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Laborordnung  für das Anorganisch-Chemisches Grundpraktikum

SS 2006
1.
Zulassungsbedingungen
 Erfolgreiche Teilnahme an den Studienleistungen "Allgemeine Chemie" (Dr. Fischer) und "Anorganische Chemie" (Dr. Wiskamp)

 Teilnahme an der Sicherheitsbelehrung 


Termin: Dienstag, 21.03.06, 14.30 Uhr
 Teilnahme an der Einführungsveranstaltung (Dr. Fichtner):


Montag, 20.03.2005, 8.30 Uhr

2.
Anorganisch-Chemisches Grundpraktikum

Das Anorganisch-Chemische Grundpraktikum besteht aus den 3 Teilgebieten Präparative Chemie, Qualitative Analyse und Quantitative Analyse.

Das Praktikum findet in diesem Semester jeweils Montag und Mittwoch von 8.15 - 15.45 Uhr in den Laborräumen der Anorganischen Chemie (Labor 020, 24, 43 und 111) statt.

Die Teilgebiete Präparative Chemie/Qualitative Analyse und Quantitative Analyse werden im Wechsel durchgeführt.

Labor 111

12.-19. KW

Präparative Chemie/Qualitative Analyse




20.-27. KW

Quantitative Analyse

Labor 24/43

12.-19. KW

Quantitative Analyse




20.-27. KW

Präparative Chemie/Qualitative Analyse

2.1
Präparative Chemie

In diesem Semester stehen für den präparativen Teil vier Arbeitstage zur Verfügung. Die Anleitungen zu den Versuchen finden Sie im Praktikumsskript von Herrn Dr. Wiskamp oder in seinem Praktikumsbuch "Präparatives Grundpraktikum Chemie" (Verlag Harri Deutsch, Frankfurt, 2004).

2.2
Qualitative Analyse

2.2.1 Praktikumsaufgaben

Im qualitativen Teil des Grundpraktikums sind folgende Analysen durchzuführen (TA bedeutet "Teilanalyse"):

TA 1:
Anionennachweis

TA 2:
Kationen, Schwefelwasserstoffgruppe

TA 3:
Kationen, Ammoniak-/Ammoniumsulfidgruppe

TA 4:
Kationen, Ammoniumcarbonat- und lösliche Gruppe

VA:
Vollanalyse (ein Mineral oder eine Legierung)

Allgemeine Hinweise finden sich im Skript auf den Seiten 1 und 2. Die exakte Durchführung der Analysen ist, einschließlich der Arbeitstechniken und Vorproben, ebenfalls im Skript beschrieben und wird ferner im praktikumsbegleitenden Seminar ausführlich besprochen. 

Die Anwesenheit im Seminar ist Pflicht; dies gilt für das gesamte Praktikum!

2.2.2 Analysenausgabe

Die Analysen werden im zweiten Stock (Anorganik-Bereich) in das Regal gestellt und können dort abgeholt werden.

2.2.3 Protokoll

Über die Durchführung der Analysen ist ein sauberes, aussagekräftiges Protokoll anzufertigen, das in das dafür vorgesehene Laborjournal in leserlicher Schrift eingetragen wird. 

Protokolle auf "losen Blättern" werden nicht anerkannt!

Hinweise für die Protokollgestaltung finden sich im Skript auf den Seiten 2 und 3. Die Protokolle werden zur Durchsicht in den Eingangskorb (zweiter Stock, Anorganik-Bereich) gelegt und dort auch wieder abgeholt.

2.2.4 Bewertung

Die Benotung der qualitativen Analysen wird im Skript auf Seite 105 erläutert.

2.3
Quantitative Analyse

2.3.1 Praktikumsaufgaben

Folgende Aufgaben sind nach den angegebenen Methoden zu bearbeiten, wobei die Versuchsdurchführung der Literatur oder dem Praktikumsskript entnommen werden kann:

	Versuch
	zu bestimmendes Element/Ion

	Alkalimetrie
	Essigsäure
	HAc

	Alkalimetrie
	Borsäure 
	H3BO3

	Acidimetrie
	Natriumcarbonat
	Na2CO3

	Iodometrie
	Ascorbinsäure
	AS

	Manganometrie
	Natriumpercarbonat
	PC

	Fällungstitration
	Bromid 
	Br-

	Komplexometrie
	Magnesium und Calcium
	Mg2+/Ca2+

	Gravimetrie
	Nickel 
	Ni2+

	Ionenaustausch
	Phosphat
	PO43-

	Elektrogravimetrie
	Kupfer
	Cu2+

	Konduktometrie
	Essigsäure und Salzsäure
	HAc/HCl

	Potentiometrie
	Chlorid und Iodid
	Cl-/I-

	Fotometrie
	Eisen(III)
	Fe3+

	Kjeldahl
	organische N-Verbindungen
	N

	Feststoffanalyse
	3 Bestandteile, variierend
	Erz/

Legierung


Es sind insgesamt 15 Bestimmungen durchzuführen. Die Reihenfolge der Durchführung ist variabel, mit der Ausnahme, dass die Feststoffanalyse als Abschluss des Quantitativen Teils durchgeführt wird.

Trennungen, wie z.B. Chlorid/Iodid, werden in einem gemeinsamen Versuch durchgeführt, wobei aber jeder Stoff einzeln gewertet wird.

2.3.2 Analysenausgabe

Die Ausgabe der Analysen erfolgt vor dem Raum 037 durch Abgabe eines entsprechenden Gefäßes oder Eintrag in die Liste (siehe Tabelle).

