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Anhang

Herstellungsvorschriften für die Reagenzien

Sollverbrauch von Maßlösungen
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A 1. Einleitung

Die Erstellung von neuen Konzepten für die Lehrerfortbildung zum Thema „Chemie und Gesundheit“ ist ohne pharmazeutische Fachliteratur schwer möglich. 

Das Wittenberger Schulchemiezentrum hatte seinerzeit auch diverse pharmazeutische Fachliteratur aus dem ehemaligen „Pharmazeutischen Zentrum“ übernommen. Dazu gehörte auch das „Arzneibuch der DDR“. Bereits beim ersten Durchblättern war festzustellen, daß sich auch viele interessante Informationen zu Reagenzien darin finden und es sich gut als Nachschlagewerk für analytische Detailfragen eignet. Auch in der pharmazeutischen Ausbildungsliteratur bzw. in den nicht mehr gültigen, älteren Arzneibüchern der alten Bundesrepublik fanden sich eine Reihe von guten Anregungen für neue Experimente. 

Das Ziel dieser Arbeit war es, interessante Arzneibuchvorschriften für den Chemieunterricht herauszusuchen, zu erproben und gegebenenfalls modifizieren. 

Die Auswahl mußte natürlich auf Stoffe beschränkt werden, welche im Chemieunterricht relevant sind, wobei auch Aspekte der Sicherheit und des Gefahrenpotentials der verwendeten Chemikalien zu berücksichtigen waren.

Natürlich ist die Auswahl individuell, eine Systematik und Vollständigkeit aller im Unterricht relevanten Stoffe ist nicht möglich.

Möglicherweise können die bisher weniger bekannten Vorschriften auch für Aufgabenstel -lungen in Klausuren und Wettbewerben verwendet werden. Für den Chemieunterricht sind die älteren, naßchemischen Methoden interessanter, heute sind natürlich auch in diesem Bereich die instrumentell – analytischen Verfahren üblich, da diese einen geringeren Zeit – und Personalaufwand erfordern und exaktere Ergebnisse liefern.  

B 2. Aufbau des Arzneibuches

Ein Arzneibuch, auch Pharmakopoe genannt, ist ein amtliches Vorschriftenbuch. Es regelt die Zubereitung, Eigenschaften, Abgabe, Lagerung und Untersuchung der in Apotheken  herzu -stellenden und vorrätig zu haltenden (offizinellen) Arzneimittel. Jedes Arzneibuch besteht aus  einem allgemeinen Teil und den Monografien, das sind die Prüfvorschriften für die Arzneistoffe. 

Das derzeit gültige Europäische Arzneibuch besteht aus zwei Bänden.

Band 1 enthält: Allgemeiner Teil und Monografiegruppen.

Band 2 enthält die Monografien, das heißt die Prüfvorschriften für die Arzneistoffe.

Im allgemeinen Teil werden die Grundlagen der vorgeschriebenen Prüfmethoden erläutert, 

beispielsweise instrumentell - analytische Verfahren, Identitätsreaktionen, Grenzprüfungen und Gehaltsbestimmungen sowie biologische Prüfmethoden. Nach diesen Vorschriften müssen alle Stoffe geprüft werden, welche zur Herstellung von Arzneimitteln vorgesehen sind. Das Arzneibuch muß laut Apothekenbetriebsordnung in jeder Apotheke vorhanden sein.

Im Apothekenlabor muß jede Rezeptursubstanz auf Identität geprüft werden. Rezeptursub -stanzen sind die Ausgangstoffe für die Arzneimittel, welche in der Apotheke hergestellt werden. Identität heißt: Ist in der Flasche drin, was drauf steht?

C 3. Aubau einer Monografie (Prüfvorschrift für Arzneistoffe)

( deutscher und europäischer Name

( Definition (Gehalt mindestens bis höchstens) 

( Eigenschaften (Aussehen, Löslichkeit)

( Prüfung auf Identität ( ist das drin, was drauf steht?)

( Prüfung auf Reinheit (Gehalt an Verunreinigungen mit Grenzprüfungen)

( Gehaltsbestimmung

( Lagerung

( Verunreinigungen (bei organischen Arzneistoffen)

Die typische Untersuchung eines Arzneistoffes gliedert sich in vier Arbeitsschritte:

( Prüfung der Eigenschaften (Aussehen, Geruch, Geschmack, Löslichkeit)

( Prüfung der Identität (ist Etikett und Inhalt identisch?)

( Prüfung der Reinheit (Prüfung auf Verunreinigungen mit Grenzprüfungen)

( Gehaltsbestimmung 

D 4. Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden kurz die allgemeinen theoretischen Grundlagen der abgegebenen Experimente dargestellt. Sie sind bewußt sehr kurz gehalten und sollen nur die wesentlichsten Details, vor allem das, was nicht allgemein vorausgesetzt werden kann, informieren.

D 4.1 Qualitative Untersuchungen

D 4.1.1 Nachweis von Kationen

D 4.1.1.1. Nachweis von Barium im Bariumsulfat

Kocht man Bariumsulfat mit eine konz. Natriumcarbonatlösung, reagieren die Bariumionen mit den Carbonationen. Es entsteht Bariumcarbonat, welches in Salzsäure löslich ist. Es finden die gleichen Reaktionen, wie beim Sodaauszug und dem Soda – Pottascheaufschluß statt. Der Sodaauszug dient zur Abtrennung von Kationen (Ausfällung als Carbonat), welche die Anionennachweise stören. Beim Soda – Pottascheaufschluß werden werden unlösliche Salze durch Schmelzen mit Natriumcarbonat und Kaliumcarbonat in säurelösliche Carbonate überführt.

BaSO4 + Na2CO3 ( BaCO3 ( + Na2SO4
D 4.1.1.2    Nachweis von Kalium

Kaliumionen reagieren mit Weinsäure, es bildet sich ein weißer Niederschlag von Kaliumhydrogentartrat (Weinstein). Wichtig ist, daß die Ionenkonzentration sehr hoch ist, sonst fällt der Niederschlag nicht aus. Deshalb arbeitet man hier mit gesättigten Lösungen. Die Löslichkeit von Kaliumhydrogentartrat beträgt 5,7 g/l (Merck – Katalog).

4.1.1.3. Nachweis von Kupfer

Schüttelt man eine salzsaure Kupfer (II) -Lösung mit Kupferpulver, tritt Entfärbung ein.

Cu 2+ + Cu ( 2 Cu +

Kupfertetraminsulfatlösung wird mit Natriumdithionit versetzt, es findet Entfärbung statt. 

2 (Cu (NH3)4( 2+ + S2O4 2- + 2 NH3 + 2 OH- ( 2 (Cu(NH3)4(+ + 2 SO3 2- + 2 NH4+

Beim Erwärmen im Wasserbad fällt elementares Kupfer aus. 

2 (Cu (NH3)4( 2+ + S2O4 2- + 6 H2O- ( 2 Cu  + 8 NH4+ + 2 SO3 2- + 4 OH -

Kupfer(II)salze reagieren mit Kaliumhexacyanoferrat (II)lösung unter Bildung eines rotbraunen Niederschlages von Kupferhexacyanoferrat (II),

2 Cu 2+ + 2 (Fe (CN)6( 4 - ( Cu 2 (Fe(CN)6( (
dieser Niederschlag löst sich in konz. Ammoniaklösung unter Bildung von tiefblauem Kupfertetraminsalz.

Cu 2 (Fe(CN)6( ( + 8 NH3 ( 2 (Cu (NH3)4( 2+  + (Fe (CN)6( 4 -
4.1.1.4. Nachweis von Magnesium

Magnesiumionen reagieren mit einem Gemisch aus Ammoniak, Ammoniumchlorid und Dinatriumhydrogenphosphatlösung zu unlöslichem weißen Magnesiumammoniumphosphat.

Mg 2+ + HPO4 2- + OH - + 5 H2O ( Mg(NH4)PO4 x 6 H2O (
4.1.1.5. Nachweis von Mangan mit Natriumperiodat 

Durch Natriumperiodat läßt sich das farblose Mangan(II)ion in saurer Lösung zum violetten Permanganat oxidieren.

2 Mn 2+ + 5 IO4 - + 3 H2O ( 2 MnO4 - + 5 IO3 - + 6 H+

D 4.1.2 Nachweis von Anionen

4.1.2.1. Gruppenreaktionen der Anionen:

Reaktion mit Silbernitratlösung:

Der Sodaauszug wird mit verd. Salpetersäure schwach angesäuert und mit Silbernitratlösug versetzt, es entsteht ein Niederschlag bei:

Farbe des Niederschlages
Anionen

weiß



Chlorid, Bromat, Iodat, Thiocyanat, Hexacyanoferrat (II)

gelblich


Bromid

gelb



Iodid

rot



Hexacyanoferrat (III), Chromat

schwarz


Zinn (II), Sulfid

weiß dann schwarz

Thiosulfat

Von diesen Fällungen lösen sich Jodid, Hexacyanoferrat (II), elementares Silber und das Sulfid nicht in konz. Ammoniaklösung.

Prüfung auf oxidierende Substanzen:

Der Sodaauszug wird mit verd. Salzsäure angesäuert, mit Kaliumiodid – und Stärkelösung versetzt. Alternativ sind Zinkiodidstärkelösung oder Kaliumiodidstärkepapier einsetzbar. 

Es kommt zur sofortigen Blaufärbung bei Anwesenheit von:

( Chromat

( Permanganat

( Chlorat

( Bromat

( Iodat

( Hexacyanoferrat (III) 

( Nitrit

Prüfung auf reduzierende oder  oxidierbare Substanzen:

Der Sodaauszug wird mit verd. Salzsäure angesäuert, mit Iodlösung versetzt. 

Es kommt zur sofortigen Entfärbung bei Anwesenheit von:

( Hexacyanoferrat (II)

( Sulfid

( Sulfit

( Thiosulfat

( Zinn (II)

Der Sodaauszug wird mit verd. Schwefelsäure angesäuert und mit Kaliumpermanganatlösung  versetzt. Es kommt zur sofortigen Entfärbung bei Anwesenheit von:

( Bromid

( Iodid

( Thiocyanat

( Hexacyanoferrat (II)

( Sulfid

( Sulfit

( Thiocyanat

( Oxalat (in der Kälte langsam, in der Wärme schneller)

( Nitrit

4.1.2.2. Nachweis von Acetat

Oxalsäure setzt beim Erwärmen von Acetaten Essigsäure frei, die am Geruch erkennbar ist.

2 (COOH)2 + 2 CH3COONa ( 2 CH3COOH (+ (COONa)2  

Zur Probe wird Ethanol und einige Tropfen konz. Schwefelsäure gegeben und leicht erwärmt. Es entsteht der charakteristische Geruch von Essigsäureethylester.

CH3COOH + C2H5OH ( CH3COOC2H5 + H2O

Zu einer neutralen Probelösung gibt man einige Tropfen Eisen(III)chloridlösung.Es entsteht die rotbraune Färbung eines mehrkernigen Eisenkomplexes.

4.1.2.3 Nachweis von Bromid

Bromidionen lassen sich durch Oxidationsmittel in elementares Brom oxidieren, dessen Dämpfe braun sind und einen charakteristischen Geruch haben. Als Oxidationsmittel 

sind   Wasserstoffperoxid, Natriumhypochloritlösung  (Chlorbleichlauge) bzw. Kalium – oder Ammoniumperoxodisulfat einsetzbar.

S2O8 2- + 2 Br -  ( Br 2 (+ 2SO4 2-

H2O2 + 2 H+ + 2 Br - ( 2 H2O + Br 2 (
ClO - + 2 H + + 2Br - ( Cl - + 2 Br 2 ( + 2 H2O 

Bromdampf mit Kaliumiodidstärke -, Fluoresceinpapier oder Schiff’s Reagenz nachweisen.

4.1.2.4. Nachweis von Chlorat

Die Probelösung wird angesäuert und mit Kaliumiodid versetzt, es kommt zur Braunfärbung.

ClO3 - + 9 I - + 6 H + ( 3 J3 -  + Cl - + 3 H2O

Die Probelösung wird mit Salpetersäure und Silbernitratlösung versetzt. Es kommt zu keiner Veränderung. Erst nach Zusatz von Zink oder Schwefliger Säure oder Natriumsulfit fällt Silberchlorid als weißer käsiger Niederschlag aus.

ClO3 - + 3 Zn + 6 H + ( Cl- + 3 Zn 2+ + 3 H2O

ClO3 - + 3 SO3 2- ( Cl - + 3 SO4 2-

4.1.2.5. Nachweis von Chlorid

Beim Erwärmen eines Chlorides mit Schwefelsäure und Kaliumpermanganat oder Mangan -

(IV)oxid entsteht elementares Chlor, welches an seiner Farbe, Geruch und an der Blaufärbung von Kaliumiodidstärkeüpapier erkennbar ist.

10 Cl - + 2 MnO4 - + 16 H+ (  5 Cl 2 (+ 2 Mn 2+ + 8 H2O

2 Cl - + MnO2 + 4 H + ( Cl 2 (+ Mn 2+ + 2 H2O

Cl 2 + I - ( 2 Cl - + I2
4.1.2.6. Nachweis von Citrat

Citrationen geben mit Calciumionen Calciumcitrat, in Kälte löslich, in der Hitze unlöslich

4.1.2.7. Nachweis von Iodid

Iodidionen lassen sich durch Oxidationsmittel in elementares Iod oxidieren, dessen Dämpfe violett sind. Iod ist in sauerstoffreien Lösungsmitteln violett gefärbt, in sauerstoffhaltigen braun. Das entstehende Iod wurde nach den Arzneibuchvorschriften mit Chloroform ausge -schüttelt, dies sollte aber durch Heptan oder Cyclohexan (Benzin) ersetzt werden. Zu beach -ten ist allerdings, daß Chloroform eine größere, Benzin eine kleinere Dichte als Wasser hat. Die Chloroformschicht ist unter der wäßrigen, die Benzinschicht über der wäßrigen Phase. 

Mit Stärke bildet Iod einen dunkelblauen Farbkomplex. Als Oxidationsmittel kann Natriumnitrit und Eisen(III)chlorid eingesetzt werden. 

2 NO2 - + 2 I - + 4 H + ( 2 NO (+ I2 + 2 H2O,  

2 I - + 2 Fe 3+ ( J 2 + 2 Fe 2+
4.1.2.8. Nachweis von Nitrat

Beim Erwärmen von Nitraten mit elementarem Kupfer und konz. Schwefelsäure werden nitrose Gase (Stickstoffdioxid) freigesetzt.

