusatz von Kalk (Calciumcarbonat CaCOs) abfangen?
Beachten Sie die Loslichkeiten der Diingesalze und von Calciumcarbonat.

anhangl 21BodenpH




Name:

7 Organisch-chemisches
‘S)C:_-!L%EN;m Pral(tikum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Erzeugung, Messung und Regelung von Temperaturen

Geréte: 100 mL-Zweihalskolben, Kugelkiihler, Wasserbad, Pilzheizhaube,
verschiedene Thermometer: Quecksilberthermometer, elekir.
Temperaturmessfihler, Stockthermometer

Durchfihrung;

1. Bauen Sie eine RickfluBanlage auf.

2. Es werden verschiedene organische Flissigkeiten
a) im Wasserbad
b) mit der Pilzheizhaube erhitzt.

a) Im Wasserbad
Es werden 50 mL einer organischen Flussigkeit in einen 100 mL-Rundkolben gegeben und
bis zum gleichmaRigen Sieden erhitzt.

Aufgaben: ,
Notieren Sie jede zweite Minute die Temperatur des Heizbades und der Fllissigkeit im

Kolben.

Beachten Sie, daf der Temperaturunterschied zwischen Bad und Flissigkeit im Kolben
mdglichst gering bleibt.

Tragen Sie die Werte in ein Diagramm auf Millimeterpapier.

Bestimmen sie durch Auslitern den Kthiwasserbedarf.

b) Mit der Pilzheizhaube

Erhitzen Sie mit der Pilzheizhaube eine org. Fliissigkeit mit einem Siedepunkt unter 100°C
bei Schaltstufe 2

1. bei Reglerstufe 3 bis keine weitere Temperatursteigerung feststellbar ist und

2. bei Reglerstufe 7 bis zum konst. Sieden.

Aufgaben;
Notieren Sie jede zweite Minute die Temperatur der Flissigkeit im Kolben.

Tragen Sie die Werte in ein Diagramm auf Millimeterpapier.
Bestimmen sie durch Auslitern den Kiihlwasserbedarf.

Auswahl der geeigneten Flussigkeit

Welche der folgende org. Flussigkeiten sind unter toxischen Gesichtspunkien fir die
Versuche am besten geeignet:

Benzol, Tetrachlorkohlenstoff, 2-Propanol, Diethylether, Ethanol
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Organisch-chemisches
Praktikum

Name:

Klasse:

Betriebsanweisung

Thema:

Erzeugung,Messung und Regelung von Temperaturen

1. Umgang mit geféhrlichen Stoffen

Stoffname Gefahrenbezeichng. |R.-u. S-Sétze MAK VbF
Sym.
Benzen F,T | Entzindlich, gifig | R45-11-48 23/24-25 S 53-45 Cancer. | Af
Tetrachlorkohlenstoff TN Giftig, umweltgefahriich | R23/24/25-40-48/23-59 S 23-36/37-45 65
2-Propanol F Entzlindlich R 11 87-18 980 B
Ethanol F leichtentzOndlich | R11 57-16 B
Diethylether F leichtentzlindlich | R12-19 $9-16-29-33 1200 | A1

2. Sicherheitsmafinahmen

Stoffname Brande I8schen mit | Erste Hilffemafnahmen bei Kontakt mit
Haut Auge

Benzen CO,-Lisscher Wasser Wasser
Tetrachiorkohlenstoff Wasser Wassar
2-Propanol Wasser Wasser Wasser
Ethanol Wasser Wasser Wasser
Diethylether COy-Loscher Wasser Wasser
3. Stoffkonstanten
Stoffname Physikalische Stoffkonstanten

{g/mol) Fp (°C) Kp (°C) |np Dichte{g/mL)
Benzen 78,11 79-81 1,5000 0,88
Tetrachiorkohienstoff | 153,82 76-77 1,59
2-Propanol 60,10 81-83 0,78
Ethanol 481 78 0,79
Diethylether 74,12 34-35 0,71
4. Entsorgung/ Aufbereitung
Produkt / Abfall Sammelgeféﬂ
Anhang?_ 1HelzMess.rif 273




Hinweise fiir den Lehrer:

Den S. stehen verschiedene organische Fliissigkeiten fiir diesen Versuch zur Auswahl. Fir diese
Flissigkeiten wurden bereits in der vorherigen Unterrichtseinheit Betriebsanweisungen erstellt. Daraus
sollen die S. die Stoffdaten dieser Fliissigkeiten entnehmen. Anhand der Stoffdaten kdnnen die S.

dann die fiir diesen Versuch geeigneten Fliissigkeiten vorschiagen. Es sind Ethanol und 2-Propanol.

Die S. bauen erstmalig eine Riickflussanlage auf. Fiir den Aufbau sind folgende Erkldrungen not-
wendig:

- richtige Stellung des Stativs

- richtiges Anbringen der Kiemmen und Muffen

- Klammern der Anlage

- Erkldrung der Normschliffe

- Fetten der Anlage

- Verwendung der Siedesteine

- Anschluf} der Kithischlduche

- Kugelkiihler, Dimrothkithler und Schlangenkiihler erkldren und von den S. zeichnen lassen

Zu Versuch a:

Das Heizen in Versuch 1 erfolgt mit dem Wasserbad. Zur Temperaturmessung werden

hier der Temperaturmessfiihler ( im Zweihalskolben) und ein Thermometer { Wasserbad) verwendet.
Die Schiiler sollen die Kithiwassermenge durch Auslitern bestimmen.

An einem Labortisch werden die Kithler hintereinander geschaltet. An dem anderen Labortisch werden
die Anlagen einzeln gekiihlt. Die Kithlwassereingangs- und die Kithlwasserausgangstemperatur ist
jeweils zu bestimmen. Die jeweiligen Kithiwassertemperaturen und Kithlwassermengen werden
miteinander verglichen.

Fiir diesen Versuch wird Ethanol verwendet.

Der Alkohol wird bis zum Sieden erhitzt. Die Temperaturverinderungen werden alle 2 Minuten
notiert. Die MeBwerte werden im Protokoll als T-t Diagramm wiedergegeben.(T als Y-Achse).

Zu Versuch b:

Das Heizen in Versuch 2 erfolgt mit der Pilzheizhaube. Die Funktionsweise und die Heizkreise

der von uns eingesetzten Heizhauben ist zu erkldren. Dafiir ist das Informationsblatt des Herstellers
geeignet (sieche Unterlagen).

Die Bedeutung des Netzreglers ist zu erkléren.

Die Riickflussanlage ist wie in Versuch 1 aufzubauen. Fiir die Temperaturmessung im Zweihalskolben
wird ein Stockthermometer eingesetzt.

Fiir den Heizversuch wird 2-Propanol verwendet. Die Flitssigkeit wird bei Heizstufe 2 und Heiz-

stufe 7 bis zum Sieden erhitzt.

Die Mefiwerte werden wie in Versuch 1 graphisch ausgewertet.

Die Protokollfithrung ist hier ausfithrlich zu besprechen.
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Name:

A 47 Organisch-chemisches
‘SCHl:!LZENkTRUiVI . : Prak i um Klasse:

| Versuchsbeginn: Versuchsende: , Protokollabgabe:

hema: Destillation

Aufgabe': Trennung eines Ethanol/n-Butanol-Gemisches Uber eine
Normaldestillation

Chemikalien: Ethanol, n-Butanol

Gerate: Destillétionsanlage, MeRzylinder 25 ml u. 50 mi, 3 Spitzkolben, Refraktometer

Durchfihrung:
Arbeitssicherheit: Erstellen Sie ein Betriebsanweisung

In eine 100 mi Destillationsapparatur werden 50 ml des zu trennenden Gemisches
gegeben. Das Gemisch erhitzt man so, daR die Destillationsgschwindigkeit etwa
2 Tropfen pro Sekunde betragt.

Bei 82°C wird die Vorlage gewechselt und das Volumen des Destillates bestimmt
( 1. Fraktion).

- Dann wird bis 110 ° C weiter destilliert. Hier wird die Vcrlage wieder gewechselt
und die Destillatmenge bestimmt

(2. Fraktion).

Die letzte Fraktion ist das zw:schen 110°C und 118°C ubergehende Destillat

( 3. Fraktion).

Die im Kolben verbleibende Menge ist der Destmatlonsruckstand Auch dieses Volumen
ist zu bestimmen.

Reinheitsﬂbergrufung :

Es sind folgende Brechungsindices zu bestimmen:
a) von der Ausgangsmischung,
~ b) von allen Fraktionen,
¢) den Reinsubstanzen.

Auswertung:

1. Bestimmen Sie das Volumen der verschiedenen Fraktionen
2. Nehmen Sie dieTemperatur in Abhangigkeit von der Zeit auf
3. Zur Beurteilung der Reinheit der Fraktionen werden die ermxttelten Brechungsmdsces mit
denen der Reinsubstanzen verglichen. \
4. Wie grof ist der Destillationsverlust?

Entsorgung:

Alle Fraktionen und der Destillationsriickstand: Vorratsflasche (Ethanol / n-Butanol )
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ame..

A » Organisch-chemisches
E)C;_-IULZENTREUM Pfaktikum ; Klasse:

RIE

Protokollabgabe:

0)

Versuchsbeginn: | Versuchsenad:

Thema: Rektifikation

Aufgabe: Trennung eines Ethanol/n-Butanol-Gemisches iiber eine
Gegenstromdestillation ( Rektifikation)

Chemikalien: Ethanol, n-Butanol -

Geréate: Destillationsanlage, Vigfeuxkoionne

Durchfiihrung:

In die fiir die Normaldestillation verwendete Apparatur wird eine Vigreuxkolonne
eingebaut. Dann werden wie im Versuch Destillation 3 F raktionen enthommen.

Bei 82°C wird die Vorlage gewechselt und das Volumen des Destillates bestimmt
( 1. Fraktion).
Dann wird bis 110 ° C weiter destilliert. Hier wird die Voriage wieder gewechselt
und die Destillatmenge bestimmt
(2. Fraktion).

Die letzte Fraktion ist das zw1schen 110°C und 118°C Ubergehende Destillat

( 3. Fraktion).

Die im Kolben verbleibende Menge ist der Destillationsriickstand. Auch dieses Volumen
ist zu bestimmen. _

Reinheitstberpriifung:

Die Reinheit der Fraktionen werden Uber die Brechuhgsindices bestimmt.

Auswertung:

1. Das Ergebnis wird wie in dem vorhengen Versuch (Destillation) beschrieben graphlsch
dargestelit. .

2. Vergleichen Sie die Ergebnisse der Normaldestsl!atmn und der Rektifikation
hinsichtlich der Trennwirkung miteinander.

3. Wie groR ist der Destillationsverlust?

Entsorgung:

Alle Fraktionen und der Destillationsriickstand: Vorratsflasche (Ethanol / n-Butanol )
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Hinweise flir den Lehrer:
Fir die Herstellung des Ethanol / 1-Butanol-Gemisches (n(EtOH) n(BuOH) = 1:1) werden fir
100 mL Gemisch. 38 /4 mL Ethanol und 61,6 mL Butanol gemischt.

Folgende Grundlagen werden mit den Schiilern besprochen
Destillation als ein Verfahren zur Trennung von zwei oder mehr flissigen Komponenten

Der Dampfdruck einer Fluss;gkelt .

