Laborgerate

Neulich im Labor: ,,Gib mir mal bitte das Dings da... Nein, nicht
das. Das andere da, aus Glas, das so dick ist in der Mitte und keine
Striche hat." Manchmal muss man die Dinge einfach beim Namen
nennen (kénnen). Das gilt ganz besonders fiir die Laborgerate,
sonst ist das Arbeiten im Labor unmaglich.

Auch die Wahl der richtigen Geradte ist fiir die korrekte Durchfiih-
rung einer Analyse essentiell. Sonst stimmt am Ende das Ergebnis
nicht, auch wenn man sich noch so viel Miihe gegeben hat. Wahlt
man z.B. die falsche Waage, dann ware das, als ob man eine
Korperwaage verwenden wiirde, um die Zutaten fiir einen Kuchen
abzuwiegen. Das Ergebnis wird vermutlich nicht gut schmecken.
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Um Beschreibungen von Experimenten und Untersuchungen verstehen zu kénnen, miis-
sen Experimentierende wissen, wie die entsprechenden Laborgerite aussehen und wie
man richtig mit ihnen umgeht. Da PTA in der Lage sein miissen, selbst die richtigen
Laborgerite fiir ein bestimmtes Experiment auszuwihlen, ist es folglich wichtig, auch
deren Verwendung und Funktionsweise zu kennen.

11 Wichtige Laborgerate

4.1.1 Die wichtigsten Glasgerate und ihre Verwendung

Viele Laborgerite zihlen zu den Glasgeriten. Sie bestehen aus besonders chemikalien-
resistentem und stabilem Laborglas:

» Ein Becherglas wird fiir sehr viele Aufgaben verwendet, man kann
z.B. Flissigkeiten darin erhitzen oder verschiedene Fliissigkeiten
zusammengief3en. Meist haben Bechergldser eine grobe Skalierung
und eine Ausgusshilfe oben am Rand.

= Erlenmeyerkolben haben eine Art Kegelform mit einem engeren
Hals. Thre Verwendung im Labor ist so vielfiltig wie bei einem | \‘
Becherglas. Der Vorteil besteht darin, dass Fliissigkeiten durch den \
schmaleren Hals weniger austreten, z.B. beim Rithren oder | \
Schwenken. / \

» Ein Glasstab wird zum Umriihren von Fliissigkeiten im Labor ver-
wendet. Er kann auch einen Siedeverzug verhindern, wenn er beim
Erhitzen einer Fliissigkeit {iber dem Bunsenbrenner in das Becher-
glas gestellt wird.
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= Messkolben sind bauchige Geféfle mit einem langen, diinnen Hals. Sie haben
oben einen normierten Schliff, sodass sie durch Schliffstopfen abgedichtet
werden konnen. Sie sind auf ein bestimmtes Volumen geeicht und dienen
dem Herstellen von Losungen mit einer definierten Konzentration —
(»Kap. 4.3 und »Kap. 10.1.8).

= Messpipetten gibt es in verschiedenen Groflen. Sie besitzen eine Skalierung,
die es erlaubt, definierte Fliissigkeitsmengen abzumessen (» Kap. 4.3).
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= Messzylinder gibt es in vielen verschiedenen Gréflen. Es sind hohe Zylinder,
die mit einer Skala versehen sind, um bestimmte Volumina abzumessen. Im
chemischen Labor bestehen sie meist aus Glas und haben einen Standfuf3,
damit sie sicher stehen (» Kap.4.3).
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® Pipetten eignen sich zum Entnehmen und Dosieren von Fliissigkeiten. Sie
laufen nach vorne spitz zu. Glaspipetten sind hinten offen und man benétigt
eine Art Gummiballon, um die Fliissigkeit anzusaugen. Plastikpipetten
bestehen aus einem Teil und das Réhrchen ist meist grob skaliert (» Kap. 4.3).

= Reagenzgldser werden im Labor dazu verwendet, chemische Reaktionen
darin ablaufen zu lassen oder kleine Fliissigkeitsmengen wiahrend eines
Experiments aufzubewahren.




Laborgerdte
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® Rundkolben gibt es in sehr verschiedenen Groflen. Sie bestehen aus | |
sehr stabilem Glas und kénnen auch unter Vakuum gesetzt werden. “ ‘
Sie besitzen oben meist einen normierten Schliff, durch den sie luft- ) \
dicht mit anderen Laborgeriten verbunden oder durch Schliffstopfen / \\\
verschlossen werden konnen. Sie spielen in der Apotheke eine unter- |
geordnete Rolle.
A4 ) 4

= Trichter bestehen im Labor meist aus Glas, wodurch sie nicht mit Che-
mikalien reagieren und gut abwaschbar sind. Sie helfen beim Einfiillen L
von Feststoffen oder Fliissigkeiten in Gefidfle mit engerem Hals.