2 NaNO3 + H2SO4 ( Na2SO4 + 2 HNO3
Cu + 4 HNO3 ( Cu(NO3)2 + 2 NO2  +( 2 H2O

4.1.2.9    Identifikation von Schwefel über Sulfat

Schwefel wird mit Bromwasser zum Sulfat oxidiert. Brom disproportioniert in neutraler, wäßriger Lösung zu Bromid und Hypobromit.

Br 2 + H2O ( HBr + HBrO

Hypobromit oxidiert in wäßriger Lösung Schwefel zum Sulfat, während das Hypobromit zum Bromid reduziert wird. 

S 8 + 24 HOBr + 8 H2O ( 8 H2SO4 + 24 HBr

Der Nachweis des gebildeten Sulfat’s erfolgt mit Bariumchloridlösung.

4.1.2.10.Nachweis von Sulfit 

Sulfitionen werden durch Iod zum Sulfat oxidiert. Dadurch findet eine Entfärbung statt.

SO3 2- + I 2 + H2O ( SO4 2- + 2 I - + 2 H + 

Die entstandenen Sulfationen lassen sich mit Bariumchloridlösung nachweisen.

4.1.2.11. Nachweis von Tartrat

Beim trockenen Erhitzen eines Tatrates kommt es zum Verkohlen und es entsteht ein cherakteristisch karamel - und maggiartiger Geruch auf. Dieser Test wird auch Maggiprobe genannt.

4.1.2.12. Nachweis von Thiosulfat

Thiosulfationen geben mit Silbernitrat einen weißen Niederschlag von Silberthiosulfat. Silberionen müssen im Überschuß vorliegen, sonst verläuft die Reaktion nicht quantitativ!

Na2S2O3 + 2 AgNO3 ( Ag2S2O3 (+ 2 NaNO3
Dieser wird beim Stehenlassen lagsam gelbbraun bis schwarz.

Ag2S2O3 ( H2SO4 + Ag2S(
D 4.2.Quantitative Untersuchungen 

          (maßanalytische Gehaltsbestimmungen)

D 4.2.1 Acidi – Alkalimetrie

Alle Säure - Basentitrationen sind Neutralisationsreaktionen. Unter einer Neutralisation versteht man die Reaktion von Hydroniumionen der Säure und den Hydroxidionen der Base zu undissoziiertem Wasser.

H+ + OH- ( H2O

Bei einer Neutralisationstitration wird eine Säurelösung solange mit einer Baselösung versetzt, bis diese neutralisiert ist. Der Punkt, wo sich Säure und Base in ihrer Wirkung aufheben, wird Äquivalenzpunkt genannt.

Starke Säuren und Basen sind vollständig dissoziiert, schwache Säuren und Basen sind dagegen unvollständig dissoziiert.

Neutralisiert man eine starke Base, z. B. Natronlauge mit einer starken Säure, z.B. Salzsäure

ist der Äquivalenzpunkt identisch mit dem Neutralpunkt (pH = 7)

Wenn man eine starke Säure z.B. Salzsaure mit einer schwachen Base, z.B. Ammoniaklösung neutralisiert, liegt der Äquivalenzpunkt im saurem Bereich, der pH - Wert ist kleiner als 7.

Wenn man eine schwache Säure, z. B. Essigsäure mit einer starken Base, z.B. Natronlauge neutralisiert, liegt der Äquivalenzpunkt im basischen Bereich, der pH - Wert ist größer als 7.

Die Ursache ist die Hydrolyse, d.h. die Reaktion des Salzes mit dissoziiertem Wasser.

Gehaltsbestimmung von Ascorbinsäure

Die Probelösung wird mit 0,1 mol/l Natronlauge gegen Phenolphthalein titriert.

Anschließend erfolgt die iodometrische Bestimmung. Bei reiner Ascorbinsäure ist der Laugenverbrauch halb so hoch wie der Iodverbrauch.

Gehaltsbestimmung von Benzoesäure

Benzoesäure ist in Wasser schwer löslich. Deshalb wird die Substanz in Ethanol gelöst. Es wird mit 0,1 mol/l NaOH gegen Phenolrot (pH 6,4 – 8,2) von gelb nach rotviolett titriert.

C6H5COOH + NaOH ( C6H5COONa + H2O

Gehaltsbestimmung von Dinatriumhydrogenphosphat

Die Probelösung wird mit 0,1 mol/l Salzsäure gegen Methylorange titriert.

Na2HPO4 + HCl ( NaH2PO4 + H2O

Gehaltsbestimmung von Formaldehyd 

Formaldehyd reagiert mit Natriumsulfit in wäßriger Lösung unter Bildung einer Additionsverbindung. Bei dieser Reaktion wird pro Mol Formaldehyd ein Mol Natriumhydroxid freigesetzt. Diese wird durch Titration mit Salzsäure gegen Phernolphthalein oder Thymolphthalein erfaßt.

HCHO + Na2SO3 + H2O ( HC – H - OH  -  SO3Na  + NaOH

Gehaltsbestimmung von Glycerin

Organische Verbindungen mit benachbarten Hydroxylgruppenlassen sich mit Natrium -periodat spalten.(Glycolspaltung nach Malparade). Aus einer –CH2OH – Gruppe entsteht ein Mol Formaldehyd, aus einer =CHOH – Gruppe ein Mol Ameisensäure. 

Glycerin reagiert mit Natriumperiodat unter Bildung von 2 Molen Formaldehyd und einem Mol Ameisensäure. 

CH2 OH – CHOH – CH2OH + 2 IO4- ( 2 IO3 - + H2O + 2 HCHO + HCOOH

Glycerin reagiert mit Natriumperiodat unter Bildung von 2 Molen Formaldehyd

und einem Mol Ameisensäure. 

Überschüssiges Periodat wird mit Ethylenglycol zu 2 Molen Formaldehyd reduziert. 

CH2OH – CH2OH + IO4 - ( H2O + IO3 - + 2 HCHO

Die entstehende Ameisensäure wird mit 0,1 mol/l Natronlauge gegen Phenolphthalein titriert. 

HCOOH + NaOH ( HCOONa + H2O

Gehaltsbestimmung von Kaliumhydrogencarbonat

Die Probelösung wird mit 0,1 mol/l Salzsäure gegen Methylorange – Mischindikator (Methylorange + Methylenblau) titriert. Der Farbumschlag erfolgt von grün nach violett.

KHCO3 + HCl ( KCl + CO2 ( + H2O

Gehaltsbestimmung von Magnesiumoxid

Magnesiumoxid wird in überschüssiger Salzsäure gelöst und der Überschuß wird mit 0,1 mol/l Natronlauge gegen Methylorangelösung zurücktitriert.Anschließend wird zusätzlich  noch die Magnesiumkonzentration durch Titration mit EDTA – Lösung ermittelt.

Gehaltsbestimmung von Natriumdihydrogenphosphat

Die Probelösung wird mit 0,1 mol/l Natronlauge gegen Phenolphthalein unter Natriumchloridzusatz titriert.

NaH2PO4 + NaOH ( Na2HPO4 + H2O

Gehaltsbestimmung von Phosphorsäure

Phosphorsäure dissoziiert in 3 Stufen.

In der ersten Stufe, dem Dihydrogenphosphat liegt der Äquivalenzpunkt bei pH 4,6,

in der zweiten Stufe dem Monohydrogenphosphat liegt er bei pH 9,8 und in der dritten Stufe bei pH 12,8. Zur Titration in der ersten Stufe kann man die Indikatoren Methylorange, Bromcresolgrün oder Dimethylgelb einsetzen, in der zweiten Stufe Phenolphthalein oder Thymolphthalein einsetzen. Wird Phenolphthalein eingesetzt, muß ein Zusatz von Natrium -

chlorid erfolgen, um die Hydrolyse zu unterdrücken.Phenolphthalein ist bei pH 8,2 rot.

Gehaltsbestimmung von Salicylsäure

Salicylsäure ist in Wasser schwer löslich. Deshalb wird die Substanz in Ethanol gelöst. Es wird mit 0,1 mol/l NaOH gegen Phenolrot (pH 6,4 – 8,2) von gelb nach rotviolett titriert.

C6H4 (OH)COOH + NaOH ( C6H4 (OH) COONa + H2O

D 4.2.2 Komplexometrie

Die Komplexometrie ist ein maßanalytisches Verfahren zur Bestimmung von Metallionen mit Hilfe von Komplexbildnern. Als Komplexbildner wird das Dinatriumsalz der Ethylendiamin - tetraessigsäure (EDTA) meistens verwendet.

  HOOCCH2                                       CH2COOH

                        N - CH2 - CH2 - N                              x 2 H2O  Kurzformel: Na2H2Y

NaOOCCH2                                       CH2COONa

EDTA reagiert stets im Verhältnis 1:1 mit Kationen unabhängig von der Ionenladung. 

Me2+ + H2Y2- ( MeY2- + 2 H+
Me3+ + H2Y2- ( MeY1- + 2 H+

Aus diesem Grunde verwendet man in der Komplexometrie molare Maßlösungen.

Prinzip der Komplexometrie:

Die Probelösung, welche die zu untersuchenden Metallionen enthält, wird mit einen Metallindikator versetzt. Es entsteht ein farbiger Metallindikatorkomplex, der eine andere Farbe als der freie Indikator hat. Durch den Komplexbildner EDTA wird der Indikator aus dem relativ schwachen Metallindikatorkomplex verdrängt und liegt in seiner freien Form wieder vor.

Komplexstabilitätskonstante:

Sie ist ein Maß für die Beständigkeit des gebildeten EDTA - Komplexes. Je höher der Wert ist, umso  fester ist das Metallion an den Komplexbildner gebunden. Die Zahlenwerte sind in Tabellebüchern nachzuschlagen.Sie ist durch den pH - Wert der Lösung variierbar.

Bedingungen für die komplexometrische Titration:

Da bei der Komplexbildung Protonen abgespalten werden, ist es wichtig, den pH - Wert der Lösung konstant zu halten. Dieses geschieht mittels Pufferlösungen.

Die Indikation des Äquivalenzpunktes erfolgt mit Metallindikatoren. Es sind sehr farbinten -sive Verbindungen, die nur in geringsten Mengen erforderlich sind.  

Möglichkeiten für komplexometrische Titrationen:

Neben den Möglichkeiten der direkten, indirekten und Substitutionstitration besteht hier die Möglichkeit der Simultantitration. Durch unterschiedliche Komplexbildungskonstanten ist es möglich, Ionen bei verschiedenen pH - Werten nebeneinander zu titrieren, aber auch durch unterschiedliche Maskierungsmittel („Verschleierungsmittel“) ist es möglich bestimmte Ionen selektiv zu maskieren.

Gehaltsbestimmung von Tricalciumphosphat

Tricalciumphosphat wird in einer Mischung aus Salzsäure und Wasser gelöst und mit einem Überschuß an EDTA – Lösung versetzt. Calcium ist in Gegenwart von Phosphat nicht direkt titrierbar, da sich in neutraler und basischer Lösung Calciumphosphat abscheidet (Phosphat – Hydrogenphosphat – Gleichgewicht). Nach Einstellung des erforderlichen pH – Wertes wird das überschüssige EDTA mit Zinksulfatlösung gegen Erio T zurücktitriert.

Gehaltsbestimmung von Magnesiumoxid

Magnesiumoxid wird in überschüssiger Salzsäure gelöst und der Überschuß wird mit 0,1 mol/l Natronlauge gegen Methylorangelösung zurücktitriert.Anschließend wird zusätzlich  noch die Magnesiumkonzentration durch Titration mit EDTA – Lösung ermittelt.

Gehaltsbestimmung von Magnesiumsulfat (Bittersalz)

Die Probelösung wird mit Ammoniakpuffer und Chromschwarz T – Mischindikator versetzt und mit 0,1 mol/l EDTA – Lösung titriert. Der Farbumschlag erfolgt von rot nach grün.

D 4.2.3 Argentometrie

Bei der Argentometrie (Fällungstitration) werden die Ionen der zu untersuchenden Probe mit den Ionen der Maßlösung in schwer lösliche Verbindung überführt. Halogenid - und Thioyanationenkonzentrationen mit Silbernitratlösung maßanalytisch bestimmt.

Bedingungen für Fällungstitrationen:

( möglichst kleines Löslichkeitsprodukt der ausgefällten Verbindung

( Die Anfangskonzentration des zu bestimmenden Ion’s darf nicht zu gering sein

( Der Äquivalenzpunkt muß erkennbar sein

Methoden der Erkennung des Äquivalenzpunktes:

( Bildung eines gefärbten Niederschlages Methode nach Mohr

( Bildung einer gefärbten Lösung Methode nach Volhard

( Einsatz eines Adsorptionsindikator Methode nach Fajans

Einsatz eines Adsorptionsindikator, Methode nach Fajans

Als Adsorptionsindikator werden oft Fluorescein oder seine Halogenderivate (Eosin) eingesetzt. Es handelt sich hier um anionische Farbstoffe. Gibt man zu einer Halogenidlösung Silbernitratlösung, fällt das Silberhalogenid aus. Dieses adsorbiert Chloridionen und wird dadurch negativ aufgeladen. Beim Überschreiten des Äquivalenzpunktes herrscht ein Über -schuß an Silberionen. Der Niederschlag adsorbiert Silberionen und wird dadurch positiv aufgeladen. Der Niederschlag zieht nun Fluoresceinanionen an, dies ist mit einem Farbum -schlag verbunden, dessen Ursache ist die Verformung der Elektronenhülle des Indikator’s ist. 

Gehaltsbestimmung von Kaliumiodid

Die zu untersuchende Kaliumiodidlösung wird mit Eosinlösung als Indikator versetzt. Es entsteht eine orangerot fluoreszierende Lösung, welche mit 0,1 mol/l Silbernitratlösung bis zum Farbumschlag nach rosa, nicht fluoreszierend titriert wird.

Ag + + I - ( AgI (
D 4.2.4 Redoxtitrationen

Das Wesen der Redoxtitration, auch Oxidimetrie genannt, liegt darin, daß der zu bestimmende Stoff über eine Oxidations - oder Reduktionsreaktion bestimmt wird.

