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Waagen und Wiegen

Literaturangaben: G.-0. Miiller, Lehrbuch der angewandten Chemie, Band I1I
(6. Aunflage), S. 47-48
Fluck/Mahr, Anorganisches Grundpraktikum
(6. Auflage), S. 14-20
Biltz-Biltz, Ausfiihrung quantitativer Analysen
(9. Auflage), 8. 11-15

Eine der wichtigsten Operationen in der experimentelien Chemie ist die genaue Ermitthung der
Masse eines Stoffes. Daher ist es unerldBlich, sich mit Theorie und Praxis von Waagen und
Durchfithrung der Wigungen vertraut zu machen. Dazu dienen die folgenden Versuche, bei denen
~ eine ausfiihiliche Waageneinweisung erfolgt.

Im Labor finden Sie zwei Arten von Waagen: Analysenwaagen, mit einer Genauigkeit von 0,1 mg
und Priizisionswaagen mit einer Genauigkeit von 0,1 g. Aufgrund der hohen Genauigkeit und damit
verbundenen Empfindlichkeit befinden sich die Analysenwaagen in einem speziellen Raum
auBerhalb der Labors, dem Wigeraum. Ihr Einsatzbereich umfasst hauptsichlich im Praktikum die
gravimetrischen Bestimmungen, sowie die Einwaage von Urtitersubstanzen. Die Analysenwaagen
sind auBerhalb dieser Einsatzgebicte nur dann zu benutzen, wenn ausdriicklich in der
Versuchsvorschrift darauf hingewiesen wird, Filr séimtliche weitere Wigungen sind die
Priizisionswaagen zu benutzen, die in jedem Labor ausstehen. Ihr Einsatzbereich erstreckt sich anf
die Einwaage von Chemikalien fiir Lésungen und Priparate, sowie allen weiteren Grobwigungen.
Fiir eine exakt wissenschaftliche Arbeitsweise ist es dringend erforderlich. dass jeder

Waagenbenutzer die Waage in einem sauberen Zugstand hinterldsst.

Volumetrische Messgeriite

Literaturangaben:  Biltz-Biltz, Ausfuhrung quantitativer Analysen
(10. Auflage) §. 37-40
Jander-Jahr, Mallanalyse
(14. Auflage) S. 7-45
- G.O. Miiller, Lehrbuch der angewandten Chemie, Band 1il
(86. Auflage), S. 56-60

Biiretten

Biiretten sind zylindrische Glasrohren, die am unteren Ende einen Ablaufhahn besitzen. Die
Glasrshren haben eine aufgedruckte Skala, um bestimmte Flissigkeitsmengen zu entnehmen.lhre
Anwendung finden die Biiretten bei der Titration. Man unterscheidet drei Genauigkeitsklassen:
Klasse A mit engen Fehlergrenzen; Klasse AS mit engen Fehlergrenzen und verkiirzter Ablaufzeit;
Klasse B mit doppelter Fehlergrenze wie A. Die Biiretten sind auf Auslauf (Ex) geeicht.

Vor Gebrauch wird die Blirette entfettet und gereinigt. Dies geschieht mit Detergenzien (z.B.
Extran) oder bei starker Verschmutzung mit verd. S#uren, Laugen. Die Trocknung der Geriite
erfolgt mit Luft (mit Wasserstrahlpumpe Luft durchsaugen) oder schneller, indem man mit Alkohol
durchspiilt. Auf keinen Fall diirfen volumetrische Messgerdte zur Trocknung in den
~Trockenschrank. (Geriite verziehen sich und werden ungenau!) Zum Gebrauch wird die Blirette
senkrecht mit Hilfe einer Biirettenklammer in ein Stativ eingespannt. Die Befilllung erfolgt mit
Hilfe eines kleinen Trichters. (blasenfreie Fiillung erforderlich) Vor Gebrauch wird 2-3 mal mit
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dem verwendeten Titriermittel gespiilt. Dann fiillt man ca.lem iiber die Nullmarke auf und lésst
tropfenweise bis zur Nullmarke ablaufen. Um Parallaxenfreiheit zu gewihren, sollte sich das Auge
des Betrachters in der Héhe des Meniskus befinden. Da die Biiretten auf freien Auslauf geeicht
sind, darf der Auslaufhahn die Wandung des Titriergefifles nicht berithren, PVC Hihne sind
wartungsfrei, wihrend Glashdhne dinn mit Vaseline gefettet werden miissen. Deshalb sollten
Laugen aus Griinden des Festfressens nie lingere Zeit in der Biirette aufbewahrt werden.