» Thermometer gibt es fiir verschiedene Temperaturbereiche. Im Labor
werden tiblicherweise Fliissigkeitsthermometer verwendet, d.h., man
kann die Temperatur anhand der Ausdehnung der Fliissigkeit in
einem skalierten Rohrchen ablesen. Die frither verwendeten Queck-
silberthermometer (silberne Fliissigkeit) wurden meist schon gegen
Ethanolthermometer (rote oder blaue Fliissigkeit) ausgetauscht
(»Kap.8.5).

G e

© Uhrgldser sind runde, leicht gew6lbte Glasscheiben. Man kann darin
kleine Fliissigkeitsmengen verdampfen lassen oder sie zum Abdecken
von Becherglasern verwenden.

= Vollpipetten gibt es in verschiedenen Grofien. Sie sind jeweils auf ein
bestimmtes Volumen geeicht: Man kann nur diese Fliissigkeitsmenge 25

damit abmessen (» Kap.4.3). o
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4.1.2 Sonstige Laborgerdte und ihre Verwendung

Neben Glasgeriten gibt es aber auch zahlreiche andere Hilfsmittel, die im
chemischen Praktikum in der Ausbildung und im Labor in der Apotheke

verwendet werden:

© Ineiner Abdampfschale kann man Losungen erhitzen, um die Flissig-  —
keit verdampfen zu lassen. Sie bestehen iiblicherweise aus Porzellan \\\7;7A~5/
oder Keramik. Sie sind deutlich diinner als Reibschalen und haben //‘
eine glatte Oberfliche. e

= Ein DreifuB wird zum Erhitzen von Abdampfschalen, Bechergldsern
oder anderen Laborgeriten verwendet. Dabei wird ein Bunsenbrenner
darunter gestellt. Einige Dreifiifle haben oben bereits ein Drahtnetz,
auf das man die Laborgerite stellen kann. Auf andere muss man dazu
zunichst ein Drahtnetz oder ein Tondreieck auf den Dreifuf} legen.

» Ein Bunsenbrenner/Teclubrenner wird dazu verwendet, Stoffproben
oder Fliissigkeiten zu erhitzen. Durch die Verbrennung von Gas ent-
steht je nach Sauerstoffzufuhr eine rauschende oder leuchtende
Flamme. Unten wird iiber einen Schlauch das Gas zugefiihrt. Der
Brenner steht auf einem stabilen Fuf3.

Bunsenbrenner Teclubrenner

Kamin Y

U m_l— Luftzufuhr-
Regulierung

Gaszufiihrung —

Gasventil-
schraube

Gasventil-

schraube
Brennerful

= Gasbrenner mit einer Gaskartusche werden in manchen Laboren auch
verwendet. Sie haben keinen Schlauch fur die Gaszufuhr, sondern ver-

brennen das Gas aus einer bauchigen Kartusche. Brennerkopf

Reglerknopf

Kartusche

Biigel
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= Mithilfe einer Pinzette konnen kleine Gegenstinde gegrif- | J
fen werden. Sie bestehen meist aus Metall. |l % ‘
|

= Reagenzglashalter dhneln einer Wiascheklammer mit einem
lingeren Griff. So konnen Reagenzglaser gehalten werden,
ohne sie direkt anzufassen. Oft werden sie verwendet, um
Flissigkeiten in Reagenzglisern in der Brennerflamme zu
erhitzen.

© In einem Reagenzglasstinder konnen Reagenzglaser abge- |
stellt werden. So konnen sie befiillt werden, ohne dass Che-
mikalien auf die Hiande gelangen. Versuchslésungen kon-
nen auch darin wihrend der Experimente stehen gelassen
werden. Bei Bedarf sind sie mit einem Gummistopfen zu
verschlieflen.

= Reibschalen mit Pistill dienen der Zerkleinerung von Fest-
stoffen. Die Reibschale ist eine massive Porzellanschale mit
einer angerauten Oberflache. Die kugelformige Verdickung
des Pistills ist ebenfalls angeraut, sodass die Reibung vergro-
Bert wird. Durch kreisende Bewegungen mit leichtem Druck
konnen so sehr kleine Teilchengrof3en erreicht werden.

= EinSpatel im Chemielabor besteht aus Metall und kann ver- ||
schiedene Formen und Groflen haben. Er wird meist dazu
verwendet, Feststoffe zu entnehmen und zu tberfithren,
z.B. beim Abwiegen. Man kann damit auch Stoffe abkratzen
oder zerkleinern. Allerdings sollte er nicht zum Umriihren ‘
verwendet werden, weil das Metall von einigen chemischen \
Losungen angegriffen wird.