Unter einer Oxidation versteht man:

( Aufnahme von Sauerstoff

( Abgabe von Wasserstoff

( Abgabe von Elektronen.

Unter einer Reduktion versteht man:

( Abgabe von Sauerstoff

( Aufnahme von Wasserstoff

( Aufnahme von Elektronen.

Oxidation und Reduktion als Teilreaktionen des Redoxprozesses laufen immer gleichzeitig ab. Erforderlich ist immer ein Oxidationsmittel und ein Reduktionsmittel. 

Das Oxidationsmittel fungiert als Elektronenempfänger und wird reduziert. 

Das Reduktionsmittel fungiert als Elektronenspender und wird oxidiert.

Oxidation  = Wertigkeit nimmt zu

Reduktion = Wertigkeit nimmt ab

Oxidationszahl:

Die Oxidationszahl eines Atoms gibt Vorzeichen und Größe der elektrischen Ladung an. Sie dient der quantitativen Charakterisierung von Redoxreaktionen. Aus der Betrachtung des Anfangs - und Endzustandes ergibt sich, welcher Partner oxidiert und welcher Partner reduziert wurde.

Oxidation = Erhöhung der Oxidationszahl

Reduktion = Erniedrigung der Oxidationszahl

Regeln für die Festlegung von Oxidationszahlen:

Elemente haben die Oxidationszahl Null

Fluorid - , Chlorid - Bromid -, Iodidionen  -  1

Wasserstoffionen                                         + 1

Sauerstoffionen                                            - 2

Metallionen im allgemeinen positiv

Nichtmetallionen im allgemeinen negativ

Im Zweifelsfalle die Elektronegativitätswerte vergleichen, negative Ladung trägt das elektronegativere Element. Die Ladungsbilanz eines Moleküles ist immer Null ! 

Das Redoxpotential:

Das Redoxpotential ist ein Maß für das Bestreben eines Stoffes Elektronen aufzunehmen oder abzugeben, es charakterisiert  die Stärke des Oxidations - bzw. Reduktionsmittels. Es wird gegen eine Standardwasserstoffelektrode gemessen, seine Dimension ist Volt. Redox -potentiale können in Tabellenbüchern nachgeschlagen werden.

Es gilt:

Ob ein Stoff oxidierend oder reduzierend wirkt, kann nur im Vergleich mit dem Reaktions -partner entschieden werden. Es müssen die Standardpotentiale der Redoxpaare verglichen werden. Ein starkes Oxidationsmittel hat ein hohes, ein starkes Reduktionsmittel ein geringes Standardpotential. 

Bedingungen für Redoxtitrationen:

( zwei korrespondierende Redoxpaare müssen in Reaktion treten.

( Das Potential des Oxidationsmittel muß größer als das des Reduktionsmittels sein

( Die Potentialdifferenz muß mindestens 0,25 V betragen, um eine ausreichende 

  Reaktionsgeschwindigkeit für die Titration zu haben. 

D 4.2 4.1 Manganometrie

Kaliumpermanganat ist ein starkes Oxidationsmittel, welches häufig für Redoxtitrationen eingesetzt wird. In stark schwefelsaurer Lösung wird das siebenwertige Mangan (violett) 

zum zweiwertigen Mangan (farblos) reduziert. 

Die elektrochemische Wertigkeit beträgt 5 (7 - 2).

MnO4- + 8H+ 5e- ( Mn2+ + 4H2O

Zur Titration wird eine 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung eingesetzt.

Zum Ansäuern verwendet man Schwefelsäure, da sie durch Permanganat nicht oxidiert wird.

In der Manganometrie kommt man ohne zusätzlichen Indikator aus, der Äquivalenzpunkt ist erreicht, wenn sich sich die zu titrierende Lösung ganz schwach rosa färbt. Es ist aber auch möglich, Kaliumpermanganatlösung im Überschuß zuzugeben und den Überschuß iodome -trisch (siehe Iodometrie) oder mit Oxalsäure zurückzutitrieren.

Gehaltsbestimmung von Kaliumbromid:

Die zu untersuchende Lösung wird mit Schwefelsäure angesäuert, zum Sieden erhitzt und bis zur Rosafärbung mit Kaliumpermanganatlösung titriert.

2 MnO4 - + 16 H+ + 10 Br - ( 2 Mn2+ + 8 H2O + 5 Br 2

Gehaltsbestimmung von Natriumnitrit:

Die manganometrische Nitritbestimmung wird als inverse Titration durchgeführt. Die Maßlösung wird vorgelegt, und die Probelösung befindet sich in der Bürette bzw. in der Tuberculinspritze. Dieses ist aus folgendem Grunde notwendig: Nitrit ist in saurer Lösung nicht beständig, es entsteht salpetrige Säure. Diese ist äußerst  flüchtig und entweicht. 

Die Gehaltsbestimmung kann als direkte oder indirekte Titration erfolgen. Bei der direkten Titration wird Kaliumpermanganatlösung bis zm Bestehen der Rosafarbe zugegeben.

Bei der indirekten Methode wird eine bestimmte Menge Natriumnitritlösung in einen Überschuß an Kaliumpermanganatlösung gegeben, die Lösung muß violett bleiben. 

5 NO2- + 2 MnO4- + 6 H+ ( 5 NO3- + 2 Mn2+ + 3 H2O

Nach Zusatz von Kaliumiodid tritt ein Farbumschlag durch das gebildete Iod nach braun ein. 

2 MnO4 - + 16 H+ + 10 I- ( 2 Mn2+ + 8 H2O + 5 I2

Dieses wird mit Natriumthiosulfat (siehe Iodometrie) maßanalytisch bestimmt.

Die indirekte Titration liefert exaktere Ergebnisse ais die direkte Titration!

D 4.2.4.2 Iodometrie / Bromatometrie

Die Grundlage der Iodometrie ist die umkehrbare Reaktion zwischen elementaren Iod und Iodidionen. Elementares Iod ist ein Oxidationsmittel, Iodidionen wirken als Reduktionsmittel.

I2 + 2 e- ( 2 I-

Reduzierende Stoffe, beispielsweise Schweflige Säure, Ascorbinsäure und Zinnionen können durch Titration mit einer Iodlösung quantitativ bestimmt werden. 

Oxidierende Stoffe, beispielsweise Wasserstoffperoxid, Natriumhypochloritlösung und Kupfer (II) ionen reagieren mit angesäuerter Kaliumiodidlösung unter Iodabscheidung. 

Das gebildete Iod wird durch Titration mit Natriumthiosulfatlösung ermittelt. Die Oxidation von Iodid ist eine Zeitreaktion. Aus diesem Grunde ist es erforderlich, die in der Analysen -vorschrift angegebene Wartezeit exakt einzuhalten. Da Iod flüchtig und lichtempfindlich ist, muß das Reaktionsgemisch im einem mit Glasstopfen verschlossenen Titrierkolben  (Iod -zahlkolben) vor Licht geschützt aufbewahrt werden.

2 S2O32- + I2 ( 2I- + S4O62-
Als Indikator für iodometrische Titrationen dient Stärkelösung, welche mit Iod eine blau gefärbte Einschlußverbindung bildet, welche nur in kalten Lösungen beständig ist.

Bei der Bestimmung von Reduktionsmitteln durch direkte Titration mit Iodlösung wird bis zur Blaufärbung titriert. Bei der Bestimmung von Oxidationsmitteln wird zunächst die braune Iodlösung mit Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung, nach Zusatz von Stärkelösung langsam bis zur Entfärbung titriert. Es empfielt sich Zinkiodidstärkelösung nach DAB 6 einzusetzen, da diese Lösung im Vergleich zu wäßriger Stärkelösung jahrelang haltbar ist.

Anstelle von Iodlösung ist es auch möglich, Kaliumiodatlösung oder Iodat - Iodidlösung vor allem bei Halbmikrotitrationen einzusetzen. Iodat und Iodid konproportionieren in saurer Lösung zum Iod.

IO3- + 5 I- + 6 H+ ( 3 I2 + 3 H2O

Gehaltsbestimmung von Ascorbinsäure

Ascorbinsäure wird durch Iod zur Dehydroascorbinsäure oxidiert, Iod zum Iodid reduziert.

Gehaltsbestimmung von Formaldehyd

Formaldehyd wird durch Hypoiodit in alkalischer Lösung zu Ameisensäure oxidiert. Hypoiodit entsteht durch Disportionierung von Iod in alkalischer Lösung. Durch Ansäuern 

wird das Hypoiodit konproportioniert, es entsteht Iod, das mit Natriumthiosulfat titriert wird.

I2 + 2 OH - ( IO - + I - + H2O

HCHO + IO - (  I - + HCOOH

IO - + I + 2 H +  ( I2 + H2O

Gesamtgleichung:

H - CHO + I2 + 3 NaOH ( H - COONa + 2 NaI + 2 H2O

Gehaltsbestimmung von Glucose

Glucose reagiert aufgrund der Aldehydstruktur mit Natriumhypoiodit. Die Aldehydgruppe wird zur Karbonsäuregruppe oxidiert. Nach diesem Verfahren ist eine analytische Gehaltsbestimmung von Aldosen möglich.

R - CHO + I2 + 3 NaOH ( R - COONa + 2 NaI + 2 H2O

Gehaltsbestimmung von Iod

Iod reagiert mit Natriumthiosulfat unter Bildung von Tetrathionat und Iodid. Iod ist in Wasser schwerlöslich, es löst sich in konz. Kaliumiodidlösung, es entsteht dier braune Triiodkomplex.

Gehaltsbestimmung von Kaliumiodid

In acetatgepufferter Lösung läßt sich das in der Probelösung vorhandene Iodid mit Brom zum Iodat oxidieren.

I - + 3 Br 2 ( IO3 - + 6 HBr

In natriumacetatgepufferter Lösung wird das Brom zunächst in Bromid und Hypobromit disproportioniert. 

Br 2 + 2 OH - ( Br - + BrO - + H2O

Durch Hypobromit wird Iodid zu Hypoiodid oxidiert, während das Hypobromit zum Bromid reduziert wird.

BrO - + I - ( Br - + IO –
I - + 4 BrO - ( IO3 - + 2 Br 2 + H2O

Hypoiodit disproportioniert weiter zu Iodat und Iodid. Der Bromüberschuß wird mit 

Ameisen - säure beseitigt, es entsteht Kohlendioxid und Bromid. Die letzten Bromspuren werden durch Natriumsalicylat gebunden, es entsteht 2,4,6 Tribromphenol. Danach wird Iodid im Überschuß zugegeben. Beim Ansäuern der Lösung entsteht aus Iodat und Iodid durch Konproportionierung Iod, welches mit Natriumthiosulfat maßanalytisch erfaßt wird.

IO3  – +  5 I - + 6 H + ( 3 I 2 + 3 H2O

Gehaltsbestimmung von Kaliumpermanganat

Kaliumpermanganat reagiert in schwefelsaurer Lösung mit Kaliumiodid, dieses oxidiert Iodidionen zum elementaren Iod. 

2 MnO4 - + 16 H+ + 10 I- ( 2 Mn2+ + 8 H2O + 5 I2

Dieses wird mit Natriumthiosulfat (siehe Iodometrie) maßanalytisch bestimmt.

Gehaltsbestimmung von Natriumsulfit

Sulfitionen werden durch Iod zum Sulfat oxidiert. Dadurch findet eine Entfärbung statt.

Die Probe wird in überschüssiger Iodlösung gelöst, der Überschuß wird mit Natriumthio -sulfat zurücktitriert. Natriumsulfit muß in ausgekochtem und unter Luftabschluß abgekühlten Wasser gelöst werden, da der sonst im Wasser gelöste Sauerstoff Minderbefunde verursacht. 

SO3 2- + I 2 + H2O ( SO4 2- + 2 I - + 2 H + 

Gehaltsbestimmung von Propylenglycol

Organische Verbindungen mit benachbarten Hydroxylgruppenlassen sich mit Natrium -periodat spalten.(Glycolspaltung nach Malparade). Aus einer –CH2OH – Gruppe entsteht ein Mol Formaldehyd, aus einer =CHOH – Gruppe ein Mol Ameisensäure. 

Propylenglycol (1,2 Propandiol) reagiert mit Natriumperiodat unter Bildung von 1 Mol Formaldehyd und einem Mol Essigsäure. 

CH2 OH – CHOH – CH3 +  IO4- (  IO3 - + H2O +  HCHO + CH3COOH

Natriumperiodatlösung wird im Überschuß zugegeben. 

Das verbleibende Periodat kann auf verschiedene Weise ermittelt werden:

Periodat reagiert im Gegensatz zu Iodat bereits in neutralen bis schwach basischem Millieu mit Iodidionen unter Bildung von Iod.

IO4 - + 2 I - + H2O ( IO3 - + I 2 + 2 OH –

Iod disproportioniert inn schwach alkalischer Lösung zu Hypoiodit und ist mit Natrium - thiosulfat nicht titrierbar. Ein geeignetes Mittel wäre arsenige Säure bzw. Natriumarsenit -lösung, diese sind aber in der Schule nicht zugelassen.  

Es gibt folgende Alternative:

Iodat – und Periodationen reagieren in saurer Lösung mit Iodidionen in unterschiedlicher Stöchiometrie. 

IO4 - + 7 I - + 8 H + ( 4 I 2 + 4 H2O

IO3 - + 5 I - + 6 H + ( 3 I 2 + 3 H2O

In einem Blindversuch (ohne Propylenglycol) wird der Wirkungswert der Natriumperiodat -lösung ermittelt. Aus der Differenz läßt sich der Periodatverbrauch ermitteln.

Gehaltsbestimmung von Zinn(II)chlorid

Zinn(II) ionen werden durch Iod zu Zinn (IV)ionen oxidiert. 

Sn 2+ + I 2   ( Sn 4+  + 2 I -  

Bromatometrie:

Dieses Verfahren wird zur Gehaltsbestimmung von Phenolderivaten eingesetzt. Die zu untersuchende Probe wird mit einer Lösung, welche Bromat – und Bromidionen enthält, im Überschuß versetzt und angesäuert. 

BrO3- + 5 Br - + 6 H + ( 3 Br 2 + 3 H2O

Das durch Konproportionierung entstehende Brom reagiert mit dem zu untersuchenden Stoff. Um den Bromüberschuß zu ermitteln, wird die Lösung mit Kaliumiodid versetzt, welches eine äquivalente Menge Iod freisetzt. 