Die Siedetemperatur einer Flussigkeit

Dampfdruckkurven eines idealen Flussgkeitsgemisches

Der Brechungsindex als Stoffkonstante zur Reinheitsbestimmung und identiﬂzxerung

Aufbau einer Destillationsapparatur

Funktionsweise eines Refrakiometers

Noob oWl -

Im Anschluss an die Rektifikation werden die Ergebnisse der Normaldestillation und der
Rektifikation hinsichtlich der Trennwirkung miteinander verghchen

Aufbau der Apparatur:

Bestandteile der Dest(ltatxonsanlage erklaren: 100 ml Rundkolben, Dest.-Aufsatz,
LiebigkUhler, Vaccumvorstofs Spitzkolben (25 mi u, 50 ml), Schiiffthermometer bis 150°C

Befestigung:
Auf richtiges Anbringen der Klemmen ,Muffen und Klammem achten

Kuhlwasserverbindungen der Anlagen

Wahrend des Praktikums Reglerstellung prufen ( unterschiedliche Heizleistungen der
Hauben). _
Umgang mit dem Refraktrometer erklaren. Ubungsmessungen mit Wasser, unter Anleitung
des Lehrers. ~ ‘ _

Entsorgung:
Die Fraktionen in die Ursprungsﬂasche zuruckgeben
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Name:

Organisch-chemisches

ac#téL%‘EEN‘;kg;r} : . ‘ Praktikum k Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: - k Protokollabgabe:
Thema: Wasserdampfdestillation

Aufgabe: Wasserdampfdestillation von Drogen
Chemikalien: Benzin

Gerate: Kupferkanne, Heizplatte, Sicherhettsstelgrohr 1000 mL- Zweihalskolben,
Pilzheizhaube, Reitmayeraufsatz, Liebigkuhler, VorstoB, Vorlage

Drogen: Anis, Kamille, Pfefferminz, Piment, ,Lavendek!,‘ Zimt, Kimmel, Muskat. |

Durchfihrung:

Bauen Sie eine Apparatur zur Wasserdampfdesti!lation auf.

in dem 1000 mL- Zweihalskolben werden 20 -40 g Drogen eingewogen, mit 350 mL Wasser
versetzt und der Destillationskolben erhitzt. Aus dem Dampfentwickler wird ein kraftiger
Dampfstrom in den Kolben geleitet. Die Wasserdampfdestillation ist beendet, wenn das
Destillat klar, farblos und homngen ist. ; -

Aufarbeltung
Nach der Destillation wird das Destillat mit 2 * 25 mL Benzin (60-90°C) extrahlert getrennt

und iber NaySO4 oder CaCly getrocknet.

Das Extraktionsmittel wird durch Destillation entfernt und in einer Flasche zur
Wiederverwendung gesammelt

Auswertung:

Bestimmen Sie die Masse an atherischem Ol durch Differenzwagung des Kolbens.
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Hinweise fiir den

Lehrer

1. Wasserdampfdestillation

Bedingungen fir die Wasserdampfde

U3

Nichtmischbarkeit der Substanz mit Wasser
und Zersetzung der Substanzen

Hoher Siedepunkt

Theoretische Voraussetzungen :

Unterschiede mit Hilfe der Dan
Wasserdampfdestillation erkldren.

Durchfihrung:

Die Dampfkanne z

Wasserstand im D

illation kldren :

npfdruckkurven einer Normal- und einer

ur Halfte mit Wasser fiille

und aufheizen

astillationskolben kennze

chnen

_ Vorheizen des Destillationskolbens ; Heizung dann ausstellen

2. Extraktion des Destillates

Theoretische Vora

ussetzungen

,Diskontinmerlic\he Extraktion
Haufiges Aussschutteln mit kleinen Mengen
Herauslésen als ein einmaliges Ausschiitteln mit der Gesamtlosemittelmenge.

im Scheidetrichter bewirkt ein effektiveres

Das Trocknen der organischen} Phase erfolgt durch UbergieRen von Calciumchlorid im

Faltenfilter.

Anhang2. 2 2H20Dampf.rif
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, ’ Name:
Organisch-chemisches
‘SJC_:_J!{L%EEN;REU;’: Praktikum : Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: _ Protokollabgabe:

Thema: Extraktion

Aufgabe: Extraktion von Fetten, fetten Olen und Farbstoffe im Soxhletapparat

Geréte: 250 mL- Einhals‘koiben, Soxhlet mit Kihler, Extraktibnshﬁlse, Rotationsverdampfer

Chemikaﬁen: Petrolether, Ethanol, 96%, Ammoniak,25% Seesand

Extrakttonsmatenal | Losemittel:

ca.15-20 g Haselnusse Kakao, Nelken oder Leinsamen Petroleumbenzin

ca. 5 g Schildiause Ethanol/Ammoniak(90/10)
ca. 10 g Krappwurzel Ethanol/Ammoniak(90/10)
Durchfiihrung:

- Bauen Sie eine Soxhletapparatur auf.

Zerkleinern Sie das zu extrahierende Material mit Sand in der Reibschale und fiillen damit zu
zwei Dritteln eine gewogene Extraktionshlse, die nach der Fullung wieder gewogen wird.

Die Extraktionshulse wird in den Mittelteil der Apparatur gestellt; sie muB so lang sein, dass
ihre Offnung hoher liegt als das Knie des seitlichen Heberrohres.

Wiegen Sie den leeren und trockenen 250 mL-Einhaiskolben.

Der Kolben wird mit 150 mL Lésemittel gefilit und zum Sieden erhitzt. Es wird nun eine
Stunde extrahiert oder 14t das Losemittel 15 mal im Soxhlet abhebern.

Aufarbeitung:

Die Hauptmenge des Lésemittels wird nach der Extraktion im Rotatiohsverdampfer
abdestilliert. Der mit Ol gefullte Kolben wird gewogen.

Auswertung:

~ Bestimmen Sie den Massenanteil(w).
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'Hinweise fiir den Lehrei" Extraktion

Zu vermlttelnde theoretische Grundlagen:
1. Unterschiede zwischen diskontinuierlicher und kontmmerhcher Extraktson

aufzeigen

2. Besprechung der Soxhletapparatur
 Hinweis: Die Schliffe der Apparatur miissen entfettet sein
3. Anwendung und Bedienung des ROtc tlonsverdampfer zur Wiedergewinnung der

eingesetzien Losemittel.

Durchfihrung:

Alle Substanzen sind vorher zu mérsern.
Fur die zu extrahierenden Substanzen werden fo!gende Lésungsmittel verwendet:

Haselnlsse,

Petrolether

Leinsamen, Petrolether

Krappwurzel, Pet
Kakao, Petrolether

Petrolether

Schildlause, Ethanol/ Ammoniak (3:1)

Folgende Werte sind zu erreichen:

Haselnisse
Leinsamen
 Krappwurzel
Kakao

_ Schildlause

Zur Beurteilu

35%
35 %
26%
30%

ng der eigenen Ergebnisse sollen die Schuler Literaturwerte verwenden.

Die Losungsmittel tber den Rotationsverdampfer zu entfernen.
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Name:

AL | ~ Organisch-chemisches
SCHULZEN;‘IRUM Praktikum Klasse:

Ui iR

Versuchsbeginn: . Versuchsende: | Protokollabgabe:

Thema: Vakuumdestillation

Aufgabe: Destillation von Benzoesaureethylester unter Vakuum

Gerate: 100 ml 1-Halsrundkolben NS29, Destillationsaniage mit Claisenaufsatz NS29 und
Vakuumvorstefs Spitzkolben, Thermometer, Sledekapmare Manometer

Chemikalien: Benzoesdureethylester

Arbeitssicherheit ,
Erstellen Sie eine Betriebsanweisung

Durchfithrung:

Bauen Sie eine Vakuumdestillationanlage standfest und spannungsfrei auf.

_ Die fir die Destillation notwendige Siedekapillare ist herzustellen und vor dem Einbau in dle

Anlage auf Eignung zu Gberprifen.

Es werden 50 mL Benzoesaureethylester in den Kolben gegeben, das Vakuum angelegt und die

Warmequelle eingeschaltet. Destillieren Sie ca. 25- 30 mL Ester mit einer Tropfgeschwmdlgkelt von
1-3 Tropfen /Sekunde.

Entfernen Sle die VWarmequelle und belften Sie dle Anlage langsam nach ca. 3 min.

Reinheitstberprufung

Von dem Ester ist vor und nach der Destillation der Brechungsindex zu bestimmen.

Entsorung

Der destmier{e Ester wird in die Vorratsflasche zur Wiederverwendung zurlickgegeben.
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Hinweise fiir den Lehrer:

Vakuumdestillation

Die theoretischen Grundlagen flr die Vakuumdestillation sind vorher im Theorieunterricht
zu behandeln.

Durchfiihrung:

Die Siedekapillaren zuerst von den Schilem anfertigen lassen und vor dem Einsetzen auf
ihre Verwendbarkeit Gberprufen. Fur Schilerinnen, denen das Ziehen der Kapillare nicht
gelingt, soﬂten aus Zeitgriinden vorgefertigte Kapillaren bereitgehalten werden.

Mit den in der Schule tblichen Wasserstrah!pumpen ist ein Druck von etwa 30 hPa zu
erreichen.
Fur den verwendeten Ester liegt der Siedepunkt dann bei 80°C.

Anhang2. 2. 4Vacuumdest.rif
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 Name:
Organisch-chemisches
scHuLZENTRUN Praktikum | Klasse:
Versuchsbegz‘m ; Versuchsende: ’ Prorokollabgabe:

o

Thema: Umkristallisation

1.Aufgabe: Bestimmung der Lésungsmittelmenge

Geréte: Bunsenbrenner,7250 mL Becherglas, Pateurpipette, groRes Reagenzglas

Chemikalien: Acetylsalicylsdure(ASS), Adipinsaure, Sulfanilsure, Benzoesaure

Arbeitssicherh eit: ,
Erstellen Sie eine Betriebsanweisung

Durchfﬂhrung:

Von zwei der oben aufgefihrten Chemikalien ist die optimale Losungsmittelmenge zu bestimmen.
Gruppe |: ASS Lgsungsmittel Wasser und Wasser/Ethanol(2:1); Adipinséure Losungsmittel Wasser
Gruppe lI: Sulfanilsaure L 0sungsmittel Wasser; Benzoesaure Lésungsmittel Wasser

In einem Becherglas kochendes Wasser bereit halten
1 g der Substanz wird in ein Reagenzglas gegeben.
Diese Reagenzglas wird in das kochende Wasser gehalten. Mit Hilfe der Papette wird dann in 1mL
Schritten das heille Wasser zugeflgt, bis die Substanz vollstandig gelost ist.

Aus der Losungsmittelmenge fur 1g kann dann die Menge fiir die. Gesamitsubstanz errechnet
werden.
Etir die Umkristallisation werden dann der ermittelten Menge 10 % aufgeschlagen.

Entsorgung:

Die Substanzen werden getrennt in Becherglasem gesammelt und anschlieRend bis zur Trockne
eingeengt: Sammelgefal C

2;Aufg‘abe: Erstellung eines Lﬁsﬁchkeitsdiagfamms

Durcﬁfﬂhrunq:

In der Anlage finden Sie Ldslichkeitstabellen.

Mit den Werten der beiliegenden Léslichkeitstabellen erstellen Sxe die Loshchkeltsdlagramme von
a. Phtalsaure/ Oxalséure und

b. Benzoesaur/Sulfanilsaure.

Die Temperatur ist auf der X-Achse einzutragen.

Welche Aussagen sind beziiglich einer Umkristallisation aus den Diagrammen abzuleiten?
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: Name:
147 Organisch-chemisches _
at%_itéL%tzEN;Rg_;n Prakﬁkum : Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Umkristallisation

1.Aufgabe: Umkristallisation von verunreinigter Adipinsaure

' Gerate Magnetruhrer Pilzheizhaube, Rﬂckﬂu&kuhler Rundkolben, Nutsche, Biichnertrichter

’ Chemikahen Verunreinigte Adipinséure , Aktwkohle

Durchfuhrung:

10 g verunreinigte Adipinsaure sollen unter Vemendung von Aktivkohle umkristallisiert werden.
in einem 100 mL Rundkolben wird die zur Umkristallisation notwendige Wassermenge vorgelegt.
Nach dem Eintragen der Adipinsgure wird auf 100 ° C erhitzt.

Die siedende L&sung wird auf etwa 80°C abgekiihlt, ca 1 g Aktivkohle hmzugefugt und 5 Min.
nachgeruihrt. Die Losung wird nochmals kurz aufgekocht und anschlieBend durch einen
vorgewarmten Trichter mit Faltenfilter filtriert.

Das Filtrat der Umkristallisation wird unter Rithren auf 20 °C abgekuhlt und die ausgefaliene
Adipinsaure abgesaugt. ,

Die Adipinsaure wird darm bis zur Massenkonstanz getrocknet (ca. 3 Stunden)

Als Ergebnis wird die Ausbeute an gereinigter Adipmsaure in Gramm und Prozent bezogen auf den
Emsatz an verunrelmgter Adlpmsaure angegeben.

Die Mutterlaugen werden in emem Becherglas gesammeit und bis zur Trockene eingeengt
Sammelgefil C

Die Aktivkohie wird tiber den Hausmiill entsorgt.

Die gereinigte Adipinsaure wird in die Vorratsflasche zuriickgegeben.
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- Hinweise fiir den Lehrer: Umkristallisation | und Il

1. Theoretische Grundlage

Folgende Punkte werden angesprochen: '
Die Begriffe polares und unpolares L6semittel werden im Theorieunterricht erklart.

