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1.      Einleitung

Warum Alternativexperimente?

Experimente unterstützen den Lernprozeß und sind im naturwissenschaftlichen Unterricht unverzichtbar. Experimente haben einen hohen Grad an Einprägsamkeit. Für viele Experi -mente sind Gefahrstoffe erforderlich. Den sachgemäßen Umgang mit Gefahrstoffen zu lernen ist Aufgabe des Chemieunterrichtes und zugleich ein wichtiger Beitrag zur Allgemeinbildung. Im Chemieunterricht werden Laborchemikalien wie Natronlauge und Schwefelsäure verwen -det, im Privatbereich sind es Akkusäure und Abflußreiniger. Wird mit diesen Stoffen nicht sachgemäß umgegegangen, können schwere gesundheitliche Schäden die Folge sein. 

Die Schule hat die Aufgabe im Kleinen zu zeigen, was im Großen unvermeidlich ist.

Das schulische Vorbild prägt das spätere Verhalten!

Das ist ein wichtiger Aspekt, den der Chemieunterricht zur Allgemeinbildung zu leisten hat. 

Ein andere Aufgabe ist natürlich, chemische Sachverhalte experimentell durch Lehrerde - monstrations - und Schülerxperimente zu untermauern. Dieses hat eine lange Tradition. Über viele Jahre hat sich bein umfangreiches Repertoire an Schulexperimenten entwickelt, welche sich in der Schulpraxis etabliert haben. Durch intensive toxikologische Untersuchungen wurden bei einer Anzahl von Stoffen festgestellt, daß diese ein toxisches, cancerogenes, mutagenes und fruchtschädigendes Potential besitzen oder Allergien auslösen können. Auch wenn bei chemischen Experimenten die Rahmenbedingungen beim Umgang in Bezug auf Menge und Zeit nicht mit industriellen Bedingungen vergleichbar sind, gelten die gleichen gesetzlichen Bestimmungen zum Schutze der Arbeitnehmer. Aus diesem Grunde sollte möglichst konsequent auf alle Experimente mit kritischen Substanzen verzichtet werden. 

Gerade die Gefahrstoffverordnung vom 01. 01  2005 in welcher europäisches Recht in deutsches Recht überführt wurde, stellt weitaus konkretere und strengere Anforderungen an dem Umgang mit giftigen, sehr geftigen und CMR-Stoffen. So ist eine Gefährdungs -beurteilung mit Ersatzstoffprüfung bei diesen Stoffen zwingend vorgeschrieben.

In das Experimentalkonzept sollten daher die Alternativexperimente integriert werden. 

Ein verantwortungsbewußter Experimentator sollte, wenn möglich, auf Hintertürchenmenta -lität (nur als stark verdünnte Lösung im Demonstrationsexperiment einsetzen) verzichten.  

Die 5. Anweisung zum Gesundheit- Arbeits- und Brandschutz verbot ab Schuljahr 1989/90 den Einsatz von Benzol, Chrom(VI)oxid, Kaliumchromat, Kaliumdichromat, Natriumdi -chromat und Tetrachlorkohlenstoff in den Schulen der ehemaligen DDR. Grundlage des Verbotes waren die Einstufungen in der TGL 32610 von Benzol und Chrom (VI)-verbin -dungen als canzerogene Stoffe bzw. Tetrachlorkohlenstoff als stark lebertoxischer Stoff. Deshalb und wegen der starken Umweltgefährdung fällt CCl4 unter die Chem VerbVO.  

Schwieger kommentierte 1990 in der Zeitschrift „Chemie in der Schule“

„ Ich meine, daß uns niemand das Recht gibt, für Erwachsene nicht mehr zulässige Stoffe in der Arbeit mit unseren Kindern zu verwenden, auch wenn dadurch Experimente ganz wegfallen.“ Wir meinen heute,dafür müssen andere Experimente her! 

Das Ziel des Chemieunterrichtes muß es sein:

( viele anschauliche Demonstrations - und Schülerexperimente 

( ohne Umweltbelastung 

( ohne Sicherheitsgefährdung

( ohne Beeinträchtigung der Gesundheit der Lehrer - und SchülerInnen 

2.      Ersatzstoffprüfung im Chemieunterricht

Der Arbeitgeber ist verpflichtet zu überprüfen, ob anstelle von Gefahrstoffen sich 

nicht weniger gefährliche Stoffe einsetzen lassen. 

Eine Ersatzstoffprüfung war bereits nach § 16 der vorherigen Gefahrstoffverordnung zwingend erforderlich bei: 

( sehr giftigen

( giftigen

( krebserregenden, erbgutverändernden und fortpflanzungsgefährdenden Gefahrstoffen.

Es ist egal, ob dieser Stoff eingesetzt (a) wird oder entsteht (b). 

Ein Beispiel wäre:  

(a)Einsatz von Kaliumchromat als Indikator zur Chloridbestimmung nach Mohr 

(b) Oxidation von grünem Chrom (III)sulfat mit H2O2 und NaOH zum gelben Chromat.

Sie erfolgt durch die Beantwortung der 3 Grundfragen:

( Welche Rolle spielt dieser Stoff im Chemieunterricht?

( Für welche Experimente wird dieser Stoff eingesetzt?

( Welche Alternativen gibt es?

3.      Konkrete Beispiele

3. 1   Chrom(VI) verbindungen

Alle Verbindungen des sechswertigen Chrom’s besitzen ein cancerogenes Potential!

3.1.1 Bedeutung im Chemieunterricht

( Bildung einer Zwischenverbindung bei der katalytischen Zersetzung vonWasserstoff -    

    peroxid mit Kaliumdichromat

( Redoxreaktionen 

( Maßanalytische Chloridbestimmung mit Silbernitrat nach Mohr

3.1.2 Experimentelle Alternativen

( Bildung einer Zwischenverbindung bei der kat. Zersetzung von H2O2 mit Cu((NH3)4(SO4  

   bzw. FeCl3
( Redoxreaktionen mit Eisen und Kupferverbindungen

( Maßanalytische Chloridbestimmung mit Silbernitrat nach Volhard und Fajans

3.1.2.1 Katalyse

Katalytische Zersetzung von Wasserstoffperoxid mit Kupfertetraminsulfat 
erforderliche Hilfsmittel: 

Erlenmeyerkolben 300 ml, 

Kupfersulfatlösung 70 g/l = Fehling I, Ammoniaklösung 25 %

Wasserstoffperoxid 6 % 5 ml 30 %iges H2O2 auf 25 ml mit dest. Wasser auffüllen

Durchführung: 

Herstellen von Kupfertetraminsulfatlösung 140 ml Wasser 5ml Fehling I und 5 ml Ammoniaklösung mischen, wiederverwendbar und lange haltbar

Zu dieser Lösung einige Tropfen Wasserstoffperoxidlösung (6%)geben.

Farbumschlag: blau - olivgrün – blau

Katalytische Zersetzung von Wasserstoffperoxid mit Eisen(III)chlorid 
erforderliche Hilfsmittel: 

Erlenmeyerkolben 300 ml enghalsig, Reagenzglas 200 x 30 mm, Pipette 1 ml, 

Meßzylinder 10 ml 

Eisen (III)chloridlösung 0,1 mol/l 

2,72 g FeCl3 x 6 H2O in Wasser lösen und zu 100 ml auffüllen kein Zusatz von HCl!!

Wasserstoffperoxid 30 % 

Durchführung: 

Das Reagenzglas in den Erlenmeyerkolben stellen und in das Reagenzglas 1 ml Eisenchloridlösung geben. Aus einem Meßzylinder werden schnell 5 ml Wasserstoff -peroxidlösung zugegeben. Die Wasserstoffperoxidzugabe kann wiederholt werden

Farbumschlag: gelb – dunkelbraun / Gasentwicklung – gelb

Hinweis:

Bitte kein kleineres Reagenzglas verwenden, da die Gefahr des Überschäumens besteht!

Theoretische Grundlagen:

Bildung eines Edukt – Katalysatorkomplexes

H2O2 + FeCl3 (gelb) ( (FeCl3 (OH)2( brauner Edukt – Katalysator – Komplex

(FeCl3 (OH)2( + H2O2  ( FeCl3  + 2 H2O + O2 (
2 H2O2  ( 2 H2O + O2 ( Gesamtraktion ( H = - 98,02 kJ / mol

3.1.2.2 Redoxreaktion

erforderliche Hilfsmittel: 

Reagenzgläser, Spatel, Aktivkohlestopfen (siehe 3.5.2.10), Brenner

Eisen (III)chloridlsg. 4,5%: 10 ml 45%ige Lsg., 5 Tr. 37 % HCl mit H2O zu 100 ml auffüllen,  

Schwefelsäure 25 %: 16,5 ml konz. Schwefelsäure zu 100 ml auffüllen, Kupferpulver

Wasserstoffperoxid 6%, Kalium- oder Ammoniumperoxidisulfat gesättigte wäßr. Lsg.

Kupfersulfatlösung 70 g/l = Fehling I, Eisenpulver, Eisen(III)chlorid - 6Hydrat fest, 

Kaliumiodid fest, 

Durchführung: 

Reaktion von Eisen (III)chloridlösung mit Kupfer

Zu 5 ml Eisenchloridlösung wird ein Spatelspitze Kupferpulver gegeben und es wird kräftig umgeschüttelt.Farbumschlag von gelb nach hellblau ,bei einem Übeschuß von Eisenchlorid 

wird das Kupfer nur zur einwertigen Stufe oxydiert, dann ist die Lösung farblos. Man kann auch mittels Ammoniumthiocyanatlösung die Reduktion des dreiwertigen Eisen nachweisen, muß aber berücksichtigen, daß Cu+ mit dem Reagens einen weißen Niederschlag bildet.

Cu + 2 Fe3+ <====> Cu 2+ + 2 Fe 2+

Reaktion von Kupfer mit schwefelsaurer Wasserstoffperoxidlösung

Zu 5 ml 25 %iger Schwefelsäure wird ein Spatel Kupferpulver und einige Tropfen Wasser -

stoffperoxidlösung gegeben.Die Lösung wird blau.

Cu + 2H+ + H2O2  <====> Cu2+ + 2 H2O

Reaktion von Kupfer mit Peroxidisulfat

Zu 5 ml gesättigter Ammonium- oder Kaliumperoxidisulfatlösung wird ein Spatel Kupferpulver gegeben und es wird kräftig umgeschüttelt. Die Lösung wird blau.

Cu + S2O82-  <====> Cu2+ + SO42-

Reaktion von Kupfersulfat mit Eisen

Zu 5 ml Kupfersulfatlösung wird ein Spatel Eisenpulver gegeben und es wird kräftig umgeschüttelt.Nach längerem Schütteln erfolgt ein Farbumschlag von blau nach hellgrün.