Br2 + 2 I- ( 2 Br - + 2 I2
Dieses wird mit Natriumthiosulfat (siehe Iodometrie) maßanalytisch erfaßt.

Gehaltsbestimmung von Natriumsalicylat

Natrumsalicylat reagiert mit Brom zu 2,4,6 Tribromphenol, desweiteiteren findet eine Decarboxylierung statt.

C6 H4 (OH) – COONa + 3 Br 2 ( C6H2 (OH) – Br3 + 2 HBr + CO2( + NaBr

Gehaltsbestimmung von Resorcin

Resorcin (1,3 Dihydroxibenzol) reagiert mit Brom zu 2,4,6 Tribromresorcin

Gehaltsbestimmung von Salicylsäure

Salicylsäure (2 – Hydxybenzolcarbonsäure) reagiert analog zum zum Natriumsalicylat

C6 H4 (OH) – COOH + 3 Br 2 ( C6H2 (OH) – Br3 + 3 HBr + CO2( 

Salicylsäure wird in Ethanol aufgelöst, da diese schwer wasserlöslich ist.

Gehaltsbestimmung von Sulfanilamid

Sulfanilamid (1,4 Aminosulfonsäureamid) ist der einfachste Vertreter der Sulfonamide 

(R = H). Diese Gruppe von synthetischen Medikamenten wird zur Behandlung von bakteriell verursachten Infektionskrankheiten eingesetzt. 

Diese Derivate des Anilins (Aminobenzol) bilden mit Brom 2,6 Dibromderivate.

H2N - C6 H4 (OH) – SOONHR + 3 Br 2 ( H2N - C6H2 (SOONHR) – Br2 + 2 HBr 

Die Sulfanilamidbestimmung wäre auch als direkte Titration möglich. Die Probelösung wird mit Natriumbromatlösung sehr langsam gegen den Indikator Indigocarmin titriert.

D 4.2.4.3 Cerimetrie

Chemische Grundlagen:

Cer (IV) sulfat ist ein Oxidationsmittel.

Ce 4+ + e (  Ce3+ 

gelb              farblos

Als Redoxindikator verwendet man oft Ferroin, Es ist eine Komplexverbindung aus 

Eisen (II)sulfat und 1.10 Phenanthrolin. Diese ist tiefrot gefärbt. Diese Verbindung läßt sich oxidieren, es entsteht der blaue Eisen (III) - Phenanthrolinkomplex, welcher auch Ferriin genannt wird.

Vorteile der Cerimetrie:

( Maßlösung unbegrenzt haltbar, alternativ Ammoniumcer(IV) sulfat oder -nitrat

( im Gegensatz zu Permanganat sind auch Lösungen titrierbar, welche Salzsäure enthalten

( Cer(IV) sulfat ist ein starkes Oxidationsmittel, 

  das Standardpotential Ce3+ / Ce4+ beträgt 1,6 V

( einfacher Reaktionsverlauf

( geringere Farbintensität als Permanganat, läßt sich in der Spritze besser ablesen

weiterhin

( 0,1 mol/l Cer(IV) sulfatlösung ist als reizend eingestuft, daher Schülerexperimente möglich

( WGK I, Versuchsreste können in kleinen Mengen in den Ausguß gegeben werden

Einstellung von 0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung

Cer(IV)sulfat ist kein Urtiter, aus diesem Grund ist die Einstellung erforderlich.

Cer(IV)sulfat kann mit Kaliumiodid / Natriumthiosulfatlösung eingestellt werden.

Cer(IV)sulfat oxidiert Iodidionen zu Iod, welches mit Natriumthiosulfatlösung titriert wird, als Indikator dient Stärkelösung.

2 Ce4+ + 2 I- ( 2 Ce3+ + I2   

I2 + 2 S2O3 2- ( 2 I- + S4O82-

Gehaltsbestimmung von Eisen (II)sulfat

Eisen(II)sulfat bildet hellgrüne Kristalle. Bei längerer Lagerung  entsteht Eisen(III)sulfat durch Oxidation, welches geblich gefärbt ist.

Ce4+ + Fe2+ ( Fe3+ + Ce3+
Durch eine cerimetrische Titration kann der Gehalt an Eisen (II)sulfat ermittelt werden.

Füe diese Bestimmung wird das Eisensulfat in einer mit Schwefelsäure angesäuerten Natriumhydrogencarbonatlösung gelöst. Das entstehende Kohlendioxid vertreibt den im Wasser gelösten Sauerstoff und verhindert so die Oxidation und damit zu niedrige Werte. 

Gehaltsbestimmung von Hydrochinon

Hydrochinon (1.4 Dihydroxybenzen) ist ein Reduktionsmittel und wird in der Fotografie als Entwickler verwendet. Diese Substanz ist lichtempfindlich. Unter Lichteinfluß wird es zum 1.4 Benzochinon oxidiert. 

Durch Cer(IV)sulfat wird es zum 1.4 Benzochinon (Chinon) oxidiert.

2 Ce4+ + C6H4(OH)2 + 2 H2O ( 2 Ce3+ + 2 H3O+ + C6H4O2

Für Fotoentwickler und zur Eignung als Reduktionsmittel ist die Gehaltsbestimmung wichtig.

Gehaltsbestimmung von Natriumnitrit 

Nitritionen werden durch Cer(IV)sulfat in saurer Lösung zum Nitrat oxidiert. 

2 Ce4+ + NO2- ( 2 Ce3+ + NO3- + 2 H2O+
Diese Bestimmung wird als umgekehrte Titration durchgeführt. Darunter versteht man, das  Nitritlösung aus einer Bürette bzw. Tuberculinspritze in die vorgelegte und mit Indikator ver -setzte Cer(IV)sulfatlösung bis zum Farbumschlag zugegeben wird. Dies ist erforderlich, da eim Ansäuern einer wäßrigen Nitritlösung Verluste durch entweichende Stickoxide auftreten.  

D 4.3 Präparatives Arbeiten und Qualitätskontrolle

Es werden in diesem Abschnitt Vorschriften für ausgewählte pharmazeutische Rezepturen und deren Qualitätskontrolle vorgestellt. Ziel ist es, präparatives und analytisches Arbeiten miteinander zu verbinden. Wichtig ist der rechtliche Hinweis, daß diese Präparate nicht am menschlichen Körper als Medikament (Arzneimittel) eingesetzt werden dürfen. Medikamente dürfen nur in Apotheken und pharmazeutschen Betrieben hergestellt und nur von Apotheken abgegeben werden. 

D 4.3.1 Essigsaure Tonerde (Aluminiumacetotartratlösung)

Essigsaure Tonerde ist ein freiverkäufliches Medikament, welches bei Prellungen und Verstauchungen eingesetzt wird. Sie wird hergestellt, indem Aluminiumsulfatlösung zunächst mit Calciumcarbonat versetzt wird. Aluminiumhydroxid und Calciumsulfat werden ausgefällt, Kohlendioxid entweicht. Das Aluminiumhydroxid wird in einem Unterschuß Essigsäure ge -löst, es entsteht basisches Aluminiumacetat. Durch Filtration wird das Calciumsulfat abgetrennt, und durch Zusatz von Weinsäure wird die Ausfällung von Aluminiumhydroxid verhindert. Zur Qualitätskontrolle ist eine  Gesamtsäure - und eine komplexometrische Aluminiumbestimmung neben anderen Untersuchungen im Arzneibuch vorgeschrieben.

Die Gesamtacidität sollte 1,2 - 1,4 mol/l betragen (Sollverbrauch 0,6 - 0,7 ml 1 mol/l Natronlauge für 0,5 ml Essigsaure Tonerde) und der Aluminiumgehalt 1,3 - 1,45 Masse%.

D 4.3.2 Zinkleim

Zinkleim um Zinkleimbinden werden oft in der Dermatologie eingesetzt. Dort dienen sie als Schutz – und Deckmittel bei Geschwüren und Ekzemen. Zinkleim wird hergestellt, in dem zunächst Zinkoxid mit Glycerin angerieben wird und mit in Wasser vorgequollener Gelatine vermischt wird. Zur Qualitätskontrolle wied eine komplexometrische Bestimmung des Gehaltes an Zinkoxid sowie eine Glycerinbestimmung (Glycolspaltung nach Malparade mit  Periodat) durchgeführt. Zinkleim enthält 9 – 11 % Zinkoxid und 34 – 40 % Glycerin.

D 4.3.3 Zinkpaste

Pasten sind Suspensionen, bei denen  der Feststoffanteil so hoch ist, daß dieser sich nicht absetzen (sedimentieren) kann. Sie zeigen ein plastisches Verhalten. Pasten werden in der Regel äußerlich bei Hauterkrankungen aber auch in der Kosmetik eingesetzt.

Zinkpaste besteht aus Zinkoxid, Weizenstärke und Vaseline. Zur Qualitätskontrolle wird eine komplexometrische Bestimmung des Gehaltes an Zinkoxid durchgeführt. Zinkpaste enthält 23,5 – 26,5 % Zinkoxid.

D 4.3.4 ethanolhaltige Iodlösung

Ethanolhaltige Iodlösung (Iodtiktur) ist ein bekanntes Hautdesinfektionsmittel. Es ist eine Lösung, welche 2,4 – 2,7 % Iod, 2,4 – 2,7 % Kaliumiodid und 63 – 66,5 Vol% Ethanol enthält. Zur Qualitätskontrolle wird der Iodgehalt und der Kaliumiodidgehalt iodometrisch ermittelt. 

D 4.3.5 Spiritus Iodi concentratus (Vorschrift AB 2 – DDR)

Iodspiritus ist eine alkoholische Iodlösung, welche auch Kaliumiodid enthält (6,8 – 7,2 & Iod, 3,0 – 3,2 % Kaliumiodid). Sie wird als Wunddesinfektionsmittel verwendet. Zur Qualitäts -kontrolle wird der Iod - und der Kaliumiodidgehalt ermittelt. Bei der Bestimmung des Iod’s mit Natriumthiosulfat wird dieses in Iodid überführt. Iodid wird argentometrich bestimmt. Um die Konzentration der ursprünglich vorhandenen Kaliumiodid’s zu ermitteln, muß vom Silbernitratverbrauch der Thiosulfatverbrauch abgezogen werden. 
D 4.3.6 Blutstabilisator

Zur Transfusion menschlichen Blutes benötigt man eine Stabilisatorlösung. Sie enthält Citronensäure, Natriumcitrat und Glucose. Das Blut läßt man bei der Spende in die mit Blutstabilisator beschickten Infusionsbeutel einlaufen. Citrat verhindert die Blutgerinnung, indem das Calcium als Citrat gebunden wierd und Glucose zur Aufrechterhaltung des Erythrocytenstoffwechsels. Zur Qualitätskontrolle wird der Gehalt an Citronensäure durch Titration mit 0,1 mol/l Natronlauge und Glucose durch iodometrische Titration ermittelt.

 Diese Lösung enthält 3,7 – 4,3 g Citronensäure und 20 – 26 g Glucose /l.

E 5. Arbeitsvorschriften 

E 5.1 Qualitative Untersuchungen

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzgläser, Reagenzglasständer, Reagenzglashalter, Brenner, 

Wasserbad (Becherglas, elektrische Heizplatte), Trichter, Filter

Ammoniaklösung 25 %, Ammoniumchloridlösung 10 %, Bariumchloridlösung 2 %, 

Bariumsulfat, Benzin, Bromatbromidlösung, Calciumchlorid, Dinatriumhydrogenphosphat - 

lösung 10 %, Eisen(III)chlorid, Eisen(III)chloridlösung 1 %, Ethanol, Fluoresceinlösung, 

Iodlösung 0,05 mol/l, Kaliumbromid, Kaliumchlorat, Kaliumchlorid, Kaliumhexacyano - 

ferrat (II) lösung, Kaliumiodid, Kaliumiodidlösung 10 %, Kaliumiodidstärkrpapier, Kaliumnatriumtartrat, Kaliumpermanganat, Kaliumpermanganatlösung 0,02 mol/l, Kupfer(II)chlorid, Kupferpulver, Kupfersulfat, Mangan(IV)oxid, Magnesiumsulfat, Natriumacetat, Natriumcarbonat, Natriumcitrat, Natriumdithionit, Natriumnitrat, Natriumperiodat, Natriumsulfit, Natriumthiosulfatlösung 0,1 mol/l, Oxalsäure, 

Phosphorsäure 85 %, Salpetersäure 25 %, Salzsäure 10 %, Schiff’s Reagenz, Schwefel, Schwefelsäure konz, Schwefelsäure 25 %, Silbernitratlösung 1 %, Wasserstoffperoxidlösung 10 %, Weinsäure, Zink (granuliert), Zinkiodidstärkelösung, 

E 5.1.1 Nachweis von Kationen

E 5.1.1.1.Nachweis von Barium in Bariumsulfat

Eine Spatelspitze Bariumsulfat wird mit 5 ml gesättigter Natriumcarbonatlösung (aus Natriumcarbonat-decahydrat) 5 min im siedenden Wasserbad erwärmt. Der Niederschlag wird abzentrifugiert oder abfiltriert und mit dest Wasser neutral und sulfatfrei gewaschen. Der Niederschlag wird auf dem Filter mit10 %iger Salzsäure gelöst und es werden einige Tropfen Bariumchloridlösung dazugegeben.

E 5.1.1.2    Nachweis von Kalium

Eine Spatelspitze Kaliumchlorid wird in wenig Wasser gelöst, so daß eine gesättigte Lösung entsteht. Diese wird mit gesättigter Weinsäurelösung versetzt.

E 5.1.1.2. Nachweis von Kupfer

Experiment I:

Kupfer(II)chloridlösung wird mit verdünnter Salzsäure und einem Spatel Kupferpulver versetzt, geschüttelt und filtriert

Experiment II:

Kupfersulfatlösung wird mit konz. Ammoniaklösung unter Umschütteln solange versetzt, bis sich der gebildete Niederschlag gelöst hat. Es wird ein Spatel Natriumdithionit zugegeben. Die Hälfte der entfärbten Lösung wird im siedenden Wasserbad erwärmt.

Experiment III:

Kupfersulfatlösung wird mit einigen Tropfen Kaliumhexacyanoferrat (II)lösung versetzt, danach wird konz. Ammoniaklösung zugegeben.

E 5.1.1.3. Nachweis von Magnesium

Zu einer Magnesiumsalzlösung wird konz. Ammoniaklösung, 10 %iger Ammoniumchlorid -lösung und 10 %iger Dinatriumphosphatlösung gegeben.