	Probe
	Ausgabe
	Mengenbereich

	HAc
	250ml-Messkolben
	450 - 750 mg

	H3BO3
	250ml-Messkolben
	500 - 700 mg

	Na2CO3
	Liste (Rollrandglas)
	400 - 600 mg

	AS
	Liste (Rollrandglas)
	400 - 600 mg

	PC
	Liste (Rollrandglas)
	400 - 600 mg

	Br-
	250ml-Messkolben
	140 - 250 mg

	Mg2+/Ca2+
	250ml-Messkolben
	150 - 200 mg (Ca)
100 - 150 mg (Mg)

	Ni2+
	250ml-Messkolben
	150 - 200 mg

	PO43-
	100ml-Messkolben
	400 - 600 mg

	Cu2+
	250ml-Messkolben
	400 - 600 mg

	HAc/HCl
	250ml-Messkolben
	450 - 750 mg (HAc)
300 - 500 mg (HCl)

	Cl-/I-
	250ml-Messkolben
	120 - 180 mg (Cl)

300 - 600 mg (I)

	Fe3+
	2 x 100ml-Messkolben
	1,5 - 3,5 mg

	N
	Wägeglas
	7 - 30 %

	Feststoff
	Wägeglas
	variabel


Die Beschriftung der Gefäße (Name, Platznummer, Analysenwunsch) sollte mit einem wasserfesten Stift erfolgen.

Pro Ausgabe können 2 Analysen erhalten werden; insgesamt können 4 Analysen "in Arbeit" sein. Vor einer weiteren Bestimmung müssen die vorherigen Protokolle abgegeben sein.

Nachsubstanz kann nicht ausgegeben werden.
Messkolben und Wägegläser müssen vor Beginn der Ausgabezeiten auf dem dafür vorgesehenen Tisch vor der "Analysenausgabe" (R-037) abgestellt sein.

2.3.3 Analysenabgabe

Jeder Praktikant erhält,

(a) 
ein sogenanntes "Laborjournal", in welchem alle Messwerte, Einwaagen, Beobachtungen während eines Versuchs festgehalten werden,                       
(b) 
ein Analysenheft, in das für jeden Versuch ein kurzes, aber vollständiges Protokoll einzutragen ist.



Dieses soll enthalten:

     
Datum


Aufgabenstellung


Reaktionsgleichung(en)


Versuchsdurchführung und -beobachtungen


Sämtliche Wägungen und Bürettenablesungen 



Nachvollziehbare Berechnung des Analysenergebnisses


Angabe des Ergebnisses (unterstreichen!) in mg bzw.          
%"Stoff".

Die Ab- und Rückgabe der Analysenhefte erfolgt über die Kästen neben der Analysenausgabe (R-037).

Zusätzliche Ausdrucke oder Grafiken (wie z.B. Titrations- oder Eichkurven) sind in das Analysenheft einzukleben.

2.3.4 Bewertung der Analysen

Jedes Element/Ion einer Bestimmung wird nach dem in der Tabelle aufgeführten Notenschema bewertet. Die 17 Einzelnoten werden am Schluss gemittelt und ergeben die Zwischennote für die Analysen. Diese darf nicht schlechter als 4,0 sein.

	Note
	Fehlertoleranzen (+/-) in Prozent

	
	Volumetrie/

Gravimetrie/

Elektrogravimetrie
	Konduktometrie/

Potentiometrie/

Fotometrie/

Kjedahlanalyse

	1
	0,000
	-
	0,400
	0,000
	-
	0,800

	2
	0,401
	-
	0,800
	0,801
	-
	1,600

	3
	0,801
	-
	1,200
	1,601
	-
	2,400

	4
	1,201
	-
	1,600
	2,401
	-
	3,200

	5
	
	>
	1,600
	
	>
	3,200


2.3.5 Feststoffanalyse

Jeder Studierende bekommt einen Feststoff (Erz oder Legierung) mit der Angabe der Inhaltsstoffe zugeteilt. Nach erfolgter Literaturrecherche (Liste am schwarzen Brett beachten) wird ein Analysenplan aufgestellt, der aus folgenden Komponenten bestehen sollte :

a)
Verlaufsplan (Flussdiagramm)

b)
genaue Versuchsbeschreibung zur Durchführung des Lösevorgangs, der Trennverfahren und der Einzelnachweise 

c)
Entsorgungsnachweis der anfallenden Abfälle

	Fehler
	Note

	0
	1

	1
	2

	2
	3

	3
	4


Vor Erhalt der Probe wird der Analysenplan mit dem Laboringenieur durchgesprochen. Die Bewertung der Feststoffanalyse richtet sich nach den Fehlern bei der Abgabe.

2.3.6 Gesamtnote "Quantitative Analyse"

Die Zwischennote aus den Analysen (siehe 2.3.4) und die Note der Feststoffanalyse (siehe 2.3.5) werden gemittelt und das Ergebnis ist die Praktikumsnote für den Quantitativen Teil. 

3.
Gesamtnote des Anorganisch-Chemischen Grundpraktikums

Alle drei Teilnoten werden nach folgendem Schlüssel zu einer Gesamtnote zusammengefasst.





Präparativer Teil:
25%





Qualitativer Teil:
25%





Quantitative Teil:
50%

4.
Schriftliche Abschlussprüfung

Diese Prüfung umfasst die Anorganische Analytik (Qualitativer und Quantitativer Teil) und die Stöchiometrie.

Zulassungsbedingungen:

Erfolgreiche Durchführung aller Praktikumsteile + Abgabe des Laborplatzes

Termine: 
Siehe Aushang am "Schwarzen Brett" 
Dauer:  
max. 240 min
Prüfer:
Dr. Fichtner
Änderungen erfolgen nur durch die Laborleitung per Aushang.

Darmstadt, den 13. März 2006

Dr. Fichtner, Laborleiter
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