Cu2+ + Fe  <====> Fe2+ + Cu

Reaktion von Eisen(III)chlorid mit Kaliumiodid

Je eine Spatelspitze pulverisiertes Eisen(III)chlorid und Kaliumiodid werden in ein Reagenzglas gegeben. Nach Aufsetzen eines Aktivkohlenstopfens wird das Reagenzglas erwärmt. Es bilden sich violette Ioddämpfe. Fe3+ +I-  <====> Fe2+ + I 

3.1.3.3 Argentometrische Titrationen

Prinzip der Methode nach Fajans

Zur Endpunktbestimmung ist ein Adsorptionsindikator erforderlich. Am häufigsten findet Fluorescein Anwendung.Es handelt sich um anionische Farbstoffe.Gibt man zu einer Halo -genidlösung Silbernitratlösung fällt das Silberhalogenid aus. Dieses adsorbiert Chloridionen und wird dadurch negativ aufgeladen.Beim Überschreiten des Äquivalenzpunktes herrscht ein Überschuß an Silberionen, der Niederschlag adsorbiert Silberionen und wird nun positiv auf -geladen. Der Niederschlag zieht Fluoresceinanionen an, dies ist mit einem Farbumschlag ver -bunden. Ursache des Farbumschlages ist die Verformung der Elektronenhülle des Indikator’s.                                    

erforderliche Hilfsmittel: 

Silbernitratlösung 0,1 mol/l, Physiologische Kochsalzlösung enthält 0,154 mol/l = 9 g/l NaCl 

Fluorescein 2g/l in Ethanol oder Fluorescein- Na 2g/l in Wasser

Bürette, Pipetten, Erlenmeyerkolben

Durchführung: 

Die neutrale Probe (10 ml NaCl - Lösung) wird mit einigen Tropfen Fluoresceinlösung versetzt und es wird mit Silbernitratlösung bis zum Verschwinden der Fluoreszenz bzw. bis zum Farbumschlag orangerosa titriert. Sollverbrauch 15,4 ml Silbernitratlösung

1ml 0,1 mol/l Silbernitratlösung entspricht 3,545 mg Chlorid 

Halbmikrotitration:

0,5 ml physiologische Kochsalzlösung werden mit 10 ml dest. Wasser und einem Tropfen Fluoresceinlösung versetzt und es wird mit 0,1 mol/l Silbernitratlösung titriert. (SV 0,77 ml) 

Prinzip der Methode nach Volhard: 

Chloridionen werden mit einem Überschuß von Silbernitratlösung gefällt.Mit Ammonium -thiocyanatlösung wird die nicht verbrauchte Silbernitratlösung zurücktitriert. Als Indikator verwendet man Eisen (III)ammoniumsulfatlösung, welches mit Thiocyanat blutrotes Eisen -thiocyanat bildet.Das ausgefällte Silberchlorid hat eine größere Löslichkeit als Silberthio -cyanat, bei Zugabe von Thiocyanat wird vorhandenes Silberchlorid gelöst. Dieses muß durch Filtration abgetrennt werden, oder durch Zusatz von Propanol nach der Fällung verhindert man die Auflösung des Niederschlages.

erforderliche Hilfsmittel: 

Silbernitratlösung 0,1 mol/l, Ammoniumthiocyanatlösung 0,1 mol/l, 0,154 mol/l NaCl - lsg

Eisen(III)ammoniumsulfatlösung 10 g Eisenalaun werden in ca. 50 ml dest. Wasser gelöst und es wird konz. Salpetersäure bis zur hellgelben Farbe tropfenweise zugegeben und danach auf 100ml mit dest. Wasser aufgefüllt, n oder iso - Propanol, Büretten, Pipetten, Erlenmeyerkolben, Trichter und Filter

Durchführung: 

Die Probe wird mit  einer genau abgemessenen Menge Silbernitratlösung versetzt (10 ml NaCl - Lösung und 20 ml Silbernitratlösung) und 5 ml Propanol zugeben, es wird kräftig geschüttelt, damit der Niederschlag zusammenballt und danach filtriert  Nach Zusatz 

von 2 ml  Eisenalaunlösung wird mit Ammoniumthiocyanatlösung bis zur bleibenden dunkelorangen Färbung titriert. Sollverbrauch 4,6 ml Ammonthiocyanat

zugegebene Silbernitratlsg - verbrauchte Ammoniumthiocyanatlsg x 3,545= mg Cl 

Halbmikrotitration:

In einen mit Stopfen verschließbaren 25 oder 50 ml Erlenmeyerkolben werden 10 ml dest. Wasser, 0,5 ml 0,9 %ige NaCl - Lsg., 1,00 ml 0,1 mol/l Silbernitratlösung sowie 20 Tropfen Propanol gegeben. Dieser wird mit Stopfen verschlossen und es wird kräftig solange geschüttelt, bis der Niederschlag zusammenballt und die überstehende Lösung klar ist, Filtration ist empfehlenswert. Nach Zusatz von 3 Tropfen Eisenalaunlösung wird mit 

0,1 mol/l Ammoniumthiocyanatlösung zum Farbumschlag nach rötlich titriert. (SV 0,23 ml)

3.2      Elementares Brom

3.2.1   Bedeutung im Chemieunterricht

Experimentelle Alternativen zu elementarem Brom
Elementares Brom stellt in der Schule den problematischsten Gefahrstoff dar. 

Aus Sicherheitsgründen ist die Lagerung von mehr als 250 ml in der Schule abzulehnen. 

Die Lagerung sollte generell in einer Originalflasche mit Schraubverschluß erfolgen, welche zusätzlich in eine Plastedose mit gekörnter Aktivkohle gestellt wird. Ansonsten werden die kunststoffummantelten Schott - Duran - Laborflaschen mit rotem Ausgießring und roter Schraubkappe mit Teflondichtung verwendet. Auch diese werden in eine Plastedose mit gekörnter Aktivkohle gestellt. Auf keinen Fall sollte, wie es früher üblich war, elementares Brom in einer Säurekappenflasche aufbewahrt werden. Diese schließen einerseits nicht dicht, so daß Bromdampf entweicht, werden diese fälschlicherweise mit Hahnfett abgedichtet, härtet dieses aus, ist das Vorratsgefäß nicht mehr zu öffnen. Das gewaltsame Öffnen ist eine nicht zu verantwortende Unfallquelle! 

Der Umgang mit elementarem Brom darf nur unter einem sehr gut ziehenden Abzug erfolgen, 

die Verwendung von Schutzbrille und Schutzhandschuhen sind unerläßlich.   

Experimente mit Brom sind in der Schule etabliert, darauf sollte nicht verzichtet werden!

Bedeutung für den Chemieunterricht:

( Anorganische Chemie: Eigenschaften, Redoxreaktionen, Salzbildung

( Organische Chemie: Additions - und Substitutionsreaktionen

3.2.2   Experimentelle Alternativen

Viele Experimente sind mit Bromwasser möglich. Da Bromwasser nicht haltbar ist, sollte das Bromwasser frisch durch Ansäuern einer Bromat - Bromidlösung hergestellt werden. Nicht benötigte Reste sollten unmittelbar nach Beendigung des Experimentes mit gesättigter Natriumthiosulfatlösung reduziert werden (Lösung entfärbt sich) und sofort in den Ausguß gegeben werden. Natriumthiosulfat wird zum Natriumsulfat oxidiert. Wenn die reduzierte Lösung stehen bleibt, entsteht eine Trübung von Schwefel aus noch vorhandener Säure und nicht umgesetzten Natriumthiosulfat. Aus Bromwasser entweichen aus nicht absolut dicht verschlossenen Flaschen aggressive Bromdämpfe, welche zu Korrossionserscheinungen in den Chemikalienschränken führen. 

3.2.1 Herstellen von Bromwasser

Prinzip: 

Durch Ansäuern einer wäßrigen Bromat- Bromidlösung kann man Bromwasser erhalten. Diese Lösung ist unbeschränkt haltbar und gibt keine ätzenden Bromdämpfe ab.

NaBrO3 + 5 NaBr + 3 H2SO4  ( 3Br2 +3 H2 O + 3 Na2SO4
Nicht benötigte Reste kann man mit Natriumthiosulfatlösung reduzieren (Lösung ist farblos) und über das Abwasser entsorgen. 

4 Br2 + Na2S2O3 + 5 H2O ( H2SO4 + Na2SO4 + 8 HBr

Durch den Einsatz der Bromat – Bromidlösung der angegebenen Konzentration resultiert ein Bromgehalt von 0,05 mol/l. Diese Lösung ist gesundheitsschädlich und reizend.

erforderliche Hilfsmittel: 

Bromat- Bromidlösung 2,5 g Natriumbromat und 25 g Natriumbromid in dest.Wasser lösen und zu 1l auffüllen, Tropfflaschen mit konz. Schwefelsäure und gesättigter Na2S2O3 - Lsg.  

Schott – Duran Protect Laborflasche mit rotem Schraubverschluß

Durchführung:

Die benötigte Menge Bromat- Bromidlösung wird in einer Duranlaborflasche vorgelegt und mit konz. Schwefelsäure versetzt. Auf  5 ml Lösung werden 2 Tropfen Schwefelsäure gege -ben.Die Duranflasche mit Schraubverschluß verschlossen und man wartet eine Reaktionszeit von 10 min ab.

3.2.2.1 Salzbildung

Reaktion von Metallen mit Bromwasser (Salzbildung)
erforderliche Hilfsmittel:

Bromwasser, Metalle in Pulverform (Kupfer, Eisen, Zink, ), konz. Ammoniaklösung

Reagenzgläser

Durchführung: 

Je ein Spatel Metallpulver wird mit ca. 5 ml Bromwasser kräftig geschüttelt. Es findet eine Entfärbung statt, der Nachweis von Kupferionen mit Ammoniaklösung ist möglich.

Reaktion von Aluminium mit Iod

Als Alternative zur bekannten heftigen Reaktion von Aluminium mit elementaren Brom bietet sich die Reaktion von Aluminiumpulver mit Iod an. Diese Experiment darf aus Sicherheitsgründen nur unter einem gut ziehenden Abzug durchgeführt werden! 

erforderliche Hilfsmittel:

absolut trockenes (!) Reagenzglas, Stativ mit Muffe und Klemme, Spritzflasche mit Wasser

feines Aluminiumpulver, fein gepulvertes Iod

Durchführung:

In einer Reibschale etwas Iod zu einem feinen Pulver zerreiben. in einem absolut trockenem Reagenzglas wird ein Spatel fein gepulvertes Iod mit der gleichen Menge Aluminiumpulver durch Schütteln gemischt und unter dem Abzug in ein Stativ senkrecht eingespannt. Die Reaktion wird gestartet, indem mit einer Spritzflasche einige Tropfen Wasser in das Reagenzglas gegeben werden. Sofort den Abzug schließen, die Reaktion tritt nach einigen Augenblicken ein!