E 5.1.1.4. Nachweis von Mangan mit Natriumperiodat 

Zu einer Mangan(II)sulfatlösung werden einige Tropfen 85 %ige Phosphorsäure und eine Spatelspitze Natriumperiodat gegeben, danach wird in einem siedenden Wasserbad erwärmt.  

E 5.1.2 Nachweis von Anionen

E 5.1.2.1.   Gruppenreaktionen der Anionen:

Die praktische Ausführung ist in 4.1.2.1 beschrieben.

E 5.1.2.2. Nachweis von Acetat

Eine Spatelspitze Natriumacetat wird mit der gleichen Menge Oxalsäure gemischt und erhitzt, es wird eine Geruchsprobe durchgeführt.

Ein Spatel Natriumacetat wird in wenig Wasser gelöst, mit 20 Tropfen Ethanol und 5 Tropfen konz. Schwefelsäure versetzt, gut gemischt und leicht erwärmt, danach Geruchsprobe durchführen.

Ein Spatel Natriumacetat wird in wenig Wasser gelöst und mit 5 Tropfen Eisen(III) chlorid – 

lösung versetzt. 

E 5.1.2.3. Nachweis von Bromid

Eine Spatelspitze Kaliumbromid wird im Reagenzglas mit einigen Tropfen 10 %iger Wasserstoffperoxidlösung und 25 %iger Schwefelsäure versetzt. Das Reagenzglas wird mit einem Aktivkohlestopfen verschlossen und erwärmt. In die Reagenzglasmündung können angefeuchtetes Kaliumiodidstärkepapier, Filterpapierstreifen, die mit Fluoresceinlösung und / oder Schiff’s Reagenz getränkt sind, eingeklemmt werden. 

E 5.1.2.4. Nachweis von Chlorat

Eine Spatelspitze Kaliumchlorat wird in ca 10 ml dest. Wasser gelöst und auf drei Reagenzgläser aufgeteilt. In das erste Reagenzglas werden einige Tropfen konz. Salzsäure und Kaliumiodidlöung gegeben. In das zweite Reagenzglas gibt man einige Tropfen 25 %ige Salpetersäure und 1 %ige Silbernitratlösung. Danach wird eine Zinkgranalie zugegeben. 

In das dritte Reagenzglas gibt man einige Tropfen 25 %ige Salpetersäure und 1 %ige Silbernitratlösung. Danach wird eine Spatelspitze Natriumsulfit oder einige Tropfen schweflige Säure zugegeben. 

E 5.1.2.5. Nachweis von Chlorid

In zwei Reagenzgläsern wird je eine Spatelspitze Natriumchlorid in einigen Tropfen 25 %iger Schwefelsäure gelöst. In das eine Reagenzglas gibt man eine Spatelspitze Mangan (IV)oxid, in das andere eine Spatelspitze Kaliumpermanganat. Beide Gläser werden mit einem Aktivkohlenstopfen verschlossen und erwärmt.

E 5.1.2.6. Nachweis von Citrat

Enie Spatelspitze Natriumcitrat wird in dest. Wasser gelöst und mit 10 Tropfen  Calciumchloridlösung versetzt. Anschließend wird erwärmt.

E 5.1. 2.7. Nachweis von Iodid

Eine Spatelspitze Kaliumiodid und eine Spatelspitze gepulvertes Eisen(III)chlorid werden in ein Reagenzglas gegeben, dieses mit einem Aktivkohlenstopfen verschlossen und erwärmt.

Eine Spatelspitze Kaliumiodid wird in 5 ml Wasser gelöst und mit 5 Tropfen 25 %iger Schwefelsäure angesäuert. Diese Lösung wird auf 2 Reagenzgläser aufgeteilt. In das erste Reagenzglas gibt man 5 Tropfen 1 %ige Natriumnitritlösung, in das zweite 5 Tropfen

1 %ige Eisen(III)chloridlösung. Nun gibt man in beide Reagenzgläser 3 ml Heptan oder Cyclohexan und schüttelt das gebildete Iod aus. 

E 5.1.2.8. Nachweis von Nitrat

Ein Spatel Natriumnitrat wird mit einem Spatel Kupferpulver und 3 Tropfen konz. Schwefel -

säure gemischt, Reagenzglas mit einem Aktivkohlenstopfen verschließen und erwärmen 

E 5.1.2.9    Identifikation von Schwefel über Sulfat

5 ml Bromatbromidlösung werden mit  10 Tropfen konz. Salzsäure versetzt und das Rea -genzglas wird mit einem Aktinkohlenstopfen verschlossen. Nach 5 min wird eine Spatelspitze gepulverter Schwefel zugegeben, das Reagenzglas mit einem Aktivkohlenstopfen verschlos -sen und bis zur Entfärbung der Lösung erwärmt. Danach 5 Tropfen Bariumchloridlösung zugegeben.

E 5.1.2.10. Nachweis von Sulfit 

Eine Spatelspitze Natriumsulft wird in ein Reagenzglas gegeben, welches 2 ml 0,05 mol/l Iodlösung enthält.

E 5.1.2.11. Nachweis von Tartrat

Eine Spatelspitze Kaliumnatriumtartrat wird in einem Reagenzglas mit zur Farbveränderung erhitzt. Anschließend wird eine Geruchsprobe durchgeführt.

E 5.1.2.12 Nachweis von Thiosulfat

Zu 2 ml 1 %iger Silbernitratlösung werden einige Tropfen 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung gegeben. Das Reagenzglas läßt man stehen und beobachtet die Farbveränderung.

E 5.2.Quantitative Untersuchungen

E 5.2.1 Acidi – Alkalimetrie

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

25 ml Erlenmeyerkolben als Titriergefäße, 10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l Natronlauge, 0,1 mol/l Salzsäure, 1 mol/l Natronlauge, 1 mol/l Salzsäure

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Phenolphthaleinlösung, Methylorangelösung, Methylorange- Mischindikator, Phenolrotlösung, Thymolphthaleinlösung, Ethylenglycollösung, Natriumsulfitlösung, 

Natriumperiodatlösung (21,4 g/l).

Gehaltsbestimmung von Ascorbinsäure

Probelösung:

0,150 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.
Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Phenolphthaleinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/ Natronlauge zugeben, bis sich die Lösung rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 17,61 mg Ascorbinsäure

Iodometrische Bestimmung:

in die austitrierte Lösung geben:

( 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung

( 20 Tropfen Kaliumiodidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

mit Kaliumiodat - Lösung (0,0167 mol/l) bis zur bleibenden Blauviolettfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l KIO3 = 8,806 mg Ascorbinsäure

Gehaltsbestimmung von Benzoesäure

Probelösung: 

0,200g Substanz werden in Ethanol gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 5ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Phenolrotlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge zugeben, bis sich die gelbe Lösung

violettrot färbt.

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 12,21 mg Benzoesäure

Gehaltsbestimmung von Dinatriumhydrogenphosphat

Probelösung: 

2,00 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 0,5 ml Probelösung

( 2 Tropfen Methylorangelösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Salzsäure zugeben, bis sich die gelbe Lösung orange färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Salzsäure entspricht 17,8 mg Na2HPO4
 x 2 H2O

Gehaltsbestimmung von Formaldehyd 

Probelösung: 

1 ml Formaldehydlösung werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.
Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Natriumsulfitlösung

( 1,0 ml Probelösung

( 3 Tropfen Thymolphthaleinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Salzsäure zugeben, bis sich die blaue

Lösung entfärbt wird

Blindwert ohne Probelösung ermitteln!

Berechnung:

1 ml 1 mol/l Salzsäure entspricht 3,003 mg HCHO

Gehaltsbestimmung von Glycerin

Probelösung: 

1 g Glycerin wird mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 2,5 ml Natriumperiodatlösung (21,4 g/l)         

 15 min lichtgeschützt stehen lassen

( 10 Tropfen Ethylenglycollösung zugeben

weitere 20 min lichtgeschützt stehen lassen

( 3 Tropfen Phenolphthalein zugeben

aus der Tuberculinspritze 0, 1 mol/l Natronlauge zugeben, bis sich die Lösung rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 9,21 mg Glycerin

Gehaltsbestimmung von Kaliumhydrogencarbonat

Probelösung: 

0,8 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Methylorange - Mischindikatorlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Salzsäure zugeben, bis sich die grüne Lösung 

violett färbt

zum Sieden erhitzen, dabei Farbumschlag nach grün

nach dem Abkühlen weiter mit Salzsäure bis zum Farbumschlag nach violett titrieren.

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l Salzsäure entspricht 10,01 mg KHCO3


Gehaltsbestimmung von Magnesiumoxid 

Probelösung: 

0,05 g Magnesiumoxid werden in 30 ml 0,1 mol/l Salzsäure (Vollpipette) gelöst und mit Wasser zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 3 Tropfen Methylorangelösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge

zugeben, bis sich die rote Lösung orangegelb färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l l Salzsäure entspricht 2,015 mg MgO

komplexometrische Bestimmung

In die austitrierte Lösung geben:

( 20 Tropfen Ammoniakpuffer

( eine Mikrospatelspitze Eriochromschwarz T – Verreibung 

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l EDTA – Lösung zugeben, bis sich die rote Lösung grün färbt. Achtung, der Umschlag ist etwas schleppend!

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l EDTA – Lösung entspricht 4,030 mg MgO

Gehaltsbestimmung von Natriumdihydrogenphosphat

Probelösung: 

1,00 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Phenolphthaleinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge zugeben, bis sich die Lösung rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 15,61 mg NaH2PO4  x 2 H2O

Gehaltsbestimmung von Phosphorsäure

Probelösung: 

1 g 85 %ige Phosphorsäure wird in 50 ml Wasser gelöst, mit 15 g Natriumchlorid versetzt,

und nach dessen Lösung zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

(0,5 ml Probelösung

( 3 Tropfen Phenolphthaleinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge zugeben, bis sich die Lösung rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 1 mol/l Natronlauge entspricht 4,900 mg Phosphorsäure

Gehaltsbestimmung von Salicylsäure

Probelösung: 

0,120 g Substanz werden in Ethanol gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 5 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Phenolrotlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge zugeben, bis sich die gelbe Lösung violettrot färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 13,81 mg Salicylsäure

E 5.2.2 Komplexometrie

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

25 ml Erlenmeyerkolben als Titriergefäße, 10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l EDTA – Lösung, 0,1 mol/l Zinksulfatlösung, 0,1 mol/l Salzsäure,

0,1 mol/l Natronlauge

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Ammoniakpuffer, Chromschwarz T – Mischindikator,  Eriochromschwarz T - Verreibung

Methylorangelösung, 

Gehaltsbestimmung von Tricalciumphosphat

Probelösung: 

0,2 g Tricalciumphosphat werden in einer Mischung aus 5 ml Wasser und 1 ml 25 %iger Salzsäure gelöst und zu 100 ml aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 2,5 ml Probelösung

( 1,0 ml 0,1 mol/l EDTA – Lösung (Tuberculinspritze)

( 20 Tropfen Ammoniakpuffer

( eine Mikrospatelspitze Chromschwarz T – Mischindikator

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Zinksulfatlösung zugeben, bis sich die grüne Lösung rot färbt. Achtung, der Umschlag ist etwas schleppend!

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l EDTA – Lösung entspricht 4,008 mg Ca (Sollgehalt 35 – 40 % Ca)

Gehaltsbestimmung von Magnesiumoxid 

Probelösung: 

0,05 g Magnesiumoxid werden in 30 ml 0,1 mol/l Salzsäure (Vollpipette) gelöst und mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 3 Tropfen Methylorangelösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Natronlauge

zugeben, bis sich die rote Lösung orangegelb färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l l Salzsäure entspricht 2,015 mg MgO

komplexometrische Bestimmung

In die austitrierte Lösung geben:

( 20 Tropfen Ammoniakpuffer

( eine Mikrospatelspitze Eriochromschwarz T – Verreibung 

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l EDTA – Lösung zugeben, bis sich die rote Lösung grün färbt. Achtung, der Umschlag ist etwas schleppend!

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l EDTA – Lösung entspricht 4,030 mg MgO

Gehaltsbestimmung von Magnesiumsulfat (Bittersalz)

Probelösung:

1g Substanz in Wasser lösen und im Maßkolben zu 100 ml auffüllen.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 10 Tropfen Ammoniaklösung

( eine Mikrospatelspitze Indikatorpufferverreibung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l EDTA – Lösung zugeben, bis sich die rote Lösung grün färbt. Achtung, der Umschlag ist etwas schleppend!

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 12,04 mg MgSO4 oder 24,6 mg MgSO4 x 7 H2O

E 5.2.3 Argentometrie

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

25 ml Erlenmeyerkolben als Titriergefäße, 10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l Silbernitratlösung

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Eosinlösung

Gehaltsbestimmung von Kaliumiodid

Probelösung: 

1,50 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 4 Tropfen Eosinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/l Silbernitratlösung zugeben, bis die Lösung nicht mehr fluoresziert und rosa gefärbt ist.

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Silbernitratlösung entspricht 16,6 mg KI

E 5.2.4 Redoxtitrationen

E 5.2 4.1 Manganometrie 

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

25 ml Erlenmeyerkolben als Titriergefäße, 10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0, 02 mol/l Kaliumpermanganatlösung, 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Schwefelsäure 25 %, Kaliumiodidlösung 10 %, Zinkiodidstärkelösung,

Gehaltsbestimmung von Kaliumbromid

Probelösung: 

1 g Kaliumbromid wird mit Wasser zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 0, 5 ml Probelösung

( 20 Tropfen Schwefelsäure

nach Zusatz eines Siedesteinchens die Lösung zum Sieden erhitzen

aus der Tuberculinspritze tropfenweise 0,02 mol/l Kaliumpermangenatlösung zugeben,

bis die farblose Lösung sich rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung entspricht 11,9 mg KBr.

Gehaltsbestimmung von Natriumnitrit (direkte Titration)

Probelösung: 

0,5 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In einer Porzellanabdampfschale werden vorgelegt:

25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Wasser

( 0, 5 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

aus der Tuberculinspritze Probelösung zugeben, bis sich die rote Lösung entfärbt ist.