Keine chemische Reaktion mit der zu reinigenden Substanz.
Die Loslichkeitskurve soll steil verlaufen.

Die Verunreinigung soll entweder nicht ioshch sein oder beim Abkiihlen und Auskristallisieren der
reinen Substanz in Losung bleiben.

Siedepunkt des L ésemittels soll 10 bis 15° C unterhalb des Schmelzpunktes der Substanz hegen

{ Verhinderung, dass die Substanz als Ol abgeschieden wird). .
Von Bedeutung ist die Regel : ,Ahnliches I8st sich in Ahnlichem®

Fur die Umkristaliisation von orgamschen Stoffen kommen die Lésungsmittel Ethanol und Wasser in
Betracht.

2. Durchfthrung

2.1. Von zwei der folgenden Substanzen sollen die Schiler die glinstigste Wassermenge zur
Umkristallisation ermitteln (s. Arbeitsanweisung). ,

Verbrauch in mL fiir 1 g der Substanz

Acetylsalicylsaure ( 5 mL Wasser/Ethanol 2: 1)

Sulfanilsdure ( 16 mL Wasser)

Adipinsaure ( 3,5 mL Wasser)

Benzoesaure (16 mL Wasser)

2.1.1. Auswertung ; ;
Durch die Verwendung von Wasser und dem Wasser/Ethanol Gemisch flr die Losung von ASS wird
die Auswirkung der unterschiedlichen Polaritat deutlich gemacht.

Die experimentellen Ergebnisse sammeln und im Praktikum besprechen. Bei schlechten Ergebnissen
die Loseversuche wiederholen lassen , auf mégliche Fehlerquellen bes der Durchfuhrung hinweisen

2.2. Bedeutung der Loslichkeit von Stoffen lber einen Temperaturberetch for che Umkiistallisation
Die Schiller erhalten L &slichkeitstabellen (Literatur: Chemikerkalender).

Mit Hilfe dieser Loslichkeitstabellen erstellen die Schiller zwei Loshchke!tsdlagramme von

a. Phthalsdure/ Oxalsaure und

b. Benzoes&ure/Sulfanilsaure.

~ 2.3. Umkristallisation einer verunreinigten Adipinsaure (s. Arbeitsanweisung)
Mogliche Fehlerquellen: ‘ o
~ Hemmung der Kristallisation durch Schiifffette, Losemittel niemals tber gefettete Schiiffe gieften
Kurz aufkochen, Gefahr der Oxidation durch gelosten Sauerstoff

Adsorbentien diirfen nicht in siedende oder (berhitzte Losungen gegeben werden (Siedeverzug)
Filtration des Kristallbreis:

Filter mit Losemittel anfeuchten und andriicker '
Unterdruck verringern und Kristallbrei von der Mitte auf den Filter bringen
Nach Aufbringen des Breis entstehende Risse mit Glasstopfen zudrlcken
Waschen: ‘ -
Vorsichtig den Unterdruck vermindern und Vakuumschlauch l6sen

(Filter darf nicht von der Nutsche abgelost werden)

Anteigen des Kristallbreis mit dem Waschmittel, dann scharf absaugen.
Filterkuchen auf Tonplatte oder Uhrglas geben und Filterpapier entfernen.

Mutterlauge und Waschflussigkeiten am Rotationsverdampfer e_mengen.
Umbkristallisation wiederholen mit reduzierter Solvensmenge.
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Filtration der Verunreinigunge

Glastrichter (erwdrmen) oder Plastiktrichte

Mit Faltenfilter durchfthren.

n (A-Kohle)

r mit kurze

m Auslaufstutzen (Pulvertrichter) verwenden.

Die Losung heiB filtrieren, sonst erfolgt die friihzeitige Kristallisation.
Die gekornte Aktivkohle (1,5 mm Kornung) vor der Verwendung morsern.
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_
Name:
A7  Organisch-chemisches
;{s)cyag%;;«;x% Pr: aktlkum Klasse:
Versuchsbeginn: ; Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Bestimmung der Schmelztemperatur

Aufgabe: Bestimmung der Schmelztemperatur einer reinen Substanz

Gerate: Schmelzpunktsbestimmungsapparat (Gallenkamp), Glaskapillare, Glasrohr(Fallrohr), Morser
und Pistill, Uhrglas

Chemikalien: Behzoeséure, Adipinsdure

Durchfihrung:

Arbeitssicherheit:
Erstellen Sie eine Betriebsanweisung

Jede Arbeitsgruppe bestimmt die Schmelztemperatur der Benzoesaure und der Adipinsaure.

Dazu wird die zu priifende trockene Substanz in einem Morser pulverisiert und in eine an einem Ende
zugeschmolzene Glaskapillare gefiillt. Das Fillen geschieht durch Klopfen des Rohrchens oder durch
Fallenlassen im Glasrohr. Die Fiillhéhe betragt ca. 6 mm. .

Erster Durchgang: '
Im ersten Durchgang bestimmen Sie die Schmelztemperatur nur grob.

Dazu heizen Sie die beiden Substanzen mit dem Gallenkampgerat (Schalter "Rapid Heat"
eingeschaltet) auf 90°C , schalten diesen Schalter aus und heizen mit Hilfe des Drehschalters weiter
bis die Substanz voﬂstand;g geschmolzen ist. (s.Bedienungsanleitung des Gerates)

Das Gerat zum Abkuhlen ausschaiten.

.’

Auswertung des ersten Durchganges
Schreiben Sie ihre Ergebmsse an die Tafel und Ubernehme die Ergebnisse ihrer Mltschulerlnnen
Diskutieren Sie die Ergebmsse und Beobachtungen mit Schillerinnen und Lehrer!n

Zweiter Durchgang:

Im zweiten Durchgang bestimmen Sie die Schmelztemperatur exakt.

Heizen Sie dazu die neu gefdllten Glaskaplllaren bis ca. 20°C unterhalb der zu enwartenen
Schmelztemperatur auf und weiter mit 1-2°C pro Minute bis die Substanz volistandig geschmolzen ist.
(s. Aufheizkurven des Gerétes).

Das Gerat zum Abklhlen ausschalten.
Notieren Sie die Temperatur bei der die ersten Knstalle schmelzen und den Endpunkt wenn alles
geschmolzen ist.

Auswertung des zweiten Durchganges:

Schreiben Sie ihre Ergebnisse an die Tafel und ibernehme die Ergebnisse ihrer Mitschilerinnen.
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- Name:
AL Organisch-chemisches
lch_F:LéL%eEN;REuZ ’ : Praktikum | Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: - Protokollabgabe:

Thema: Identifizierung einer Substanz mit Hilfe des Mischschmelzpunktes

- Geréte: Schmelzpunktsbestcmmungsapparat (Gallenkamp), Glaskapillare, Glasrohr(Fallrohr), Morser

und sttlll Uhrgias

1.Aufgabe: Bestimmung der »Schmelzfempératur eines Substanzgemisches

Chemikalien: Benzoeséure, Adipinsaure

Durchfiihrung:

Mischen Sie in einem Morser eine kieine Menge Adipinsgure und Benzoesédre zu gleichen Teilen.

Bestimmen Sie die Schmelztemperatur.
Notieren Sie die Temperatur bei der die ersten Kristaile schme!zen und den Endpunkt wenn alles
geschmolzen ist.

 Auswertung:
Schreiben Sie ihre Ergebnisse an die Tafel und tbernehme die Ergebnisse ihrer Mltschulerlnnen
Diskutieren Sie die Ergebnisse und Beobachtungen mit Schilerinnen und Lehrerin.

2. Adfgabei Identifizierung einer Substanz mit Hilfe des Mischschmelzpunktes

Chemikalien: Analysensubstanz, 3 Vergleichssubstanzen

Durchfithrung:

1. Bestimmen Sie’ die Schmelztemperatur der Analysensubstanz.

2 Von jeder der 3 Vergleschssubstanzen mischen Sie etwa die gleiche Menge mit der
Analysensubstanz in einem Mérser und bestimmen jeweils den Mischschmelzpunkt.

Auswertung:

Diskutieren Sie die Ergebnisse und Beobéchtungen mit Schillerinnen und Lehrerin.
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Hinweise fiir den Lehrer:

TheoretischeGrundlagen:

1. Definition der Schmelztemperatur

2. Dampfdruckerniedrigung durch Zugabe eines Stoffes
3. Dampfdruck- / Temperaturdiagramm
4 Entstehung eines Schmelzintervalls

Bestlmmung der Schmelztemperatur

Die Schiler ermitteln zundchst Grobwerte die an der Tafel zusammengefasst werden.

Aus den Werten erkennen die Schillerinnen:

e es liegen Schmelzintervalle vor

e der Schmelzpunkt innerhalb dieses Intervalles muB genau defmtert werden

Die exakte Definition der Schmelzintervalle und des Schmeizpunktes wird jetzt fur die

Schiler festgelegt:

Zur weiteren Ubung sind den Schillern unbekannte weitere Substanzen auszugeben.

Bestimmung des Mischschmelzpunktes:

Als Substanzen fiir den Mischschmelzpunkt sind zu verwenden:

| Substanz Schmelztemperatur °C _1
lPaenaCeﬁn 135 e
Sebazinsaure 134 J
Harnstoff 135
Zimtsaure 135
Malonséure 135-6
Anthranilsaure 145
| Phenylharnstoff 148
Benzilsaure 150
| Adipinsaure 151
4-Acetaminotoluol 151-2
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Name:

Organisch-chemisches
Praktikum

SCHULZENTRUM : Klasse;
UTBREMEN ,

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Elementaranalyse
1. Aufgabe: Nachweis von Kohlenstoff, Wasserstoff und Halogenen
Gerate: Cu-Draht, Uberleitungsrohr

Chemikalien: CuO, Barytwasser

Duchfihrung:

Element ‘ , ‘ Hinweise/Entsorgung

| Kohlenstoff | a.Die einfachste Nachweismethode auf C und H besteht darin, die
Analysensubstanz auf einen Spatel in der Brennerflamme zu

_erhitzen. Verbrennt oder verkohit die Substanz dabei, so kann auf
die Anwesenheit von C geschlossen werden.

b,Etwas Analysensubstanz wird in einem trockenen Reagenzglas

; : CuO Reste
mit der 5 bis 10 fachen Menge feinem, ausgeglihtem CuO sammeln u. in
vermischt und zum Glihen erhitzt. _ Gefal S
Mit Hilfe eines Uberleitungsrohres wird dann der Nachweis mit entsorgen
Barytwasser gefuhrt.
Wasserstoff | Nach der Durchfithrung von Versuch b (s.0.) , kondensieren an der
Glaswandung Wassertropfchen, die auf Wasserstoff in der
Verbindung hinweisen. ‘
Halogene | Beilsteinprobe: Mit einem Cu-Draht wird etwas Substanz Unterm Abzug
1 , aufgenommen. Im Saum der nichtleuchtenden durchfihren

Flamme zeigt sich durch die Anwesenheit von
. Halogenen eine griin bis grun-blaue Flamme.
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2. Aufgabe Nachwels von Stickstoff, Schwefel und Halogenen

Gerate: 100 mL Becherglas, klemen Trichter, Ftlterpapxer

Chemikalien: Analysensatz fir org. qualitat. Analysen Natrium, Eisen(ll)-sulfat,1% ig, ( frisch
ansetzen), Natriumnitroprussiatiésung , Bleiacetatpapier, Silbernitratiosung, Cao,
Salpetersaure (1:1),Salzsaure (1:1)

Durchfithrung:

Lassalgne — Aufschluss: :
Eine Spatelspitze Substanz oder 3-5 Tropfen der zu untersuchenden Flussgkent gibtmanin ein

. Reagenzglas, legt ein linsengroRes Stiick blankes Natriummetall dariiber und erhitzt das schrag
gehaltene Reagenzgias so, dass das Natrium schmilzt. Dann kurz zum Glihen bringen und das noch
heiRe Reagenzglas in 5 mL Wasser geben (50 mL-Becherglas).
Das Aufschlussgemisch kurz aufkochen und filtrieren.
Das Filtrat fiJr die Nachweise verwenden.

Achtung! :

Wird in der Substanz Stnckstoff nachgewiesen, ent stehen durch den Aufschiuss Cyanide. Beim
Ansauern entsteht dann Blausaure (giftiges Gas).
In diesem Fall muss fur den Nachweis von Halogenen ein oxidativer Aufschluss der Substanz erfolgen
(Natronkalk-AufschiuB). .