Die Reibschale kann gereinigt werden indem ein Spatel festes Kaliumiodid zerrieben wird und durch tropfenweisen Zusatz von Wasser aufgelöst wird. Anschließend mit Natriumthiosulfat reduzieren (Farbumschlag von braun nach farblos) und mit Wasser in den Ausguß spülen. Anstelle von Kaliumiodid ist auch Ethanol (Brennspiritus) geeignet.

3.2.2.2 Substitution

radikalische Substitution (Bromierung von Heptan)

erforderliche Hilfsmittel: 

Bromwasser, Heptan, gesättigte Natriumthiosulfatlösung, evtl.Universalindikator, 

1 %ige Silbernitratlösung, konz. Ammoniaklösung, Meßzylinder, Scheidetrichter, Bechergläser, Petrischale wenn möglich geteilt, Overheadprojektor

Durchführung: 

In einem Scheidetrichter werden 30 ml Bromwasser mit 10 ml Heptan ausgeschüttelt. Die untere wäßrige Phase wird mit Natriumthiosulfatlsg. reduziert und kann entsorgt werden.Die obere organische Phase wird in eine Petrischale gegeben und wie üblich bestrahlt. Sie ist leicht getrübt, aber die Reaktion ist trotzdem gut erkennbar. Bei Verwendung einer mehrfach geteilten Petrischale kann man den entstehenden Bromwasserstoff mit Silbernitratlösung und mit Universalindikator (mit Wasser verdünnt) sowie mit konz. Ammoniaklösung am Glasstab nachweisen. Das Reaktionsprodukt (in der Petrischale) muß gesammelt und entsorgt werden.

KKK und SSS – Substitution bei Toluol

erforderliche Hilfsmittel: 

100 ml Pulverflasche mit doppelt durchbohrtem Gummistopfen, Meßzylinder, Scheidetrichter, Reagenzgläser, 2 Aktivkohlestopfen, Glasstab, Brenner
Bromwasser, Toluol, gesättigte Natriumthiosulfatlösung, evtl.Universalindikatorpapier, 

konz. Ammoniaklösung, Eisenpulver

Durchführung: 

Herstellung der Lösung von Brom in Toluol:

In einem Scheidetrichter werden 25 ml Bromwasser mit 5 ml Toluol ausgeschüttelt.

Der Scheidetrichter wird in eine Bohrung des Gummistopfens eingesetzt. Zum Absetzen und Ablassen der unteren wässrigen Phase wird der Stopfen auf die Pulverflasche eingesetzt.

Die untere wäßrige Phase wird mit Natriumthiosulfatlsg. reduziert und kann entsorgt werden.

Die obere organische Phase wird in zwei Reagenzgläser gegeben, diese werden mit einem Aktivkohlenstopfen verschlossen. 

KKK – Substitution:

Der Inhalt eines Reagenzglases wird mit einer Spatelspitze Eisenpulver versetzt. Zwischen Aktivkohlestopfen und Reagenzglas kann ein angefeuchteter Streifen Universalindikator -papier geklemmt werden. Ist Entfärbung eingetreten, kann der Stopfen kurz geöffnet werden 

und ein in Ammoniak getauchter Glasstab an die Reagenzglasmündung gehalten werden. 

SSS – Substitution:

Der Inhalt eines Reagenzglases wird mit Aktivkohlestopfen verschlossen und erwärmt. Zwischen Aktivkohlestopfen und Reagenzglas kann ein angefeuchteter Streifen Universal -indikatorpapier geklemmt werden. Ist Entfärbung eingetreten, kann der Stopfen kurz geöffnet  und ein in Ammoniak getauchter Glasstab an die Reagenzglasmündung gehalten werden. 

3.2.2.3 Addition

Addition (Bromierung von Ölsäure)

Prinzip: 

Bei diesem Experiment werden wasserunlösliche organische Lösungsmittel vermieden Eine haltbare Kaliumoleatlösung (Seifenspiritus) wird angesäuert, dadurch erhält man eine fein verteilte Ölsäureemulsion.

erforderliche Hilfsmittel: 

Reagenzglas

Bromwasser, Seifenspiritus (alkoholische Kaliumoleatlösung)

In einem 600 ml Becherglas werden 55 ml Olivenöl, 65 ml Brennspiritus und 31 ml 30 %iger Kalilauge und 50 ml dest. Wasser vorgelegt. Das Becherglas wird auf einer Heizplatte unter ständigem Umrühren mit einem Glasstab solange erhitzt, bis eine homogene Mischung entstanden ist. Nach Zusatz von 175 ml Wasser und 175 ml Ethanol wird in eine Vorratsflasche filtriert.

25 %ige Schwefelsäure, Aktivkohle gepulvert

Durchführung:

 Zu 5 ml Kaliumoleatlösung werden einige Tropfen Schwefelsäure gegeben. Dadurch erreicht man eine feine Verteilung der Ölsäure. Nun gibt man tropfenweise Bromwasser dazu. Es findet eine Entfärbung statt.Das Reaktionsprodukt darf nicht in das Abwasser gelangen, dehalb gibt mam einen Spatel Aktivkohle dazu und kocht auf und filtriert die Kohle ab.

3.3       Nickel und Cobalt

3.3.1    Bedeutung im Chemieunterricht

Nickel - und Cobaltverbindungen sind als cancerogene Stoffe eingestuft worden. 

Der Nickelnachweis mit Diacetyldioxim ist ein wichtiges Experiment in der Sekundarstufe II.  Cobaltchlorid wird als Reagenz auf Wasser, als Geheimtinte, als Katalysator für die Oxidation von Tartrat sowie für die Ligandenaustauschreaktion in der S II eingesetzt.

3.3.2    Experimentelle Alternativen

Nickelverbindungen

( zum Nickelnachweis 1 Euromünzen statt löslichen Nickelsalzen einsetzen

Cobaltverbindungen

( zum Wassernachweis wasserfreies Kupfersulfat einsetzen

( Geheimtinten Farbreaktionen mit Eisen (III) chlorid einsetzen

( für Ligandenaustauschreaktionen Eisen (III)chlorid und Kupfer (II)chlorid einsetzen

( Kupfersulfat als Katalysator bei der Oxidation von Tartrat mit Wasserstoffperoxid

3.3.2.1 Nickelnachweis im Schmuck und 1 Euromünzen mittels Abreibetest

Nickel ist ein allergieauslösendes Schwermetall, welches oftmals bei (billigen) Mode -schmuck verwendet wird. Zeichen der allergischen Reaktion können sein:

entzündete Ohrläppchen, rotfleckige, juckende Handgelenke, Pusteln am Hals.

Mittels Abreibetest kann man feststellen, ob es sich um Nickel handelt.

erforderliche Hilfsmittel:

2 %ige alkoholische Diacetyldioximlösung, auch Dimethylglyoxim genannt, 

10 %ige Ammoniaklösung, Zellstofftupfer, positive Vergleichsprobe (1Euromünze)

Durchführung:

Je 2 Tropfen der beiden Lösungen auf einen Zellstofftupfer geben und das zu prüfende Schmuckstück damit abreiben. Färbt sich der Tupfer rot, ist der Nickelnachweis positiv.

3.3.2.2 Nachweis von Wasser

Zum Nachweis von Wasser kann festes, wasserfreies Kupfersulfat eingesetzt werden, welches handelsüblich ist. Es ist ein graues Pulver. Es ist auch selbst herstellbar, indem feingepulver -tes blaues Kupfersulfat 5 Hydrat in einer Abdampfschale unter ständigen Umrühren mit einem Glasstab bis zum Verschwinden der blauen Farbe (nicht länger!) erhitzt wird. Danach wird die Abdampschale mit einem Uhrglas abgedeckt und man läßt auf Raumtemperatur abkühlen. Zur Aufbewahrung empfiehlt sich eine farblose Pulverflasche mit Schliffstopfen. Der Schliff sollte mit Hahnfett abgedichtet sein und die Substanz darf in diesen Falle nur mit einem Spatel, niemals durch Ausschütten (Verschluß wird undicht!) entnommen werden.

3.3.2.3 Ligandenaustausch (Chlorokomplexe von Eisen und Kupfer)

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzgläser, Spatel, Spritzflasche mit Wasser

Eisen (III)chlorid - 6 - hydrat, Kupfer(II)chlorid - 2 hydrat, 37 %ige Salzsäure

Durchführung:

Eine Spatelspitze Eisen (III)chlorid - 6 - hydrat in 2 ml Wasser lösen

Eine Spatelspitze Kupfer(II)chlorid - 2 hydrat   in 2 ml Wasser lösen

Eine Spatelspitze Eisen (III)chlorid - 6 - hydrat in 2 ml 37 %iger Salzsäure lösen

Eine Spatelspitze Kupfer(II)chlorid - 2 hydrat in 2 ml 37 %iger Salzsäure lösen

Zu den wäßrigen Lösungen 4 ml Salzsäure geben 

Zu den salzsauren Lösungen 4 ml Wasser geben

Farbänderungen beobachten!

3.3.2.4   Alternative Geheimtinten mit Eisen(III)chlorid

Chemische Grundlagen

Eisen (III) - chlorid + Ammoniumthiocyanat         = Rotfärbung

Eisen (III) - chlorid + Kaliumhexacyanoferrat (II) = Blaufärbung

Eisen (III) - chlorid + Tannin (Gerbsäure)             = Schwarzfärbung

Eisen (III) - chlorid + Sulfosalicylsäure                 = Violettfärbung

Eisen (III) - chloridlösung ist das Mittel zur Sichtbarmachung

erforderliche Hilfsmittel:

1 Zerstäuberflasche für Eisen (III) - chloridlösung 

Glasstäbe oder Wattestäbchen

4,5 %ige Eisen (III) - chloridlösung 

10 %ige Ammonium - oder Kaliumthiocyanatlösung

10 %ige Kaliumhexacyanoferrrat (II) - lösung

gesättigte Tanninlösung, frisch hergestellt, da diese Lösung nicht haltbar ist

5 %ige Sulfosalicylsäure

Durchführung:

Mit den angegebenen Lösungen schreiben, als Schreibgeräte dienen Glasstäbe oder Wattestäbchen. Kurz trocknen lassen und mit Eisen (III) - chloridlösung besprühen.

Hinweis:

Als Zerstäuber sind leere Zerstäuberflaschen von Reinigungs - oder Arzneimitteln geeignet.

