1
Grundlagen der Laborarbeit

Im Unterschied zu den Probierstuben der Alchimisten sind die in den modernen
Chemielaboren arbeitenden Menschen Laborordnungen und Betriebsanweisun-
gen unterworfen. Am Anfang jeden Arbeitens und Unterrichtens im Chemielabor
stehen daher eine Sicherheitsbelehrung und die Erkundung des Arbeitsplatzes
,Labor“. In diesem ersten Kapitel geht es daher um die Arbeitssicherheit im
Chemielabor, also um Arbeitsregeln und SicherheitsmaRnahmen, um Sicherheits-
einrichtungen im Labor sowie um den fachgerechten Umgang mit Gefahrstoffen.

1.1
Arbeitsregeln und Laborordnung

1.1.1
Gefahren im Chemielabor

Friedrich Wohler (1800-1882) entdeckte 1827 das Aluminium und 1828 eine
Moglichkeit zur kiinstlichen Herstellung von Harnstoff. Mit einem einfachen
Reagenzglasversuch begriindete er so die Organische Chemie, den heute wohl
bedeutendsten Zweig der Chemie. Schon im jugendlichen Alter zeigte er den
staunenden Eltern und Geschwistern, wie er aus Kaliumchlorid und glithender
Holzkohle hochgefihrliche metallische Kiigelchen herstellen konnte, die auf dem
Wasser schwimmen und sich dabei von selbst entziinden: das Kalium. Bei einem
anderen Experiment wire Wohler beinahe getstet worden. Seine Gasherstellungs-
Apparatur war undicht, er hatte giftiges Chlorgas hergestellt. Sein Vorbild Berzelius
starb 1848 an Selenvergiftung. Auch sein Schiiler Wohler hatte das Selen zuvor
begeistert untersucht — wiederum ohne Sicherheitsmafinahmen.

Zur Praxis moderner, professioneller Laborarbeit gehort es jedoch, Sicherheits-
mafRnahmen zu treffen. Diese werden in der Betriebsanweisung oder Laborordnung
vorgeschrieben. Zusitzlich miissen Chemielabore mit Sicherheitseinrichtungen
ausgeriistet sein.

Chemielabor: Einfiihrung in die Laborpraxis, 1. Auflage. Michael Wichter
Copyright © 2011 WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim.
Published 2011 by WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA.



2 | 1 Grundlagen der Laborarbeit

benen Sicherheitsmaflnahmen dient der Vermeidung von unter Umstinden

T Das Einhalten der in Laborordnungen und Betriebsanweisungen vorgeschrie-
tédlichen Unfillen im Labor.

1.1.2
Laborordnung und Betriebsanweisung

Zur Wahrung der Arbeitssicherheit erlassen Chemieunternehmen ebenso wie
Schulleitungen bzw. deren Sicherheitsbeauftragte Betriebsanweisungen und spe-
ziell fiir Labors zusitzliche Labor(ver)ordnungen. Diese enthalten:

o Beim Umgang mit Gefahrstoffen auftretende Gefahren und Risiken
(auch als H-Sitze bezeichnet)

o Dementsprechend erforderliche Schutzmafinahmen und Verhaltensregeln
(auch als P-Sitze bezeichnet)

o Anweisungen fur das Verhalten im Gefahrfall (,Alarmordnung®)

o Erste-Hilfe-Regeln und oft auch

o Entsorgungsratschlige (auch: E-Scitze)
fiir eingesetzte und anfallende Gefahrstoffe.

Durch Laborordnungen und Betriebsanweisungen werden z. B. Essen, Trinken,
Geschmacksproben und Rauchen bei der Arbeit untersagt. Schutzbrillen, Schutz-
kleidung und regelmifRige Sicherheitsbelehrungen sind vorgeschrieben. Auch
sollte der Besuch eines Erste-Hilfe-Kurses oder zumindest das Studium wich-
tigster Erste-Hilfe-Regeln erfolgen.

Die Betriebsanweisung und die Laborordnung gelten auch nach der Ausbildung
im Arbeitsleben. Die Gewerbeaufsicht iiberwacht den Arbeitsschutz in den Betrie-
ben (gemiR Gewerbeordnung GewO) ebenso wie die Schulaufsichtsbehorde die
Berufsbildenden Schulen (Berufskollegs). Die Berufsgenossenschaft Chemie (BG
Chemie) ist Triger der sozialen Unfallversicherung (Gesetzliche Unfallversicherung,
GUYV). Sie hilft Arbeitsunfille zu verhiiten, fiihrt sicherheitstechnische Beratungen
und Schulungen durch, erlisst Unfallverhiitungsvorschriften (UVV) und kontrolliert
deren Einhaltung. Dariiber hinaus tibernimmt sie die medizinische und beruf-
liche Versorgung nach Arbeits- und Wegeunfillen oder bei Berufskrankheiten bis
hin zur finanziellen Versorgung Verungliickter und Hinterbliebener (RVO {f 546,
556-566, 708, 722).

1.1.3
Arbeitssicherheit

1.1.3.1 Sicherheitseinrichtungen und -maftnahmen

Die notwendigen Sicherheitsmafnahmen richten sich nach den Gefahrenhin-
weisen der verwendeten Gefahrstoffe. Welche Chemikalien und Reagenzien als
Gefahrstoffe anzusehen sind, wird in Abschnitt 1.2 erldutert. Gefahrstoffdatenblitter
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und Datenbanken weisen fiir jeden Gefahrstoff H-Sitze (hazard statements) und
P-Sitze (precautionary statements) aus. Uber diese hat sich jeder, der im Chemie-
labor arbeitet, griindlich zu informieren, noch bevor er den Stoff einsetzt!

Auch Sicherheitseinrichtungen diirfen in keinem (Chemie-)Labor fehlen. Dazu
gehoren: Not-Aus-Knopf (unterbricht Strom- und Gaszufuhr), Feuerlschgerit,
Augen- und Personendusche, Erste-Hilfe-Kasten und -material, Tafel mit Warn-
hinweisen, spezielle Vorratsriume (mit explosionsgeschiitztem Schrank, Gift-
schrank usw.) sowie Abzugs-, Beliiftungs- und Entsorgungseinrichtungen.

1.1.3.2  Unfallverhiitungsvorschriften (UVV) zur Wahrung der Sicherheit im Umgang
mit Chemikalien

Das Arbeiten in chemischen Laboratorien erfordert Vorsicht. Vor jedem Versuch
muss man sich dariiber im Klaren sein, welche Reaktionen eintreten kénnen. Es
ist deshalb nicht erlaubt, allein in einem Labor chemische Arbeiten auszufiihren.
Insbesondere bei Arbeiten mit brennbaren Fliissigkeiten, Giften oder bei Explo-
sionsgefahr soll der damit Arbeitende nicht allein sein, damit ein Kollege im
Notfall sofort Hilfe holen und dann auch selber leisten kann. In solchen Fillen
sind daher die ,Nachbarn“ am Arbeitsplatz und ggf. Lehrkrifte, Ausbilder oder
Vorgesetzte iiber mogliche Gefahren der geplanten Arbeit zu informieren. Voraus-
setzung fiir erfolgreiches Experimentieren sind also Bedachtsamkeit, Sauberkeit
und Ordnung am Arbeitsplatz.

B Grundgesetze der Laborarbeit (Arbeitsregeln)

1) Vor der Benutzung einer unbekannten Chemikalie die Warnhinweise auf
dem Behilter ansehen

2) Informationen iiber mogliche Gefahren und Risiken studieren (H-/P-
Satze der Gefahrstoffdaten)

3) Entsorgungsméglichkeiten und -vorschriften erkunden und bei der Arbeit
beachten (E-Sitze)

4) Benutzte Reagenzien wieder an ihren Platz zuriickstellen, ggf. verschiit-
tete Substanzen sofort aufwischen.