Berechnung:

1 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung entspricht 3,45 mg NaNO2
Gehaltsbestimmung von Natriumnitrit (indirekte Titration)

Probelösung: 

0,5 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,5 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung (Tuberculinspritze)

( 30 Tropfen Schwefelsäure

aus der Tuberculinspritze 0,5 ml Probelösung zugeben

Kolben verschließen und 20 min lichtgeschützt stehen lassen

( 20 Tropfen Kaliumiodidlösung zugeben (Farbumschlag nach braun)

10 min stehen lassen

( 1,5 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung (Tuberculinspritze)

( 30 Tropfen Schwefelsäure

Kolben verschließen und 20 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung entspricht 3,45 mg NaNO2.

E 5.2.4.2 Iodometrie / Bromatometrie

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

50 ml Pulverflaschen (farblos) oder Erlenmeyerkolben mit Glasstopfen als Titriergefäße

10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung, 0,0167 mol/l Kaliumiodatlösung, 0,05 mol/l Iodlösung,

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Schwefelsäure 25 %, Kaliumiodidlösung 10 %, Zinkiodidstärkelösung, Natriumacetatlösung 2 mol /l, Natriumhydrogencarbonat, Natronlauge 1 mol/l, Natriumsalicylat, Bromwasser aus Brom, Ameisensäure 5 mol/l, Kaliumnatriumtartrat, Natriumperiodatlösung (0,668 g/100 ml)

Hinweis:

Werden zum Abmessen von Iodlösung Tuberculinspritzen verwendet, sind diese unverzüglich mit Natriumthiosulfatlösung zu spülen!

Gehaltsbestimmung von Ascorbinsäure

Probelösung:

0,150 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.
Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Phenolphthaleinlösung

aus der Tuberculinspritze 0,1 mol/ Natronlauge zugeben, bis sich die Lösung rosa färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 17,61 mg Ascorbinsäure

Iodometrische Bestimmung:

in die austitrierte Lösung geben:

( 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung

( 20 Tropfen Kaliumiodidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

mit Kaliumiodat - Lösung (0,0167 mol/l) bis zur bleibenden Blauviolettfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l KIO3  entspricht  8,806 mg Ascorbinsäure

Gehaltsbestimmung von Formaldehyd

Probelösung: 

1 ml Formaldehydlösung wird mit Wasser  zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 2 ml 0,05 mol/l Iodlösung  (Glaspipette oder Tuberculinspritze)

( 10 ml Wasser 

( 0,5 ml Probelösung

( 20 Tropfen 1 mol/l Natronlauge (Ansatz leicht gelblich bis farblos)

30 min lichtgeschützt stehen lassen

( 15 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugegeben, Vorsicht Gasentwicklung! 

   Farbumschlag nach braun

5 min stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,05 mol/l Iodlösung entspricht 1,501 mg Formaldehyd

Gehaltsbestimmung von Glucose

Probelösung: 

1,00 g Glucose werden inWasser gelöst und zu 100 ml aufgefüllt

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 1 ml 0,05 mol/l Iodlösung  (Glaspipette oder Tuberculinspritze)

( 10 ml Wasser 

( 0,5 ml Probelösung

( 6 Tropfen 1 mol/l Natronlauge (Ansatz leicht gelblich bis farblos)

10 min lichtgeschützt stehen lassen

( 15 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugegeben, Vorsicht Gasentwicklung! 

   Farbumschlag nach braun

5 min stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,05 mol/l Iodatiodidlösung entspricht 9,008 mg Glucose

Gehaltsbestimmung von Iod

Probelösung: 

0,25 g Iod werden mit einem Gramm Kaliumiodid trocken gemischt, durch tropfenweisen Zusatz von Wasser in Lösung gebracht und zu 100 ml aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Probelösung

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung entspricht 12,69 mg Iod

Gehaltsbestimmung von Kaliumiodid

Probelösung: 

0,5 g Kaliumiodidlösung werden in Wasser zu 100 ml gelöst. 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml Natriumacetatlösung 2 mol/l

( 1,0 ml Probelösung

( 3 ml Bromwasser (aus Brom)

( nach 60 sek wird tropfenweise 5 mol/l Ameisensäure bis zur Entfärbung zugeben

( eine Mikrospatelspitze Natriumsalizylat. zugeben

( nach 5 min 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

( 10 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugeben. 

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat entspricht 2,767 mg Kaliumiodid

Gehaltsbestimmung von Kaliumpermanganat

Probelösung: 

0,300 g Substanz  werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 0,5 ml Probelösung

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

( 10 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugeben. 

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat - Lösung  (0,1 mol/l) entspricht 3,160 mg KMnO4  

Gehaltsbestimmung von Natriumsulfit

Probelösung:

0,25 g wasserfreies Natriumsulfit, bzw. 0,50 g Natriumsulfit – Heptahydrat werden in 

ausgekochtem und unter Luftabschluß abgekühltem Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt. Das in Spritzflaschen gelagerte Wasser enthält Sauerstoff und verursacht zu niedrige Analysenwerte, da Sulfit durch Sauerstoff oxidiert wird!

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 10 ml ausgekochtes Wasser

( 1,0 ml 0,05 mol/l Iodlösung (Vollpipette)

( 2 ml Probelösung

kräftig schütteln

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml Iod - Lösung  (0,05 mol/l) entspricht 6,30 mg Na2SO3  oder 12,6 mg Na2SO3  x 7 H2O

Gehaltsbestimmung von Propylenglycol

Probelösung: 

0, 2 g Propylenglycol werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflaschen mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 1 ml Natriumperiodatlösung ( 0,668 g/100 ml) 

15 min lichtgeschützt aufbewahren

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

( 10 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugeben. 

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Bestimmung des Blindwertes ohne Propylenglycol!

Berechnung:

Blindwert ohne Propylenglycol ist höher als der Hauptwert mit Propylenglycol!

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat entspricht 3,805 mg Propylenglycol

Gehaltsbestimmung von Zinn(II)chlorid

Probelösung: 

0,150 g Substanz werden in Wasser unter Zusatz von 5 ml 6 mol/l Salzsäure  gelöst. mit 50 ml Wasser und 5g Kaliumnatriumtartrat versetzt und zu 100 ml aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen

( 5 ml Wasser

( 5,0 ml Probelösung

( mit festem NaHCO 3 portionsweise bis zur Beendigung der Gasentwicklung versetzen

( 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung zugeben

 mit Iod - Lösung (0,05 mol/l) bis zur bleibenden Blauviolettfärbung titrieren 

(Mikrobürette aus Glas oder Tuberculinspritze)

Berechnung:

1 ml Iod - Lösung  (0,05 mol/l) entspricht 11,28 mg Zinn(II)chlorid - dihydrat

Bromatometrie:

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

50 ml Pulverflaschen (farblos) oder Erlenmeyerkolben mit Glasstopfen als Titriergefäße

10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung, 0.0167 mol/l Natriumbromatlösung

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

Schwefelsäure 25 %, Kaliumiodidlösung 10 %, Zinkiodidstärkelösung,

Natriumbromidlösung 10 %, Indigocarminlösung

Gehaltsbestimmung von Natriumsalicylat

Probelösung: 

0,1 g werden in Wasser gelöst und im Maßkolben zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 1.0 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung (Tuberculinspritze)

( 10 Tropfen Natriumbromidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

15 min lichtgeschützt aufbewahren, 

Gefäß nicht bewegen, um das Auskristallisieren der Dibromsalicylsäure zu verhindern. 

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung entspricht 2,668 mg Natriumsalicylat

Gehaltsbestimmung von Resorcin

Probelösung: 

0,1 g werden in Wasser gelöst und im Maßkolben zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 1,0 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung (Tuberculinspritze)

( 10 Tropfen Natriumbromidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

15 min lichtgeschützt aufbewahren, 

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung entspricht 1,835 mg Resorcin

Gehaltsbestimmung von Salicylsäure

Probelösung:

0,1 g werden in Ethanol gelöst und im Maßkolben zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 1.0 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung (Tuberculinspritze)

( 10 Tropfen Natriumbromidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

15 min lichtgeschützt aufbewahren, 

Gefäß nicht bewegen, um das Auskristallisieren der Dibromsalicylsäure zu verhindern. 

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung entspricht 2,302 mg Salicylsäure

Gehaltsbestimmung von Sulfanilamid (indirekt)

Probelösung: 

0,1 g werden in Wasser gelöst und im Maßkolben zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 3,5 ml Wasser

( 6,5 ml 25 %ige Salzsäure

( 1,0 ml Probelösung

( 1.0 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung (Tuberculinspritze)

( 10 Tropfen Natriumbromidlösung

( 10 Tropfen Schwefelsäure

15 min lichtgeschützt aufbewahren, 

( 20 Tropfen 10 %ige Kaliumiodidlösung zugeben

Titriergefäß 30 min lichtgeschützt stehen lassen

aus der Tuberculinspritze  0,1 mol/l Natriumthiosulfat bis zur Gelbfärbung zugeben, 

nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung titrieren

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung entspricht 4,305 mg Sulfanilamid

Gehaltsbestimmung von Sulfanilamid (direkt)

Probelösung:

0,1 g werden in Wasser gelöst und im Maßkolben zu 100 ml aufgefüllt. 

Durchführung:

In Erlenmeyerkolben oder Pulverflasche mit Glasstopfen vorlegen:

( 3,5 ml Wasser und  6,5 ml 25 %ige Salzsäure

( 1,0 ml Probelösung

( 10 Tropfen Natriumbromidlösung und 3 Tropfen Indigocarminlösung

aus der Tuberculinspritze 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung  zugeben, bis sich die blaue

Lösung entfärbt, sehr langsam titrieren!

Berechnung:

1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromatlösung entspricht 4,305 mg Sulfanilamid

E 5.2.4.3 Cerimetrie

erforderliche Hilfsmittel:

Tuberculinspritzen, Vollpipetten zum Abmessen der Probelösungen (1, 2, 5, 10 ml), 

25 ml Erlenmeyerkolben als Titriergefäße, 10 ml Meßzylinder zum Abmessen von Wasser,

Maßlösungen:

0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung, 0,1 mol Natriumthiosulfatlösung

Indikatoren und Hilfsreagenzien:

0,01 mol/l Ferroinlösung, Schwefelsäure 25 %, Kaliumiodidlösung 10 %, Zinkiodidstärkelösung,

Gehaltsbestimmung von Eisen (II)sulfat

Probelösung: 

0,5 g Eisen(II)sulfat - heptahydrat und 10 ml Schwefelsäure in Wasser lösen und im Maßkolben zu 100 ml auffüllen 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 2,5 ml Probelösung

( 2 Tropfen Ferroin

aus der Tuberculinspritze Cer(IV)sulfatlösung zugeben, bis sich die rote Lösung hellblau färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Cer(IV)sulfat entspricht 27,8 mg FeSO4 x 7 H2O  

Gehaltsbestimmung von Hydrochinon

Probelösung: 

400 mg Hydrochinon in Wasser lösen und im Maßkolben zu 100 ml auffüllen 

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,0 ml Probelösung

( 2 Tropfen Ferroin

aus der Tuberculinspritze Cer(IV)sulfatlösung zugeben, bis sich die rote Lösung hellblau färbt

Berechnung:

1,00 ml 0,1 mol/l Cer(IV)sulfat entspricht 5,5 mg Hydrochinon    

Gehaltsbestimmung von Natriumnitrit 

Probelösung:

0,5 g Substanz werden in Wasser gelöst und zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Durchführung:

In 25 ml Erlenmeyerkolben vorlegen:

( 10 ml Wasser

( 1,5 ml 0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung

( 30 Tropfen Schwefelsäure

( 0,5 ml Probelösung

Ansatz 20 min lichtgeschützt stehen lassen

( 20 Tropfen Kaliumiodidlösung zugeben und gut durchmischen, 

   nach 5 min mit 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung bis zur Gelbfärbung titrieren

( 3 Tropfen Zinkiodidstärkelösung zugeben und bis zur Entfärbung weiter titrieren

Berechnung:

1 ml 0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung entspricht 3,45 mg NaNO2.

E 5.3 Präparatives Arbeiten und Qualitätskontrolle

E 5.3.1 Essigsaure Tonerde (Aluminiumacetotartratlösung)

 Herstellungsvorschrift:

In einem 400 ml Becherglas werden 30 g Aluminiumsulfat 18 hydrat in 135 ml Wasser gelöst unter Verwendung eines Magnetrührers. Nach Auflösung des Salzes werden bei laufendem Rührer portionsweise 13,5 g Calciumcarbonat zugegeben, dabei entweicht Kohlendioxid. Das Becherglas wird mit einer Uhrglasschale verschlossen, die Suspension wird 5 min weiter gerührt. Mit einer Tropfpipette wird eine Mischung aus 11 ml Eisessig und 25 ml Wasser innerhalb von 5 min eingetragen. Die Suspension wird weitere 15 min gerührt und danach in einem 250 ml Meßzylinder filtriert. Das Volumen des Filtrates wird abgelesen, je 100 ml werden 3,5 g Weinsäure zugesetzt.    

Analytik:

erforderlich:

25 ml Erlenmeyerkolben, Tuberculinspritzen,Maßkolben 100 ml, Pipette 1 ml       

Essigsaure Tonerde, Phenolphthaleinlösung, 1 mol/l Natronlauge,

Acetatpuffer, 0,1 mol/l EDTA, Xylenolorangeverreibung, 0,1 mol/l Zinksulfatlösung

Durchführung:

Probelösung:

10 ml Essigsaure Tonerde werden mit Wasser zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

Alkalimetrische Bestimmung:

In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 5 ml Probelösung mit 10 ml Wasser und 3 Tropfen Phenolphthaleinlösung vorgelegt. Mit 1 mol/l Natronlauge wird bis zum Farbumschlag nach rosa titriert.

Komplexometrische Bestimmung:

In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 1 ml Probelösung, 10 ml Wasser, 2 ml Acetat -puffer und 1 ml 0,1 mol/l EDTA - Lösung vorgelegt und kurz zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkühlen auf Raumtemperatur wird eine Mikrospatelspitze Xylenolorangverreibung zuge -setzt. Die entstehende gelbe Lösung wird mit 0,1 mol/l Zinksulfatlösung bis zum Farb -umschlag nach rotviolett titriert.

