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Anforderungen (A.4.4)
zum Bestehen des Praktikum

Durchfiihrung aller Versuche
Schreiben aller Protokolle

Ablegen aller Kolloquien

Teilnahme am Saaldienst

Anwesenheit am Putztag (falls maglich)

Bezahlen der Glasbruchrechnung
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Seminar zum Praktikum

. Semmar' ist notwendiger Teil des Praktikums
Sicherheitshinweise zu den Versuchen
* Theorie zu den Versuchen
* Hinweise und Hilfen zur praktischen Durchfihrung

+ Videos und Folien als pdf zu jedem Kapitel auf der
Webseite zum Praktikum
* https://www.uni-siegen.de/fb8/pc/lehre/allcp/

Betreuung im Praktikum, Offnungszeiten

Lars Birlenbach (Praktikumsleiter)

Diana Hebel

Offnungszeiten: Montag und Dienstag, 13-17 Uhr




Sicherheitsunterweisung
Abfallentsorgung (A.6)

zum Praktikum

Sondermiillbehdlter: in den Abziigen
Schwarze Kanister:
organische Losungsmittelabfille halogenfrei
organische Losungsmittelabfdlle halogenhaltig
Weifle Kanister:
wdssrige Lasungsmittelreste mit giftigen Stoffen
Blaue Tonnen:
Glasabfdlle (fiir alle scharfkantigen Abfdlle)
Filter und Aufsaugmassen (fiir alle Feststoffe, die
nicht in den Hausmiill diirfen)

Hausmidillbehdlter

Zuordnung der Abfille zu den Behiltern
ausfiihrlich im Skript (A.6)

Substanz bekannt: — Listen hdngen aus
Substanz unbekannt: — Assistent fragen
Abfallbehdlter:

Losungen nicht verdiinnen

Nur wenig zum nachspiilen benutzen
Mehrmals mit wenig Flissigkeit spiilen

Waschbecken:
mit viel Wasser nachspiilen

Sondermiill: nur das, was nicht in Ausguss oder Hausmiill darf!




Geridteausgabe in Raum AR-G105

zusdtzliche Gerdte und Chemikalien fiir Versuche
Gerdte in Ausleihliste eingetragen

ausgeliehene Gerdte so bald wie mdglich wieder abgeben (Andere
warten drauf...)

unbekannte Substanzen: Gefdl lesbar beschriften
(Name, Platznr., Versuchsnr.)

in G105 abgeben, Raum wieder verlassen.
fertiges GefdB wird auf Tisch im Flur gestellt

Nachsubstanz: unbedingt auf das GefdB draufschreiben!

Gerdte, insbesondere Waagen, sorgfdltig behandeln

Taschen und Jacken nicht im Labor lagern! (Notfalls im Flur)
besser: Spind ausleihen! (A 2.8)

Saaldienst (A 3.1)
Labor wird nur gedéffnet, wenn Saaldienst eingetragen ist.
bitte alle einen Termin eintragen, und erstmal nur einen.




Schrankiibergabe
Montag, 19.4., ab 13 Uhr

Alle libernehmen je einen Unterschrank mit Gerdten

Kiste mit Verbrauchsmaterialien: Eine Kiste von 2 Leuten gemeinsam

genutzt

Schrank am Ende des Praktikums wieder abgeben
(sauber, trocken, fettfrei, vollstdndig)

beschddigte und fehlende Gerdte ersetzen bzw. bezahlen
(6lasbruchrechnung)

Schrankiibernahme

Schrank ibernehmen:

Ablaufplan liegt auf den Tischen aus!
2 Listen des Schrankinhalts liegen aus

Schrankinhalt kontrollieren und auf einer Liste abhaken
+ dazu Schrankinhalt vollstdndig ausrdumen

Ausgefiillte Liste und Schrankschliissel abgeben
Schrank mit dem ausgegebenen Schloss verschliefen
Name, Vorname, Studiengang auf Zettel schreiben

mit Klebefolie an der Wand iiber dem Platz befestigen




Protokollfiithrung (B.6)