Wichtige Unfallverhiitungsvorschriften (UVV) im Umgang mit Gefahrstoffen und
anderen Chemikalien sind in folgender Ubersicht zusammengestellt.

B Zehn Gebote fiir das Arbeiten im Chemielabor

1) Im Labor immer Arbeitsschutzkleidung tragen (festes, geschlossenes
Schuhwerk, Baumwollkittel, Schutzbrille)! Das Labor also auch nicht
ohne diese Schutzausriistung betreten!

2) Das Essen, Trinken und Rauchen ist im Labor strengstens verboten
(Vergiftungs- und Brandgefahr)!

3) Arbeiten mit brennbaren Fliissigkeiten niemals in der Nahe offener
Flammen ausfiihren!

4) Bei Brinden sind die vorhandenen Feuerléscher zu benutzen (Brand-
klasse beachten)! Fingt die Kleidung Feuer, sind Feuerléschdecken oder
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Personenduschen zu verwenden. Achtung: Brennende Metalle werden
mit Sand geldscht, nicht mit Wasser!

5) Versuche mit giftigen, dtzenden oder iibelriechenden Gasen nur unter
dem Abzug ausfiihren! Auch beim Abdampfen von siure- und laugenhal-
tigen Losungen ist die Nutzung von Abziigen Pflicht!

6) Flussigkeiten im Reagenzglas nur unter Schiittelbewegungen erhitzen
(Vermeidung von Siedeverziigen; gegebenenfalls Siedesteinchen verwen-
den)! Die Offnung darf dabei nie auf Personen gerichtet sein!

7) AuRerste Vorsicht beim Umgang mit heiflen Sduren und Laugen (Ver-
atzungsgefahr)! Sicherheitsregel zum Verdiinnen von konzentrierter
Schwefelsdure: ,Erst das Wasser, dann die Siure, sonst passiert das
Ungeheure!*

8) Beim Ansaugen dtzender und giftiger Fliissigkeiten Sicherheitspipetten
oder Pipetten mit Peleusball als Ansaughilfen verwenden!

9) Keine dinnwandigen Glasgefifle mit flachem Boden oder Glasspriingen
evakuieren (Implosionsgefahr)!

10) Vor dem Verlassen des Arbeitsplatzes die Hahne aller Leitungen (Gas,
Wasser) schliefRen, Gerite abschalten!

1.1.3.3 Weitere Grundsitze der Laborarbeit

Kaum jemand nihert sich freiwillig ungeschiitzt einem Lowen. Entsprechend
sollte man auch mit Gefahrstoffen umgehen. Bei der Durchfithrung eines Experi-
ments ist daher stets diese Reihenfolge einzuhalten:

Zuerst H- und P-Sitze einzusetzender Gefahrstoffe notieren, lesen und beach-
ten (inkl. der Warnhinweise!)

Dann Versuchsaufbauten und -durchfithrungen gemifl Versuchsvorschrift
griindlich planen.

Danach Gerite und Chemikalien bereitstellen

(Gefahrstoffe nie ohne Kennzeichnung!)

Die Versuchsapparatur aufbauen.

Dann erst den Versuch durchfithren (Genau nach Versuchsvorschrift bzw.
Anweisung arbeiten und nie hastig oder uniiberlegt: Mengen- und Chemika-
lienangaben sind genauso einzuhalten wie UVV!)

Laufende Versuche genau beobachten, alle Beobachtungen und Messwerte in
einem fest gebundenen Heft notieren (Diese Labornotizen dienen beim Ver-
fassen der Arbeitsberichte/Versuchsprotokolle der Versuchsauswertung).
Arbeitsplatz und -gerite sauber halten, Gerite nach Benutzung sofort reinigen
und wegriumen.
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Aufgaben

1. Zihlen Sie die Sicherheitseinrichtungen des Labors auf, in dem Sie titig sind,
und notieren Sie die wesentlichen Grundsitze der Laborarbeit.
2. Zshlen Sie wichtige Unfallverhiitungsvorschriften (UVV) fiir die Arbeit im
Chemielabor auf und begriinden Sie sie.
3. Nennen Sie die gréfiten Unfallgefahren und haufigsten Verletzungsursachen im
Chemielabor. Geben Sie jeweils mit an, wie Sie diese Unfille vermeiden kénnen.
4. ,Gefahr erkannt — Gefahr gebannt®, heifdt es. Sie haben den Auftrag erhalten,
mit Ether (chemischer Name: Diethylether), Kalium und Brom zu arbeiten.
o Geben Sie die im Umgang mit diesen konkreten Gefahrstoffen drohenden
Gefahren und Risiken an.
e Nennen Sie die fiir lhre Arbeit erforderlichen Sicherheits- und Schutzmaf2-
nahmen!

1.2
Umgang mit Gefahrstoffen

Fiir den Umgang mit Gefahrstoffen gelten Vorschriften wie z. B. das Gesetz zum
Schutz vor gefihrlichen Stoffen, kurz Chemikaliengesetz (ChemG), die Verordnung
zum Schutz vor gefihrlichen Stoffen, kurz Gefahrstoffverordnung (GefStoftV), die
REACH-Verordnung der EU (in Kraft seit 1.6.2007, von engl. Registration, Evalua-
tion and Authorization of Chemicals), und das GHS (Global Harmonisierten
System zur Einstufung und Kennzeichnung von Chemikalien und deren Gemi-
schen) sowie Unfallverhiitungsvorschriften (UVV) der Gesetzlichen Unfallver-
sicherung (G UV-Regeln).

1.2.1
Gefahrensymbole gemif! GHS und Gefahrstoffverordnung (GefStoffV)

Gefahrstoffe sind Stoffe und Zubereitungen mit Stoffen, die auf Grund ihrer
Eigenschaften eine Gefihrdung fiir Mensch und Umwelt darstellen. Das sind im
Sinne des Chemikaliengesetzes (ChemG § 3b Abs. 1) Stoffe oder Zubereitungen,
die eine oder mehrere der folgenden Eigenschaften aufweisen:

o Explosionsgefihrlich o Brandférdernd o Hochentziindlich

o Leichtentziindlich o Entziindlich o Sehr giftig

« Giftig o Gesundheitsschiadlich o Atzend

o Krebserzeugend e Erbgutverindernd o Umweltgefihrlich
(kanzerogen) (mutagen) (6kotoxisch)

o Reizend o Sensibilisierend

o Fortpflanzungsgefihrdend (reproduktionstoxisch)
o Gefihrdung der Fortpflanzungsfihigkeit
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1.2.1.1 Gefahren- und GHS-Gefihrdungssymbole

Gefahrstoffe sind mit Gefahrensymbolen zu kennzeichnen. In der EU im Ge-
brauch sind GHS-Gefiihrdungssymbole nach dem GHS (Piktogramme, schwarze
Symbole auf weiffem Hintergrund mit rotem Rand, weltweit im Gebrauch, in der
EU ab 2010 vorgeschrieben) und Gefahrensymbole (schwarze Warnhinweise auf
orangefarbenem Hintergrund, in der EU noch fiir eine Ubergangszeit bis 2016
zulissig).