Element , . Nachweis

Stickstoff Filtrat mit 0,5 mL frischer Elsen(il)-su!fatlosung versetzen und kurz aufkochen.
‘ Abkiihlen und anschlieRend mit Salzséure (1:1) ansauern.
Berliner Blau weist Stickstoff nach.

Schwefel 1. Filtrat mit Salzsdure (1:1) ansauern.
‘ In der Gasphase ein angefeuchtetes Bleiacetatpapier halten.
Braunfarbung weist Schwefel nach.
2. Filtrat mit 0,5 ml Natriumnitroprussiatlésung versetzen
Eine rot-violette —Farbung zeigt Schwefel an.

Halogen | Filtrat mit Salpetersaure (1:1) ansduern.
WeiRer Niederschiag mit Silbemitrat weist Chior nach.

Natronkalk-AufschiuR:

Eine kleine Substanzmenge wird mit Natronkalk vermengt. Das Gemenge wird zum Glthen erhitzt,
anschlieRend in 5 mL Wasser (Becherglas) gegeben und filtriert.

Mit dem Filtrat des Aufschlusses kann der Haiogennachwels durchgefuhrt werden
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Qualitative organische Analyse

Chemikalien

Elementaranalyse:
Salzsdure, 10% Reagenziensatz
Salpetersaure, 10%  Reagenziensatz
Silbernitratlosung, 1% ~ Reagenziensatz
Kupferdraht :
Kupfer(Il)-oxid ,
Natrium Giftschrank
Eisen(Il)-sulfat - Frisch ansetzen
Natronkalk
Ethanol, 96%
Bleiacetatpapier
Funktionelle Gruppen
Alkanale:
2.4- Duntropheny]hydrazm—Reagenz Frisch ansetzen
Isopropanol Reagenziensatz
Schiff'sches Reagenz Giftschrank
Phenol:
Ethanol,96%
Eisen(I1I)-chloridlosung, 4% Frisch ansetzen
Alkohole: V
Cerlosung \ Frisch ansetzen
Dioxan , - Giftschrank
Carbonsiuren:

 Sodal6sung, 10% Reagenziensatz
Alkene :
Aceton (frei von Methanol u. Isoprop.) , ;
Kaliumpermanganatlosung, 1% Reagenziensatz
Sodalésung,10% Reagenziensatz
Dichlormethan ‘ ‘ Giftschrank
Brom Giftschrank
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Qualitative organische Analyse

 Reagenziensatz:

Salzsﬁure; 10%

| Salpeterséiﬁre, 10%
Silbernitratlosung, 1%
Sodalssung, 10%
Kaliumpermanganatlosung, 1%

Isopropanol

Nachweisreagenzien (Frisch ansetzen)

Reagenz-Losung fiir Alkanale/Alkanone (Tropfflasche)

1 g 2.4-Dinitrophenylhydrazin werden in 12 mL Phosphorsdure, w(H3POy) = 85%, im

 Wasserbad unter Erwérmen gelost. Diese Losung wird mit 8 mL unvergélltem Ethanol,
w(CoH5OH) = 96%, verdiinnt und, wenn notig, durch eine Glasfritte (G3) filtriert.

Reagenz-1.dsung fiir Alkanole (Tropfflasche)

2 ¢ Ammoniumcer(IV)-nitrat werden in 5 mL (HNO3) = 10%, gelost.

Reagenz-Losung fiir Phenole (Tropfflasche)

Eisen(III)-chloridlosung, 4%:

0,8 g FeCl; werden 20 mL demin. Wasser gelost.
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Name:
Organisch-chemisches
Praktikum Klasse:

Thema:  Qualitative organische Analyse

Aufgabe: Nachweis funktioneller Gruppen

Alkanale, Alkanone Entsorgung

a) Eine Ssp. der Substanz in 1 mLisopropanol I8sen; 0,5 mL der Lsg. werden mit 2 bis 3 | GefalR: O
Tropfen 2,4-Dinitrophenylhydrazin- Reagenz versetzt.  ——> gelber - oranger Nd.

b) 2 Tropfen oder 50 mg der Substanz werden mit 2 mL Schiffsches Reagenz Gefaiy: O
(fuchsinschweflige S&ure) versetzt. ---—> rosa bis violette Farbung
Stérung: Keine Reaktion mit Ketone, Zucker u. aromat. Hydroxyaldehyde

Phenole

Ca. 100 mg der zu untersuchenden Substanz in 1 mL Ethanol,86% ldsen Gefaflt: H
und anschlieRend 1 bis 3 Tropfen 1 %ige Eisen (lll)-chiorididsung
dazugeben. --—-—> blaue bis violette Férbung

Alkohole

a) Wasseridsliche Substanzen Gefall: A
4-5 Tropfen der Substanz oder ihrer konzentrierten wéssrigen Losung
verdinnt man mit 1 bis 2 mL dest.Wasser und gibt unter Schiittein
0,5 ml. Cernitrat-reagenzisg. zu. —> rote Féarbung

b) Wasserunlgsliche Substanzen Gefall:A
0,5 mL Cernitrat-Reagenz werden mit 1 bis 3 mL Dioxan gemischt und
bei triber Losung solange tropfenweise mit Wasser verdinnt, bis eine
klare Losung vorliegt.

Nun werden 4-5 Tropfen der flissigen Analysenprobe oder 4-5 Tropfen
ihrer gesattigten Dioxanldsung zugegeben.—---> rote bis braune Farbung

Carbonséduren

a) 0,1 g oder 4 Tropfen Substanz in 2 mL Wasser oder wassrigem Alkohol Iésen. Die Gefalk: O
Losung reagiert gegen Lackmus sauer auch bei Zugabe von einem Tropfen 10 %iger
Sodaldsung.

b) Carbonsauren seizen aus verdiinnter Sodaldsung 002 frel bzw. I6sen sich in Gefali- A
wafiriger Alkalinydroxididsung

Ungesittigte Kohlenwasserstoffverbindungen

a) Bromaddition Gefall: H
Ca. 100 mg Substanz in 2 mL Dichlormethan I6sen und tropfenweise 0,5%ige
Bromiésung zugeben. —-> Entfarbung ohne Gasentwickiung

b) Permanganatreaktion (Baeyer-Probe) Gefaly: A

Ca. 100 mg Substanz in 1 bis 2 mL Aceton i&sen, mit 1-2 Tropfen 10%iger
Sodalésung versetzen und unter gutem Schiitteln 1 %ige KMnOy4-Lsg. zutropfen.

> Entfarbung von mind. 3 Tropfen KMnOy4
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Name:

Organisch-chemisches
CLEN;(‘RFEJ;Q Pfakﬁkum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: IR - Spekiroskopie

Aufgaben: Nehmen Sie von folgenden Substanzen jeweils ein IR- Spektrum auf:

1. Benzophenon

2. Cyclohexan

3. Benzophenon gelést in Cyclohexan ; c(Benzophenon)= 0,3 mol/L
a) Messung gegen Luft als Referenz
b) Messung gegen Cyclohexan als Referenz

4. terl. Butanol

5. Benzaldehyd

Durchftihrung:
1. Fur feste Substanzen:

1-3 mg der Substanz mit ca. 250 mg KBr (Uvasol) im Mérser verreiben. Das Pulver in die Pressform geben
und entsprechend der Bedienungsanleitung der Presse ein Pressling von ca. 1mm Dicke herstelien.

2. Fiur hochsiedende Fliissigkeiten:

Zwischen zwei KBr-Prefilingen wird ein Tropfen der hochsiedende Fliissigkeit gebracht (PreBling nicht mit
den Fingem berUhren) und in die Probenhalterung des IR-Spekirometers gesetzt.

3. Fiir niedrigsiedende Flissigkeiten und Ldsungen :

Messung in Spezialklivetten mit NaCl-Fenstern.

Mit Hilfe einer Pasteurpipette wird ein Tropfen der Flissigkeit eingefiiit.

Bei Losungen wird eine zweite Kivette mit dem Losemittel gefilllt und in den Referenzgang des
IR-8pekirometers gebracht.

Hinweis:

Bel niedrig siedende Flissigkeiten ist auf Luftblasen zu achten.

Die Schrauben der Kivette sind festzuziehen.

Die Schichtdicke 188t sich durch Aufdrehen der Schrauben veréndern (vergréern).

Reinigung der Fenster:

Vorsichtig die Probe mit sinem fusselfreien Tuch (Kleenex) von dem Fenster wischen.

Bei Endreinigung oder Substanzwechsel mit wenig Aceton abwischen.

Bei Kivetien mit Einfilistutzen wird die Probenldsung mit der Wasserstrahlpumpe abgesaugt und
anschlieliend mit Aceton gesplit.

Hinweis:
Wegen der Feuchtigkeitsempfindlichkeit der Presslinge und der Fenster ist mit Handschuhen zu arbeiten.

Auswertung:
Interpretieren Sie die IR -Spektren mit Hilfe der Zuordnungstafeln
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Name:

Organisch-chemisches
Praktikum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

SCHULZENTRUM
UTBREMEN

Thema: Trocknen von Fliissigkeiten
Aufgabe: Herstellung von absolutem Ethanol

Chemikalien; Ethanol w(Ethanol) = 85%, gebrannten Kalk (C20), Natrium, Phtalsdurediethylester,

Geréate: 500 mL Zweihalskolben, RuckfluRkithler, Trockenrohr (Calciumehiorid), Magnetriihrer,
Destillationsaufsatz, Liebigkiihler, VorstoB, Vigreuxkolonne

Durchfiihrung:

Arbeitssicherheit:

Erstellen Sie

a) ein Fliebild Ober die Arbeitsablgufe
b) eine Betriebsanweisung

1. Vortrocknung:

In einem 500 mL Zweihalskolben werden 250 mL Ethanol mit 63 g Ca0 8 Stunden am Rickflug
gekocht. Der Kohler ist mit einem Trockenrohr zu verbinden. Anschlieftend wird der Alkohol
abdestilliert (Kithler wieder mit einem Trockenrohr verbinden). Die ersten 10 mL Destiliat werden
verworfen.

2. Absolutierung

Der nach 1.) erhaltene Alkohol wird in einem 500 mL Einhalskolben vorgelegt und pro 100 mi
vorgetrockneter Alkohol stiickchenweise mit 1,1 g Natrium versetzt (Schiiffstopfen zur Entlliftung nur
kurz &ffnen). Hat sich alles Na gelést, setzt man 2,5 g Phtalsdurediethylester pro 100ml. Alkohol zu
und kocht zwei Stunden am Rickiluss.

Anschlieftend wird tber eine Vigreuxkolonne abdestilliert. Auf die Verwendung des Trockenrohres ist
zu achten.

Reinheitsprifung:
1. Prisfen Sie mit Kupfersulfat oder Cobaltpapier auf Abwesenheit von Wasser.
2. Bestimmen Sie den Brechungsindex.

3. Nehmen Sie ein IR-Spekirum auf.
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Hinweise flir den Lehrer:
Die Herstellung des absoluten Alkohols wird Uber drei Prakiikumstage durchgefiihrt.

1.Tag: Vortrocknen von handelsiiblichen Ethanol, 85% durch Kochen am Ruckfluf
mit CaO.

Die Schiiler miissen zum ersten Mal ein FlieBbild tber die Arbeitsablédufe anfertigen.
Es ist sinnvoll, an diesem Tag gemeinsam mit den Schilern das FlieRbild zu
erarbeiten und sie Uber die Bedeutung eines Flielbildes zu informieren.

2. Tag: Destillieren des vorgetrockneten Ethanols, Zugabe des Natriums und
Phthalsaurediethylesters und anschlielendes Kochen am Rickfluss.

3.Tag: Rektifikation des Alkohols und Reinheitstberprifung.