Pipetten

Pipetten sind lingliche Rohre aus Glas, die am unteren Ende zu einer Spitze auslaufen. Thr
Rauminhalt ist durch Ringmarken gekennzeichnet, so daB} ein definiertes Fliissigkeitsvolumen ab -
gemessen werden kann. Pipetten sind auf Auslauf (Ex) geeicht. Man unterscheidet Voll- und
MefBpipetten. Melpipetten dienen zur Abgabe von unterschiedelichen Volumina mit Hilfe einer
aufgedruckten Skala. Vollpipetten erlauben dagegen nur die Abgabe eines bestimmten Volumens,
besitzen aber eine hthere Genauigkeit. Man unterteilt wieder in drei Genauigkeitsklassen: A, AS,
B. (gleiche Klassifizierung wie Bliretten) Zum Ansaugen der Fliissigkeit benutzt man eine

Pipettierhilfe (Peleusball oder Howorkaball), um nicht mit dem Mund ansaugen zu miissen
(Vergiftungsgefahr!).

Peleusball: Pipettierhilfe mit drei Ventilen: A Luftauslassventil, S Ansaugventil, E
Entleerungsventil, Um Fliissigkeiten anzusaugen miissen folgende Schritte beriicksichtigt werden.
1.Schritt: Bei eingestreckter Pipette mit Daumen und Zeigefinger Ventil A 6ffhen und den Ball
zusammendriicken. 2.Schritt: Pipette in Flilssigkeit tauchen und S driicken, bis die Fliissigkeit zur
Marke angesaugt ist. 3.Schritt: E driicken zum Entleeren der Pipette.

Howorkaball: Pipettierhilfe mit einem Ansaugventil. Der "Ball" wird gegen die Pipette gedriickt
und die Fliissigkeit wird iiber die Eichmarke der Pipette angesaugt. Mit dem rechten Zeigefinger
wird der Pegel gehalten und dann langsam an der Glaswandung auf die Eichmarke abgelassen.

Umgang mit Pipetten

Zur Reinigung und Entfettung gelten die gleichen Vorschriften wie bei den Biiretten, Ansaugen:
Vor der Benutzung ist die Pipette zweimal mit der entsprech. Losungsmittel vorzuspiilen. Die
Pipettenspitze wird tief genug in die Fliissigkeit getaucht und bis {iber die Ringmarke angesaugt.
Die Spitze wird aus der Fliissigkeit genommen, mit einem Papiertuch abgewischt und senkrecht an
die Wand cines geneigt gehaltenen Becherglasses angelegt. (45 Grad Winkel) Dann wird die
Fliissigkeit vorsichtig bis zur Ringmarkierung abgelassen, Die Ablesung erfolgt mdglichst
parallexenfrei am unteren Teil des Meniskus. Zuletzt wird die Pipettenspitze an der Glaswand
abgestriffen.

Entleeren: Die Pipette wird senkrecht an die schrig gehaltene Wandung des beabsichtigten
Aufnahmegefi gehalten und die Flissigkeit abgelassen. Hierbei ist die Wartezeit nach Ablassen
der Fliissigkeit je nach Klasse der Pipette zu beachten. (ca. 15 Sekunden) Am Ende wird die Pipette
wieder an der Glaswand abgestreift. Da die Pipetten auf Ablauf geeicht wurden, ist der in der Spitze
verbliebene Fliissigkeitsrest nach Ablauf bei der Eichung beriicksichtigt worden.

Der Rest darf auf keinen Fall ausgeblasen werden.




Versuch: Vergleich volumetrischer Messgeriite

In diesem Versuch soll die Genauigkeit der Messgeriite Blirette, Mess- und Vollpipette verglichen
werden.

Entnehmen Sie je 10 ml aus einer Vollpipette, einer Messpipette und einer Biirette, Das

entnommene Wasser wird auf der Analysenwaage im 100 ml Becherglas zur Auswaage
gebracht. Vorab wiegen Sie die Bechergliser leer!!

Versuch: Sidure - Base Titration

Literaturangaben: Biltz-Biltz, Ausfiihrung quantitativer Analysen
(10. Auflage), S. 35-48, 50-52
Jander-Jahr, MaBanlyse
(14, Avuflage), S, 7-120, 154-155, 168
G.0. Miiller, Lehrbuch der angewandten Chemie, Band I
(6. Auflage), S. 56-123
Fluck-Mahr, Anorganisches Grundpraktikum
(6. Auflage), S. 22-30

Einwaage 250 mi 0.1 mol/L NaOH

Wiegen Sie die errechnete Menge NaOH-Plitzchen auf der Préizilsionswaage im Labor in ein
Becherglas ein, 16sen diese mit wenig HoO und iiberfithren die Lésung in den 250 mi Messkolben.
Dieser wird exakt aufgefiillt.