Sie dienen zur Erstorientierung, sind an den Behiltern aller Gefahrstoffe anzu-
bringen und werden entsprechend bestimmter Gefihrlichkeitsmerkmale zugeordnet
(Wirkungsweisen, Signalworte). Zu den Gefahrensymbolen gehéren zudem Kenn-
buchstaben (Beispiele: C fur dtzend, T+ fur hochgiftig). Die GHS-Gefihrdungs-
symbole und die in der EU noch gebriuchlichen Gefahrensymbole und deren
Kennbuchstaben nach der GefStoftfV (entsprechend der EU-Norm RL 67/548/
EWG) sind in Tabelle 1.1 dargestellt. Seit 2010 erfolgt die Kennzeichnung der
Gefahrstoffe mit Gefahrensymbolen und Gefahrenbezeichnungen (Wirkung, Sig-
nalwort) nicht mehr nach der EU-Norm, sondern nach dem weltweit giiltigen
GHS-System.

Gefihrdungssymbole haben nur Hinweischarakter: Sie stellen noch keine Ver-
haltensanweisungen dar. Diese weitergehenden Informationen miissen den Si-
cherheitsdatenblittern und Gefahrstoffkennzeichnungen auf jedem Behilter eines
Gefahrstoffes oder Gemisches mit Gefahrstoffen entnommen werden (z. B. H-/P-
bzw. R-/S- und E-Sitze).

Als CMRF-Stoffe bezeichnet man die Gefahrstoffe, die eines oder mehrere der
folgenden Gefihrlichkeitsmerkmale und Wirkungen aufweisen:

o Cancerogen (kanzerogen, krebserzeugend)

o Mutagen (erbgutschidigend),

Reproduktionstoxisch (fruchtschidigend)

o Fertilititsbeeintrichtigend (Gefihrdung der Fruchtbarkeit/Fortpflanzungsfihig-
keit).

Auf solche Gefahren muss auf den Verpackungen zusitzlich hingewiesen werden.
Das gilt ebenso fiir sensibilisierende Gefahrstoffe, die z. B. heftige Allergien (Uber-
empfindlichkeitsreaktionen) auslésen konnen.

Eine wichtige Mafnahme zum Schutz vor Gefahrstoffen ist das Substitutions-
gebot: Beim Experimentieren sollen weitmoglichst Ersatzstoffe eingesetzt werden
(z. B. Toluol statt Benzol oder Ethanol statt Methanol). Ein verantwortliches Han-
deln (responsible care) sollte im Umgang mit Gefahrstoffen immer gegeben sein.
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Tabelle 1.1 GHS-Gefihrdungs- und Gefahrensymbole.

Wirkung und GHS-Gefihrdungs- Gefahrensymbol
Kennbuchstabe nach EN

Sehr giftig, T+

Giftig, T

Gesundheitsschidlich, Xn

= ¢
=
" [
Atzend, C e ‘3
Xi
Reizend, Xi x

Ny L

Explosionsgefihrlich, E

G

Brandfordernd, O

hochentziindlich, F+

e

Leicht entziindlich, F

&

Umweltgefihrlich, N

BeeeHHOHP|
N

S
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1.2.2
Risiken, Sicherheit, Entsorgung: Die H-, P- und E-Sitze

H-Sitze (Hazard statements, bisher: R-Sitze, Risiko-Sitze) kennzeichnen das
Risiko, das von einem Stoff ausgeht, also die Art der Gefihrdung.

P-Sitze (Precautionary statements, bisher: S-Sitze, Sicherheitsratschlige) geben
an, welche konkreten Mafinahmen beim Umgang mit dem betreffenden Stoff
getroffen werden miissen.

E-Sitze geben Entsorgungshinweise fiir Gefahrstoffe an.

H-, P- und E-Sitze werden in Form von Nummern angeben. Deren Bedeutung
ist in Sicherheitsdatenblittern, Sicherheitsdatenbanken usw. nachzulesen. Ein-
zelne Sitze werden hierin mit einem Bindestrich-Zeichen ,-“ voneinander ge-
trennt, kombinierte Sitze mit dem Schrigstrich ,,/“

1.2.3
Kenndaten des Arbeitsschutzes

Grenzwerte setzen Grenzen fiir Gefahrstoffmengen, die ausreichen, um zu einer
Gefihrdung zu fiihren. Die beiden wichtigsten, den Arbeitsplatz Labor betreffen-
den Grenzwerte sind der Arbeitsplatzgrenzwert und der Biologische Grenzwert.

Der Arbeitsplatzgrenzwert (AGW) legt die maximal zulissige Konzentration eines
gesundheitsgefihrdenden Stoffes in der Raumluft am Arbeitsplatz fest. Der Bio-
logische Grenzwert (BGW) bezieht sich hingegen auf bereits in den Koérper auf-
genommenen Stoffe bzw. ihre Konzentration im Korper des Arbeitnehmers.

Der AGW wird fiir alle die Gefahrstoffe angeben, fiir die es einen Schwellenwert
gibt. Ein Schwellenwert ist eine Konzentration, die, wenn sie unterschritten wird,
als ungefihrlich einzustufen ist. Er wird auch Toleranzwert genannt. Der AGW
wird in mL/m? (ppm) oder in mg/m® angegeben, bezogen auf die Raumluft am
Arbeitsplatz. Ein besonders niedriger AGW bedeutet somit, dass der Stoff gefihr-
lich ist und seine Konzentration am Arbeitsplatz sehr gering sein muss. Wenn er
unterschritten wird, ist nach heutigem Kenntnisstand bei einer tiglichen, acht-
stiindigen Exposition durch den betreffenden Stoff eine Gesundheitsgefihrdung
nahezu ausgeschlossen. Fiir viele CMRF-Stoffe gibt es solche Grenzwerte nicht:
Kanzerogene Stoffe weisen auch in kleinstmoglichen Konzentrationen noch im-
mer die Fihigkeit auf, bei Mensch und Tier bosartige Geschwiilste (Krebs) hervor-
zurufen.

Der BGW (frither: Biologischer Arbeitsplatz-Toleranzwert, BAT-Wert) ist die
zweite wichtige KenngrofRe dafiir, wie stark ein Arbeitnehmer gefihrdet ist, der
Gefahrstoffen ausgesetzt wird (Exposition). Anders als der AGW gibt er allerdings
nicht die Konzentration eines Gefahrstoffes in der Raumluft des Arbeitsplatzes an,
sondern die Mengen, die im Blut und Zellgewebe des Arbeitenden maximal
messbar sein diirfen.
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1.2.4
Entsorgung und Umweltschutz

Entsorgungshinweise werden auch als E-Sitze bezeichnet. Sie geben an, wie fiir
Mensch und Umwelt gefihrliche Stoffe zu entsorgen und vor der Entsorgung
vorzubehandeln sind. Folgende vier Arten von Abfillen werden im Labor jeweils
getrennt in Entsorgungsbehidltern gesammelt und entsorgt:

o Giftige Abfille (im Giftschrank einzuschlief3en)

o Schwermetallhaltige Abfille (getrennt in fliissig und fest)

o Organische Abfille (Losungsmittel und brennbare, nicht wasserlgsliche Fluissig-
keiten, getrennt in halogenhaltig und halogenfrei)

o Saure und basische Abfille (sofern sie nicht zu den oberen Punkten gehéren).

Siure-Base-Abfille konnen nach Neutralisation im Ausguss entsorgt oder auch zur
Vorbehandlung von Sonderabfillen eingesetzt werden. So werden z. B. Chromat-
abfille (stark kanzerogen!) in Chrom-IIl-salze umgewandelt, indem man eine Na-
triumthiosulfatlésung oder Zink und Siure bzw. saure Abfille auf sie einwirken l4sst.