3.2.2.5 Alternative zur katalytischen Oxidation von Tartrat

 Zersetzung von Wasserstoffperoxid durch Tartrat mit Cobaltsalz als Katalysator

Alternative:

( Einsatz von Kupfersulfat

Prinzip:

Wirkungsweise eines Katalysators, Bildung einer Zwischenverbindung, reversibler Vorgang

Das in der Schulpraxis etablierte Experiment erfordert ein Cobaltsalz, welches cancerogen ist, als Katalysator. Dieses wurde durch Kupfersulfat und einige Tropfen Natronlauge ersetzt. Der Farbumschlag ist in diesem Fall hellblau-braun- hellblau

erforderliche Hilfsmittel:

250 ml Enghalserlenmeyerkolben, Thermometer, Meßzylinder 25 und 10 ml, Tropfpipette,

Kaliumnatriumtartrat oder Kaliumnatriumtartratlösung (6 g in 100 ml Wasser lösen)

Natronlauge 1 mol/l

Fehling I, Fehling II, Wasserstoffperoxid 30 % (Perhydrol Merck 107210)

Wasserstoffperoxid anderer Hersteller unbedingt ausprobieren (Stabilisator!)

Wasserstoffperoxid 20 % 6,6 ml 30 %iges Wasserstoffperoxid und 3,3 ml Wasser

Wasserstoffperoxid 1:1 gleiche Volumina Wasser und 30 %iges Wasserstoffperoxid mischen

Durchführung:

Bitte keine kleineren Erlenmeyerkolben verwenden, um eim Überlaufen des heißen und ätzenden Reaktionsgemisches zu vermeiden!

Variante I:

25 ml Kaliumnatriumtartatlösung oder 1,5 g Kaliumnatriumtartrat und 25 ml Wasser in den Erlenmeyerkolben geben, mit 3 Tropfen Natronlauge und 5 Tropfen Fehling I versetzen und auf ca. 60 °C erwärmen. 

Aus dem Meßzylinder werden 10 ml 20 %ige Wasserstoffperoxidlösung zugegeben. 

Die Wasserstoffperoxidzugabe kann mehrfach wiederholt werden

Variante II:

20 ml Wasser und 5 ml Fehling II in den Erlenmeyerkolben geben und mit 5 Tropfen 

Fehling I versetzen und auf ca. 60 °C erwärmen. 

Aus dem Meßzylinder werden 5 ml Wasserstoffperoxidlösung 1:1 zugegeben. 

Die Wasserstoffperoxidzugabe kann mehrfach wiederholt werden

3.4       Blei

3.4.1    Bedeutung im Chemieunterricht

Bleiverbindungen sind als stark fruchtschädigend eingestuft. Aus diesen Grunde dürfen Schülerinnen und Lehrerinnen im gebärfähigen Alter nicht mit Bleiverbindungen arbeiten.

Bekannte Schulversuche sind der Nachweis von Sulfidionen mit Bleisalzlösungen und die Schmelzflußelektrolyse von Blei (II)chlorid.

3.4.2    Experimentelle Alternativen
Eine Alternative zum Nachweis von Sulfidionen mit Bleiacetat wäre Silbernitrat - bzw. Kupfersulfatlösung. Beide bilden schwarze Sulfide. Die Nachweisreaktionen sind jedoch nicht so empfindlich, was aber in der Schulpraxis von untergeordneter Berdeutung wäre.

Zur Schmelzflußelektrolyse kann anstelle von Blei(II)chlorid Zinkchlorid eingesetzt werden.

3.4.2.1 Alternativen zum Sulfidnachweis mit Bleiacetatpapier

erforderliche Hilfsmittel: 

Kupfersulfatlösung (Fehling I), Silbernitratlösung 1%, Ammonium - oder Natriumsulfidlsg. 

Filterpapier, Petrischale

Durchführung: 

Auf Filterpapier, welches in einer Petrischale liegt,  einen Tropfen Fehling I oder Silber -nitratlösung geben. Nach Zugabe eines Tropfens Ammonsulfidlsg. entsteht ein schwarzer Fleck. Bitte wegen Geruchsbelästigung die Schale sofort abdecken. 

3.4.2.2 Alternative zur Schmelzflußelektrolyse mit Bleichlorid

erproben! nach Keune, Böhland Chemische Schulexperimente Band 3 S. 227

erforderliche Hilfsmittel:

Stromversorgungsgerät. Strommeßgerät

4 Eisendrähte (l = 30 cm), Porzellanschiffchen, Tiegelzange, 

Zinkchlorid, Kaliumiodid - Stärkepapier

Durchführung:

( Porzellanschiffchen so in Stativ einspannen, daß es mit einem Brenner erhitzt werden kann, 

( 2 Elektroden in einem Abstand von 30 mm einbringen

( Zinkchlorid einfüllen und zum Schmelzen erhitzen 

( weiter Zinkchlorid zugeben, bis das Schiffchen zu ¾ mit der Schmelze gefüllt ist

( Gleichspannung anlegen und bei einer Stromstärke von I = 2 - 4 A 20 min elektrolysieren

( während der Elektrolyse ein angefeuchtetes Kaliumiodid - Stärkepapier über Anode halten

( nach Abschalten der Spannung sofort Elektroden aus der Schmelze nehmen

( Tiegel abkühlen lassen

( Schmelze in einem Becherglas mit Wasser lösen

3.5       Experimente zur Minimierung von Gefahrstoffemmissionen und  

            Gefahrenpotentialen

3.5.1    Bedeutung im Chemieunterricht

Chemische Reaktionen können, wenn sie unkontrolliert ablaufen, ein unkalkulierbares Katastrophenrisiko darstellen. Dabei besteht die Gefahr des Entweichens von Gefahrstoffen in die Umwelt, dies kann zu Umweltschäden führen. Die Aufgabe des Chemikers ist es, solche Rahmenbedingungen zu schaffen, daß Reaktionen nicht unkontrolliert ablaufen können. Natürlich ist die Intensität abhängig von der Menge der reagierenden Substanzen.

Es werden ausgewählte Beispiele von gefährlichen Reaktionen und Varianten zur Mini -mierung der Gefahrstoffemissionen in die Umwelt bzw. von Gefahrenpotentialen vorgestellt.

Bleichwirkung von Chlor

Chlor wirkt als Bleichmittel und ist ein sehr giftiges Gas. Der Umgang mit Chlor ist im Schullabor sehr aufwendig. Bei diesem Experiment wird als Chlorquelle ein hypochlorit -           haltiger Haushaltsreiniger verwendet, dessen Handhabung unproblematisch ist.

Redoxreaktionen mit Chlorix

Ein hypochlorithaltiger Haushaltsreiniger dient auch hier als unproblematische Chlorquelle. Diese konkreten Beispiele sollen das Ersatzstoffprinzip veranschaulichen.

Alternative zur Iodsublimation
Um das Phänomen der Sublimation zu zeigen, muß nicht unbedingt Iod eingesetzt werden.

Bei diesem Experiment wird ein Gemisch aus Eisen (III)oxid und Benzoesäure („Rost und Gurkenfrisch“) getrennt. Vorteilhaft bei diesem Experiment ist, daß beide Stoffe unterschied - liche Farben haben und das Wesen einer Trennung gut demonstrierbar ist. Die entstehenden Dämpfe werden durch einen Aktivkohlestopfen adsorbiert und dadurch wird eine Verunrei -nigung der Raumluft durch Benzoesäure verhindert. Dies ist ein Beitrag zur Luftreinhaltung. Aber es ist auch ein Beitrag zum differenzierten Einsatz von Experimenten. Soll allerdings gezeigt werden, daß Iod sublimiert, muß Iod eingesetzt werden. Es sollte dann ein Gemisch aus 2 g Iod und 98 g Sand, welches in einer Reibschale gründlich verrieben ist, eingesetzt werden. Das Reagenzglas wird ebenso mit einem Aktivkohleadsorptionsstopfen verschlossen.

Polykondensation

In älteren Experimentieranleitungen wurde eine heißgesättigte Lösung von Harnstoff bzw. Resorcin in 35 %iger Formaldehydlösung eingesetzt. Der Reaktion wurde mit 37 %iger Salzsäure gestartet und verläuft sehr heftig. Dabei kam es hin und wieder zum Herausspritzen des heißen Reaktionsgemisches. Außerdem ist das Entweichen von Formaldehyddampf eine Umweltbelastung. Die Änderung der Versuchsvorschrift besteht darin, daß als Lösungsmittel Wasser einesetzt wird und nur einige Tropfen Formaldehydlösung als Unterschuß eingesetzt werden. Dadurch soll erreicht werden. daß dieser Gefahrstoff bei dieser Reaktion verbraucht wird. Gestartet wird die Reaktion mit 37 %iger Salzsäure. Die Reaktion läuft ungefährlich ab, sie beginnt mit einer Trübung und nach einigen Minuten wird das Reaktionsgemisch fest, das Reaktionsgemisch läßt sich durch Auskippen nicht entleeren. Aufgrund der Formaldehyd -unterschusses entsteht nur ein weiches Produkt, welches mechanisch aus dem Reagenzglas entfernt werden kann. Dies ist ein Beispiel, wie durch Konzentrationsveränderungen (Reaktionsführung) ein Gefahrenpotential gesenkt werden kann. 

Gefährlichkeit von Abflußreiniger

Abflußreiniger enthalten Natriumhydroxid und sind im Handel für jedermann erhältlich. Natriumhydroxid verursacht bei unsachgemäßen Umgang schwere Verätzungen. Ein Umgang ohne Schutzbrille ist auch im Haushalt niemals verantwortbar. Das Modellexperiment zeigt die gefährliche und ätzende Wirkung dieses Stoffes. Natriumhydroxid löst Aluminium. Natriumhydroxid löst auch Eiweiße und Fette. Dieses eindrucksvolle Experiment will auch zeigen, daß beim Umgang mit Gefahrstoffen eine Schutzbrille zu tragen ist. Natronlauge differenziert nicht in Augen, Haut und Aluminium! 

Gefährlichkeit von Lösemitteldämpfen

Ein leerer Benzinkanister, was ist das schon? Dieses Experiment will eine Gefahrenquelle zeigen, die nicht allgemein bekannt ist. Die gleiche Ursachen haben Gasexplosionen. Bei Erdarbeiten wird eine Gasleitung mit einer Baggerschaufel angekratzt. Kleine unmerkbare Mengen Gas entweichen. Irgendwann entsteht ein explosives Gas - Luftgemisch. Ein Funken oder ein brennendes Streichholz reichen um eine Explosion auszulösen. 

Modifizierte Fehlingproben

Der Nachweis reduzierender Stoffe beispielsweise Glucose mit Fehling - Reagenz ist ein häufig durchgeführtes Experiment im Chemie - und Biologieunterricht.