Alle Aufzeichnungen direkt ins Laborbuch schreiben

Protokolle zusammenhdngend schreiben: Nach Beobachtungen Platz
lassen fiir Auswertung

Bldtter (nicht Seitenl) des Laborbuchs oben rechts nummerieren
Testat sofort nach Abschluss des Versuchs geben lassen

Unterweisungsdokumentation hinten einkleben

Aufbau eines Protokolls

Sirénvolle Gliederung wahlen!
z.B.:
Uberschrift: Aufgabenstellung, Datum

Aufbau, Durchfiihrung, Beobachtungen

evtl. Skizze, benutzte Gerdte

was wurde gemacht? wurde von der Vorschrift abgewichen? warum?
Messwerte notieren; was passierte wihrend der Durchfiihrung?
Testat!

+ Auswertung (Berechnungen, Diagramme, Kommentare)

* Genauigkeit der Messungen soll in die Rechnung einfliefen




Diagramme (B.6.2)

Achsen mit Einheiten
und Werten beschriften

sinnvolle Skalierung

* wdhlen

mehreren Datensdtze:
y Farben oder
verschiedene
Linientypen benutzen

t/s

1 1 !
50 100 150 200 250 300

Kapitel 1: Einfache Laborarbeiten

Handhabung :

Bearbei‘run? voh Glas
- Pipetten, kleine Reagenzgldser, Gaseinleitungsrohr

alien und Gerdten

keine Protokolle notwendig, Durchfiinrung wird nicht testiert

das entfdllt nicht:
Unterweisungsdokumentation ins Laborbuch einkleben: Umschlag hinten
innen (das ist ein Arbeitsauftrag!)

Abfallentsorgung verstehen! (wird im ersten Kollog abgefragt)




Kapitel 2:
Einstellen und Messen von Temperaturen

Temperaturbegriff, Temperaturskalen
Thermometertypen

Heizmethoden, Heizbdder

Kiihlbdder

Temperaturskalen

. Temperatur: Symbol T (K oder °C)
- Skalen: Kelvin, Grad Celsius, (6rad Fahrenheit)
- Kelvin und Grad Celsius: gleiche Skala, anderer Nullpunkt, daher:
- Umrechnung K < °C: T [K]=T [°C]+ 273,15
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Temperaturmessgerate

. Flissigkeitsthermometer

Fliissigkeiten als Fiillmittel: Ausdehnung der Fliissigkeit bei steigender
Temperatur, groles VorratsgefaB, diinne Steigkapillare
Messbereiche:

- Toluol (-95 °C bis 110 °C)

~ Hg (-38 °C bis 257 °C)

~ Ethanol (-110 °C bis 60 °C)

. Thermoelement

3 Drdhte aus 2 verschiedenen Metallen an 2 Stellen verlotet,
Spannungsmessgerdt an nicht verlgteten Enden der Drdhte

beide Kontaktstellen auf gleicher Temperatur: Thermospannung =0
Bei verschiedenen Temperaturen: Thermospannung # O

Misst Temperaturdifferenzen, Bad fiir Vergleichstemperatur notwendig

Thermospannungen verschiedener Thermoelemente

60mV (1)
50mvV
40mvV
30mVv
20mV

10mV

omVv

500°C 1000°C 1500°C 2000°C

(1) Fe-CuNi (3 Ni-CrNi (© Pt-RhPt
() Cu-CuNi () WRe3%-WRe25% (©) PtRh30%-PtRh6%




Gasbrenner

+ Offenes Feuer, Brandgefahr! keine
brennbaren Fliissigkeiten erhitzen!