Im Entsorgungsbehilter fiir Schwermetallabfiille sollte man die Losung hingegen
basisch halten (stets oberhalb von pH-Wert 8). Dadurch fallen geléste Schwermetalle
als schlammige Niederschlige aus, z. B. als Hydroxide. Die obenstehende, nun
schwermetallfreie Losung kann dann abgegossen, neutralisiert und in den Ausguss
gegeben werden. Dann ist nur noch der Schwermetallhydroxid-Schlamm zur Entsor-
gungsstelle zu bringen.

Andere Abfille miissen vorbehandelt werden, bevor sie in die Entsorgungs-
behilter gegeben werden diirfen:

o Alkalimetalle sind vorsichtig und in erbsengrofRen Portionen in einer Porzellan-
schale mit tert-Butanol (2-Methyl-2-propanol) umzusetzen (Li und Na evtl. auch
mit Brennspiritus). Nach Ende der Reaktion die Lésung in den Behilter fiir
saure und basische Abfille geben.

Chromatlosungen und Chromschwefelsdure sind bei pH 2 mit Natriumhydrogen-
sulfit umzusetzen. Alternativ kénnen Chromat und Dichromat auch mit Salz-
oder Schwefelsiure und unedlen Metallen (z.B. Zink) umgesetzt werden, wobei
nach 1-3 Stunden griine Chrom-III-Ionen entstehe. Diese im Sammelbehilter
fiir Schwermetallionen als Chrom-III-hydroxid ausfillen (E11).
Formaldehydlosung ist mit Harnstofflésung im Uberschuss zu versetzen (einige
Tropfen konz. Salzsiure zugeben, das polymere Produkt einen Tag spiter in den
normalen Hausmiill geben).

Fluorwasserstoffsiure sollte man im Plastikgefdfl mit Kalkwasser (oder Atzkalk-
suspension) umsetzen, den Kalziumfluoridniederschlag abfiltrieren und in den
Hausmiill geben.

Halogene sind in Wasser zu geben und mit Natriumthiosulfatlosung umzuset-
zen. Bromdimpfe und Chlorgas konnen auch in Kalilauge eingeleitet werden.
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Die Losung mit den Halogenidionen ist dann ggf. zu neutralisieren und in den
Ausguss zu geben (bei ca. pH 7-9).

o Kalium- und Natriumcyanid sind in eine Losung von gleichen Teilen FeSO, +
FeCl; zu geben, leicht zu erwirmen und umzurithren. Danach ist verdiinnte
Natronlauge bis zur alkalischen Reaktion zuzugeben. Der blaue Eisen-Cyanid-
Komplex ist schwer loslich und somit ungefihrlich.

o Nitritlgsungen kann man mit Hypochloritlésungen oxidieren und danach mit viel
Wasser wegspiilen.

1.2.5
Allgemeine Regeln fiir den Umgang mit Chemikalien

Fiir den Umgang mit Chemikalien im Labor gelten folgende Grundsitze:

1) Kleine Substanzmengen: Simtliche Reaktionen, wenn nicht anders angegeben,
mit kleinen Substanzmengen durchfithren (bei Losungen 1-2 mL; bei festen
Substanzen etwa eine Spatelspitze = 50 mg).

2) Verunreinigungen vermeiden: Verunreinigungen von Chemikalien kénnen
entstehen durch Vertauschen von Flaschenstopfen, Berithrung der Chemika-
lienvorratsflasche mit dem Reaktionsgefif, Gase, Spritzer und durch Zurtick-
fullen nicht verwendeter Reagenzien in die Vorratsflasche.

3) Saubere Geritschaften: Stets saubere Pipetten, Spatel oder Loffel fiir die
Substanzentnahme verwenden.

4) Beschriftung: Gefiillte Gefifle mit einer dauerhaften Beschriftung bzw. einem
Etikett versehen.

5) Reinheitsgrad: Stets den in der Versuchsvorschrift angegebenen Reinheitsgrad
der Chemikalien beachten. Man verwendet: technisch, rein (pur.), reinst (pu-
riss.), p. a. (pro analysi).

6) Entsorgung: Chemikalienreste sind gemifd Gefahrstoffverordnung zu entsor-
gen (s.o. Kap. 1.2.4, S. 9).

7) Beachtung: Den Betriebsanweisungen fiir den Umgang mit gefihrlichen
Arbeitsstoffen ist Folge zu leisten.

1.3
Verhalten in Notfillen, Erste Hilfe bei Unfillen

Geschieht ein Unfall, so ist Erste Hilfe zu leisten (Tab. 1.2). Jeder Unfall, auch der
geringfiigigste, muss in der Ausbildung dem zustindigen Lehrpersonal unver-
ziiglich gemeldet werden, im Betrieb dem Vorgesetzten.

Ein Notfall kann schon eintreten, ohne dass es zu Personenschiden in Form einer
Verletzung kommt. So gilt im Fall eines Verspritzens von Siuren und Laugen z. B.:
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o Durch Siuren und Laugen getrinkte Kleidungsstiicke sofort ausziehen.

o Wasserlosliche Stoffe mit weichem Wasserstrahl lingere Zeit so abspiilen, dass
das Wasser dabei nicht iiber unbeeintrichtigte Korperteile abflieft.

o Fettlgsliche Stoffe mit reichlich Polyethylenglykol (PEG) abspiilen oder mit PEG-
getrinktem Zellstoff abtupfen, mit Wasser und Seifenlésung nachwaschen.

Bei Personenschiden bringen Sie Verletzte sofort aus der Gefahrzone, beruhigen
Sie sie und leisten Sie Erste Hilfe, wie in Tabelle 1.2 beschrieben. Verhindern Sie
die Schidigung weiterer Personen und fordern Sie iiber Notruf Arzt bzw. Ret-
tungsdienst an!

Tabelle 1.2 Erste-Hilfe-Maf’nahmen.

Unfallart Betroffene Erste-Hilfe-Manahmen

Kérperteile
Verbrennung, Haut — Betroffene Korperteile einige Minuten mit kaltem Wasser spiilen, bei
Verbrithung, brennender Kleidung Loschdecke oder Personendusche einsetzen.
Schnittwunden — Offene Brandwunden keinesfalls mit Wasser, Salbe oder Puder be-

handeln, sondern mit einer keimfreien Brandbinde bedecken.
— Brandwunden vom Arzt versorgen und Splitter aus Schnittwunden
entfernen lassen.
Veritzung Haut — Auf die Haut geratene Siure oder Lauge sofort mit viel Leitungs-
wasser abspiilen.
— Bei konzentrierter Schwefelsiure die Hauptmenge erst mit einem
Lappen entfernen, da sie sich sonst beim Verdiinnen mit Wasser stark

erhitzt.
— Lockeren, keimfreien Verband auflegen und Arzt aufsuchen.
Mund, Magen-  — Bei Sdure- bzw. Laugenverletzungen des Mundes kriftig mit Wasser
Darm-Trakt spiilen, nicht verschlucken!

— Wurde Siure oder Lauge geschluckt, ist ein Neutralisationsmittel zu
geben (bei Siuren: eine Aufschlimmung von 5 g MgO in 100 ml
Wasser, bei Laugen: maximal 1%ige Essigsiure).

Augen — Mit Siuren oder Laugen den Kopf nach hinten beugen, Augenlider
spreizen und griindlich mehrere Minuten mit weichem Wasserstrahl
spiilen.

— Ablaufendes Wasser darf nicht in das unbeeintrichtigte Auge flieRen!
Keine Neutralisation versuchen.
— Der Betroffene muss anschliefend sofort und in Begleitung zum

Augenarzt!
Veritzung, Ver-  Lungen — Verletzten an die frische Luft bringen und tief durchatmen lassen.
giftung — Bei Atem- oder Herz-Kreislauf-Stillstand wiederbeleben.