Im Protokoll sollen folgenden Fragen beantwortet werden:
a) Wie werden neben Flissigkeiten auch Gase und Flissigkeiten getrocknet?
b) Was versteht man unter a) Trocknungskapazitat,
b) Trocknungsintensitat?
¢) Formulierung der entsprechenden Reaktionsgleichungen fir die verschiedenen
Trocknungsschritte.
d) Was ist ein azeotropes Gemisch?
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Flief3bild

Ethanol, 95%

Ca%

Kochen am Rickfluss ——p

Ethanol, 99%

Ca(OH)y
Destillation > Rickstand:
P! Ca(OH),
¥ Nutsch
Ethanol, 99% utsehen ———p > Gaon)
2
) A 4
Natrium w Ethanol
Ethanol
NaOH + H;
Waschethanol!
Phthalsdurediethylester
Ethanol
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Na- phthalat
Destillation > Ethanol
B
v
Ethanol N —P
utschen
09 9% L Na-phthalat
v
Ethanol i
GefalR C
Waschethanol
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Name:

Organisch-chemisches
Pl”akﬁkum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Carbonsédurederivate
Aufgabe: Darsteliung von Propionsdure-n-hexylester

Geréte: 100 ml Rundkolben, Kugelkihier, 250 mL Becherglas, 500 ml Erdenmeyer
Destillationsaniage, Wasserbad

Chemikalien: n-Hexanol, Propionsgureanhydrid, Schwefelséure (konz.), Diethylether,
Natriumcarbonatiésung( w=0,10), Natriumsulfat

Durchfuhrung:

Arbeitssicherheit:
Erstellen Sie eine Betriebsanweisung

Synthese:
22,1 g Propionsaureanhydrid und 15,3 g n-Hexanol werden unter Rihren mit ca. 5 Tropfen konz.

Schwefelsiure versetzt und 1 h unter Rihren bei 100 ° C (Heizbadtemp.) gehalten.

Nach dem Abkihlen wird das Reaktionsgemisch in 75 ml. Eiswasser gegossen und 30 min. intensiv
gertihrt. Danach wird die organische Phase abgetrennt und die wéBrige Phase noch zweimal mit 50 mL
Ether extrahiert.

Die vereinigten org. Phasen werden in einem groBen Erlenmeyerkolben lansam mit ca. 150 mbL
Natriumcarbonatidsung, w= 0,10, versetzt, bis keine Gasentwickiung melr zu beobachten ist.

Die Etherphase wird abgetrennt, zweimal mit der Natriumcarbonatiésung und mit Wasser gewaschen
sowie Uber Natriumsulfat getrocknet.

Das Solvens wird unter Vakuum abdestilliert.

Entsorgung:

Das Produkt, Vorlauf und Ruckstand der Destillation in dem fir halogenfreie L&semittel bestimmten Gefald
entsorgen.

Der Ether wird destilliert und zur Wiederverwendung in einer Flasche gesammelt.

Waschwasser (iber Hauskanal snisorgen,

Fragen zur Arbeitssicherheit:

Welche besonderen Sicherheitsvorkehrungen sind beim Umgang mit Ether zu beachten?
Welche Sicherheitsvorkehrungen sind bei der Durchfiihrung einer Vakuumdest. zu beachten?
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Hinweise fiir den Lehrer:

Stoffkreislauf der Benzoesgure

1.Stufe: Veresterung von Benzoeséure mit Ethanol

2.Stufe: Herstellung von Benzoeséure aus dem Benzoesauresthylester
3.5tufe: Herstellung von Benzoylchiorid aus Benzoeséure

4.Stufe: Herstellung von Benzamid aus Benzoylchiorid

5.8tufe: Hydrolyse von Benzamid zu Benzoeséure

Die Extraktion des Benzoesaureethylesters (1. Stufe) wird mit MBTE durchgefiihrt.
Extrationsversuche mit Petrolether und Dichlormethan haben deutlich schiechiere
Ergebnisse gezeigt.

Die Hersteliung des Benzoylchlorids ist in allen Arbeitsschritten unter dem Abzug
durchzufihren. Das betrifft auch die Vakuumdestillation und die Bestimmung des
Brechungsindexes.

Bei der Herstellung des Benzamids (Stufe 4), ist die Ausbeute relativ gering. Zur
Durchfihrung der 5. Stufe wird den Schillern dann die fur die Durchfihrung fehlende
Menge an Benzamid aus dem Chemikalienbestand ergénzt.
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Name:
Organisch-chemisches
f}CHL%EENTkuﬁ Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:
Stoff-und Energiebilanz
Stoffeinsatz:
Variante A Variante B
Benzoeséaure: 24449 2444
Ethanol,99%: 58,0 mL 58,0 mL
Schwefelsdure konz.. 2,1 mL 2,1 mL
Tert.-Butyimethylether: 120,0 mL 120,0 mL

Natriumhydrogencarbonat:

Calziumchlorid:

Dest. Wasser (ml.):

Kihlwasser (L):

Ausbeute:

| Benzoes#ureethylester:

!

Abfall:

Benzoesaure (nicht rein):

Tert.-Butylmethylether:

Energieeinsatz:

Heizen und Rihren mit dem
Magnetrlihrer (min):

Rihren mit dem
Magneirihrer (min):

Heizen mit der
Pilzheizhaube (min):
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Name:

Organisch-chemisches
f»c?‘é“%i“@”ﬂ P I ak tl k um Klasse:

Versuchsheginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Verseifung

Aufgabe: Darstellung von Benzoeséure durch Verseifung von Benzoeséaureethylester.
(im Halbmikromafstab)

Gerate: RuckfluBaniage, Tropftrichter, Nutsche
Chemikalien: Benzoessureethylester, Natronlauge, 8%, Salzssure, 10%
Durchfiihrung

Arbeitssicherheit:

Erstellen Sie
a) eine Befriebsanweisung
b) ein FlieBdiagramm Uber die Arbeitsablaufe.

Synthese:

in den 100-mL Rundkolben werden 30 ml. 8 %ige Natronlauge und 7,5 g Benzoesdureethylester
vorgelegt. Diese Mischung wird mittels Heizpilz zum Sieden erhitzt und 80 min. am Rickflu®
gekocht.

Die kiare Lésung wird dann in ein 400 mL Becherglas gegossen, mit 25 mbL Wasser verdinnt und
mittels Eisbad auf 20°C abgekuhit. Bei 20°C wird unter Rihren aus dem Tropfirichter 10 %ige
Salzsdure zugetropft, bis die entstandene Suspension pH 2-3 hat (ca. 27,5 mL 10 %ige
Salzsdure).

Aufarbeitung:

Die Ausfallung wird abgesaugt, scharf abgepresst und 3 mal mit 5 mL Wasser auf der Nutsche
gewaschen.

Der Rickstand wird dann im Trockenschrank bei 80°C bis zur Massenkonstanz getrocknet (Trockenzeit
ca. 38td.)

Reinheitstiberprifung:
1. Die Schmelztemperatur ist zu bestimmen.
2. Ein IR-Spektrum ist aufzunehmen.

Auswertung:

Die Ausbeute an Benzoesaure ist in g und % der Theorie anzugeben.
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FlieBbild

Verseifung des Benzoes@iureethylesters

Benzoesiureethylester
NaQOH-Isg., 8% l

Ethanolische
Kochen i Na-benzoat-isg.
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Abkihlen ———pl
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y
Benzoesdure
Ethanol
NaCl-lsg.

Abnutschen ————e—eppl

Waschen (Wasser) —%|

Ethanolische .
NaClsg. [ Recycling

Benzoesiure

v

———# Wiederverwendung
Benzoesdure

A4
Reinheitsbestimmung
Fp, IR-Spekir.,
Volumetr.
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Name:

Organisch-chemisches
Prakﬁkum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Carbonsaurederivate

1.Aufgabe: Chlorierung von Benzoeséure zu Benzoylchiorid

Geréte: RuckfluBanlage, Destillatiosanlage
Chemikalien; Benzoessure, Thionylchlorid

Durchfihrung:

Arbeitssicherheit:

Erstellen Sie

a) eine Beiriebsanweisung

b) ein FlieRdiagramm {ber die Arbsiisabldufe.

Hinwels: Die Umsetzung ist in einem Abzug durchzufihren.

Synthese:

In einem 250 mL Rundkolben ,der einen Ruckflulkihier mit einem Gasableitungsschiauch tragt,
werden 15 g Benzoesdure mit 50 mbL Thionylchlorid Ubergossen und im Wasserbad auf 80 °C
arwarmt.

Nach einer halben Stunde ist die kraftige Gasentwicklung beendet. Nach der Abkiihlung des
Reaktionsgemisches wird das (iberschiissige Thionylchlorid auf lebhaft siedenden Wasserbad so weit
als mdglich abdestilliert.

Der Rickstand wird in eine Vakuumdestille gegeben und im Wasserstrahlvakuum fraktionierend
destilliert( Vorlage im Eisbad kiihien).

Reinheitsiiberprifung:
Messen Sie den Brechungsindex.

Auswertung:
Bestimmen Sie die Ausbeute in g und % der Theorle.

2. Aufgabe: Darstellung von Benzamid

Chemikalien: Benzoylchlorid, Ammoniakidsung, 10%

in einen Erlenmeyerkolben werden pro mL Benzoyichlorid 10 mL Ammoniakisg., 10 %ig zugegeben
und geschiittelt. Der Kristallbrei wird mit wenig kaltern Wasser ausgewaschen, die WaschflUssigkeit
dekantiert und der Rickstand mit heifem Wasser umkristallisiert.

Reinheitstberprifung:
1. Messen Sie die Schmelztemperatur.
2. Ein IR-Spekirum ist aufzunehmen

Auswertung:
Bestimmen Sie die Ausbeute in g und % der Theorie.
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8Z Sekll Utbremen Name:
Organisch- chem. Praktikum Klasse:
Praparat: Benzoylchlorid
Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefadhrlichen Stoffen

toffname Symb. Gefahrenbez, |R.-u. 5-Sétze MAK VbF
Benzoeséure Xa gesundheitsschadiich | R22-36 524
Thionylchlorid c atzend R14-34-37 S26-45 500
Benzoyichiorid C atzend R34 S26-45 1870 [ Alll
Schwefeldioxid T giftig R23-36/37 S7/9-45 5
Hydrogenchiorid C.X R34-37 52-26 7
Armmoniak, 10% T giftig R10-23 S$7/9-16-38 50

Benzamid X gesundheitsschadiich | R22

2. SicherheitsmaRBnahmen

Stoffname SchutzmafBnahmen | kieine Stor- u. | Erste Hilfemassnahmen bei Kontakt mit

Unfalie
allgemein | Kérper Haut Auge Inhal. Verschiu

Benzoesaure

Thionylchiorid ADL BHK |W KWA WA LA
Benzoylchiorid ADL BHK |C KWA WA LA
Schwefeldioxid A BHK

Hydrogenchiorid A BHK

Ammoniak ADL BHK W WA LA

3. Stoffkonstanten

Stoffname Physikalische Stoffkonstanten

M(g/mol) |Fp (°C) Kp (°C) Np Dichte(g/mL) | Fip

Benzoesdure 122,12 121-123

Thionylchiorid 118,97 76 1,5170 1,64

Benzoylchlorid 140,57 198 1,6537 1,2178 (15°)
Schwefeldioxid 64,04 -10

Hydrogenchiorid 36,46 -85

Benzamid 121,14 128/115 AllctropeVerb.

4. Entsorgung/ Aufbereitung

Produkt / Abfall Sammelgeféss
Thionylchlorid Wiederverwendung Vorratsflasche
Benzoylchlorid Wiederverwendung Vorratsflasche
Schwefeldioxid Abzug

Hydrogenchiorid Abzug

Benzamid Folgepréparat
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FlieRbild

Chilorierung der Benzoeséaure

Benzoesiure
Thionylchlorid l

Benzoylchlorid
Thionylchlorid

Destillieren >

A

HCl(g), SOx(g) |——» Abzug

"1 Thionylchlorid

— Vorratsflasche

Benzoylchlorid
Vakuumdestillation — | ‘ _ :
»  Thionylchorid (Vorlage) HVorratsﬂasche
>{ Benzoylchlorid (Riickstand) }—'—” Aufarbeiten
!
Reinheitsbestimmung
Benzoylchlorid & np, IR-Spektr.
Ammoniaklsg.
Wasser —— Benzamid
Ammoniumchlorid
Dekantieren——F Benzamid, _» Aufarbeiten
" | Ammoniumchlorid
Benzamid
Umkristallisierem—— ;
_|Benzamid L > Aufarbeit
il “1Ammoniumchlorid utaroetten
Benzamid

'

Reinheitsiiberpriifung:

Fp, IR-Spektrum
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Recycling der Abfallprodukte

Benzoyichlorid
Riickstand
Ammoniaklsg: =
A4
Benzamid
Umkristallisation > Benzamid
(Mutterlaugen)
Ammoniimchlorid
Benzamid Einengen""""—’
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l . |Ammonium-
“lchlorid-1sg.
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Benzamid
Umkristallisatio
> Ammonium-
®Ichlorid-Isg.
Benzamid
Folgepréiparat
Eindampfen ™ >
Ammonium-
chlorid
Sammelgefiss
(f. Kiltemischung)
L]
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Name:

M Organisch-chemisches
SCHULZENTRUM Praktikum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Hydrolyse von Carbonséureamide

Aufgabe: Darstellung von Benzoesaure durch Hydrolyse von Benzamid

Gerite: Chemikalien:

RuckfluBanlage Benzamid

Nutsche Schwefelsdure w(HoSQy) = 98%
Essigsdure

Natronlauge, w(NaOH)=0,25
Schwefelsdure w(HoS0y4) = 0,20

Durchfihrung:

Arbeitssicherheit:

Erstellen Sie

a) ein FlieRdiagramm Uber die Arbeitsabldufe
b) eine Betriebsanweisung

Synthese A: Saure Hydrolyse von Benzamid

In einem 50-mL-Rundkolben werden 6 mL dest. Wasser vorgelegt, in der angegebenen Reihenfolge
(unbedingt einhalten) nacheinander 0,1 mol konz. Schwefelsaure 0,1 mol Eisessig und 0,05 mol
Benzamid zugegeben und die Mischung 45 min unter Rickfluss zum Sieden erhitzt.