Die ablaufenden Reaktionen der klassischen und modifizierten Fehlingproben sind identisch. Zweiwertige Kupferionen werden in alkalischer Lösung durch reduzierende Stoffe zu einwer -tigen Kupferionen oder Kupfer reduziert. Komplexbildner (z.B. Salze der Wein - und Citro –nensäure verhindern die Ausfällung von Kupferhydroxid in alkalischer Lösung.

Das Problem sind die Siedeverzüge:

Wenn der stark alkalische Versuchsansatz im Reagenzglas mit offener Flamme erhitzt wird, besteht die Gefahr des Herausspritzes des stark ätzenden Reaktionsgemisches 

Dies ist eine unkalkulierbare Unfallquelle.

Es gibt drei Möglichkeiten zur Minimierung von Unfallquellen:

( Verfahren ohne Brenner

( die Benedict – Variante im Wasserbad

( der „Selbstbau – Fehling“ im Wasserbad

Verfahren ohne Brenner

Als Reaktionsgefäß dient ein Reagenzglas (16/160 mm) in welches maximal 2 cm hoch die zu untersuchende Lösung gefüllt ist und in einen 100 ml Enghalserlenmeyerkolben gestellt wird.

Dazu wird ein Spatel Reagenz I (Kupfersulfat mit Wein – oder Citronensäure) gegeben. 

Die Reaktion wird durch Zugabe von 2-3 Natrium – oder Kaliumhydroxidplätzchen gestartet.

Diese vorgeschlagene Modifikation unterscheidet sich von der klassischen Fehlingprobe dadurch, daß die erforderliche Reaktionstemperatur nicht durch Erwärmen mit einem Brenner, sondern durch eine chemische Reaktion (Auflösung und Neutralisation des festen NaOH) erzeugt wird. Wichtig ist, das als Reaktionsgefäß ein Reagenzglas (16/160 mm) verwendet wird und dieses maximal 2 cm hoch mit Probelösung gefüllt ist. 

Dieses ist aus folgenden Gründen notwendig: 

( notwendige Temperatur wird nach Zugabe von 2 bis 3 NaOH- plätzchen nicht erreicht 

( Reagenzglas verfehlt Wirkung als Rückflußkühler zur Verhinderung des Siedeverzuges 

Ständer für das Reagenzglas

( 100 ml Enghalserlenmeyerkolben Schutz vor Berühren des sehr heißen Reagenzglases

Bei Schülerexperimenten empfielt sich folgendes Vorgehen:

( Schüler bereiten das Experiment bis einschließlich der Zugabe des Reagenz I vor 

( Lehrer gibt Natriumhydroxid mit Hilfe einer Pinzette in das Reagenzglas.

Bei Demonstrationsversuche wäre auch folgende Variante möglich:

( Verwendung eines Demonstrationsreagenzglases (200 x 30 mm)  

( Ständer einen 100 ml Weithals – oder 300 ml Enghalserlenmeyerkolben

( wichtig auch hier maximal 2 cm hoch Probe einfüllen

Verfahren mit Brenner

Alternativen zur klassischen Fehlingprobe sind die Benedictprobe und der „Selbstbaufehling“. Das Prinzip aller Reaktionen ist, daß sie Ausfällung von Kupferhydroxid in alkalischer Lösung durch Komplexbildner unterbunden wird. Als Komplexbildner fungieren Salze der Citronensäure (Citrate) und der Weinsäure(Tartrate). Bei der klassischen Fehlingprobe wird Natronlauge als Alkalisierungsmittel eingesetzt, bei den Alternativen das weniger stark ätzende Natriumcarbonat. Dies ist vor allen Dingen für Schülerexperimente interessant. Benedict Reagenz ist in einer Lösung haltbar, während Fehling Reagenz unmittelbar vor Gebrauch durch Mischen gleicher Volumina ber Lösungen A und B bereitet werden muß. 

Benedict – Reagenz und „Selbstbaufehling“ sind nicht ganz so intensiv gefärbt wie des klassische Fehlinggemisch. 

Das Erwärmen sollte prinzipiell im siedenden Wasserbad erfolgen. 

Beim direktem Erhitzen der alkalischen Lösung im Reagenzglas mit dem Brenner besteht immer die Gefahr von Siedeverzügen.  

Nitratnachweis als Schülerexperiment ohne konz. Schwefelsäure

Der Nitratnachweis als Nitrosyleisen (III)sulfat (Ringprobe) erfordert ein Unterschichten des Reaktionsgemisches mit konz. Schwefelsäure. Dazu sind Tropfpipetten erforderlich, deren Spitze zu einer ganz dünnen Kapillare ausgezogen ist, um zu vermeiden, daß die Schwefel -säure aufgrund ihrer hohen Dichte von selbst ausläuft. Als Schülerexperiment ist dieser Nachweis abzulehnen. Eine Alternative wäre die Verwendung von Nitratteststäbchen. Diese sind nicht ganz billig und es besteht die Gefahr der Black Box. Nitrationen werden durch nascierenden Wasserstoff, der bei der Reaktion von Magnesium mit einer Säure entsteht, zu Nitritionen reduziert. Diese diatotieren Sulfanilsäure, das Diazoniumsalz reagiert (Kupplung) mit Naphthylethylendiammoniumdichlorid zu einem einen rotvioletten Azofarbstoff. 

Der Reaktionsmechanismus ist identisch mit dem der Teststäbchen.

Der Tellertest, Protein - und Kohlenhydratnachweis als Indikator für Sauberkeit

Dieses Experiment will zeigen, wie chemische Reaktionen zur Lösung unterschiedlicher Fragestellungen genutzt werden können. Hier könnte gezeigt werden, wie chemische Nachweisreaktionen im Alltag bedeutsam sind. 

Selbstbau und Überprüfung von Aktivkohleadsorptionsstopfen

Aktivkohle ist ein Stoff, der aufgrund seiner großen inneren Oberfläche viele Stoffe durch Adsorption binden kann. Diese Eigenschaft wird bei den Aktivkohlestopfen genutzt. Aus Einmalspritzen und Kanülen kann man sich mit geringen zeitlichen Aufwand nach der angegebenen Anleitung diese Stopfen in der erforderlichen Anzahl selbst herstellen.

Die Funktionsweise kann leicht überprüft werden:

( in einen 50 ml Enghalserlenmeyerkolben 10 Tropfen 25 %ige Ammoniaklösung einfüllen

( mit einem Aktivkohlestopfen verschließen

( in einen 50 ml Enghalserlenmeyerkolben 10 Tropfen 37 %ige Salzsäure einfüllen

( mit einem Aktivkohlestopfen verschließen

( beide Kolben nebeneinander stellen

es darf kein Salmiakrauch entstehen und die Kolben dürfen nicht beschlagen!

Wasserstoff aus Kronkorken

Dieses Experiment wurde seinerzeit von Boeck entwickelt, da Zinkgranalien schwer beschaffbar waren. Es kann aber auch als Beispiel für den Einsatz von Materialien aus dem Alltag im Unterricht sein. Eisen, hier in Form von Kronenkorken reagiert erst bei erhöhter Temperatur mit Salzsäure. Die Salzsäurekonzentration muß 25 % betragen,es kann auch technische Salzsäure eingesetzt werden. Der Vorteil dieser Methode besteht darin, daß das Experiment vorbereitet werden kann, und erst beim Erwärmen entsteht Wasserstoff. Durch Entfernung des Brenners kommt die Gasentwicklung schnell zum Erliegen. Wichtig ist, das zwischen dem Gasentwickler und dem pneumatischen Auffangrohr eine Sicherheitswasch -flasche (Spritzflaschenstellung =  kurzes Rohr in Richtung Gasstrom) geschaltet wird. Dadurch wird verhindert, daß das Wasser aus der pneumatischen Wanne beim Abkühlen in den Gasentwickler durch den entstehenden Unterdruck gesaugt wird.      

Silberspiegel nach Koch

Ammoniakalische Silbernitratlösung (Tollens Reagenz) zersetzt sich bei der Lagerung, es entsteht hochexplosives Silberazid. Deshalb sollte diese Lösung unmittelbar vor Gebrauch frisch hergestellt werden und die Reste sofort nach Versuchsende mit konz. Salzsäure inaktiviert werden. Der Nachweis reduzierender Verbindungen mit diesem Reagenz ist ein bewährtes Experiment, aber auch das Verspiegeln von Reagenzgläsern und Kolben ist ein beliebtes Experiment im Chemieunterricht. Eine sehr praktikable Methode stellte Clemens Koch (Gymnasium Biel Schweiz) auf dem Kongeß des Verbandes der Chemielehrer Österreich 2005 in Eisenstadt vor. Das Kit besteht aus vier haltbaren Reagenzlösungen. Die aus Sicherheitsgründen frisch herzustellende Diamminsilberlösung entsteht während des Experimentes. Die Lösungen werden in den Kolben gegeben und es wird solange kräftig geschüttelt, bis nach wenigen Minuten das Reagenzglas oder der Kolben verspiegelt ist. Ist der Kolben nicht gründlich gereinigt, ist die Verspiegelung nicht gleichmäßig. In diesem Falle lässt sich der Spiegel mit einem Gemisch gleicher Volumenteile 65 %iger Salpetersäure und 30 %iger Wasserstoffperoxidlösung entfernen, es entstehen dabei keine nitrosen Gase. 

2 Ag + 2 HNO3 + H2O2 ( 2 AgNO3 + 2 H2O 

Die Silberschicht kann durch Lack geschützt werden.

Die Erweiterung des Experimentes um den Nachweis des quantitativen  Reaktionverlaufes , ist auch ein Beispiel für  die Integration  ökologischer Themen  in den Unterrich! 

Bedeutung:

Silbersalze sind umweltbelastend. Deshalb sollte auch die Vollständigkeit der Reduktion überprüft werden. Der Inhalt des verspiegelten Gefäßes wird filtriert. Das klare Filtrat wird mit einigen Tropfen Phenolphthaleinlösung versetzt. Nun wird tropfenweise 10 %ige Salzsäure bis zur Entfärbung unter Umschwenken bis zur Entfärbung, anschließend 5 Tropfen im Überschuss. Bleibt die Lösung klar, ist der Nachweis des vollständigen Reaktionsablauf erbracht. Bitte keine 37 %ige Salzsäure einsetzen, denn hier besteht die Gefahr, dass das gebildete Silberchlorid wieder gelöst wird.   

 Duran Protect Laborflaschen

Zur Aufbewahrung vom Gefahrstoffen stellt die Duran – Laborflasche den heutigen Stand der Technik dar. Für besonders aggressive und reuchende Stoffe (Brom, konz. Salpetersäure) ist besonders die kunststoffummantelte Protect – Ausführung zu empfehlen.

Zum Verschluß gehört die Schraubkappe und der Ausgießring ab Größe 50 ml.

Diese gibt es in blauer und roter Ausführung.

Die blauen Schraubkappen und Ausgießringe bestehen aus Polypropylen, welche gegen viele Gefahrstoffe beständig sind.