— Bei Bewusstlosigkeit keinesfalls Wasser oder Ahnliches einfloRen.
— In Zweifelsfillen sofort drztliche Hilfe holen.
Vergiftung Mund, Magen, - In jedem Fall den Notdienst oder eine der Giftnotruf-Zentralen rufen
Darm und Bezeichnung des Giftes nennen.
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1.4
Laborgerite und ihre Handhabung

1.4.1
Gerite zum Heizen

Zum Erhitzen und Trocknen von Stoffen finden im Labor Bunsenbrenner (Gas-
brenner) und durch Widerstandsheizung betriebene Elektro- und Heizgerite, wie
Pilzheizhauben, Muffelofen, Trockenofen usw. Verwendung.

Im Bunsenbrenner (Abb. 1.1) stromt das Gas aus einer Diise in den Schornstein
und saugt dabei aus einer seitlich angebrachten regulierbaren Offnung Primérluft
an, die sich im Schornstein mit Erdgas mischt. Bei Zuindung brennt dieses
Gemisch am oberen Rand des Schornsteins ab. Zur Inbetriebnahme wird das
ausstromende Gas bei abgesperrter Primérluft geziindet. Man erhilt eine leuch-
tende Flamme, die folgende Strukturierung aufweist: Innenkegel, Auflenkegel,
Flammensaum. Wird die Primarluft zudosiert, farbt sich die Flamme blau und
rauscht.

Man spricht von einem , Durchschlagen des Brenners®, wenn die Luftzufuhr im
Verhiltnis zur Gaszufuhr zu grof ist. Das Gas brennt dann an der inneren Diise,
der Gummischlauch droht zu schmoren. In diesem Fall ist die Gaszufuhr abzu-
stellen, die Luftzufuhr zu verringern und der Brenner erneut zu ziinden.

1.4.2
Gerite zum Trocknen

Schonend und griindlich trocknet man im Exsikkator; zur Beschleunigung der
Trocknung werden Exsikkatoren mittels Wasserstrahlpumpe evakuiert. Ein wirk-

] Abb. 1.1 Gas-/Bunsenbrenner.

Misch -
rohr

Luftzu- 9
fihrung —

Bunsen-Brenner
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sames Trocknungsmittel muss neben einer guten Trocknungsintensitit auch eine
hohe Trocknungskapazitit besitzen. Je mehr Wasser bei ausreichend intensiver
Trocknungsintensitit aufgenommen werden kann, desto groéfer ist die Trock-
nungskapazitit. Mittel wie konz. Schwefelsiure (H,SO,), Diphosphorpentoxid
(P,0s), Kalziumchlorid (CaCl,) und kristallwasserfreies Bittersalz (MgSOy) erfiil-
len beide Anforderungen und sind deshalb hiufig angewendete Trocknungsmittel.

143
Glasgerite

Glasgerite sind in einem Chemielabor unentbehrlich. Das Material Glas wird
hergestellt, indem Kalk, Sand und Pottasche oder Soda erhitzt werden. Ab 800-
900 °C verbackt das Gemenge (,Sintern“): CO,-Gas entweicht und amorphe
Silikate entstehen. Die von ca. 1300-1550 °C wieder auf rund 1200 °C abgekiihlte
Schmelze wird durch Blasen (viele Glasgerite), Pressen (Flaschengliser) und
Ziehen oder Walzen (Fenster- und Spiegelgliser) geformt. Durch Zusitze von
Metalloxiden werden Glaser eingefirbt, mit Zinkoxid zu Milchglas verarbeitet.
Fiir das Labor wichtige Glassorten sind das Borosilikatglas (,Chemieglas®, sehr
wirmebestindig und nur durch Flusssiure und starke Laugen angreifbar), das
Natron- oder Normalglas, das Quarzglas (unempfindlich gegen starke Temperatur-
schwankungen) sowie das Erdalkali-Borosilikatglas und das Aluminosilikatglas.

Zur Reinigung von Glasgeriten dienen neben Biirsten in erster Linie Reini-
gungs- und Lésungsmittel (Tab. 1.3). Zum Nachspiilen sollte man dann destillier-
tes oder entmineralisiertes Wasser, Ethanol oder Aceton verwenden.

Glasarbeiten fithrt man im Labor durch, indem man ein Glasrohr zurecht-
schneidet (Abb. 1.2), an der heiflesten Stelle der Brennerflamme erwirmt (Abb.
1.3) und es je nach Bedarf zur Spitze auszieht oder biegt (Abb. 1.4). Ein Glasrohr-
stiick wird Kapillare genannt, wenn die Verjiingung des mittig erhitzten Glasrohr-
stiickes beim Auseinanderziehen so eng wird, dass man kaum noch erkennt, dass
das Rohr innen hohl ist. Glaskapillaren kénnen winzige Fliissigkeitsmengen
aufsaugen oder als Siedehilfen beim Erhitzen von Fliissigkeiten im Vakuum
dienen (Siedekapillaren).

Tabelle 1.3 Reinigungsmittel fiir bestimmte Arten von Verunreinigungen.

Verunreinigung Reinigungsmittel

Stidube, Salze, einige Oxide Wasser, ggf. Spiilmittellosung
Metalloxide Siuren

Fette und organische Losungsmittel Spiilmittel- und Sodalssung

Fette, Harze, Ole Heifle Natronlauge
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Abb. 1.2 Glasrohr schneiden.
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Abb. 1.3 Temperaturzonen in der Flamme.

Aufgaben

1. Zghlen Sie sechs Gefahrensymbole auf.

2. Nennen Sie fiir jedes Gefahrensymbol einen Gefahrstoff oder ein Laborrea-
genz, das mit diesem Gefahrensymbol gekennzeichnet werden muss.

3. Welche Erste-Hilfe-MaRnahmen sind zu leisten:
o Bei Veritzungen durch verschluckte Séuren und Laugen?
e Bei inneren Vergiftungen?
e Beim Einatmen dtzender Dampfe?
o Bei Brand- und Schnittwunden?

4. Informieren Sie sich iiber das Entsorgungskonzept lhres Labors, die Eigen-
schaften folgender Gefahrstoffe (H-, P-Sitze) und geben Sie an, wie folgende
Reste im Labor zu entsorgen sind:

o lodhaltiges n-Hexan o Blei-ll-nitratlosung e 25 mL Benzol
o Schwefelsaure e Quecksilbernitrat- o Kaliumdichromat
Eisen-ll-sulfatlésung |6sung
5. Geben Sie je ein Laborgerit an, das zur Durchfiihrung folgender Arbeiten
geeignet ist:
o Aufheizen einer Salzlésung o Kiihlen einer Fliissigkeit

o Trocknen eines Feststoffes o Evakuieren eines Kolbens
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1. Glasrohr biegen

7L

Erwédrmen Biegen

~
~

2. Pipette ziehen

Ve

Erwdrmen Ausziehen

Aufschneiden

Abb. 1.4 Glasbearbeitung im Labor.

1.4.4
Arbeitsplatzerkundung im Labor: erster Praktikumstag

Vor dem ersten Versuch ist es wichtig, eine Labor- und Arbeitsplatzerkundung
durchzufiithren.
Beantworten Sie sich die folgenden Fragen:

e Wo befinden sich Not-Aus-Schalter, Loschdecke, Feuerldscher, Erste-Hilfe-Kas-
ten, Augen- und Personendusche?
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o Was bedeuten GHS, Warnhinweise und H-/P-Sitze? Wie entsorgt man Gefahr-
stoffe?
o Was gehort zur persénlichen Grundausriistung im Labor?