Berechnung:

1 ml 1 mol/l NaOH = 2 mol/l Gesamtacidität bei einem Probevolumen von 0,5 ml 

1 ml 0,1 mol/l EDTA = 2,689 mg Al

E 5.3.2 Zinkleim

Herstellungsvorschrift:

Zinkoxid

10 Teile

Glycerol 85 % 
40 Teile

Gelatine

15 Teile

Wasser


35 Teile

Das Zinkoxid wird mit dem Glycerol angerieben. Die Gelatine wird im Wasser aufquellen gelassen, durch Erwärmen im Wasserbad wird eine Lösung hergestellt, die mit der Zinkoxid . Anreibung gleichmäßig vermischt wird. 

Analytik:

Bestimmung des Gehaltes an Zinkoxid:

1 g Zinkleim werden mit 20 ml Essigsäure aufgekocht und im Maßkolben mit dest. Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 2 ml Probelösung und eine Spatelspitze Indikatorpufferverreibung vorgelegt, und es wird Ammoniaklösung bis zur Rotfärbung und danach noch zusätzlich 10 Tropfen im Überschuß zugegeben. Diese Lösung wird mit 

0,1 mol/l EDTA - Lösung bis zum Farbumschlag nach grün titriert (Achtung schleppender Umschlag, bitte langsam titrieren). 

Berechnung:  1 ml 0,1 mol EDTA = 8, 13 mg ZnO

Bestimmung des Gehaltes an Glycerin:

1 g Substanz wird in 50 ml 0,1 mol/l HCl unter Erwärmen gelöst und mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt. 1,0 ml dieser Lösung.werden mit 10 ml Wasser und 3 Tropfen Bromcresol -purpurlösung versetzt und mit 0,1 mol/l Natronlauge bis zur beginnenden Violettfärbung versetzt. Es werden 0,5 ml 5 %ige Natriumperiodatlösung zugegeben, nach 30 min 0,5 ml Ethylenglycollösung  Nach 20 min titriert man mit 0,1 mol/l Natronlauge. Ein Blindversuch ohne Probelösung wird durchgeführt. Aus der Differenz von Haupt – und Blindversuch wird der Gehalt berechnet.

1 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 9, 21 mg Glycerin

E 5.3.3 Zinkpaste

Herstellungsvorschrift:

Zinkoxid


25 Teile

Weizenstärke


25 Teile

Weißes Vaselin

50 Teile

Das Gemisch aus Zinkoxid und Weizenstärke wird in dünner Schicht bei 40 – 45 °C getrocknet, sofort gesiebt und mit dem geschmolzenem Vaselin verrieben.

Analytik:

erforderlich: 

Zinkpaste, 10 %ige Essigsäure,  

5 %ige Ammoniaklösung, Indikatorpufferverreibung

Durchführung: 

Probelösung

1 g Zinkpaste werden mit 20 ml Essigsäure aufgekocht und im Maßkolben mit dest. Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Titration gegen Indikatorpufferverreibung:

In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 2 ml Probelösung, 10 ml Wasser und eine Spatelspitze Indikatorpufferverreibung vorgelegt, und es wird Ammoniaklösung bis zur Rotfärbung und danach noch zusätzlich 10 Tropfen im Überschuß zugegeben. Diese Lösung wird mit 

0,1 mol/l EDTA - Lösung bis zum Farbumschlag nach grün titriert (Achtung schleppender Umschlag, bitte langsam titrieren). 

Berechnung:  1 ml 0,1 mol EDTA = 8, 13 mg ZnO

E 5.3.4 ethanolhaltige Iodlösung

Herstellungsvorschrift:

Iod


  2,5 Teile

Kaliumiodid

  2,5 Teile

Wasser


28,5 Teile

Ethanol 90 Vol%
66,5 Teile

Iod und Kaliumiodid werden in 5 Teilen Wasser gelöst und nach vollständiger Lösung mit dem restlichen Wasser und dem Ethanol gemischt.

Analytik:

Bestimmung des Gehaltes an freien Iod mit Natriumthiosulfat

10 ml Substanz werden mit Wasser zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt.

1 ml dieser Lösung werden mit 10 ml Wasser gemischt. Die entstehende braune Lösung wird mit 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlsg bis zur Gelbfärbung nach Zugabe von Zinkiodidstärke -lösung bis zur Entfärbung  titriert.

Berechnung: 

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat = 12,7 mg Iod

Bestimmung des Iodidgehaltes

die austitrierte Lösung wird mit 1 ml 2 mol/l Natriumacetatlösung versetzt und tropfenweise mit gesättigtem Bromwasser (aus Brom!) versetzt, bis eine gelbrote Farbe entstanden ist. Nach 1 min. tropfenweise 5 mol/l Ameisensäure bis zur Entfärbung, danach eine Mikrospatelspitze Natriumsalicylat. Danach werden 10 Tropfen Kaliumiodidlösung (10 %) und und 20 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugegeben. Die entstehende braune Lösung wird mit 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlsg bis zur Gelbfärbung nach Zugabe von Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung  titriert.

Berechnung: 

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat = 2,767 mg Kaliumiodid

E 5.3.5 Spiritus Iodi concentratus

Herstellungsvorschrift:

Kaliumiodid

30,0 g

Iod


70,0 g

Wasser


70,0 g

Ethanol
          830,0 g

Das Kaliumiodid wird in dem Wasser gelöst. In der Lösung wird das Iod unter Rühren gelöst und das Ethanol hinzugefügt.

Die Dichte beträgt 0,895 – 0,907 g/ml.

Analytik:

erforderlich:

25 ml Erlenmeyerkolben, Tuberculinspritzen, Maßkolben 100 ml, Pipette 5 ml, Zinkiodidstärkelösung, 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung, 

1 %ige Eosinlösung,  Essigsäure 5 mol/l, 0,1 mol/l Silbernitratlösung,

Durchführung:

Probelösung:

2,5 ml Iodtinktur werden mit Wasser im Maßkolben auf 100 ml aufgefüllt.
Bestimmung des Gehaltes an freien Iod mit Natriumthiosulfat

In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 5 ml Probelösung und 5 ml Wasser vorgelegt. Die entstehende braune Lösung wird mit 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlsg bis zur Gelbfärbung nach Zugabe von Zinkiodidstärkelösung bis zur Entfärbung  titriert.

Berechnung: 

1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat = 12,7 mg Iod

In der austitrierten Lösung erfolgt nun die Iodidbestimmung nach Fajans.

Iodidgehalt nach Fajans
Durchführung: 

Die austitrierte Lösung wird mit 10 Tropfen Essigsäure und 1 Tropfen Eosin versetzt. 

Die entstehende orange fluoreszierende Lösung wird mit 0,1 mol/l Silbernitratlsg bis zum Farbumschlag nach rosa, nicht fluoreszierend, titriert.

Berechnung: 

% KI = 1,66 x (AgNO3 - Na2S2O3)/ Einwaage

E 5.3.6 Blutstabilisator

Herstellungsvorschrift:

Citronensäure – Monohydrat


  3,80 g

Natriumcitrat




14,70 g

besonders gereinigte Glucose


25,00 g

Wasser zur Injektion


    zu 1000,00 ml

Die Substanzen werden in Wasser zur Injektion gelöst.

Analytik:

Gehalt an Zitronensäure

1 ml Substanz werden mit 10 ml Wasser und 2 Tropfen Phenolphthaleinlösung versetzt und mit 0,1 mol/l Natronlauge bis zur Rosafärbung titriert.

1 ml 0,1 mol/l Natronlauge entspricht 7,005 mg Citronensäure

Gehalt an Glucose 

2,5 ml Blutstabilisator werden mit Wasser zu 100 ml im Maßkolben aufgefüllt (Probelösung). In einem 25 ml Erlenmeyerkolben werden 10 ml Probelösung mit 1 ml 0,05 mol/l Iodlösung und 6 Tropfen 1 mol/l Natronlauge versetzt, dabei tritt ein Farbumschlag von braun nach hellgelb ein. Der Ansatz bleibt 10 min lichtgeschützt stehen. Danach werden 10 Tropfen 25 %ige Schwefelsäure zugegeben. Die entstandene braune Lösung wird nach 5 min mit Natriumthiosulfatlösung bis zur Gelbfärbung, nach Zusatz von 5 Tropfen Zinkiodidstärke -lösung bis zur Entfärbung titriert.

1 ml 0,05 mol/l Iodatiodidlösung entspricht 9,008 mg Glucose

Anhang

Herstellungsvorschriften für die Reagenzien

Ameisensäure 5 mol/l:

23 ml 85 %ige Ameisensäure werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Acetatpuffer zur komplexometrischen Zinkbestimmung bei pH 5:

30 g Natriumhydroxid in 500 ml Wasser lösen, nach Zusatz von 60 ml Eisessig zu 1000 ml auffüllen.

Ammoniakpuffer:

54 g Ammoniumchlorid werden in 500 ml Wasser gelöst und nach Zusatz von 350 ml 25 %iger Ammoniaklösung zu 1000 ml aufgefüllt.

0,1 mol/l Ammoniumcer(IV)nitratlösung:

54,82 g Ammoniuncer(IV)nitrat werden in 750 ml Wasser und 30 ml konz. Schwefelsäure gelöst, evtl leicht auf dem Wasserbad erwärmen. Nach dem Auflösen auf 1000 ml im Maßkolben auffüllen

0,1 mol/l Ammoniumcer(IV)sulfatlösung:

65 g Ammoniuncer(IV)sulfat werden in 750 ml Wasser und 30 ml konz. Schwefelsäure gelöst, evtl leicht auf dem Wasserbad erwärmen. Nach dem Auflösen auf 1000 ml im Maßkolben auffüllen

Ammoniumchloridlösung 10 %:

10 g Ammoniumchlorid werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Bariumchloridlösung:

2 g Bariumchlorid – dihydrat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Bromat - Bromidlösung:

2,5 g Natriumbromat und 25 g Natriumbromid werden in Wasser gelöst und zu 1000 ml aufgefüllt.

Bromcresolpurpurlösung zur Glycerinbestimmung im Zinkleim:

50 mg Bromcresolpurpur werden in 20 ml Ethanol (Brennspiritus) gelöst, 

mit 0,92 ml 0,1 mol/ l Natronlauge versetzt und mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Bromwasser aus Brom zur iodometrischen Iodidbestimmung:

In eine beschichtete Schott- DURAN – Laborflasche werden 3 ml Brom mit 100 ml 

Wasser überschichtet.

Calciumchloridlösung 1 mol/l:

21,9 g Calciumchlorid – hexahydrat werden in Wasser gelöst und zu 1000 ml aufgefüllt.

0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung

42 g Cer(IV)sulfat tetrahydrat oder 65 g Ammoniumcer(IV)sulfat werden in 750 ml Wasser und 30 ml konz. Schwefelsäure gelöst, evtl leicht auf dem Wasserbad erwärmen. Nach dem Auflösen auf 1000 ml im Maßkolben auffüllen

Einstellung der 0,1 mol/l Cer(IV)sulfatlösung:

Aus dem Maßkolben 50 ml mit Meßzylinder entnehmen,

Aus dem Meßzylinder mit Vollpipette 3 mal 10 ml in 200 ml Erlenmeyerkolben mit NS 29 und Glasstopfen pipettieren. 10 ml Kaliumiodidlösung, 50 ml Wasser und 10 ml Schwefelsaure zugeben, mit Glasstopfen verschließen und 10 Minuten lichtgeschützt stehen lassen. Mit Natriumthiosulfatlösung bis zur zitronengelben Färbung titrieren, 10 Tropfen Zinkiodidstärkelösung zugeben (Farbumschlag nach blauschwarz) und weiter bis zur Entfärbung titrieren. 

Sollverbrauch 10 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung

Korrekturfaktor: Sollverbrauch / Istverbrauch

Ist der Istverbrauch kleiner als 10 ml ist die Lösung stärker und sollte auf den Korrekturfaktor von 1,000 eingestellt werden

Einstellung von Maßlösungen auf den Korrekturfaktor 1,000

Dieses ist möglich durch Verdünnen einer Maßlösung, deren Korrekturfaktor > als 1,000 ist.

Beispiel

Sollverbrauch       10,0 ml

Istverbrauch           9,5 ml

angesetztes Volumen          1000 ml

Volumen im Maßkolben       950 ml   (1000 ml -1 Entnahmen zu 50 ml)

Wasserzusatz auf  10 ml  0,5 ml

                      auf 950 ml     x ml                x = 950 x 0,5 /10  = 47,5 ml

Dieses Volumen ist dem Kolbeninhalt zuzufügen, und es sollte zur Sicherheit der Korrektur -faktor überprüft werden. Dabei wird natürlich vorausgesetzt, daß die Proben zur Einstellung entweder direkt aus dem Maßkolben mit einer trockenen Pipette oder eine definierte Menge mit einem trockenen Meßzylinder entnommen wurde, und keine weiteren Verluste eintraten.

Chromschwarz – Mischindikator:

0,4 g Methylorange, 1,0 g Eriochromschwarz T und 100 g Natriumchlorid werden sorgfältig miteinander in einer Reibschale verrieben.

Dinatriumhydrogenphosphatlösung 10 %:

10 g  Dinatriumhydrogenphosphat – dihydrat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

EDTA - lösung 0,1 mol/l:

Diese Maßlösung ist unter Verwendung einer entsprechenden Testal-, Fixanal oder Titrisol – ampulle herzustellen.

Eisen (III)chloridlösung:

1 g Eisen (III)chlorid – hexahydrat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Eosinlösung:

1 g Eosin Natrium werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Eriochromschwarz T – Verreibung:

1,0 g Eriochromschwarz T und 100 g Natriumchlorid werden sorgfältig miteinander in einer Reibschale verrieben.

Essigsäure 5 mol/l:

30 ml Eisessig werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Ethylenglycollösung:

Gleiche Volumenteile Ethylenglycol und Wasser werden miteinander gemischt.

Ferroinlösung

Stammlösung 0,025 mol/l 

Lösung A: 0,695 g Eisen(II)sulfat - heptahydrat in 30 ml Wasser lösen

Lösung B: 1,487 g 1.10 Phenanthrolinmonohydrat oder 

                 1,625 g 1.10 Phenanthrolinhydrochlorid in 30 ml Wasser lösen

Beide Lösungen mischen (Farbumschlag nach tiefrot) und zu 100 ml auffüllen  

Gebrauchslösung 0,01 mol/l 

40 ml Stammlösung zu 100 ml mit Wasser auffüllen oder die Einwaagen auf 250 ml auffüllen

Fluoresceinlösung:

100 mg Fluorescein – Natrium werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Indigocarminlösung:

100 mg Indigocarmin werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt

Indikatorpuffermischung:

0,2 g Methylorange, 0,5 g Eriochromschwarz T, 5 g Magnesiumsalz des EDTA und 195 g Ammoniumchlorid werden sorgfältig miteinander in einer Reibschale verrieben.

