Chemie-Praktikum                    Versuch 13/8                                Datum:

Protokoll:                                                   Mitarbeiter:

Wasseruntersuchung

1.) Untersuchung des Verschmutzungsgrads mit Kaliumpermanganat

In einer Versuchsreihe werden 5 Reagenzgläser jeweils mit 5 ml des zu untersuchenden Wassers und 1 ml 15%iger Schwefelsäure (Vorsicht!) gefüllt. In die Gläser tropft man nacheinander steigende Mengen einer Kaliumpermanganat-Lösung mit der Konzentration 
c = 0,02

 (z. B. 1, 2, 3, 4 und 5 Tropfen). Nach 10 Minuten wird die Farbe der einzelnen Lösungen verglichen. Man bestimmt das Volumen eines Tropfens (es liegt normalerweise bei etwa 0,05 ml) und berechnet daraus den Verbrauch an Kaliumpermanganat in mg pro l.
Das zugesetzte Kaliumpermanganat oxidiert im Wasser vorhandene organische Verunreinigungen. Je kleiner der Verbrauch an Kaliumpermanganat ist, desto geringer ist also der Verschmutzungsgrad des Wassers.

Beispiel zur Berechnung des Ergebnisses aus den Versuchsergebnissen:

Annahme: Es wurde ein Tropfen mit einem Volumen von 0,05 ml verbraucht.

Molare Masse von Kaliumpermanganat: M = (39  +  55  +  4

16) 

 = 158 


In einem Tropfen sind enthalten:

                                                         



 EMBED Equation.2  
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Das sind:

                                                         


                                                    


                                                         

 KMnO4

Da nur 20 ml Wasser untersucht wurden, ergibt sich bei der Umrechnung auf 1 Liter Wasser (Faktor 50) ein KMnO4-Verbrauch von 0,158 mg

50 = 7,9 mg



Regel: Ein Tropfen entspricht 7,9 mg KMnO4 pro Liter Wasser

Falls das Wasser sehr stark verschmutzt sein sollte, müssen mehr als 5 Tropfen Kaliumpermanganat-Lösung verwendet werden.
Für den Fall, daß es sich um sehr wenig verschmutztes Wasser handelt (d. h. daß selbst bei der Zugabe von nur einem Tropfen keine Entfärbung auftritt), muß eine Kaliumpermanganat-Lösung mit der Konzentration 0,002

 verwendet werden. Ein Tropfen dieser Lösung entspricht 0,79 mg KMnO4 pro Liter Wasser.


Zur Beurteilung der Ergebnisse: In einem gesunden Fließgewässer sollte der Kaliumpermanganat-Verbrauch unter 4 mg pro Liter Wasser liegen.

2.) Ungefähre Bestimmung des gelösten Sauerstoffs

Das zu untersuchende Wasser wird ohne Luftblasen in eine Glasstöpselflasche gefüllt. Mit Hilfe von Pipetten gibt man je 1 ml 40%ige Manganchlorid-Lösung (MnCl2) und 33%ige Natronlauge (ätzend !) zu. Nach dem Verschließen der Flasche darf sich zwischen Flüssigkeitsoberfläche und Glasstöpsel keine Luft mehr befinden, da sonst der darin enthaltene Sauerstoff das Meßergebnis verfälschen würde. Man mischt durch vorsichtiges Umkehren der Flasche. An der Färbung des entstehenden Niederschlags kann der Sauerstoffgehalt abgeschätzt werden. Bei den von uns verwendeten Glasstöpselflaschen
(Volumen etwa 100 ml) gilt:

weißer Niederschlag
: bis 1 mg O2 pro Liter Wasser ist gelöst

hellbraun

: 3 bis 5 mg O2 pro Liter Wasser

kaffeebraun

: über 5 mg O2 pro Liter Wasser

Zur Reaktionsgleichung: Die Mn2+-Ionen werden in alkalischem Milieu zu MnO2 oxidiert, das als schwerlöslicher Niederschlag ausfällt.

Zur Beurteilung des Ergebnisses: 10 mg O2 pro Liter stellen einen guten Wert dar, Werte von 4 mg O2 pro Liter und weniger gelten als bedenklich.

3.) Bestimmung des pH-Werts

Der pH-Wert wird mit dem ausgegebenen Spezial-Indikatorpapier bestimmt.