Einstellung der Losung mit Urtitersubstanz:
NaOH mit Benzoesiure

Zur Titerstellung werden in zwei 250mi Erlenmeyerkolben je 190 — 210 mg (auf 0,1 mg genau)
Benzoesdure (Urtitersubstanz) auf der Analysenwaage eingewogen, in 50 ml Alkohol + 50 ml HyO
gelost und mit 2-3 Tropfen Phenolphthalein versetzt. Man titriert die vorher hergestellte NaOH
gegen die Benzoes#ure bis zur schwachen Rosafiirbung der Losung.
Aus den Titrationswerten ergibt sich der Gebrauchstiter der NaOH.

I mi 0,1 mol/LL. NaOH = 12,2120 mg Benzoesiure

Titration: NaOII - HCi

Von einer zur Verfligung gestellten HCI-Ldsung mit ¢ = 0,1 mol/L. und einem Titer von 1,000
werden exakt 20 ml mit einer Vollpipette entnommen, in einen Erlenmeyerkolben iiberfithrt und auf
ca. 100 ml aufgeftllt. Nach Zugabe von 2-3 Tropfen Phenolphtalein titriert man mit der
hergestellten NaOH und kann anhand des erzielten Verbrauchs die Genaunigkeit seiner Arbeitsweise
{iberpritfen.




Bioskschalibits 2000 K
Whpeayrme my s
i soplen mit
Gewirmstra, h 1
i Einweghahn
Normschiiffhil
Prinzipickes Auftiou 2000 MP
— Planschiiff
Trockengat
Exslkiatoreins:
] Treckenmitie!
: Y Tatast-¥ormgemsonsen, Brrgipeiatne
, @ hiteres Lavius ;m’lfwm;vkvzgg
: B Bomortsmmantiz e T e e
1 &) Praagesas DEMEOTEE ] et brerrac Ty
.y i 0 Sratzsmrn LU ] bertoniTow
it E (ORS00
e P {3t Remgunsaiorgmmee

Messnsirument

Stemi o

SR e SN, \
\
Sromregulerung

Beongne &

Nutsche

| Filtlerkuchen
Rundfiiter

Gurmrslistoplan oder Logenmdikater
Gumraidichiung L .
Abb, Prinzip der elektromagnetischen

Krafikempensation

me ZUF Vakutimpumpe

- et
-"
-
W
= -'-’
-
o vichisg
L
s
.
.
>~ taseh
3

Saugfiasche mit Nuische

ITe o] ot i 5T

o

R »
Ricalige Ablauthaliung tiner Pipatte MeBplpatie ,w.']
Volipipstte Pelgusbali
—
L]
o
£
E |
=2 1
£
1|
=
=

g

Birenenklammer

Hanuelie Blrette WMe8zylindar MeBkolpen



Anorganisches Praktikum
1. Semester

Versuchsvorschriften

Gravimetrie

Fachhochschule
Miinster University of
Applied Sciences

&

FB Chemieingenieurwesen

taber fir Anorg. Chemie
Angew. Materialwiss.

Dipl.-Ing. Uhwe Eckert




Bestimmung von Nickel

Sie erhalten eine Losung, die 0.1 - 0.2 g Nickel enthilt,

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml der Probelésung in ein 400 ml Becherglas, verdiinnt auf ca. 200 ml und
erwirmt auf 80 °C (Becherglas dabei mit einem Uhrglas bedecken). Danach lisst man unter Rithren
langsam 25 mli einer 1%-igen alkoholischen Dimethylglyoximldsung aus einer Pipette zutropfen.
Anschlieflend wird verd, Ammoniakldsung hinzugefiigt, bis der pH-Wert 8-9 betrigt. (mit pH-
Papier priifen!) Es wird auf Vollstindigkeit der Fillung mit 0,5 ml Reagenz gepriift und zur
Alterung des Niederschlags noch eine Stunde bei 80 ©C stehengelassen. Anschliefiend wird die
Lasung iiber einen vorher konstant gewogenen G3 Glasfiltertiegel filtriert. Das Filtrat fingt man
mit der Saugflasche auf: es wird zum quantitativen Einspiilen der Niederschlagsreste in den
Filtertiegel verwendet. Der Niederschlag wird mit 10 ml warmen und 20 ml kaltem Wasser
(messen!) gewaschen. Der gewaschene Niederschlag wird ca. eine Stunde im Trockenschrank bei
110 °C getrocknet und danach in Abstinden von etwa 30 Minuten bis zur Massenkonstanz
gebracht. Nach Abkithlen auf Zimmertemperatur wird die Auswage bestimmt.