Man giefit das warme Reaktionsgemisch unter gutem Ruhren in 15 mL kaltes Wasser.

Aufarbeitung:

Das ausgefallene Kristallisat wird abgesaugt, der Filterkuchen in ein 100 mL - Bechergias gegeben
und mit 15 mL dest. Wasser versetzt. Man erhitzt unter Rihren, bis das Kristallisat gelOst ist, 188t
absitzen und dekantiert das (iberstehende Wasser vorsichtig ab. ( Aufbewahren! ) Dieser
Reinigungsschritt wird zweimal mit jeweils 15 mL dest. Wassert wiederholt. Die Waschwésser werden
vereinigt; das beim Abkiihlen nachfallende Produkt wird der Hauptmenge zugeschlagen.

Die ausgefallene Carbons&ure wird abgenutscht. Der Riickstand wird dann im Trockenschrank bei
80°C bis zur Massenkonstanz getrocknet.

Synthese B: Alkalische Hydrolyse von Benzamid

In einem 50-mL-Rundkolben werden 0,2 mol Natronlauge, w(NaOH)=0,25 vorgelegt , 0,05 mol
Benzamid zugegeben und die Mischung 45 min unter Ruckfluss zum Sieden erhitzt. Die Hydrolyse ist
abgeschlossen sobald die Gasentwicklung an Ammoniak beendet ist (mit feuchtem Lackmuspapier
prisfen).

Die wassrige Losung wird unter Kithlen mit 20%iger Schwefelsdure angesauert und die ausgefallene
Carbonsaure abgenutscht, scharf abgesaugt und 2 mal mit wenig Wasser auf der Nutsche
gewaschen.

Der Riickstand wird dann im Trockenschrank bei 80°C bis zur Massenkonstanz getrocknet.

Reinheitstberprufung:
Bestimmen Sie die Schmelztemperatur

Auswertung:

Die Ausbeute an Benzoesaure ist in g und Prozent der Theorie anzugeben.
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Flielbild

Saure Hydrolyse von Benzamid

Benzamid
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Schwefelsdure Kochen am Ruckflu3
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NH.",CHsCOO,
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A 4
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Dekantieren
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FlieRbild

Alkalische Hydrolyse von Benzamid

Natronlauge
Benzamid

Kochen am Rickfiul®

Na-benzoat N NHs

Schwefelsdure

Abnutschen— Entsorgen

v
Benzoesiure

P Na', SO, [P

Waschen —p
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v
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Name:
Organisch-chemisches
Praktikum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

SCHULZENTRUM
UTBREMERN

Thema: Kohlenhydrate |

Aufgabe: Untersuchung von Eigenschaften und funktionellen Gruppen
in Monosacchariden und organischen Naturstoffen.

Chemikalien:
Benzin, Ethanol, Ethanal, Sorbit, Glucose, Fructose,
KMnO4-Isg., CuSOy4-sg.,0,1 mol/L, NaOH,2 moliL, HySO4-1sg.,1 mol/L,

Fehlingsche Losung | (1,759 CuSO,4 * 5H50 in 25 mL Wasser l6sen)
Fehlingsche Losung 11 ( 8,5g Kalium-Natrium-Tartrat u. 2,59 NaOH in 25 mL H5O l8sen)
Schiff's Reagenz, Glucoseteststreifen

Durchfihrung:

Vier Gruppen untersuchen folgende Stoffe:

Gruppe 1: Ethanol, Bire, Ethanal Gruppe 3: Glucose, Karotte
Gruppe 2: Sorbit, Apfel Gruppe 4: Fructose, Rosinen

Bis auf die im Auswertungsbogen durchgekreuzten Felder fuhren alle Gruppen die Versuche 1 - 7 durch.
Versuch 1: Prife die Loslichkeit der Stoffe in Wasser bzw. Benzin.

Vorbereitung fir die weiteren Versuche:

a) Lose ca. 0,1g (Sorbit,Fructose,Glucose) in 10 mL Wasser.

b) Zerkleinere das Obst oder Gemiise im Mérser und erhitze mit etwa 10 mL Wasser zum Sieden. Mit den
walrigen Ausz{igen werden die Versuche vorgenommen.

Versuch 2: Gib zu einer schwefelsauren verdinnten KMnOg4-Isg. einige mL der Untersuchungsisg..(evil.

Erwarmen) Vergleiche die Reaktionsdauer.
Versuch 3: Gib zu der Untersuchungslsg. wenige mL CuSOg4-Isg.,0,1 mol/L und setze 1-2 mL NaOH,

2molfL, zu.
Versuch 4: Erwarme die tiefblaue Lsg. aus Versuch 3. (Vorsicht, Siedeverzug!)

Versuch 5: Mische gleiche Teile (je 2 mL) Fehlingsche Lésung | und Il. Gib 2 mL der Untersuchungsisg.
hinzu und erwarme. (Vorsicht, Siedeverzug!)

Versuch 6: Priife die Untersuchungsisg. mit Glucoseteststreifen.

Versuch 7: Gib zu 3 mL Schiffs Reagenz einige Tropfen Untersuchungsisg.(Abzug).
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Name:
M Organisch-chemisches
gcyngE;N;‘REum Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate |

Aufgabe: Untersuchung von Eigenschaften und funktionellen Gruppen
in Monosacchariden und organischen Naturstoffen.

Auswertung der Versuche:

Laslichkeit angesduerte | alkal. CuSO4-Isg. Fehling-Isg. { Glucose | Schiff’s
Wasser Benzin | KMnO, kalt warm stibchen | Reagenz

Ethanol

Sorbit

Glucose

Fructose

Birne

Apfel

Karotte

Rosine

Ethanal

Zusammenfassung der Ergebnisse:
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Hinweise flir den Lehrer:

Aufgabe: Untersuchung von Eigenschaften und funktionellen Gruppen
in Monosacchariden und organischen Naturstoffen.

Auswertung der Versuche:

Lgstichkeit angesduerte | alkal. CuSO,-Isg. Fehling-lsg. | Glucose | Schiff’s

Wasser Benzin | KMnO, kalt warm stibchen | Reagenz
Ethanol + + + Geringe | Schwarze _ _

Blaufiirbg. | Ausfillung

Sorbit + - + + + B .
Glucose + - + + + + + _
Fructose + - + + + + _ _
Birne + + + + + _
Apfel + + + + + _
Karotte + + + + + _
Rosine + + + + + _
Ethanal +

Zusammenfassung der Ergebnisse:

Gute Wasserloslichkeit; unterschiedliche Reaktionszeit mit KMnQO,

Tiefblaue Komplexverb. v. CuSO,: Anwesenheit hydrophiler Gr. =» 5 OH — Gr.

Reduktion zu Cu,O: Anwesenheit reduzierender Gruppen: =» - CHO — Gr.

Unterschiedliche Reaktion mit dem Glucoseteststreifen bei Glucose und Fructose

Keine Reaktion der Monosaccaride mit Schiff’s Reagenz

Obst und Gemiise zeigen gleiche Reaktionen wie Glucose
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SZ Sekil Utbremen

Organisch- chem. Praktikum

Name

Th

Kiasse:

ema: Kohlenhydrate |

Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefdhrlichen Stoffen

Stoffname Gefahrenbezeichng. | R.-u. S-Satze MAK VbF
Sym.
Benzin F* X, | Hochentziindlich | R11-52/63-65 §9-16-23,2-24-33-62 Al
Ethanol F Leichtentziindlich | R11 S§7-16 1900 | B
Ethanal F* X, | Hochentzindlich | R12-36/37-40 $16-33-36/37 B
Schiff's Reagenz
Natronlauge, 2 mol/L |C Atzend R35 S26-37/39-45
Schwefelsdure,15% |C Atzend R35 526-30-45 1
2. Sicherheitsmafinahmen
Stoffname Schutzmafnahmen | Kleine Stér- u. | Erste Hilfemassnahmen bei
Unfalle Kontakt mit
Allgem | Kérper Haut JAuge |lnhal. | Verschiu
Benzin AD BHK C W W A
Ethanol D BK wW W W A
Ethanal ADK |BHK W W A
Schiff's Reagenz
Natronlauge,2 mol/L BHK W W W WA
Schwefelsaure,15% BHK W W W WA
3. Stoffkonstanten
Stoffname Physikalische Stoffkonstanten
M(g/mol) |Fp (°C) |Kp(°C) |np Dichte(g/mL) |Fip
Benzin 50-70 0,66
Ethanol 46,07 78 0,80 12
Ethanal 44 21 0,78
4. Entsorgung/ Aufbereitung
Produkt / Abfall Sammelgefdss
Benzin-Abfall Halogenfreie Lésemittel 0
KMnOy-lsg Anorg. Salzlsg. pH 6-8 A
CuSO4-lsg. Regenerierbare Salzriicksténde M
Schiff's Reagenz-lsg. Giftige brennbare Losemittel F
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Name:
AT Organisch-chemisches
6C¥%L%ENTRUM Pi'aktikum Klasse:

EMERN

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate li

1.Aufgabe: Spaltung von Glucose mit Perjodat

Chemikalien:
Kl, Schwefelsdure, 2 mol/l, Natriumthiosulfatidsung,0,4 mol/L,
Glucose, Fructose, Natriummetaperjodatidsung, 0,1 mol/l

DurchfUhrung:

Zunachst werden ca. 0,1 mol Natriummetaperjodat im MeRkolben zu 1 L geldst. Die Titerstellung
erfolgt indem 20 mL Aliquote zu einer Losung von 5 g KI in 80 mL Wasser gegeben werden und mit
Schwefelsaure auf pH 2 bis 3 gebracht werden. Die entstandene Jodmenge wird mit 0,4 molarer
Natriumthiosulfatidsung titriert.

Fir die Spaltung der Glucose werden ca. 200 mg im MeRkolben zu 100 mL gelost.

20 mL Aliquote werden mit 50 bis 60 mL Wasser verdinnt, mit 20 mL 0,1 molarer
Natriummetaperjodatléung versetzt und mit Schwefelsaure auf pH 2 bis 3 gebracht. Die Mischung wird
unter Rithren auf 60 bis 70 °C erwérmt und 15 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Pro
Aquivalent Glucose entstehen 5 Aquivalente Jodsaure. Nach dem raschen Abkiihlen auf
Raumtemperatur wird eine Lésung von 5g Ki in 30 mL Wasser zugegeben. Der pH-Wert wird
kontrolliert und ggf. auf 2 - 3 korrigiert. Die Gesamtmenge lod wird mit 0,4 molarer
NatriumthiosulfatiGsung titrieri.

Der Versuch wird anschlieRend noch einmal mit Fructose durchgefihrt.

2. Aufgabe: Abbau von Glucose nach Ruff

Chemikalien:
Glucose, Fehling I und II, Brom, CaCOg, 5%igen FeClz-L&sung, Hy0o0, 30%

DurchfUhrung:

1 g Glucose wird mit 22 mL Wasser geitst. Mit 2 mL der Lésung wird eine Fehlingprobe durchgefihrt.
Der Rest wird mit 0,3 mL Brom versetzt. Nach 2 Min. wird die Reaktionslésung unter dem Abzug etwa
auf die Halfte eingedampft, wobei gleichzeitig tiberschiissiges Brom ausgetrieben wird. Dann wird mit
Wasser wieder auf ein Gesamtvolumen von 20 mL aufgefilit. Mit 2 mL der Lésung wird eine Fehling-
probe durchgefiihrt.. Zum Rest werden 2 g CaCOg gegeben. Nach 30 mindtigem Ruhren wird filtriet.