4.) Bestimmung der Ammonium-Ionen (NH4+)

Die Bestimmung erfolgt mit Teststreifen gemäß der auf der Packung angegebenen Vorschrift.
Zur Beurteilung des Ergebnisses: Die Meßwerte liegen meistens zwischen 0,1 mg und 3 mg pro Liter. Der Gehalt an NH4+ deutet fast immer auf fäkale Verunreinigungen des Gewässers hin. (NH3 entsteht durch Zersetzung menschlicher und tierischer Exkremente.) Eine direkte toxische Wirkung von NH4+ ist zwar nicht bekannt, doch treten zusammen mit NH4+ meistens noch gesundheitsschädliche Bakterien auf.

5.) Bestimmung der Sulfat-Ionen (SO42-)

Man versetzt 10 ml Untersuchungswasser in einem Reagenzglas mit 0,5 ml verdünnter Salzsäure, schüttelt gut um und gibt anschließend 2 ml einer 2%igen Bariumchlorid-Lösung zu. Beobachtung ? Reaktionsgleichung ?

Bei Gegenwart von:


1000 mg pro l

: Sofort starke Trübung. Nach 1 - 2 Minuten Niederschlagsbildung.
500 mg pro l

: Fast augenblickliche Trübung, die nach einer halben Minute 



undurchsichtig wird.
200 mg pro l

: Baldige Trübung, die nach 2 - 3 Minuten undurchsichtig wird.
100 mg pro l

:Allmähliche Trübung, die beim Erhitzen wolkig wird, aber 



durchsichtig bleibt.
50 mg pro l

: Nach 3 Minuten deutliche Trübung, die sich beim Erwärmen etwas 


verstärkt
30 mg pro l

:Innerhalb einer Minute keine Veränderung. Nach einigen Minuten 


schwache Trübung, die beim Erhitzen deutlicher wird.

20 mg pro l

: Nach einigen Minuten ganz schwache Opaleszenz, nach Kochen etwas 


deutlicher
10 mg pro l

: Es tritt auch beim Kochen kaum eine erkennbare Trübung auf.

Schätze mit diesen Anhaltspunkten das Ergebnis Deiner Analyse.

Anhaltspunkte zur Beurteilung des Ergebnisses:
Unverschmutztes Wasser: 10  -  30 mg pro l
Trinkwasser: maximal 60 mg pro l

6.) Bestimmung von Nitrat-Ionen (NO3-)
Die Bestimmung erfolgt mit Teststreifen gemäß der auf der Packung angegebenen Vorschrift.

Zur Beurteilung des Ergebnisses: Nitrat-Ionen gelangen vor allem durch übermäßiges Düngen ins Wasser. Die Konzentration von Nitrat-Ionen liegt in unverschmutztem Wasser unter 8 mg pro l. Der Grenzwert für Trinkwasser liegt bei 50 mg pro l

7.) Bestimmung von Chlorid-Ionen (Cl-)
Bei dieser Analyse verwenden wir die Bildung eines weißen Niederschlags aus Ag+ und Cl--
Ionen. Wir verwenden Vergleichsstandards, die aus einer NaCl-Lösung mit der Konzentration
1 g Cl- pro l Wasser durch Verdünnen hergestellt werden:

	NaCl-Lösung (in ml)
	0,2
	0,4
	0,6
	1
	2
	4
	6
	10

	dest. Wasser (in ml)
	19,8
	19,6
	19,4
	19
	18
	16
	14
	10

	Konzentration der Cl--Ionen

(in mg pro l)
	10
	20
	30
	50
	100
	200
	300
	500


20 ml der zu untersuchenden Wasserprobe eingemessen. Zu allen Lösungen werden 10 Tropfen verdünnte Salpetersäure. Dann schüttelt man gut um. Anschließend gibt man zu jeder Probe 2 ml Silbernitrat-Lösung (AgNO3) und vergleicht die zu untersuchende Probe mit den Vergleichsstandards.

Zur Beurteilung des Ergebnisses:
Fast alle Binnengewässer enthalten Chlorid-Ionen. (Der Salzgehalt der Weltmeere ist dadurch entstanden, daß die Flüsse über lange Zeiträume hinweg Salz ins Meer transportiert haben !) Normalerweise liegt der Wert unter 10 mg pro l, in Küstengebieten und Steinsalzlagerstätten entsprechend mehr. Ein erhöhter Wert ist fast immer ein guter Indikator für die Verschmutzung des Wassers.
Ab 100 mg/l tritt ein salzartiger Geschmack auf, die Grenze für die Genießbarkeit liegt bei 
400 mg pro l. Für gutes Trinkwasser sollte die Konzentration unter 50 mg pro l liegen.

8.) Untersuchung auf Phosphat-Ionen (PO43-, HPO42-, H2PO4-)
Die Bestimmung erfolgt mit einem Reagenzien-Set wie dort angegeben.