Ergiinzend ldsst sich zur Nickelbestimmung sagen, dass der Niederschlag in heilem Wasser
merklich 18slich ist, und deshalb nur mit moglichst wenig heillem Wasser gewaschen werden darf.

Wigeform Ni(C4H702N2)9 - gesuchte Form Ni F = 0,20319

Komplexometrie

Bestimmung von Aluminium

Sie erhalten eine Probeldsung,die 0,1 - 0,2 ¢ Aluminium enthdit und im MeBkolben auf 100 ml
aufgefiilit wird.

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml der Probeldsung in einen 250 ml Erlenmeyeikolben, pipettiert 20 oder 25 ml
0.1 mol/] Titriplexlsg. und 1 m! 1 mol/l HCI dazu. Dann erhitzt man ca. 10 Min. lang bis zum
Aufkochen der Losung. Nach dem Abkithlen wird mit 2-3 vollen Spatelspitzen Natrinmacetat auf
einen pH-Wert von 5-6 eingestelit. (Die Lsung muss gut gepuffert werden) Nach Zugabe einer
Spatelspitze (30 —~ 50 mg) Xylenorange - Indikatorverreibung wird mit 0,1 mol/l ZnSO; - Losung
von Gelb nach Rot titriert.

{ ml 0.1 mol/l Titriplex I1l-Lsg. entspricht x mg Al

Xylenorange Indikatorverreibung: 1 g Xylenorange + 99 g KNO3

2 Dipl.-Ing. Uave Eckert




Bestimmung von Magnesium

Sie erhalten eine Losung,die 15 - 30 mg Magnesium enthilt. Diese Losung wird im 100 ml
Messkolben auf genau 100 ml aufgefuillt.

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml der Probeldsung in einen 250 ml Erlenmeyerkolben und verdiinnt auf ca, 100
ml. Die Probelosung wird mit 2 Indikatorpuffertabletten versetzt. Weiter werden 1 - 2 ml konz.
Ammoniak zugegeben. Danach wird mit 0,01 moi/l EDTA Ldsung bis zum Farbumschlag von Rot
nach Graugriin titriert. Aufgrund der geringen Geschwindigkeit der Komplexbildung muss in der
Nthe des Aquivalenzpunktes sehr langsam titriert werden.

I ml 0,01 mol/i EDTA entspricht x mg Mg

Volumetrie
Bestimmung von Borsiiure

Sie erhalten eine Losung, die 0,4 - 0,7 g H3BO; enthilt und verdiinnen diese im Messkolben auf
100 mi.

Arbeitsvorschrift:

Da die Borsdure eine so kleine Sdurekonstante hat, die die Farbe von Methylorange nicht veréindert,
wird durch Zusatz von mehrwertigen Alkoholen die SHurekonstante durch Komplexbildung
gesteigert, so daB sie sich wie eine mittelstarke Siure gegen Phenolphthalein titrieren 1463t Man gibt
ca. 20 ml Glycerin und 5 ml Wasser mit Hilfe eines Standzylinders in einen 250 ml
Erlenmeyerkolben, gibt 2-3 Tropfen Phenolphthalein hinzu und neutralisiert mit 0,1 mol/l NaOH
(schwache Rosafiirbung). Danach pipettiert man 20 ml der Analyseniésung hinzu und titriert mit
der eingestellten NaOH ohne weitere Verdiinnung bei Raumtemperatur, bis die Rosafirbung 60 s
bestehen bleibt.

I mi 0,1 mol/l NaOH entspricht x mg HsBO;

Bestimmung von Kupfer

Sie erhalten im MeBkolben eine Losung, die 0,3 - 0,6 g Kupfer enthalten kann. Fiillen Sie den
Messkolben mit dest. Wasser auf exakt 100 ml auf,

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml der Probe in einen Erlenmeyerkolben und verdiinnt auf ca. 100 ml, Nach dem
Anséuern mit 10 ml konz. Schwefelsdure und Erkalten der Losung wird mit 10 ml [%-iger KJ und
10%-iger KSCN (ist als eine Losung fertig angesetzt) versetzt. Sofort im Anschluss wird das
ausgeschiedene Jod solange mit 0.1 mol/l Na,S,0; titriert, bis die Losung nur noch schwach gefiirbt
ist. Nach Zusatz von 2 ml Stirkelosung wird schliellich langsam zum hellgrau-blauen Endpunkt
titriert. (maximale Helligkeit)

1 ml 0,1 mol/l Na,S,0; entspricht x mg Cu

Stirkelosung: 3 g losliche Stirke werden mit wenig HpO zu einem Brei verrieben, mit ca. 600 ml
H5O versetzt und einige Minuten gekocht. Ungelste Anteile 14sst man absitzen.