Die roten Ausgießringe bestehen aus ETFE, einem teilkrstallinen Ethylen-Tetrafluorethylen -copolymer. Die Schraubkappen bestehen aus Polybutylenterephthalat, welche eine Dichtung enthalten, welche mit Polytetrafluorethylen kaschiert ist. Die roten Verschlüsse sind bedeutend beständiger gegenüber aggressiven Substanzen als die blauen aus Polypropylen

Wichtig ist, daß der Ausgießring vorhanden ist, da er ein verlustfreies Ausgießen einerseits ermöglicht, andrerseits auch für die Dichtigkeit unverzichtbar ist.

Vorteile der Schott-Duran-Gaswaschflasche nach Drechsel im Vergleich zur üblichen Ausführung mit Schliffeinsatz:

( Schraubverschluß statt Schliffverbindung, dadurch kein Festsetzen vor allen bei längerem 

   Einsatz von Laugen

( höhenverstellbarer Einsatz, dadurch werden Spannungen in Apparaturen vermieden

( Plastikoliven verhindern Schnittverletzungen, die beim Abbrechen der gläsernen 

   Ansatzrohre möglich sind

Welche Vorteile bieten Schott-Duran Glasgeräte im Vergleich zu Billigartikeln, oder welche Gründe sprechen für den Einsatz im Schullabor?

( über 100 Jahre Erfahrung in Forschung und Anwendung

( deutsches Markenprodukt

( hohe Beständigkeit gegenüber Chemikalien

( ausgezeichnete Dichtigkeit von Schraub- und Schliffverbindungen

( gleichmäßige Wandstärken 

( dadurch treten kaum Spannungen bei Temperaturänderungen auf 

( bessere mechanische Festigkeit, dadurch geringeres Bruchrisiko

bei billigen Laborgläsern ist die Wandstärke nicht gleichmäßig, die Folge ist eine geringere Temperaturwechselbeständigkeit. Sie ist die Ursache für das Platzen bei schneller Erwärmung und /o Abkühlung und geringerer mechanischer Belastbarkeit. Bechergäser platzen beispiels -weise leichter beim Umrühren harter fester Stoffe mit einem Glasstab oder Magnetrührer.

Mischungswärme beim Verdünnen von konz . Schwefelsäure

Dieses bekannte Experiment läßt sich sehr eindrucksvoll demonstrieren, indem als Reaktionsgefäß ein Polystyroltrinkbecher eingesetzt wird. Wichtig ist, daß gleiche Volumenteile Wasser und konz. Schwefelsäure zusammengegeben werden (Meßzylindergenauigkeit reicht), da sonst das Temperaturmaximum (200 °C) nicht erreicht wird und dadurch der Becher nicht schmilzt. Nach dem Abkühlen kann die Säure weiter verwendet werden.

Universalindikator nach Mc. Crumb

Der Nachweis einer sauren, neutralen oder alkalischen Reaktion einer Lösung spielt im Chemieunterricht eine nahezu unverzichtbare Rolle. In der ehemaligen DDR wurde die grüne Universalindikatorlösung „Unitest“ verwendet. Aus didaktischen Gründen ist eine grüne (neutralisierte) Lösung zu bevorzugen. Wenn die Indikatorfarbstoffe (meistens Säuren) in Alkohol gelöst werden, erhält man rot gefärbte Lösungen. Durch Zugabe von Natronlauge lassen sich diese in die Natriumsalze überführen, sie sind besser in Wasser löslich.

Anforderungen aus der Schulpraxis an einen Universalindikator
( lange Haltbarkeit

( jeder Farbton muss einem bestimmten pH - Wert entsprechen

( exakte Unterscheidung saurer, neutraler und basischer Reaktion

( in allen drei Bereichen eindeutig unterscheidbare und kräftige Farben

( Neutralpunkt (pH 7) gut erkennbar

( eindeutiger Äquivalenzpunkt bei Neutralisationstitrationen

Funktionsweise eines Universalindikator’s
Durch Mischung von pH - Indikatoren mit unterschiedlichen Umschlagsbereichen kann der Anzeigebereich erweitert werden. Durch gezielte Auswahl der Farbstoffe lassen sich Farb - skalen erstellen. Die Erweiterung des Anzeigebereiches ist mit einer Abnahme der Ablese -genauigkeit verbunden. Mit Universalindikatorlösungen ist es möglich, pH - Werte mit einer Genauigkeit von 0,5 pH - Einheiten ermitteln. Universalindikatoren dienen ja nur zu groben Orientierung des pH - Wertes, der dann gegebenenfalls mit einer Elektrode gemessen wird.

Rezeptur einer Universalindikatorlösung
Es handelt sich um den Mc - Crumb - Indikator, welcher mit Natronlauge neutralisiert wurde.

100 mg Methylrot, 100 mg Phenolphthalein, 200 mg Bromthymolblau, 200 mg Thymolblau

werden in einer großen Reibschale vorsichtig mit 10 mL 0,1 mol/l Natronlauge verrieben.

Diese Verreibung wird mit Leitungswasser quantitativ in einen 500 mL Maßkolben überführt, welcher 100 ml Ethanol (Brennspiritus) enthält. Es werden noch ca. 300 mL Leitungswasser zugesetzt und kräftig durchgeschüttelt. Die Lösung muß eine kräftig grasgrüne Färbung, ohne 

Gelb - und Blaustich, haben. Ist die Lösung gelbstichig, muss tropfenweise Natronlauge zugegeben werden nach jedem Tropfen gut mischen und einen Moment warten, ist die Lösung blau wird 0,1 mol/l Salzsäure tropfenweise bis zur Grünfärbung zugegeben. Danach wird mit Leitungswasser bis zum Eichstrich aufgefüllt und gegebenenfalls filtriert. Die Aufbewahrung der Lösung sollte in einer Braunglasflasche erfolgen. Es ist auch möglich,eine Stammlösung herzustellen, indem die zehnfache Farbstoffmenge einzuwiegen ist und statt der 0,1 mol/l eine 1 mol/l Natronlauge einzusetzen ist. Jedoch sind Laborrührwerke (mindestens Magnetrührer erforderlich). Die Gebrauchslösung wird hergestellt, indem ein Volumenteil Stammlösung mit neun Volumenteilen Leitungswasser verdünnt wird.

pH - Wert


Farbe

          <4


rot


5


orange


6


gelb


7


grün


8


blaugrün


9


hellblau

          10


kornlumenblau

          11


tintenblau

12 blauviolett  

Anwendungen von Universalindikatorlösungen im Chemieunterricht
pH - Wertbestimmungen von Stoffen aus dem täglichen Leben: Essig, Abflussreiniger, Citronensaft, Mineralwasser mit und ohne Kohlendioxid, Neutralreiniger, Pottasche, etc.

Säurebildung aus Nichtmetalloxid und Wasser ( Schweflige Säure, Phosphorsäure)

Basenbildung aus Metalloxid und Wasser (Calcium - und Magnesiumhydroxid)

pH - Wertveränderung beim Einleiten von Kohlendioxid in Wasser

Protolysereaktion von Salzen (pH - Werte von wäßrigen Salzlösungen)
Aluminiumchlorid, Aluminiumnitrat, Ammoniumchlorid, Ammoniumnitrat, Ammoniumsulfat, Calciumchlorid, Calciumnitrat, Eisen (II)sulfat, Kaliumchlorid,

Kaliumnitrat, Kaliumsulfat, Magnesiumchlorid, Magnesiumsulfat, Natriumacetat, 

Natriumcarbonat, Natriumchlorid, Natriumhydrogencarbonat, Zinksulfat

Natriumdihydrogenphosphat, di - Natriumhydrogenphosphat, Trinatriumphosphat

3.5.2    Experimentieranleitungen

3.5.2.1 Bleichwirkung von Chlor

erforderliche Hilfsmittel :

Erlenmeyerkolben 300 oder 500 ml

Haushaltsreiniger „Chlorix“, 25 %ige Schwefelsäure, Methylorange - oder Methylrotlösung

Durchführung: 

Wasser mit einigen Tropfen verd. Schwefelsäure ansäuern und mit Methylorangelösung kräftig anfärben.Nach Zusatz nur eines Tropfen Chlorix tritt augenblicklich Entfärbung ein.

3.5.2.2 Redoxreaktionen mit Chlorix

Chlorix enthält Natriumypochlorit, welches in saurer Lösung Bromid - und Iodidionen zu elementarem Brom bzw. Iod oxidiert.

ClO- + 2 H+ + 2I-  (   I2  + H2O + Cl- 

Sie werden an der Farbe ihres Dampfes identifiziert. Da diese Dämpfe giftig sind verhindert der Aktivkohlestopfen die Abgabe an die Raumluft.

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzgläser mit Aktivkohleadsorptionsstopfen, Brenner

Chlorix, 25 %ige Schwefelsäure, Kaliumbromid, Kaliumiodid, 

Durchführung:

Je eine reichliche Spatelspitze Kaliumbromid und Kaliumiodid in 10 Tropfen Schwefelsäure lösen und mit 3 Tropfen Chlorix versetzen. Danach sofort den Aktivkohlestopfen aufsetzen und leicht erwärmen. Es bilden sich braune Brom - und violette Ioddämpfe.

3.5.2.3 Alternative zur Iodsublimation

erforderliche Hilfsmittel: 

Reagenzglas mit Aktivkohleadsorber, Stativ

Eisen(III)oxid - Benzoesäuregemisch 1:1

Durchführung:

 In das Reagenzglas wird ein Spatel des Eisenoxid - Benzoesäuregemisches gegeben, mit dem Aktivkohlestopfen verschlossen und senkrecht in ein Stativ eingespannt.Nun wird langsam von unten mit einem Brenner erwärmt. Die Benzoesäure sublimiert und resublimiert an der oberen noch kalten Glaswand in Form langer Nadeln, die mit dem Spatel abkratzbar sind.

3.5.2.4 Polykondensation

erforderliche Hilfsmittel: 

Reagenzglas, Glasstab

Harnstoff, Resorcin,  30 % ige Formaldehydlösung, 37 % ige Salzsäure   

Durchführung:

Eine Spatelspitze Harnstoff oder Resorcin wird in möglichst wenig Wasser gelöst und 

mit 3 Tropfen Formaldehydlösung versetzt. Nach Zusatz von 2 Tropfen Salzsäure trübt 

und erwärmt sich die Mischung und das Harz scheidet sich nach kurzer Zeit ab. 

3.5.2.5 Gefährlichkeit von Abflußreiniger (pers. Mittlg. von U. Stephan)

Dieser Modellversuch zeigt eindrucksvoll die ätzende Wirkung von Laugen. Natronlauge reagiert mit Aluminium unter Bildung von löslichen Natriumaluminat und Wasserstoff.