Zur Beurteilung des Ergebnisses:
Phosphate werden vom Boden gut absorbiert, so daß sie normalerweise im Wasser kaum vorkommen. Werte von mehr als 0,3 mg/l sind fast ausschließlich das Ergebnis menschlicher Verunreinigungen (Abwasser, Jauche, Dünger, Waschmittel). Bereits Werte ab 0,5 mg pro l können zu einer Überernährung von Algen und Wasserpflanzen und damit zu einer Eutrophierung des Gewässers führen.
Häusliche Abwässer haben etwa 10 mg pro l. Im Trinkwasser sollte Phosphat höchstens in Spuren vorkommen.

Falls noch Zeit sein sollte:
Überprüfung unserer Analysenmethoden

Auf Sprudelflaschen sind oft die Analysenergebnisse verzeichnet. Analysiere das ausgegebene Sprudel auf Chlorid und Sulfat und vergleiche die Ergebnisse mit den auf dem Etikett aufgedruckten Werten.

Auswertung:

Bei allen Versuchen: Angabe der Ergebnisse, eventuelle Beobachtungen und Schlußfolgerungen.


Fragen zu den einzelnen Versuchen:

zu 1.) Gib als Beispiel für die Oxidation von organischen Verschmutzungen die Gleichung für die Reaktion von Kaliumpermanganat mit Oxalsäure an (Mit den entscheidenden Oxidationszahlen)

Wieviel mg Oxalsäure ist in einem Liter des zu untersuchenden Wassers enthalten, wenn 
7 Tropfen Kaliumpermanganat-Lösung verbraucht werden und außer Oxalsäure keine weitere Substanz im Wasser enthalten ist ?

zu 2.) Reaktionsgleichung

zu 4.) Wie reagieren Ammonium-Ionen in alkalischem Milieu ?

zu 8.) Wovon hängt es ab, ob in wäßriger Lösung Phosphat-Ionen, Hydrogenphosphat-Ionen oder Dihydrogenphosphat-Ionen vorliegen ?

Eventuell:
Sauerstoffbestimmung nach Winkler

Materialien: Flasche (100 ml) mit blasenfrei eingefüllter Wasserprobe, 2 Meßpipetten (1 ml), Bürette, Erlenmeyerkolben (250 ml)

Manganchlorid-Lösung (8 g MnCl2

4 H2O in 10 ml Wasser), alkalische Kaliumjodid-Lösung (5 g NaOH und 4 g KJ in 10 ml Wasser), Phosphorsäure (konz.), Stärkelösung (1%), Natriumthiosulfat-Lösung (c = 0,01

).

Durchführung: Man gibt zu der Wasserprobe je 0,5 ml der Manganchlorid-Lösung und der alkalischen Kaliumjodid-Lösung und verschließt die Flasche wieder so, daß keine Luft über der Probe steht. Anschließend wird geschüttelt.
Nach 10 min wird die Probe vollständig in den Erlenmeyerkolben mit 2 ml Phosphorsäure überführt. Die Lösung ist nun durch elementatres Jod gelb bis gelbbraun gefärbt. Nach Zugabe einiger Tropfen Stärkelösung tritt eine tiefblaue Farbe auf. Man tritt dann mit der Natriumthiosulfat-Lösung bis zur bleibenden Entfärbung.

Hinweise: a) Zur Bestimmung des BSB5 wird eine Wasserprobe durch Einleiten von Luft mit Sauerstoff gesättigt. 100 ml davon werden sofort auf den Gehalt an Sauerstoff untersucht. Eine zweite Probe wird in geschlossener Flasche bei gleichbleibender Temperatur fünf Tage im Dunkeln aufbewahrt. Dann wird auch hier der Sauerstoffgehalt bestimmt.

Die Differenz aus den beiden Werten gibt den Sauerstoffverbrauch der Probe an. Der 
BSB5-Wert entspricht dem Sauerstoffverbrauch in mg für ein Probevolumen von 1000 ml.
b) Der Verbrauch von 4 mol Thiosulfat-Ionen zeigt 1 mol Sauerstoff an:

4 Mn(OH)2   +   1 O2                         

       4 Mn0(OH)        +       2 H2O

4 MnO(OH)    +    4 J-    +    12 H+      

     4 Mn2+    +    2 J2    +   8 H2O

2 J2    +    4 S2O32-                              

    4 J-    +    2 S4O62-
Das folgende Diagramm zeigt die Löslichkeit von Luftsauerstoff in Wasser in Abhängigkeit von der Temperatur. Wie groß war demnach die Sauerstoffsättigung der Wasserproben in % ?
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