3 Dipl.-Ing. Uwe Eckert




Bestimmung von Chlorid als Silberchromat

Sie erhalten eine Losung, die 20 - 40 mg Chlorid enthilt. Die Losung wird im 100 ml Messkolben
exakt aufgefiillt,

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml Probeldsung in einen 250 ml Erlenmeyerkolben und versetzt mit 2 mi 5%-iger
Kaliumchromatlosung (nicht_weiter verdiinnen). Die gelbe Lésung wird dann mit 0,01 mol/l
Silbernitrat titriert, bis die entstehende rotbraune Silberchromatfillung einige Minuten bestehen
bleibt.

I mi 0,01 mol/t AgNO3 entspricht x mg Chlorid

Abfallaufbereitung: Entsorgung Ag - Chromat Lisung:

© Zu der austitrierien Lsung werden im Erlenmeyerkolben 0.15 g BaCly gegeben. Es wird leicht
erwidrmt und danach ilber ein sehr feines Filterpapier abfiltriert, Die Filterreste (Silberchromat u,
Bariumchromat) werden in den Abfallbehilter gegeben. Das Filtrat wird mit wenig BaCl, auf
Chromatfreiheit gepriift!

Wichtig: Sofort nach der Titration BaCl, zugeben und abfiltrieren, da sonst kolloidale,
schwer filtrierbare Niederschlige entstehen

Bestimmung von Oxalsiiure

Sie erhalten eine Losung, die 300 — 600 mg Oxalsiiure enthilt. Die Lsung wird im 100 ml
MeBkolben exakt aufgefiillt,

Arbeitsvorschrift:

Man pipettiert 20 ml Probelsung in einen 250 ml Erlenmeyerkolben und verdiinnt auf ca. 100 ml.
Danach wird mit 10 ml % konz. Schwefelsiure versetzt und auf 75 — 85 °C erwdrmt. Es wird
tropfenweise auf den Endpunkt der Titration, einer bleibenden schwach rotvioletten Firbung mit
KMnQ, 0,02 mol/ titriert.

1 m! 0.02 mol/l KMnOQj, entspricht x mg Oxalsiure

4 Dipl-Ing. Une Eckert



Herstellung der Mafilosungen fiir die Analysen
(je 1 Liter fiir jede Bank herstellen)

0,1 mol/t NaOH

0.01 mol/l AgNO;

0,02 mol/l KMnO,

0.1 mol/l ZnSO,

0.1  mo¥l Naz8,03

0.1 mol/lEDTA
Stirkeldsung

1%-ige Dimethylglyoximlosung

Die jeweiligen Herstellungsmethoden, sowie die Titer-bestimmung der MaBlosungen mit
Urtitersubstanzen sind der Literatur zu entnehmen.

Inventar der Laborschrinke

-Bechergliiser: 100 mi, 250 ml, 2x 400 m!
~Erlenmeyerkolben: 3x 250 oder 300 ml
-Messzylinder: 100 ml

-Messkolben: 2x 100 m] mit Stopfen
-Vollpipette: 20 ml

-Messpipette: 10 ml oder 20 ml
-Biirette

-Biirettenklammer

-Gummiwischer

-Howorkaball

~Glasfritten: 2x G3

-Glastrichter

-Schnellauftrichter

-Uhrgliiser 2x

-Bunsenbrenner mit Anschlufischlauch
-Dreifuf}

-Drahtnetz

-Spritzflasche

5 Dipl.-Ing. Uwe Eckert




Musterprotokoll

volumetrische / gravimetrische Begﬁmmung VOIL........cooereeennn..... (Wiederholung)
L. a) Reaktionsprinzip:

wichtigste Stichpunkte. (z.B. Féllungsform, spezielle Losungen)

.................................................

-----------------------------------------------------

-----------

II. Berechnung :

Rechnung . m =V *Fx* T * N
Titer T (wie ermittelt? ).......cccocoocvvieiiniiniiianniinnnes
Vorlage ! .....cc.cccoviviiiiiiiiini i, ml
Entnahmefaktor N : 4 odef 5 (20725 ml)
Faktor F'@oooioeiiiile i mg/ml

Masse m : der zu bestimmenden Probe in mg

Verbrauch : 1. Titration:  ml #F#*T #N =
2. Titration :
3. Titration :
Mittehwert :

...........................................................
...........................................................

............................................................

1V. Ergebnis :

XXX mg/ 100 ml
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