Versuch 1.1 Der Bunsenbrenner

Sicherheit:
Informieren Sie sich beim Lehrer tiber Sicherheitsvorschriften und -einrichtun-
gen im Labor.

Gerite:

Stellen Sie in Arbeitsgruppen im Labor folgende Gerdte zusammen (Standorte
merken!) Sie werden diese Gerite fiir die folgenden Versuche benétigen. Am
Ende des Labortages sind sie zu reinigen und wieder zuriickzurdumen!

M Bunsenbrenner M Becherglas M Tropfpipette

M Filter M Thermometer M Trichter

M Waage M Messzylinder M Abdampfschale

M Reagenzgliserund M Stativ mit Muffe und © Drei- oder Vierfu
Reagenzglasstinder Klammer mit Ceranplatte

M Magnesiarinne und -stibchen

M Kanister zur Entsorgung von Chemie-Abfillen

Durchfiihrung:

1) Zerlegen und untersuchen Sie den Bunsenbrenner. Skizzieren Sie ihn und
beschreiben Sie seine Funktionsweise.

2) Bauen Sie den Bunsenbrenner wieder zusammen, entziinden Sie das Gas
bei leicht gedffneter Gaszufuhr und geschlossener Luftzufuhr. Wie dndert
sich die Flamme, wenn Sie die Luftzufuhr langsam immer weiter &ffnen?

3) Suchen Sie mit dem Magnesiastibchen die heifleste Stelle in der Brenner-
flamme. Wo gliiht es zuerst?

Versuch 1.2 Erste Glasarbeiten

Sicherheit und Gerite siehe Versuch 1.1.

Durchfiihrung:

1) Schneiden Sie von einem Glasrohr (Meterware) ein etwa 10 bis 15 cm langes
Glasrohrsttick zurecht.

2) Schmelzen Sie die Glaskanten zur Vermeidung von Verletzungen in der
Oxidationsflamme des Brenners rund und lassen Sie sie abkiihlen.
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3) Erhitzen Sie das Glasrohrstiick entsprechend der folgenden Hinweise in der
Mitte, bis es weich wird. Biegen Sie es zu einem Winkel von 90 °C.

4) Ziehen Sie das so gefertigte Gasableitungsrohr an einem Ende zur Spitze
oder auch zur Kapillare aus.

1.4.5
Gefahrstoffe im Chemielabor

Bei allen Versuchen mit Gefahrstoffen im Labor miissen Sie sich vor Versuchs-
beginn iiber moglicherweise auftretende Gefahren und zu treffende Sicherheits-
mafnahmen informieren! Erst dann darf mit Gefahrstoffen gearbeitet werden!
Versuch 1.3 zeigt, dass beim Arbeiten mit Gefahrstoffen z. B. unvermittelt Gase
entstehen und zu Siurespritzern fithren konnen: Hier soll getibt werden, wie man
gefihrliche Siurespritzer vermeiden kann. Versuch 1.4 verdeutlicht, wie leicht es
schon durch unsichtbare Gase oder ungespiilte Reagenzgliser zur Verunreinigung
von Reagenzien kommen kann. Versuche 1.5 bis 1.8 leiten dazu an, mit Chemie-
abfillen fachgerecht umzugehen (Recycling, Entgiftung und Neutralisation).

Versuch 1.3 Mischen im Reagenzglas unter Vermeidung von Saurespritzern

Sicherheit:

Lésungen vermischt man im Reagenzglas durch vorsichtiges Schitteln oder mit
Hilfe eines Glasstabes, der auf und ab bewegt wird. Schiitteln Sie niemals mit
Stopfen oder gar Daumen auf dem Reagenzglas!

Gerite: M Tropfpipetten M Zwei Reagenzgliser
M Glasstab
Stoffe: M Essigsaure M Einige Tropfen Methylrot

(ebenfalls ¢ = 2 mol/L)
M Wassrige Natronlésung (Natriumhydrogencarbonat, ¢ = 2 mol/L)

Durchfiihrung:

1) Befiillen Sie ein Reagenzglas mit der Pipette zu etwa einem Viertel mit der
Natronlésung.

2) Figen Sie mit einer 2. Pipette ca. 3 Tropfen Methylrot zu und schiitteln Sie
das Glas leicht (Vermischung).

3) Geben Sie nun vorsichtig portionsweise so lange Essigsdure hinzu, bis die
Farbe von gelb nach rot umschligt.
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Auswertung:

Beim Farbumschlag sind gleiche Stoffmengen an Siure und Base (Natron) in
der Lésung. Sie reagieren miteinander zu einem Gas, so dass die Lésung bei
unvorsichtigem Zusammengiefen und bei zu schneller Vermischung versprit-
zen kann.

Versuch 1.4 Bedeutung der Reinheit von Laborgefifien

Sicherheit:
Vorsicht bei Durchfiihrung a: Beim Zugieflen entsteht ein braunes, giftiges Gas!
Keinesfalls einatmen! Unter dem Abzug arbeiten!

Gerite: M Reagenzglédser M Pipetten
M Kleine Bechergliser (z. B. 25 oder 50 mL)

Stoffe: M Salzsdure (c =1 mol/L) M Stirkeldsung
M Kaliumiodidlésung M Ethanolische Phenolphthal-
(KI, ca. 1%:ig) einlésung
M Basische Sodalésung M Natriumnitrit (fest)
(¢ =1 mol/L)
Vorbereitung:

Geben Sie 10 mL Salzsiure, 1 mL Stirkelésung und drei Tropfen Kl-Lésung in
ein Reagenzglas.

Durchfiihrung a:

1) Geben Sie eine Spatelspitze festes Natriumnitrit in ein kleines Becherglas.

2) Gieflen Sie unter dem Abzug vorsichtig und nicht zu hastig die vorbereitete
salzsaure lodid-Stirke-Lésung hinter der Abzugscheibe hinzu.

3) Beobachten Sie wihrend des Gief3vorganges die Fiarbung der Reagenzlésun-
gen.

Auswertung und Entsorgung:

Beim GieRvorgang entsteht, oft stiirmisch, das braune Giftgas Stickstoffdioxid
(NO,). Es dringt in das Reagenzglas ein und bewirkt eine lodausscheidung der
Restlésung im Reagenzglas (Blaufiarbung: lodstirke). Sie wird durch das Gas
verunreinigt.

Durchfiihrung b:
Uben Sie anschlieBend die Entnahme von Fliissigkeiten ohne eine Verunrei-
nigung zu verursachen.
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Geben Sie einige Tropfen ethanolische Phenolphthaleinlésung in ein Rea-
genzglas.

Gieflen Sie diese nun von dort in ein Becherglas.

Geben Sie anschlieflend ca. 2-5 mL basische Sodalésung in das soeben
benutzte Reagenzglas.

Auswertung und Entsorgung:

Versuche kénnen durch Verwenden ungespiilter Reagenzgliser griindlich miss-
lingen! Auch die Nichtbeachtung gasférmiger Reaktionsprodukte kann dazu
filhren!

Zu gasentwickelnden Stoffen darf eine Chemikalie niemals direkt aus der

Vorratsflasche zugefligt werden. Verwenden Sie deshalb eine Pipette oder fiillen
Sie zuvor die voraussichtlich benétigte Menge in ein kleines Reagenz- oder
Becherglas ab, um erst aus diesem etwas zur Substanz flieRen zu lassen!

Bei der Arbeit im Chemielabor ist Sauberkeit von gréfiter Bedeutung!