« Schnelles erhitzen von
Reagenzgldsern, Bechergldsern

. Erhitzen von Reagenzgldsern in der
Brennerflamme:
- hochstens halb voll
- keine brennbaren Substanzen
- Reagenzglas schiitteln

Bild: Wikipedia

Hohe Temperatur: Heizbader

. Olbad

+ Passt sich der Form der Gegenstdnde gut an

+ schneller Wdrmeiibertrag durch Konvektion

kann in Thermostaten umgepumpt werden
Reinigung der erhitzten Gegenstdnde aufwendiE
geringe Maximaltemperatur rr_\.dglich (Rauchpunkt)
- Spritzgefahr bei Wasser im Olbad, (oft) brennbar

. Sandbad

+ Sehr hohe Temperatur maglich

Reinigung der erhitzten Gegenstdnde einfach
nicht brennbar

schlechte Wirmeleitung

- langsame Reaktion (kein Riihren méglich)

- Anderung der Position der Gegenstdnde schwierig

I+

I+ o+




Tiefe Temperatur: Kiltemischung, Kiltebad

Kdltemischungen:
Salz und Eis und etwas Wasser.
Abkiihlung durch schmelzen des Eises
Tiefste erreichbare Temperatur: Schmelziunk’r der gesdttigten Salzlosung
(100 g Eis + 143,9 g CaCl, - 6 H,0 erreicht -55 °C)
ich habs noch nicht so tief geschaff‘r

Kdltebdder:
Aceton / Trockeneis: - 78 °C
Flissiger Stickstoff: -196 °C

Kapitel 3:
Trenn- und Reinigungsmethoden

Verschiedene Methoden, je nach Aufgabenstellung




Trennmethoden: fest/fliissig

dekantieren, filtrieren, abnutschen,
zentrifugieren :

Wahl der Methode je nach
Niederschlag und Ziel

Zustand des Niederschlags kann
beeinflusst werden (Vgl. V. 3.2)

stell mit Glastrichtel

Kristallisation von KAI(SO,),

Art und GrofBe der Kristalle wird
durch Versuchsbedingungen
% festgelegt:

Keimbildungsgeschwindigkeit
Keimwachstumsgeschwindigkeit

. Bild: Kristalle mit etwa 2cm
Keimbildungsgeschwindigkeit nahe

Null, langsames Wachstum der
vorhandenen Kristalle

Bild aus Wikipedia




Ionentauscher

Kationentauscher

Beladung mit einer Tonensorte (meist H*): wird abgegeben, andere werden
festgehalten

Kationentauscher: durch Sduren regenerierbar
Anionentauscher: durch Basen regenerierbar

Einsatzgebiete:
ntfernen von Ionen aus Losung
Aufkonzentration von Tonen im Ionentauscher,
Spiilmaschine (dann Na* -Beladung)

Ausschiitteln
(Nernstscher Verteilungssatz)

Extraktion von gelostem Iod aus
Wasser durch CHCI,

gelostes Tod verteilt sich in beiden
Losungsmitteln

Nernst: L) wasser -
C(IZ )Chlorof,

Iod-Stidrke-Test zur Uberpriifung
der wdssrigen Phase

Scheidetrichter entliiften, Druck
steigt bei leicht fliichtigen
Lasungsmitteln




Papierchromatographie
(Verteilungschromatographie)

Trenn- und Analysemethode

Substanzen verteilen sich zwischen
2 fliissigen Phasen

mobile Phase: 1-Butanol, mit 12%iger
Salzsdure ausgeschiittelt
4 Teile Butanol auf 1 Teil Salzsdure

stationdre Phase: Wasserfilm auf
Papierfaser

Entwickeln mit Na,S-Lsg: Sulfide,
schwarz und braun gefarbt

auftragen mit Kapillarrohrchen

Adsorption an Aktivkohle
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Sdulenchromatographie
(Adsorptionschromatographie)

stationdre Phase: Aluminiumoxid
mobile Phase: Ethanol
Adsorption am Aluminiumoxid,
je polarer, desto stdrker

Polaritdt Losungsmittel beeinflusst
Adsorption und damit
Wanderungsgeschwindigkeit

hydrostatischer Druck

Umbkristallisieren * Reinigungsmethode:

+ Substanz in Losungsmittel geben

« erwdrmen: lost sich -> klare
Ldsung

-~

abkiihlen: Niederschlag

e
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+ Reinsubstanz fdllt aus,
Verunreinigungen bleiben gelost

* manchmal schwierig

* Menge des Losungsmittels
anpassen

* heiB abfiltrieren nur, wenn
unbedingt notig
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Schmelzpunktbestimmung mit
dem Thiele-Apparat
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