Das Filtrat wird mit Salzsaure schwach angesauert und mit 2 Tropfen einer 5 %igen Fe Cl3-Losung
und danach mit 0,5 mL 30 %iger HoO5 versetzt. Die Reaktionslésung wird etwa auf die Halfte
eingedampft, wobei auch Uberschiissiges HpOo verkocht wird. Es wird eine Fehlingprobe
durchgeflhrt.
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SZ Sekil Utbremen

Organisch- chem.

Praktikum

Name:
Klasse:
Thema: Kohlenhydrate II

Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefdahrlichen Stoffen

Stoffname Symb. Gefahrenbez. |R.- u. S-Sitze MAK VbF
Brom T" C|Giftig,atzend R 26-35 S 7/9-26 0,1
Wasserstoffperoxid, 30% | C Atzend R 34 S 28,1-39 1
Schwefelsaure,2 mol/l. | C,X; |Atzend R36/38 S2-26

Fehling Hi C Atzend R34 S28

2. Sicherheitsmafnahmen

Stoffname Schutzmaflnahmen | kleine Stér- | Erste Hilfemassnahmen bei

u. Unfalle | Kontakt mit
Aligermn. | Korper Haut Auge | Inhal. | Verschiu

Brom AD BHK F NaS:0s-Isg. | W LA A

Wasserstoffperoxid, 30% | A BHK W w w A WA

Schwefelsaure,2 mol/L BHK W W W WA

Fehling Il BHK W W W WA

3. Stoffkonstanten

Stoffname Physikalische Stoffkonstanten

M(g/mol) |Fp (°C) |Kp (°C) [np Dichte(g/mL) |Fip

Brom 159,8 -7 58 3,14

Wasserstoffperoxid, 34,01 106 1,12

30%

Natriumperiodat 213,89

Natriumthiosulfat® 5H,0 | 248,11

Glucose-Monohydrat | 198,17

4. Entsorgung/ Aufbereitung

Produkt / Abfall Sammelgeféass

CuSOQO,-Isg. Regenerierbare Salzriicksténde M

lodsalz-Isg. Regenerierbare Salzriickstande M
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Auswertung:
Es wurden exakt 20 mL Perjodatiésung fir die Titerstellung benutzt. Daraus wird deutlich,

wieviel Jod aus 20 ml frei werden.
HJO4 + HJ ====> 4Js+ 4Hy 0]

Beim Abbau des Zuckers entsteht aus HJO, ====> HJO;.

Das HJOg setzt nur 3 J, frei

Von der vorgelegten NaJO4-Stoffmenge entsprechenden vierfachen Stoffmenge Jo wird die
der verbrauchten Thiosulfatmenge entsprechende Stoffmenge J, abgezogen. Die Differenz
entspricht der entstandenen Stoffmenge HJOg3. Diese geteilt durch die Stoffmenge an
Glucose in dem aliguoten Teil ergibt die Anzahl der Glycolspaltungen. ( hier 5)

Hinweise fiir den Lehrer:

1. Abbau von Glucose mit Perjodat

HIO, + 7THI=> 41, + 4 HO

Aus HIO, wird durch Abbau HIO;

HIO; + 5HI = 3l + 3 HO

Pro 1 mol Glucose werden 5 mol HIO; entstehen.
Beispiel:

Titerstellung 39,4 mL

Verbrauch 34,3 mL

51mL

51 x 0,4 mmol= 2,04 mmol

2 Na,S,0; entsprechen 1 J,

2,04 mmol entsprechen 1,02 mmol Jod

1 mol Gucose entsprechen 5 Spaltungen
1,02 mmol = 0,204 mmol Glucose

1mmol Glucose 1 H,O = 198,17 mg

0,204 mmol Glucose 40,39 mg

Es wurden 200 mg Glucose in 100 mL gelést und 20 mL entnommen. Das entspricht

einem Einsatz von
40 mg Glucose. Durch die Spaltung wurde diese Menge bestéatigt.
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Name:

AA Organisch-chemisches
SCHULZENTRUM Praktikum Klasse:

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate lil

Aufgabe: Spaltung von Saccharose zu Glucose und Fructose

Chemikalien: Ethanol, 2-Propanol, 1-Butanol, Saccharose, Glucose, Fructose, konz. Salzséure,
Schwefelsiure, 15%, Borsaure, 0,1mol/L, Natronlauge, 2mol/L, Fehling ! u. Il, DC-Kieselgelplatte

Durchfihrung:

Hydrolyse von Saccharose:

In eine auf 45 bis 50°C erwdrmte Mischung von 75 mL Ethanol, 3 mL Wasser und 3 mL konz.
Salzsaure werden unter Rithren 25g fein gepulverte Saccharose eingetragen. Sobald eine klare
Lésung resultiert(evtl. Restiriibe abfiltrieren), wird eine 2-mL-Probe gezogen und mit Natronlauge
neutralisiert.

Untersuchung der entstandenen Saccharide:

1. Mit Fehling-Ldsung
a) vor der Hydrolyse
b) nach der Hydrolyse

2. Dunnschichtchromatische Unterscheidung
Untersuchungssubstanzen: Glucose, Fructose, Saccharose, Probelsg.
Sorptionsschicht:  Kieselgel
Fliessmittel: 5 Volumenteile Isopropanol
3 Volumenteile 1-Butanol
2 Volumenteile 0,1 molare Borsurelsg.
Laufstrecke: 10 cm
Auftragsvolumen: 2pL
Detektion:

Die getrocknete Platte wird mit 15%iger Schwefelsgureldsung bespriht (Vorsicht Aerosole!
Abzug) und im Trockenschrank bei 110 °C getrocknet.

3. Fraktionierte Kristallisation

Der Rest der Reaktionslésung wird auf Raumtemperatur abgekuhit (evtl. weiter abkihlen). Dabei
scheidet sich die Glucose als zahes Ol ab, wihrend die Fructose gelést bleibt. In das Ol tragt man
einen Glucose-Impfkristall ein.

Man 148t (mehrere Tage ) stehen, bis sich ein feinkristalliner weier Feststoff gebildet hat. Dieser
wird abgesaugt und in méglichst wenig heilem Wasser (ca.2-3 mL) gerade wieder geltst. Zu der
heiflen Lésung wird Ethanol bis zur beginnenden Triibung gegeben(ca.10-15 mL). Dann a8t man
unter Rithren und Animpfen erkalten. Nach langerem Stehen werden die Kristalle abgesaugt, mit
Ethanol gewaschen und in einem Exsikkator im Vakuum {iber Blaugel getrocknet.

Identifizierung:
Bestimmen Sie die Schmelztemperatur und nehmen Sie ein IR-Spekirum auf.
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SZ Seklil Utbremen Name:
Organisch- chem. Praktikum Klasse:
Thema: Kohlenhydrate Il
Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefidhrlichen Stoffen

Stoffname Gefahrenbezeichng. | R.-u. S-Sétze MAK VbF
Sym.
Ethanol F Leichtentziindlich | R11 S7-16 1900 | B
2-Propanol F Leichtentziindlich | R11 S7-16 980 | B
1-Butanol X, | Gesundheitsschadiich | R10-20 S$16 300 | All
Salzsaure konz. C Atzend R34-37  S26-46 7
Schwefelsdure,15% |C Atzend R35 $26-30-45 1
Natronlauge, 2 mol/L |C Atzend R35 S26-37/39-45

2. Sicherheitsmafinahmen

Stoffname SchutzmaRnahmen |Kleine Stér- u. | Erste Hilfemassnahmen bei
Unfalle Kontakt mit
Aligem. |Koérper Haut |Auge |Inhal. |Verschiu
Ethanol BK W W W A
2-Propanol BK W W W A
1-Butanol A BK C W W L
Salzsdure konz. A BHK W W W L WA
Schwefelsdure,15% BHK W W W WA
Natronlauge,2 mol/L BHK W W W WA
3. Stoffkonstanten
Stoffname Physikalische Stoffkonstanten
M(g/mol) |Fp (°C) |Kp(°C) |np Dichte(g/mL) |Fip
Ethanol 46,07 78 0,80 12
2-Propanol 60,10 82 0,78 12
1-Butanol 74,12 117 1,4000 0,81 29
Salzsaure,37% 36,46 1,19
Schwefelsdure,25% | 98,08 1,18
4. Entsorgung/ Aufbereitung
Produkt / Abfall Sammelgefass
Ethanol Halogenfreie Lésemittel 0
2-Propanol Halogenfreie Losemittel O
1-Butanol Halogenfreie Losemittel O
CuSO,-Isg. Regenerierbare Salzriickstéande M
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Bewertungsbogen:

Kohlenhydrate IT1 Versuchsbeginn:
Versuchsende:
Fp |IR DC R;
Glu |Fru | Sac |Prot. | Note |Bemerkungen
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Name:

'y Organisch-chemisches
SCHUL%EEN;REUE Praktikum Klasse:

uTs

Versuchsbeginn. Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate IV
1. Aufgabe: Starkeuntersuchung unter dem Mikroskop

Material:

Kartoffeln, weile Bohnen, Weizenkdrner, Haferkérner, Lugolsche Lésung

Pinzette, Objektirager, Mikroskop, Deckglas

Durchfiihrung:

Das zu untersuchende Material wird mit einer Pinzette in einem Wassertropfen auf dem Objekttrager
bewegt. Dann betrachtet man die Aufschidmmung unter dem Mikroskop. Von dem mikroskopischen
Bild ist eine Zeichnung anzufertigen. AnschlieBend wird ein Tropfen Lugolsche Lésung in das
Praparat gesaugt.Beobachten Sie die Verénderung des Praparates.

2. Aufgabe: Starkegewinnung

Material:

Reibeisen, Tuch, Kartoffeln

Durchfuhrung:

Die Kartoffeln werden fein gérieben. Man verdiinnt den entstehenden Brei mit Wasser und schittelt
das Ganze kraftig in einem Erlenmeyerkolben. Dann seiht man das Gemisch durch ein Tuch und
prefit zuletzt den Riickstand kréaftig ab. Das trube Filtrat 188t man absetzen. Nach dem Dekantieren
wiascht man den Riickstand mit reinem Wasser aus, 188t wieder absetzen, dekantiert und wiederholt
diesen ProzefR, bis die Starke rein ist. Dann [&Bt man sie in einer flachen Schale an der Luft
trocknen.

3. Aufgabe: Starkenachweis

Material:

Starke, Lugolsche Lésung, Fehling | u. ll, Kartoffeln, Getreidekérner, Brot, Mehl, Haferflocken, Nudeln,
Durchfiihrung:

Zur Herstellung eines Starkekieisters rithren Sie etwas Stérke in 60 bis 80 °C warmes Wasser.

Fiir den Starkenachweis geben Sie zu einer Verdiinnung des Kleisters einige Tropfen Lugosiche
Ldsung.

Futhren Sie mit der Starkelésung auch eine Reaktion nach Fehling durch.

Bereiten Sie einige Nahrungsmittel (s.0.) so auf, damit Sie anschlieRend einen Stérkenachweis
fihren kénnen.

4. Aufgabe: Jodstarkereaktion zur Unterscheidung von Butter und Margarine

Material:

Butter, Margarine, Lugolsche Losung

Durchfihrung:

Man fiillt je ein Reagenzglas zur Halfte mit Butter und Margarine, erwérmt es bis zum Schmelzen, und
stellt beide Reagenzgléser in ein Wasserbad von 70°C. Nach einiger Zeit sind zwei Schichten
erkenntlich. Die untere wéRrige Schicht wird abpipettiert und mit der gleichen Menge Wasser
verdunnt. Die Verdiinnung wird zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird etwas Lugolsche Lésung
zugesetzt.
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Name:

Yy Organisch-chemisches
TRUM Praktikum Klasse:

SCHULZEN
UTBREMERN

Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate V

1. Aufgabe: Hydrolyse von Amylose

Chemikalien:
2-Propanol, 1-Butanol, Glucose, Starke, Schwefelsdure, 15%, Schwefelséure, 1 mol/L, Borsaure,
0,1mol/L, CaCQO;, Fehling | u. i, DC-Kieselgelplatie

Durchfuhrung:

0,5 g I6sliche Starke werden in einem groRen Reagenzglas in 20 mL Wasser unter Erwarmen gelGst
und mit 5 mL Schwefelsaure,1 mol/L. im siedenden Wasserbad hydrolysiert.