Versuch 1.5 Recycling von Chemikalien am Beispiel eines Kupfersalzes

Gerdte: M 250-mL-Becherglas M Zwei 50-mL-Becherglaser
M Filtriergestell mit Trichter M Filterpapier
M Uhrglas und Pipette M Bunsenbrenner
 Vierfu® mit Ceranplatte M Kristallisierschale (Porzellan)
M Siedesteinchen M Glasstab und Spatel
M Féhn oder Trockenschrank M 2 kleine Vorratsflaschchen
Stoffe: M Kupfer-ll-sulfat-pentahydrat & Natriumcarbonat (Soda)
M Natriumhydroxid (Atznatron) © Destilliertes Wasser
M Schwefelsiure (H,SO,, etwa 30-50%ig)
Vorbereitung:

1)

2)

Losen Sie in einem der 50-mL-Becherglidser 2-3 Spatel Kupfersulfat in etwa
20-30 mL Wasser.

Losen Sie in dem anderen Becherglas vorsichtig 4-5 Spatel Sodapulver und
1-2 ,Platzchen* Atznatron in 30-40 mL Wasser (auf VierfuR mit Ceranplatte,
mit kleiner Brennerflamme auf etwa +40 °C erwirmen, rithren!).

Durchfiihrung:

1)

Geben Sie ca. 50 mL Kupfersulfatlssung (als Beispiel fiir eine schwermetall-
haltige L6sung) in ein 250-mL-Becherglas und erwarmen Sie auf etwa +40 °C.
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Versetzen Sie die Lésung unter Rithren mit einem Uberschuss an Soda-
|6sung, bis ein blaugriiner Niederschlag entsteht.

Lassen Sie den Niederschlag unten absitzen und priifen Sie durch erneute
Zugabe von etwas Sodalésung, ob die Lésung nun frei von Kupfersalzen ist
(bei Triibung oder erneutem Niederschlag ist erneut Sodalésung hinzuzu-
fligen).

Filtrieren Sie die Aufschlimmung des Niederschlages (Abb. 1.5) und wa-
schen Sie ihn durch UbergieRen mit etwas Wasser.

Trocknen Sie den filtrierten Niederschlag bei ca. 105 °C im Trockenschrank
oder vorsichtig mit einem Féhn. Der so gewonnene Filterriickstand kénnte
im Abfallbehilter ,Schwermetallsalze, fest* entsorgt werden. Zur Wieder-
verwendung bringen Sie ihn jedoch auf ein Uhrglas oder in eine Kristallisier-
schale.

Lassen Sie aus der Pipette vorsichtig Schwefelsaure zutropfen (Vorsicht,
moglicherweise heftige Gasentwicklung!), bis sich der Feststoff ganz 16st.
Fillen Sie die Lésung in ein Vorratsflischchen, das bis zur Wiederverwen-
dung im Labor mit , Kupfersulfatlésung, schwefelsauer und den entspre-
chenden Gefahrenhinweisen und R-/S-Sitzen zu beschriften ist.

Bewahren Sie auch die restliche Sodalésung (das Filtrat), sofern frei von
Kupfersalzresten, in einem zweiten, ebenfalls korrekt beschrifteten Vorrats-
flaschchen auf (,Sodalésung, basisch, R-/S-Sitze) oder setzen Sie die
Lésung im Labor zur Neutralisation saurer Siure-Base-Abfille ein.

Abb. 1.5 Ausfillung und Filtration von Niederschlagen.
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Auswertung:

Natriumcarbonat und Kupfersulfat bilden in Lésung einen blaugriinen Nieder-
schlag (Kupfer-ll-carbonat mit etwas Kupfer-11-hydroxid) und I3slichem Natrium-
sulfat. Der Niederschlag reagiert mit einem Uberschuss an Schwefelsdure
wieder vollstandig zu Kupfersulfatlésung zuriick. Das im Natriumcarbonat
urspriinglich an das Natriumion gebundene Carbonat entweicht dabei als
»Kohlensiuregas* (Kohlendioxid).

Versuch 1.6 Neutralisation von Siure-Base-Abfillen

Gerite: M Pipetten M Drei 100-mL-Becherglédser
M Messzylinder M Glasstab
M Universalindikatorpapier (UIP)
Stoffe: M Basische Sodalésung M Salzsiure (ca. 1%ig)
(ca. 1%ig)
Durchfiihrung:

1) Geben Sie ca. 20 mL Salzsaure in ein Becherglas. Tauchen Sie einen Glas-
stab in die Sdure und fithren Sie einen Tropfen auf das Universalindikator-
papier (UIP).

2) In ein zweites Becherglas werden ca. 20 mL basische Sodalésung gegeben.
Tauchen Sie einen Glasstab in die Lauge und fiihren Sie einen Tropfen auf
das UIP.

3) GieRen Sie beide Lésungen portionsweise in einem gréReren Becherglas
zusammen und messen Sie in Abstinden mit dem UIP den pH-Wert.
Dosieren Sie die mit dem Messzylinder abgemessenen Fliissigkeits-Volu-
mina so, dass das UIP am Ende bei der pH-Wert-Messung eine griine
Farbung annimmt (pH-Wert 7).

4) Entsorgen Sie die so neutralisierte Losung im Ausguss.

Versuch 1.7 Entgiftung von Schwermetallabfillen durch Ausfillung

Sicherheit:

Achtung: Wasserlosliche Schwermetallsalze sind giftig und gefihrden die Um-
welt! Sulfidlésungen diirfen niemals unbedacht angesiuert werden, da sonst
hochgiftiges Schwefelwasserstoffgas entstehen kann.
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Gerdte: M Bunsenbrenner M VierfuR mit Ceranplatte
M Je zwei 250-mL- und 50-mL- ™ Filtriergestell mit Analysen-
Becherglaser trichter und Filterpapier
M Tropfpipetten M Spatel
M Glasstab M Reagenzglas
M 100-mL-PE-Tropfflasche
Stoffe: M Natriumsulfidlésung M Wasserstoffperoxidlésung
(¢=0,1 mol/L) (3%ig und 30%ig)
¥ Ammoniumacetat (fest) M Kaliumiodidlésung (ca. 1%ig)

M Natronlauge oder basische M Stirke
Sodalésung (¢ = 2 mol/L)

M Kupfer-, Zink-, Cobalt- und/ oder Nickel-ll-sulfatlésung, jeweils
¢=0,1 mol/L (als Beispiele fiir zu entgiftende Schwermetall-
[6sungen)

Vorbereitung:

Planen Sie die folgende Versuchsdurchfiihrung in Ruhe und uberlegen Sie
anhand des Textes:

o Welche Gerite sind bei den einzelnen Arbeitsschritten einzusetzen?

o Welche Chemikalie entgiftet jeweils welchen Stoff oder weist ihn durch Farb-

umschlag nach?

Durchfiihrung:

1)

In einem 250-mL-Becherglas werden 2-3 Spatel Stirke mit rund 100 mL
dest. Wasser versetzt und unter Rihren erwidrmt, bis die milchige Triibung
verschwunden ist. Fiillen Sie die Lésung in eine mit ,Stirkelésung* und
Datum beschriftete PE-Tropfflasche (sie ist nur einige Wochen haltbar).

1 mL der Stirkelésung wird in einem Reagenzglas mit 10 Tropfen Kalium-
iodidlésung versetzt: Bei Zugabe einiger Tropfen Wasserstoffperoxidlésung
farbt sich diese Lésung blau (Nachweis fiir Wasserstoffperoxid).

Versetzen Sie die zu entgiftende Schwermetalllésung bis zur beginnenden
Triibung portionsweise mit etwas Natronlauge oder Sodalésung und an-
schlieRend mit Natriumsulfidldsung im Uberschuss: Es entsteht ein schwar-
zer oder bei Verwendung reiner Zinklésung weiler Niederschlag.