2 Al + 6 H2O ( 2Al 3+ + 6 H2O + 3 H 2(
Al3+ + 6 OH - ( (Al (OH)6)3-

erforderliche Hilfsmittel:

Becherglas, hohe Form mindestens 400 ml Spritzflasche mit Wasser

Abflußreiniger auf Natrium -oder Kaliumhydroxidbasis, notfalls festes NaOH oder KOH

Aluminiumfolie, 25 %ige Schwefelsäure, Universalindikatorlösung

Durchführung:

 möglichst im Abzug!

Das Becherglas zur Hälfte mit Leitungswasser füllen und mit einigen Tropfen Schwefelsäure versetzen und mit Universalindikatorlösung kräftig anfärben. Die Öffnung des Becherglases wird mit 2 bis 3 Lagen Aluminiumfolie verschlossen und es wird ein Löffel Abflußreiniger oder festes Natriumhydroxid darauf gegeben. Mit Hilfe einer Spritzflasche wird etwas Wasser auf den Abflußreiniger gegeben und es wird sofort ein Sicherheitsabstand eingenommen. 

VORSICHT, sehr heftige Reaktion! Schutzbrille und Handschuhe tragen!

3.5.2.6 Gefährlichkeit von Lösemitteldämpfen

erforderliche Hilfsmittel:

Stativ, Trichter, Blechrinne, Wattebausch, Teelicht

Diethylether in einer 10 ml Tropfflasche

Hinweis:

Während des Hantierens mit Diethylether dürfen keine offenen Flammen brennen!

Das Teelicht darf erst entzündet werden, wenn die Etherflasche vom Experimentiertisch entfernt wurde!

Durchführung: 

möglichst Abzug, feuerfeste Unterlage!

Die Blechrinne ist an einem Stativ in einemWinkel von etwa 30 ° einzuspannen, und der Trichter so am Stativ anzubringen, daß das Ableitungsrohr in der Blechrinne mündet. An das andere Ende wird ein Teelicht gestellt. In den Trichter wird ein Wattebausch eingelegt und mit Ether gut befeuchtet. Es darf kein Ether ablaufen! Nachdem die Etherflasche in Sicherheit gebracht wurde, das Teelicht entzünden.

3.5.2.6 a Der Flaschengeist

Hinweise zum Arbeitsschutz:

Den Kolben bitte gründlich auf Risse und „Sternchen“ prüfen ! Nur einwandfreie Kolben verwenden ! Es besteht sonst die Gefahr, daß der Kolben platzt.

erforderliche Hilfsmittel:

Maßkolben oder Standkolben 2000 ml oder größer, mit Stopfen verschlossen

Ethanol (Brennspiritus)

Durchführung:

Einige Mililiter Ethanol in den Kolben geben, den Kolben ausschwenken und das Ethanol wieder ausgießen. Den Kolben mit dem Stopfen verschließen und die Ethanolflasche wegstellen. Danach ein brennendes Streichholz in den Kolben werfen.

3.5.2.7 Modifizierte Fehlingproben

Verfahren ohne Brenner

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzglas 16 x 160 mm, Erlenmeyerkolben 100 ml Enghals

Reagenz I: Gemisch von 1 Teil Kupfersulfat -5 hydrat mit 3 Teilen Wein - oder Citronensäure

Reagenz II: festes Natrium - oder Kaliumhydroxid ,Glucose 

Durchführung:

Im Reagenzglas wird ein Spatel Glucose in 1 -2 ml Wasser gelöst und mit einer reichlichen Spatelspitze Reagenz I versetzt und gemischt. Das Reagenzglas wird in den Erlenmeyer -kolben gestellt mit 2 -3 Plätzchen Reagenz II versetzt und leicht umgeschwenkt. Nach wenigen Minuten setzt die Reaktion ein.

Verfahren mit Brenner

Benedict-Variante im Wasserbad

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzgläser, Wasserbad (400 ml Becherglas auf einer Heizplatte), Tropfpipette, 

Spritze 5 ml, Folienschreiber

Benedict-Reagenz, Cola classic, Cola light, Glucose, Zwiebel

Benedict-Reagenz: 

27 g Natriumcarbonat -10 hydrat und 17,3 g Natriumcitrat  in 60 ml dest. Wasser lösen, evtl. leicht erwärmen. 1,73 g Kupfersulfat - 5hydrat  in 20 ml Wasser lösen. Nach vollständiger Lösung beide Lösungen vereinigen und mit dest. Wasser zu 100 ml auffüllen.

Durchführung:

( Wasser im Becherglas zum Kochen bringen

( vier Reagenzgläser mit Folienschreiber beschriften

( in vier Reagenzgläser je 2,5 ml Benedict-Reagenz mit Spritze einfüllen 


( Reagenzglas 1 4 Tropfen Wasser zugeben


( Reagenzglas 2 4 Tropfen Cola classic zugeben


( Reagenzglas 3 4 Tropfen Cola light zugeben


( Reagenzglas 4 eine Spatelspitze Glucose


( Reagenzglas 5 ein erbsengroßes Stück Zwiebel

( Reagenzgläser 5 min in das siedende Wasserbad geben

Hinweis:

Die Kupfer(I)oxidreste in den Reagenzgläsern lassen sich mit wenigen Tropfen verd. Salz – oder Schwefelsäure mühelos entfernen

Herstellung von „Selbstbau – Fehling“

( in den Erlenmeyerkolben 10 – 15 ml Wasser geben

( solange Wein – oder Zitronensäure zugeben, bis trotz Schütteln ein Bodensatz bleibt

( bis zur Beendigung der Gasentwicklung portionsweise Natriumcarbonat zugeben

( zusätzlich noch 2 Spatel Natriumcarbonat im Überschuß zugeben

( einen Spatel Kupfersulfat in diesem Gemisch lösen

( es muß eine klare, dunkelblaue Lösung entstehen

Nachweis reduzierender Zucker mit „Selbstbau – Fehling“

( Wasser im Becherglas zum Kochen bringen

( vier Reagenzgläser mit Folienschreiber beschriften

( in vier Reagenzgläser je 2,5 ml „Selbstbau – Fehling“ mit Spritze einfüllen 


( Reagenzglas 1 4 Tropfen Wasser zugeben


( Reagenzglas 2 4 Tropfen Cola classic zugeben


( Reagenzglas 3 4 Tropfen Cola light zugeben


( Reagenzglas 4 4 Tropfen Glucose-Fructoselösung

( Reagenzgläser 5 min in das siedende Wasserbad geben

3.5.2.8 Nitratnachweis als Schülerexperiment ohne konz. Schwefelsäure

Nitrationen werden durch nascierenden Wasserstoff, der bei der Reaktion von Magnesium mit einer Säure entsteht, zu Nitritionen reduziert. Diese bilden mit den Bestandteilen des Nitritreagenz einen rotvioletten Azofarbstoff. Dieser Reaktionsmechanismus findet auch bei den Teststäbchen Anwendung.

erforderliche Hilfsmittel: 

Tüpfelplatte

Magnesiumspäne, 25 %ige Essigsäure, 1 % ige Kaliumnitratlösung, Tüpfelplatte, 

Nitritreagenz: 0,3 g Naphthylethylendiammoniumchlorid, 1,5 g Sulfanilsäure und 100 g NaCl

                       sorgfältig miteinander in einer Reibschale verreiben. 

Durchführung:

2 Tropfen Probelösung werden auf einer Tüpfelplatte mit einem Tropfen Essigsäure versetzt und es wird ein kleiner Magnesiunspan dazugegeben. Nach zwei Minuten entfernt man den Magnesiumspan und gibt eine Mikrospatelspitze Nitritreagenz dazu. Bei Anwesenheit von Nitrat färbt sich die Lösung nach 1 -2 min rotviolett.

.

3.5.2.9 Der Tellertest, Protein - und Kohlenhydratnachweis einmal anders   

            als Indikator für Sauberkeit

erforderliche Hilfsmittel:

Iod- Kaliumiodidlösung, 1 %ige ethanolische Fuchsinlösung

Durchführung: 

auf das zu prüfende Geschirr einige Tropfen der Lösungen geben und durch Schwenken verteilen, nach 5 min mit Wasser abspülen

Kohlenhydrate geben mit Iodlösung dunkle Flecken, Proteine mit Fuchsin rote Flecke

Hinweis:

Ist die Glasur beschädigt, wird der Teller nach dem Test unbrauchbar

3.5.2.10 Selbstbau von Aktivkohleadsorptionsstopfen

Diese Stopfen können vielseitig angewandt werden:

( Verschluß von Reaktionsgefäßen mit stark riechendem Inhalt

( Verschluß von Reagenzgläsern, wenn diese erhitzt werden (Luftreinhaltung)

Wegen der Infektionsgefahr nur unbenutzte Einmalspritzen und - kanülen verwenden! Selbstverständlich sind Materialien mit abgelaufenen Verfallsdatum einsetzbar.

Erforderliche Hilfsmittel:
Einmalspritzen 5 oder 10 ml, Einmalkanüle Größe egal, Gummistopfen, Stopfenbohrer, 

Messer, Verbandmull, gekörnte Aktivkohle

Durchführung:

Kanüle:

( Plasteschutzhülse abnehmen

( Gummistopfen durchbohren passend für die Plasteschutzhülse

( Plasteschutzhülse in die Bohrung einsetzen, am Stopfenende bündig abschneiden

( Stahlnadel aus dem Plastekanülenkonus entfernen

( Plastekanülenkonus wieder in die Plasteschutzhülse stecken 

Spritze:

( Stempel herausziehen

( an der Stempelplatte mit dem Messer 4 Kerben anbringen

( in den Spritzenzylinder etwas Mull, dann mit A- Kohle ¾ darauf wieder Mull

( gekerbten Stempel in den Zylinder einsetzen und festdrücken

( Spritze mit Kanüle verbinden

3.5.2.11 Wasserstoff aus Kronkorken

erforderliche Hilfsmittel:

Kronkorken, Demonstrationsreagenzglas (200 x 30 mm) mit seitlichen Ansatz, Gummistopfen, Gasableitungsrohr zum pneumatischen Auffangen, pneumatische Wanne, 

Brenner, Demonstrationsreagenzglas zum Auffangen des Wasserstoff’s, Holzspan, Gaswaschflasche, möglichst von Schott-Duran mit Schraubverschluß

Salzsäure 25% (30 ml 37%ige rauchende Salzsäure und 15 ml Wasser mischen)

Durchführung: 

Die Dichtungen der Kronkorken entfernen. 5 -7 Kronkorken zu Muscheln biegen (Oberflächenvergrößerung) und in das Reagenzglas mit Ansatz geben. 45 ml 25 %ige Salzsäure dazugeben und mit Gummistopfen verschließen.