Entnehmen Sie nach 0, 1, 5, 10, 20, 30 Minuten jeweils 1 mL Lésung und neutralisieren Sie diese
nach dem Abkuihlen durch Zugabe von festem CaCO; und fithren eine Untersuchung der entstandenen
Produkte durch:

1. Mit Fehling-Lésung
2. Dunnschichtchromatische Unterscheidung

Untersuchungssubstanzen: Glucose, Starke, Probelésungen.
Sorptionsschicht:  Kieselgel
Fliessmittel: 5 Volumenteile Isopropanol

3 Volumenteile 1-Butanol
2 Volumenteile 0,1 molare Borsdurelsg.

Laufstrecke: 10 cm
Auftragsvolumen: 2L

Detektion:
Die getrocknete Platte wird mit 15%iger Schwefelsdurelésung bespriiht (Vorsicht Aerosole! Abzug)
und im Trockenschrank bei 110 °C getrocknet.

2. Aufgabe: Synthese von Cellulosetriacetat

Chemikalien: konz. Essigséure, Essigsaureanhydrid, konz. Schwefelséure, KBr

Durchfihrung:

In einem Erlenmeyerkolben gibt man 3 g Filtrierpapierschnitzel, fugt dann 15 mL konz. Essigséure,
15 mL Essigsaureanhydrid und zum Schiuf vorsichtig unter Schiittein noch 10 Tropfen konzentrierte
Schwefelsdure hinzu. Bis zur Bildung einer kiaren Lésung wird der Erlenmeyerkolben mit dem
entstandenen Brei in ein Becherglas mit siedendem Wasser gestelit. Diese Lésung wird ansclielend
in ein zu drei Viertel mit Wasser geflilltes 1-L Becherglas gegossen , filtriert und getrocknet

identifikation:
Von dem erhaltenen Produkt wird ein IR-Spekirum angefertigt.
( KBr-PreRling; ca. 1 mg Polymer auf 250 mg KBr ).
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Bewertungsbogen:

Kohlenhydrate V Versuchsbeginn:
Versuchsende:
Namen IR DC Ry
1 5 10 120 {30 |Note | Bemerkungen
min min__{min_{min | min
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Name:
M Organisch-chemisches
CengizeTy Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Prorokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate VI

Aufgabe: Zuckerbestimmung nach Luff-Schoorl

Durchfiihrung:

1.

Inversion

Erganzen Sie die im 100 mL-MeRkolben befindliche Saccharose-lésung auf ca. 50 mL,
geben 1,5 mL Salzsaure (D = 1,19g/mL) hinzu und stellen den Kolben in ein auf 70°C
gebrachtes Wasserbad.

ein in die Lésung gehaltenes Thermometer soll in 2-3 min auf 67°C steigen

5 min auf 67- 70 °C halten

schnell abkihlen (Wasserhahn)

2 Tropfen Phenolphthaleinlésung zusetzen, dann mit Natronlauge, 1mol/L auf
Farbumschiag neutralisieren

mit Wasser bis zur Marke auffillen.

. Bestimmung

Im 300 mL Erlenmeyerkolben mit Schiliff gibt man zu 25 mL Luffscher Lésung
a) 20 mL Wasser zur Ermittlung des Blindwertes
b) 20 mL Saccharose-lésung

mit Wasser auf 50 mL Gesamtvolumen auffliillen
genau 10 min. am Ruckfiul} kochen
danach sofort abkihlen und titrieren.

50 mL Essigsaure,0,4 mol/L hinzufligen und umschutteln

genau 50 mL lodldésung, 0,1 mol/L einpipettieren und umschittein
55 mL Salzsaure, 0,75 mol/L hinzufigen

dann mit Natriumthiosulfatiésug,0,1 mol/L titrieren.
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Hinweise fiir den Lehrer:
Folgende Reagenzien und Ldsungen sind herzustellen:

Luff'sche Lésung:

-Teilldsung A: 50g Citronensédure in 50 mL dest. Wasser (ca. 40°C) l6sen
-Teillésung B: 143,79 Natriumcarbonat in 350 mL dest. Wasser I6sen
-Teillésung C 25g Kupfersulfat in 100 mL dest. Wasser lésen

Unter vorsichtigem Schwenken wird langsam A in B gegossen. Nach dem Aufhéren
der Gasentwicklung wird C hinzugefiigt und auf 1000 mL mit dest. Wasser aufgefiillt.
Die filtrierte Ldsung ist unbegrenzt haltbar.

Salzséure, 0,75 mol/L 64 mL konz. Salzsdure auf 1 L Wasser
Essigséure, 0,4 mol/L 48 ml Essigsaure, 100% auf 2 L Wasser
lodiésung, 0,1 mol/L

Natriumthiosulfatidsung, 0,1 mol/L

Saccharosestammidsung fur die Schiler:

Stammldsung: 4 g Saccharose im Messkolben auf 200 mL auffilien.
Fir die Schiler werden zwischen 10 und 15 mL der Stamml&sung in einem 100 mL
Messkolben abgefilit.

Ermittlung des Zuckergehaltes:

a mL (Blindversuch) - b mL (Verbrauch) = ¢ mL Thiosuifatlésung

Die Differenz ¢ mL entspricht dem der folgenden Tabelle zu entnehmenden
Invertzuckergehalt:

Thiosulfatlsg. | Glucose/Fructose
mL 0,1 mol/L | mg

1 2.4
2 4,8
3 7,2
4 9,7
5 12,2
6 14,7
7 17,2
8 19,8
9 22,4
10 25,0
11 276
12 30,3
13 33,0
14 35,7
15 38,5
16 41,3
17 44,2
18 471
19 50,0
20 53,0
21 56,0
22 59,1
23 62,2
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Name:
M Organisch-chemisches
s s Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Kohlenhydrate Vil

1. Aufgabe: Refraktometrische Zuckerbestimmung

Chemikalien: Saccharose

Durchfihrung:

1. Stellen Sie Saccharoselésungen mit folgende Konzentrationen her:
w (Saccharose)= 5, 10,15, 20, 25, 30, 40, 50%
2. Messen Sie den Brechungsindex der Saccharoselésungen bei 20°C.
3. Erstellen Sie aus den Werten eine Eichkurve .
4. Messen Sie den Brechungsindex eines Getrankes und bestimmen den Zuckergehalt.

2. Aufgabe: Polarimetrische Zuckerbestimmung

Chemikalien: Saccharose, Glucose, Fruktose, Salzsdure, (konz).

Durchfihrung:

1. Stellen Sie Zuckerlésungen mit folgende Massenkonzentrationen her:
B (Saccharose, Glucose, Fruktose)= 0,2 g/mL

2. Bestimmen Sie die spezifische Drehung.

Gruppe1: Saccharose

Gruppe2: Glucose

Gruppe3: Fructose

Gruppe4: Saccharose, 50 mL der Saccharoselésung werden im 100 mL MeRBkolben mit
3 mL konz. HCI versetzt und auf 100 mL aufgefulit. Der Drehwinkel wird alle
10min. abgelesen.

3.1 Messen Sie den Drehundswinkel « bei verschiedenen Konzentrationen.
3.2 Stellen Sie den Drehungswinkel in Abhangigkeit von der Konzenzration grafisch dar.
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Name:
M Organisch-chemisches
acrra%%sé;ngun Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Acetylierung

Aufgabe: Herstellung von Acetylsalicylséure durch Acetylieren von Salicylsdure
(Halbmikromafistab)

Geréte: Ruckflussanlage, Nutsche, Tropfirichter

Chemikalien: Essigsaureanhydrid, Essigséure, 100%, Salicylséure, Ethanol, A-Kohle

Durchfihrung:

Arbeitssicherheit:

Erstellen Sie
a) eine Betriebsanweisung
b) ein FlieBdiagramm Uber die Arbeitsablaufe.

Synthese:

in einer 100 mL-Mehrhalskolben-Rihrapparatuer werden 5,8 mbL Essigsdureanhydrid und 5 mL
Essigsdure, 100% eingefillt. Unter Rithren werden 6,99 Salicylsdure bei Raumtemperatur
eingetragen. Dann wird das Gemisch erhitzt und die Acetylierung bei 90 — 95°C innerhalb von 2
Stunden durchgefihrt.

Nach Ablauf der Reaktionszeit werden zum Reaktionsgemisch innerhalb von 10 min 25 mL Wasser
getropft. Die Mischung wird auf 20°C abgekihlt und 30 min bei dieser Temperatur nachgerihrt.
Anschliefiend wird die Ausfallung abgesaugt, der Riickstand auf der Nutsche zweimal mit je 8 mL
gewaschen, abgeprefit und die Feuchtausbeute ermittelt.

Aufarbeitung:
Das Rohprodukt wird unter Verwendung von A-Kohle aus einem Wasser-Ethanol-Gemisch

(2 Volumenteile Wasser + 1Volumenteil Ethanol) umkristallisiert, auf 20°C abgekihit, scharf
abgesaugt und bei 80°C im Trockenschrank bis zur Massenkonstanz getrocknet.

Reinheitstiberprifung:
Die Schmelztemperatur ist zu bestimmen.

Auswertung:
Die Ausbeute an Acetyisalicylsgure ist in g und % der Theorie anzugeben.
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Name:
M Organisch-chemisches
ac;uén.gé«s;aguﬁ Praktikum Klasse:
Versuchsbeginn: Versuchsende: Protokollabgabe:

Thema: Reinheitskontrolle und Identifikation von Acetylsalicylsdure

Fuhren Sie folgende Aufgaben nach der ersten, zweiten und evtl. dritten
Umkristallisation des Praparats durch.

1. Bestimmung der Schmelztemperatur
2. Volumetrische Bestimmung der Acetylsalicylsdure

Arbeitsanweisung:

Durch Mehrfachbestimmung wird der Massenanteil w der Acetylsalicylsadure

ermittelt.
300 - 400 mg der Substanz werden in einen Erlenmeyerkolben genau
eingewogen, in 35 mL Ethanol geldst und mit Wasser auf ca. 100 mL Volumen

verdinnt.
Nach Zusatz von Indikatorldésung wird mit Maiésung, ¢(KOH)=0,1 mol/L, titriert.

3. Dinnschichtchromatische Priifung

Stationdre Phase: Kieselgelbeschichtete Alufolie (5*10 cm) mit
Fluoreszenzindikator.
Mobile Phase: Gemisch aus 10 mL Aceton und 10 mL Cyclohexan und 8

Tropfen Wasser
Achten Sie auf Kammersattigung.

Probelésung: Préparat in Aceton
[w(Acetylsalicylsdure) = 0,01],
V(Lésung) = 1 ulL.

Vergleichslosungen: Acetylsalicylsaure (Referenzsubstanz) in Aceton
[w(Acetylsalicylsdure) = 0,01],
V(Lésung) = 1 L.
Salicylsdure (Referenzsubstanz) in Aceton
[w(Acetylsalicylsdure) = 0,01],
V(Loésung) = 1 ul.

Visualisierung: Betrachten Sie das DC unter UV-Licht und umranden Sie die

Flecken mit einem weichen Bleistift.
Ermitteln Sie die R¢- Werte.
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Organisch-chemisches

Name:

§CHULZENTRUM Praktikum Klasse:
Betriebsanweisung | Thema:  Acetylsalicylséure
1. Umgang mit gefédhrlichen Stoffen
Stoffname Gefahrenbezeichng. |R.-u. S-Séatze MAK VbF
Sym.

Essigséureanhydrid C |reizend R10-34 S 26
Essigsdure C |reizend R10-35 S 23-26-36
Salicylsaure Xn | gesundheitsschadiich | R22-36/38 S 22
Ethanol F leichtentzindlich | R11 S7-16 B

2. SicherheitsmaRfRnahmen

Stoffname Brande l6schen mit | Erste HilfemaRnahmen bei Kontakt mit
Haut Auge

Essigsdureanhydrid Wasser Wasser
Essigsdure Wasser Wasser
Salicylséure Wasser Wasser
Ethanol Wasser Wasser Wasser
3. Stoffkonstanten
Stoffname Physikalische Stoffkonstanten

M(g/mol} |Fp (°C) Kp (°C) |np Dichte{g/mL)
Essigsaureanhydrid 102.,-09 1394 1,082
Essigsaure 60,05 118,1 1,05
Salicylsdure 138,12 1565
Ethanol 46,1 78 0,79
Acetylsalicylsdure 180,16 136

4. Entsorgung/ Aufbereitung

Produkt / Abfali

Sammelgefal

Filtrat

Neutralisieren

Gefal A

ASS

Gefall C

Anhang2_7_1ASS.doc

3/3