Lassen Sie den Niederschlag absitzen und priifen Sie durch erneute Zugabe
von etwas Natriumsulfidlésung, ob die Lésung nun frei von Schwermetall-
salzen ist (bei Triibung oder erneutem Niederschlag ist erneut mehr Sulfid-
l6sung hinzuzuftigen).

Die Aufschlimmung wird nun filtriert und der Filterrtickstand (der Nieder-
schlag im Filter) durch UbergieRen mit etwas Wasser gewaschen. Wenn das
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Analysentrichter  Abb. 1.6 Uberpriifung des Filtrates auf Vollstin-

im Filtriergestell digkeit der Fllung.
Filter
Filterriickstand

(Niederschlag aus
Schwermetallsalz
und Sulfidlésung)
) o
N Tropfpipette
mit Fallungsmittel
¢ (Sulfidlosung)
-
Filtrat

Filtrat noch braun sein sollte, ist es unter Zugabe von 1 Spatel Ammonium-
acetat aufzukochen und erneut zu filtrieren.

6) Priifen Sie das Filtrat durch erneute Zugabe einiger Tropfen Sulfidlésung auf
Vollstandigkeit der Schwermetzallsalzausfallung (Abb. 1.6): Wenn kein neuer
Niederschlag entsteht, ist die Lésung frei von Schwermetallsalzen.

Wenn das Filtrat nun frei von Schwermetallen ist, geben Sie 30%ige Wasser-

stoffperoxidlésung (H,0,) hinzu. Wenn genug H,0O, mit der durch Wasserstoff-

peroxid blau gefirbten lod-Stérke-Lésung zugegeben wurde, darf sich das Filtrat
bei Zugabe von lodid- und Starkelsung nicht mehr entfiarben, was ein Nachweis
fur die Anwesenheit von H,0, und somit fiir die Abwesenheit von Sulfid ist.

Auswertung und Entsorgung:
Schwermetallsalze sind in Gegenwart von Soda- oder Natronlauge-Uberschuss
(pH > 7) mit Natriumsulfidlésung in wasserunlésliche Schwermetallsulfide zu
tberfiihren (Formeln: CuS, ZnS, CoS, NiS). Der so gewonnene Filterriickstand
kann dann im Abfallbehilter ,Schwermetallsalze, fest* entsorgt werden.
Uberschiissiges Natriumsulfid ist ebenfalls toxisch, da es mit Sauren zu hoch-
giftigem Schwefelwasserstoff reagieren kann. Mit Sulfiden ist daher grundsitz-
lich im pH-Bereich tiber 7 zu arbeiten, es sei denn, die Versuchsvorschrift gibt
ausdriicklich anderes vor! Natriumsulfidlésung wird durch Zusatz des Oxidati-
onsmittels Wasserstoffperoxidlésung im Uberschuss entgiftet: Das Reagenz
wandelt das giftige Sulfid (Formel: S*7) in ungiftiges Sulfat (SO3~) um. Dabei
entsteht das unschidliche Salz Natriumsulfat (Glaubersalz). Dieses darf, sofern
schwermetallfrei und neutralisiert, im Ausguss entsorgt werden.

Versuch 1.8 Entgiftung von Gefahrstoffresten am Beispiel von Chromaten

Sicherheit:

Achtung: Chromate und Dichromate sind Chrom-VI-Verbindungen und somit
stark krebserregende Problemabfille im Chemielabor: Sie diirfen keinesfalls in
die Umwelt gelangen!
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a) Abb. 1.7 Chromat- und lodabfille vor und
+H,S0, nach der Sonderbehandlung.

+Zn

+NayS,0;  + Hy80,(1Tr)
|

# 0
.
Gerdte: M Pipetten M Zwei Reagenzglaser
M Reagenzglasstinder M Spatel
Stoffe: M Natriumthiosulfatlésung M Kaliumchromatlésung
(Fixiersalz, ¢ = 2 mol/L) (¢=0,1 mol/L)
M Eisenpulver (ersatzweise M Schwefelsdure (w =10 %)

auch Zink, Aluminium oder
Magnesium)

Durchfiihrung:

1) Geben Sie einige mL gelbe Chromatlésung in ein Reagenzglas.

2) Geben Sie nun ein annihernd gleiches Volumen Schwefelsiure sowie einige
Spatelspitzen Eisen-, Aluminium- oder Zinkpulver hinzu.

3) Lassen Sie das Gemisch einige Minuten stehen und beobachten Sie den
Verlauf der Stoffumsetzung bis zum Farbumschlag (Abb. 1.7).

4) Ist bis zum Ende der Gasbildung kein Farbumschlag erfolgt, geben Sie
erneut einige mL Saure und einen Spatel Metallpulver hinzu.

5) Geben Sie etwa 2 mL Kaliumchromatlésung in ein Reagenzglas und ver-
setzen Sie die Lésung mit der doppelten Menge Fixiersalzlésung sowie
Schwefelsdure bis pH < 5.
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Auswertung und Entsorgung:

Alle Chromat- und Dichromatabfiille sind gesondert zu sammeln und mit Siure
und einem unedlen Metall zu behandeln. Erst wenn sich die Lésung durch
Einwirkung von Entgiftungsmitteln nach geraumer Zeit grin gefarbt hat, kann
sie im Abfallbehilter ,,Schwermetallabfille, fliissig” entsorgt werden.

Séuren reagieren mit unedlen Metallen u. a. zu Wasserstoffgas nach dem
Reaktionsschema:

Siure + Metall > Salz + Wasserstoffgas.

Frisch entstehendes Wasserstoffgas ist sehr reaktionsfreudig: Es kann mit
Chromaten (Formel: CrO3~, gelb) und Dichromaten (Cr,O%", orange) zu weni-
ger giftigen Chrom-lll-salzen (Cr*, griin) reagieren. Diese Reaktion entgiftet
Chromate und Dichromate. Chromat kann alternativ auch mit Fixiersalzlésung
(Natriumthiosulfat, Na,S,03) behandelt werden. Sie wandelt bei Siurezugabe
die krebserregenden Chrom-VI-Verbindungen (Chromate und Dichromate)
ebenfalls in Chrom-lll-salze um. Vorteil: Hierbei entsteht kein Wasserstoffgas
als Nebenprodukt. Zum Anséuern sollte hier Schwefelsiure eingesetzt werden,
da Salzsdure mit Chrom-VI-Verbindungen u. U. zu Chlorgas reagieren kann.

Versuch 1.9 Entgiftung von Halogenresten am Beispiel von lod

Gerite: M Reagenzglaser M Pipetten

Stoffe: M Natriumthiosulfatlésung M lod- oder lodstirkeldsung
(Fixiersalz, ¢ = 2 mol/L) (aus Versuch 1.4 oder 1.7)

Durchfiihrung:

Geben Sie etwas lod-Stirke-Lésung in ein Reagenzglas. Fiigen Sie Fixiersalzlo-
sung bis zur Entfarbung hinzu (Abb. 1.7).

Auswertung und Entsorgung:

lod gehdért zur Stoffgruppe der Halogene, ebenso wie Chlor und Brom. Halo-
gene sind fliichtig, farbig und extrem reaktionsfreudig. Diese Gefahrstoffe dtzen
Haut an, insbesondere Schleimhiute. Sie wirken daher reizend bis toxisch.
Fixiersalz entgiftet auch Halogene. Es entstehen umweltvertraglichere, salzartige
Halogenide (Chloride, Bromide und lodide). Diese diirfen, sofern schwermetall-
frei und neutralisiert, im Ausguss entsorgt werden.
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