0,05 mol/l Iodat – Iodidlösung:

3,5667 g Kaliumiodat und 35,6 g Kaliumiodid werden in dest. Wasser gelöst und auf 1000 ml aufgefüllt. 

0,05 mol/l Iodlösung:

12,7 g Iod und 25 g Kaliumiodid werden trocken gemischt, das Iod durch tropfenweisen Zusatz von Wasser in Lösung gebracht. Nach vollständiger Auflösung, die endotherm verläuft, wird mit Wasser auf 1000 ml aufgefüllt.

Kaliumhexacyanoferrat (II)lösung:

5 g Kaliumhexacyanoferrat (II) werden in dest. Wasser gelöst und auf 1000 ml aufgefüllt. 

Kaliumiodidlösung 100 g/l 

25 g Kaliumiodid werden in Wasser gelöst und auf 250 ml aufgefüllt

Die Lösung wird in einer Braunglasflasche aufbewahrt. Nach längerer Aufbewahrung färbt sich die Lösung durch Iodausscheidung gelb. Dies läßt sich verhindern, indem etwas Zink -staub in die Lösung gegeben wird (vor Gebrauch kräftig umschütteln und filtrieren), oder die Lösung vor Gebrauch durch tropfenweise (!) Zugabe von 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung unter Umschwenken entfärbt wird.

0,02 mol/l Kaliumpermanganatlösung:

Diese Maßlösung wird am besten gebrauchsfertig gekauft.

Methylorangelösung:

100 mg Methylorange werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Methylorange- Mischindikatorlösung nach DAB 7 – BRD:

2 ml Methylorangelösung (1g / l in Wasser) und 1 ml Methylenblaulösung (1,5 g/l in Wasser) werden vor Gebrauch gemischt.

Natriumacetatlösung 2 mol/l:

27,2 g Natriumacetat – trihydrat werden in Wasser gelöst und zu 100 ml aufgefüllt.

Natriumbromatlösung 0,0167 mol/l:

2,52003 g Natriumbromat werden in Wasser gelöst und zu 100 ml aufgefüllt.

10 %ige Natriumbromidlösung:

100 g Natriumbromid werden in Wasser gelöst und zu 1000 ml aufgefüllt.

Natriumcarbonatlösung 5 %:

5 g wasserfreies Natriumcarbonat werden in Wasser gelöst und zu 100 ml aufgefüllt.

Natriumnitritlösung:

1 g Natriumnitrit  werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Natriumperiodatlösung zur Glycerinbestimmung im Zinkleim:

5 g Natriumperiodat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Natriumperiodatlösung zur Glycerinbestimmung:

2, 14 g Natriumperiodat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Natriumperiodatlösung zur iodometrischen Propylenglycolbestimmung:

0,668 g Natriumperiodat werden in Wasser gelöst und auf 100 ml aufgefüllt.

Natriumsulfitlösung:

25 g Natriumsulfit – heptahydrat werden in Wasser gelöst und zu 1000 ml aufgefüllt.

0.1 mol/l Natriumthiosulfatlösung

25 g Natriumthiosulfat  - Pentahydrat werden in dest Wasser gelöst, 2 g Natriumcarbonat und 1 ml Butylalkohol oder Amylalkohol zugesetzt, und auf 1000 ml aufgefüllt. Die Einstellung erfolgt mit 0,0167 mol/l Kaliumiodatlösung in saurer Lösung nach Kaliumiodidzusatz.

Einstellung der 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung:

In einem mit Glasstopfen verschließbaren Erlenmeyerkolben werden 20 ml 0,0167 mol/l Kaliumiodatlösung, 20 ml Kaliumiodidlösung, 10 ml Schwefelsäure und 50 ml Wasser gemischt und 10 min im Dunklen aufbewahrt. Mit der einzustellenden Natriumthiosulfatlsg. wird bis zur Gelbfärbung, nach Zusatz von 2 ml ZnI2 -stärkelsg. zur Entfärbung titriert.

0,0167 mol/l Kaliumiodatlösung Urtitersubstanz: 

3,5667 g Kaliumiodat werden in dest. Wasser gelöst und auf 1000 ml aufgefüllt. 

0,1 mol/l Natronlauge:

Diese Maßlösung ist unter Verwendung einer entsprechenden Testal-, Fixanal oder Titrisol – ampulle herzustellen.

Phenolphthaleinlösung:

100 mg Phenolphthalein werden in Ethanol (Brennspiritus) gelöst und mit Ethanol zu 100 ml aufgefüllt.

Phenolrotlösung:

100 mg Phenolrot werden in Ethanol (Brennspiritus) gelöst und mit Ethanol zu 100 ml aufgefüllt.

Salpetersäure 25 %;

31,8 ml 65 %ige Salpetersäure werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

Salzsäure 6 mol /l:

Gleiche Volumenteile 37 %ige Salzsäure und Wasser werden gemischt.

Salzsäure 25 %:

2 Volumenteile 37 %ige Salzsäure und ein Volumenteil Wasser werden gemischt.

Salzsäure 3 mol/l = 10 %:

25 ml 37 %ige Salzsäure werden mit Wasser zu 100 ml aufgefüllt.

0,1 mol/l Salzsäure:

Diese Maßlösung ist unter Verwendung einer entsprechenden Testal-, Fixanal oder Titrisol – ampulle herzustellen.

Schiff’s Reagenz:

0,5 g Fuchsin werden in 15 ml 1 mol/l Salzsäure gelöst und mit einer Lösung von 0,5 – 1 g Kalium – oder Natriumdisulfit gemischt. Der Ansatz wird 24 Stunden kühl und dunkel aufbewahrt, danach mit 0,5 g gepulverter Aktivkohle durchgeschüttelt und filtriert, bis er völlig farblos ist.

Schwefelsäure 25 % = 3 mol/l

750 ml dest. Wasser vorlegen, portionsweise vorsichtig unter Kühlung 168 ml konz. Schwefelsäure zugeben und nach Abkühlung auf 20° C mit Wasser zu 1000 ml auffüllen. 

Silbernitratlösung 0,1 mol/l:

Diese Maßlösung ist unter Verwendung einer entsprechenden Testal-, Fixanal oder Titrisol – ampulle herzustellen.

Silbernitratlösung 1 %:

1 g Silbernitrat werden in Wasser gelöst und zu 1000 ml aufgefüllt.

Thymolphthaleinlösung:

100 mg Thymolphthalein werden in Ethanol (Brennspiritus) gelöst und mit Ethanol zu 100 ml aufgefüllt.

Wasserstoffperoxidlösung 10 %:

1 Volumenteil 30 %ige Wasserstoffperoxidlösung und 2 Volumenteile Wasser mischen.

Xylenolorangeverreibung:

1 g Xylenolorange und 100 g Natriumchlorid werden sorgfältig miteinander in einer Reibschale verrieben.

Zinkiodidstärkelösung

Rezeptur: nach DAB 6

„ 4  g lösliche Stärke und 20 g Zinkchlorid werden in 100 g siedendem Wasser gelöst. Der erkalteten Flüssigkeit wird die farblose, durch Erwärmen frisch bereitete Lösung von 1 g Zinkfeile und 2g Jod in 10 ccm Wasser hinzugefügt, hierauf die Flüssigkeit zu 1 Liter verdünnt und filtriert.

Jodzinkstärkelösung ist farblos, nur wenig opalisierend. Eine Mischung von 1 ccm

Jodzinkstärkelösung und 20 ccm Wasser darf sich nach Zusatz von verdünnter Schwefelsäure (1+5) nicht blau färben, muß aber durch 1 Tropfen Jodlösung (1/10 - Normal - Jodlösung) stark blau gefärbt werden." 

Hinweise: Kartoffelstärke in Wasser klumpenfrei einrühren, wie Puddingpulver. Diese Suspension ist unter Umrühren mit einem Glasstab in die kochende Zinkchloridlösung einzutragen und kurz aufzukochen. 1,5 bis 2g Zinkstaub und 2 g Iod werden in einem 50 ml Becherglas mit 10 ml dest. Wasser solange erwämt, bis die braune Iodfarbe verschwunden ist. Es muß noch ein wenig Zink in der Lösung sein. Erst am nächsten Tag vereinigt man beide Lösungen unde füllt im Maßkolben zu 1000 ml auf. Eine leichte auftretende Blaufärbung läßt sich durch tropfenweise Zugabe von 0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung unter Umschütteln oder durch intensives Schütteln mit Zinkstaub beseitigen.

Sollverbrauch von Maßlösungen

Die nachstehenden Tabellen dienen der schnellen Plausibilitätskontrolle, d. h. ob die ermittelten Ergebnisse „in Ordnung“ sind. Sie sind auf die geauen Einwaagen (z. B. 200 mg) berechnet. Um ein exaktes Ergebnis zu erhalten ist es wichtig, daß die Einwaagen auf einer Analysenwaage mit einer Genauigkeit von 0,1 mg erfolgen. Jede Apotheke besitzt eine Analysenwaage. Die Substanzen können auch in kleinen Gefäßen vorgewogen werden. Die meisten Probelösungen können auch gut verschlossen eine Zeit gelagert werden. 

Im analytischen Labor ist es üblich, zu untersuchende Proben mit einer Genauigkeit von 0,1 mg abzuwägen, aber nicht auf den genauen Zahlenwert, sondern mit +/ - 5 % Abweichung. In den Analysenvorschriften wird dann eine Einwaage von z. B ca. 200 mg angegeben. 

als nicht genau 200 mg, sondern 0,2015 mg.

Das Analysenergebnis wird ja aus der Einwaage berechnet.

          Verbrauch Maßlösung x Äquivalenzfaktor x eingesetzte Probemenge (Pipette) 

m =  -------------------------------------------------------------------------------------------------   

         Gesamtvolumen (Maßkolben)

                       ermittelte Stoffmenge  m

Gehalt in % = ----------------------------------

                       Einwaage  

Alkali – Acidimetrie

Substanz 


 Volumen

Maßlösung

Ascorbinsäure 

 0,425 ml              
0,1 mol/l Natronlauge

Benzoesäure   


 0,82 ml                      0,1 mol/l Natrinlauge

Dinatriumphosphat   
             0,56 ml 

0,1 mol/l Natronlauge

Formaldehyd        

 0,99 ml  

0,1 mol/l Salzsäure

Glycerin         


1,08 ml     

0,1 mol/l Natronlauge

Kaliumhydrogencarbonat       0,79 ml  

0,1 mol/l Salzsäure

Magnesiumoxid          
1,24 ml 

0,1 mol/l Natronlauge

Natriumdihydrogenphosphat  0,64 ml 

0,1 mol/l Natronlauge

Phosphorsäure          

1,02 ml 

0,1 mol/l Natronlauge

Salicylsäure              

0,43 ml 

0,1 mol/l Natronlauge 

Komplexometrie

Substanz 

 Volumen

Maßlösung

Tricalciumphosphat     0,84  ml 

0,1 mol/l  Zinksulfat

Magnesiumoxid           0,62 ml 

0,1 mol/l EDTA

Magnesiumsulfat         0,41 ml 

0,1 mol/l EDTA

Argentometrie

Substanz          
 Volumen            
Maßlösung

Kaliumiodid      
  0,9 ml         

0,1 mol/l Silbernitrat

Manganometrie

Substanz       

    Volumen               Maßlösung

Kaliumbromid                 0,42 ml                  0,02 mol/l Kaliumpermanganat

Natriumnitrit                   0,72 ml 

0,02 mol/l Kaliumpermangenat

Iodometrie

Substanz               
 Volumen

Maßlösung

Ascorbinsäure         
   0,85 ml                        0,0167 mol/l Kaliumiodat

Formaldehyd                  0,57 ml                       0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Glucose                         1,45 ml                        0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Iod                                 1,97 ml 

   0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Kaliumiodid         
   1,80 ml     

   0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Kaliumpermanganat      0,47 ml   

   0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Natriumsulfit      
   0,79 ml     

   0,05 mol/l Iodlösung

Propylenglycol              0,52 ml                        0,1 mol/l Natriumthiosulfat  

                                      BW ca 2,6 ml, HW 2  ml Differenz = 0,52 ml

Zinn (II)chlorid             0,66 ml                        0,05 m0l/l Iodlösung

Bromatometrie

Substanz                  Volumen              Maßlösung

Natriumsalicylat         0,37 ml        0,0167 mol/l Natriumbromat

Resorcin                      0,54 ml        0,0167 mol/l Natriumbromat

Sulfanilamid               0,23 ml        0,0167 mol/l Natriumbromat

Salicylsäure                0,43 ml         0,0167 m0l/l Natriumbromat

Blindwert füt 1 ml 0,0167 mol/l Natriumbromat  ca 1 ml 0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Cerimetrie

Substanz       Volumen
Maßlösung

Eisen(II)sulfat        0,45 ml 0,1 mol Cer(IV)sulfat

Hydrochinon         0,73 ml 0,1 mol /l Cer(IV)sulfat

Natriumnitrit     0, 72 ml 0,1 mol/l Cer(IV)sulfat

Qualitätskontrolle

Präparat           
 Parameter               Volumen         Maßlösung


Essigsaure Tonerde  

                          
Gesamtacidität  
0,6 – 0,7 ml 
1 mol/l Natronlauge

                                    Aluminium         
0,51 ml 
0,1 mol/l EDTA

Zinkleim      

                      

 Zinkoxid                   0,14 ml 
0,1 mol/l EDTA

                     

Glycerin                     0,40 ml 
0,1 mol/l Natronlauge

Zinkpaste    

Zinkoxid                    0,62 ml 
0,1 mol/l EDTA

Ethanolhaltige Iodlösung

                          
Iod                   
 0,2 ml 
0,1 mol/l Natriumthiosulfat

                          
Kaliumiodid     
 2.2 ml 
0,1 mol/l Natriumthiosulfat

Blutstabilisator

                 

Citronensäure        
 0,6 ml 
0,1 mol/l Natronlauge

                      

Glucose            
 0,31 ml 
0,1 mol/l Natriumthiosulfatlösung
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