Das Reagenzglas ist ganz vorsichtig zu erwärmen, nun setzt die Gasentwicklung ein. Man spült die Apparatur luftfrei und kann den Wasserstoff pneumatisch auffangen. Der Vorteil dieser Methode ist, daß man die Apparatur in aller Ruhe vorbereiten kann und das Gas durch Erwärmen freisetzt.

3.5.2.12  Silberspiegel nach Koch

erforderliche Hilfsmittel:

gründlichst gereinigte Gefäße zum Verspiegeln mit passendem Stopfen, Meßzylinder

Reagenz A: 

2,5 g D - Glucose und 2,5 g D - Fructose oder 5 g Honig in 50 ml Wasser lösen, 0,6 g Weinsäure zugeben, aufkochen und abkühlen, 10 ml Ethanol zugeben und mit Wasser

zu 100 ml auffüllen.

Reagenz B: 

4 g Silbernitrat in dest. Wasser lösen und zu 50 ml auffüllen

Reagenz C:  

 6 g Ammoniumnitrat in dest. Wasser lösen und zu 50 ml auffüllen 

Reagenz D: 

10 g Natriumhydroxid in dest. Wasser lösen und zu 100 ml auffüllen 

Alle Lösungen mit dest. bzw. entionisierten Wasser ansetzen!

10 %ige Salzsäure:

24 ml 37 %ige Salzsäure mit Wasser zu 100 ml auffüllen

Ethanol, Wundbenzin, Toluol, Zaponlack mit Toluol verdünnt

Durchführung:

Schutzbrille und Handschuhe tragen!!!

( in das zu verspiegelnde Gefäß entsprechend seinem Rauminhalt die entsprechenden 

  Volumina der Reagenzien A, B und C  geben

( mit passendem Stopfen verschließen

( kräftig durchschütteln, so dass die gesamte Wandung vollständig benetzt ist

( öffnen

( das entsprechendes Volumen Reagenz D zugeben

( mit passendem Stopfen verschließen

( weiter kräftig schütteln

( das Reaktionsgemisch wird dunkel und der Spiegel scheidet sich ab

( Reaktionsgemisch in ein Gefäß mit konz. Salzsäure geben, dadurch wird die Bildung von 

   Silberazid verhindert, das Gemisch muss stark sauer bleiben, d. h. pH - Wert < 1 

   eventuell noch Salzsäure zugeben

( Gefäß mehrmals mit wenig Wasser spülen, auch das Spülwasser in konz. Salzsäure geben

( Gefäß mehrmals mit wenig Ethanol (Brennspiritus) spülen

( Gefäß mehrmals mit wenig Benzin (Wundbenzin) spülen

( Gefäß mehrmals mit wenig Toluol spülen

( eine Pasteurpipette mit Toluol verdünnten Zaponlack in das Gefäß geben

( durch Drehen die Wand vollständig benetzen

( Lack auslaufen lassen

( Gefäß mit der Mündung nach unten auf Zeitungspapier stellen

Gefäßvolumen in ml

ml A

ml B

ml C

ml D

1000 



10

5

5

10

500



5

2.5

2.5

5

250



2,5

1,25

1,25

2,5

100



1

0,5

0,5

1




Tropfen 
A

B

C

D

50



10

5

5

10

25



5

3

3

5

10



4

2

2

4

(1 Tropfen = 0,05 ml)


Hinweis zum Reinigen der Gefäße:

mit warmen Wasser und Spülmittel ausbürsten, danach mit Trinkwasser und anschließend mit entionisiertem Wasser chloridfrei spülen, sind die Gefäße fettig, zuerst mit Aceton entfetten

Erweiterung des Experimentes, Nachweis des quantitativen  Reaktionsverlaufes

Bedeutung:

Silbersalze sind umweltbelastend. Deshalb sollte auch die Vollständigkeit der Reduktion überprüft werden. Der Inhalt des verspiegelten Gefäßes wird filtriert. Das klare Filtrat wird mit einigen Tropfen Phenolphthaleinlösung versetzt. Nun wird tropfenweise 10 %ige Salzsäure bis zur Entfärbung unter Umschwenken bis zur Entfärbung, anschließend 5 Tropfen im Überschuss. Bleibt die Lösung klar, ist der Nachweis des vollständigen Reaktionsablauf erbracht. Bitte keine 37 %ige Salzsäure einsetzen, denn hier besteht die Gefahr, dass das gebildete Silberchlorid wieder gelöst wird.   

Nachweis reduzierender Verbindungen

Durchführung:

( in ein Reagenzglas 1cm hoch die zu untersuchende Probe (z. B. Glucoselösung) einfüllen

( je 3 Tropfen Reagenz B und C zugeben

( gut mischen

( 5 Tropfen Reagenz zugeben

( 5 min schütteln

Hinweis:

positive Reaktion Silberspiegel oder Schwarzfärbung (fein verteiltes Silber)

Modifizierte Durchführung mit 1 %iger Silbernitratlösung

Die Realisierung der klassischen Versilberung scheiterte an den Sekundarschulen des Landes Sachsen Anhalt am fehlenden Silbernitrat. Dort ist Silbernitrat nur in einer einprozentigen Lösung vorrätig, der Neukauf ist aufgrund fehlender finanzieller Mittel schwierig. Deshalb haben wir eine Modifikation der Versuchsdurchführung entwickelt, welche mit einprozentiger Silbernitratlösung möglich ist. Das Prinzip besteht darin, daß die anderen Lösungen konzentrierter sind. Diese werden in Augentropfenflaschen abgefüült, da mit diesen eine einheitliche Tropfengröße möglich ist. Die Versilberung dauert etwas länger!

erforderliche Hilfsmittel:

gründlichst gereinigte Gefäße (Erlenmeyerkolben, Maßkolben, Standkolben 250 ml mit passendem Stopfen, Meßzylinder 10 ml, 3 Augentropfflaschen für Reagenz A, C, D

Reagenz A: 

25 g D - Glucose und 25 g D - Fructose in 100 ml Wasser unter Erwärmen lösen, 6 g Weinsäure zugeben, aufkochen und abkühlen, 50 ml Ethanol (Brennspiritus) zugeben 

und mit Wasser zu 200 ml auffüllen.

Für 250 ml: je 31 g Glucose und Fructose, 7,5 g Weinsäure, 62,5 ml Ethanol)

Reagenz B: 

1 %ige  Silbernitratlösung (in dest. Wasser) 

Reagenz C:  

30 g Ammoniumnitrat in dest. Wasser lösen und zu 50 ml auffüllen, es empfielt sich, 20 ml kochendes dest. Wasser auf das feste Ammoniumnitrat zu geben und nach Abkühlen auf Raumtemperatur zu 50 ml aufzufüllen

Reagenz D: 

32 %ige Natronlauge (handelsüblich)

Alle Lösungen mit dest. bzw. entionisierten Wasser ansetzen!

Durchführung:

Schutzbrille und Handschuhe tragen!!!

( in das zu verspiegelnde Gefäß 20 Tropfen Reagenz A, 10 ml Reagenz B und 20 Tropfen Reagenz C  geben

( mit passendem Stopfen verschließen

( kräftig durchschütteln, so dass die gesamte Wandung vollständig benetzt ist

( öffnen

( 25 Tropfen Reagenz D zugeben

( mit passendem Stopfen verschließen und weiter kräftig schütteln

( das Reaktionsgemisch wird dunkel und der Spiegel scheidet sich ab

3.5.2.13 Duran Protect Laborflaschen, Prüfung der Dichtigkeit roter Verschlüsse

Prinzip:

In die Flasche werden wenige Tropfen einer Flüssigkeit eingefüllt, welche ätzende Dämpfe abgibt. Die Flasche wird fest verschlossen und an die Mündung wird ein Indikatorpapier gehalten. Eine Variante besteht darin, die verschlossene Flasche in ein verschließbares Glasgefäß zu stellen und das feuchte Indikatorpapier an die Glaswandung zu kleben und einige Zeit stehen zu lassen

Eingefüllte Flüssigkeit
Indikatorpapier

Farbveränderung wenn undicht

25 %ige Ammoniaklsg.
Universalindikator

gelb ( blau





Phenolphthalein

weiß ( rotviolett

37 %ige Salzsäure

Universalindikator

gelb ( rot

Bromwasser


Kaliumiodidstärke

weiß ( blau

Methode nach Thomas Lehmann (FU Berlin):

Eine Flasche wird zur Hälfte mit Mineralwasser (kohlendioxidhaltig) gefüllt und mit dem Schraubverschluß verschlossen und geschüttelt. Sie ist dicht, wenn kein Wasser ausläuft

3.5.2.14  Mischungswärme beim Verdünnen von konz. Schwefelsäure

erforderliche Hilfsmittel:

Becherglas 600 oder 800 ml

2 Meßzylinder 50 ml

Plastetrinkbecher

Abdeckung für das Becherglas, z. B. große Uhrglasschale oder Glasplatte

konz. Schwefelsäure

Leitungswasser

Hinweis:

Wichtig ist, daß gleiche Volumina konz. Schwefelsäure und Wasser eingesetzt werden, nur hierbei entsteht eine Temperatur von ca. 180 °C

Durchführung:

Ein Plastetrinkbecher ist in ein geräumiges Becherglas zu stellen und  mit 50 ml Leitungs -wasser zu füllen. Dann wird aus dem Meßzylinder in einem Guß 50 ml konz. Schwefelsäure hineingegossen und das Becherglas wird sofort mit einem Deckel verschlossen.

Nach dem Abkühlen kann die Säure vorsichtig ausgegossen werden. 

3.5.2.15 Universalindikator nach Mc. Crumb, 

              Untersuchung von Stoffen aus dem Haushalt

erforderliche Hilfsmittel:

Reagenzgläser, Reagenzglasständer, Spatel, Tropfpipetten

Universalindikator nach Mc Crumb, Stoffe aus dem Haushalt, beispielsweise
Speiseessig (Essigsäure), Vitamin C (Ascorbinsäure, Citronensäure,Nautralreiniger, Bullrichsalz (Natriumhydrogencarbonat), Soda (Natriumcarbonat), Pottasche (Kaliumcarbonat), Diverse Reinigungsmittel, Kosmetika, Lebensmittel

Durchführung:

Eine Spatelspitze Feststoff oder 10 Tropfen Lösung im Reagenzglas in 5 ml Wasser lösen und mit 5 Tropfen Universalindikatorlösung versetzen. Nach gutem Mischen wird der pH-Wert an einer Farbskale oder der nachfolgenden Farbtabelle abgelesen

pH - Wert


Farbe

          <4


rot


5


orange


6


gelb


7


grün


8


blaugrün


9


hellblau

          10


kornlumenblau

          11


tintenblau

          12


blauviolett
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