= Spatelléffel haben auf der einen Seite eine Art Loffel, der es
erlaubt, grofiere Mengen eines Feststoffs zu entnehmen.
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tiber das diinne Rohrchen prizise einbringen kann. Dazu
muss man nur die Plastikflasche zusammendriicken. Ubli-
cherweise befindet sich im Chemielabor Wasser darin, das
beispielsweise beim Spiilen der Glasgerdte zum Einsatz
kommt. Es kann aber auch Isopropanol zum Desinfizieren

von Oberflichen darin aufbewahrt werden.

» In Spritzflaschen werden Fliissigkeiten aufbewahrt, die man // J

» Ein Stativ besitzt einen festen Standfuf3 und eine senkrecht
stehende Metallstange. An dieser konnen Muffen und Klam-
mern angebracht werden, um andere Laborgerite daran zu
befestigen.

m Stopfen gibt es aus Plastik, Glas und Gummi. Es gibt sie in
verschiedenen Grofien. Sie dienen dem luftdichten Verschlie-
flen von Reagenzglisern, Schliffkolben oder Messkolben. &«
Gummistopfen gibt es auch mit einem Loch in der Mitte, ‘
durch das ein Glasrohr geschoben werden kann.

= Tiegelzangen bestehen aus Metall und werden dhnlich wie
Scheren gehalten. Zwischen den beiden bauchig auseinan-
derstehenden Greifern kénnen heifle Laborgerite gehalten
werden. Die vorderen Enden der Tiegelzange schlieflen wie
eine Pinzette und konnen ebenfalls zum Halten und Bewegen
verwendet werden.

= Wégehilfen wie Wégeschiffchen oder Wégeschalen gibt es aus N
Glas oder Plastik und in ganz verschiedenen Formen. Sie -
werden verwendet, um Feststoffe abzuwiegen und in andere
Gefifle zu tiberfithren. Wagegldschen besitzen einen passen-
den Deckel, der durch die geschliffenen Kontaktflachen dicht ) |
abschliefst. =
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2 Waagen

Bei den meisten Vorgingen im Labor muss man Substanzen abwiegen. Dabei stehen ver-
schiedene Waagen zur Auswahl: Je nach benétigter Genauigkeit muss die passende Waage
verwendet werden.

Heutzutage werden in Apotheken nur noch elektronische Waagen verwendet. Die
Anzeige des Ergebnisses erfolgt dabei digital. Manche Waagen lassen sich auch mit dem
Computer verbinden, sodass die Ergebnisse zur Dokumentation direkt abgespeichert
werden konnen (»Kap.2). In der Apotheke werden Waagen der Genauigkeitsklassen I
(Feinwaagen/Analysenwaagen) und II (Prazisionswaagen/Rezepturwaagen) verwendet.
Diese miissen gesetzlich vorgeschrieben alle zwei Jahre geeicht werden. Das wird mithilfe
einer Eichmarke am Gerét dokumentiert.

Der Standort von Waagen beeinflusst die Genauigkeit der Ergebnisse. Elektronische
Waagen sollten daher:

auf einer antistatischen und antimagnetischen Oberfliche stehen, weil sonst die Mes-

sungen nicht mehr genau genug durchgefiihrt werden kénnen,

wenig Erschiitterungen ausgesetzt sein,

in einem Raum mit moglichst konstanter Temperatur und Luftfeuchtigkeit stehen,

wihrend des Wiegens keinen Luftverwirbelungen ausgesetzt sein und

unverandert stehen bleiben, weil bereits das Verriicken der Waage die Ergebnisse ver-

andern kann.

Vor dem Abwiegen muss iiberpriift werden, ob die Waage korrekt ausbalanciert ist. Durch
das Drehen der Stellfiifle muss die Luftblase der sogenannten Libelle in die Mitte gebracht
werden. Weil elektronische Waagen von der Temperatur abhéngig sind, haben sie eine
bestimmte Aufw&rmzeit. Sie miissen also eine gewisse Zeit vor der Verwendung angeschal-
tet werden. Diese Zeit wird vom Hersteller angegeben. Die meisten Gerite justieren sich
selbst oder konnen mittels Knopfdruck justiert werden. Dadurch wird sichergestellt, dass
die Waage an die Umgebung angepasst ist und diese keinen storenden Einfluss auf die
Genauigkeit nimmt. Dann kann mit dem Wiégevorgang begonnen werden.

@ MERKE

Vor dem Abwiegen:
ausbalancieren
Aufwdrmzeit beachten
justieren

Weil das abzuwiegende Gut nicht direkt auf dem Wiégeteller abgewogen werden darf,
muss eine Wégehilfe, wie z. B. ein Wageschiffchen (» Kap.4.1.2), verwendet werden. Die-
ses hat natiirlich eine eigene Masse. Muss man nur eine Substanz abwiegen, wird meist die
Tara-Funktion der Waage verwendet: Die Wigehilfe wird aufgelegt und die Anzeige der
Waage durch das Driicken der Tara-Taste auf null gestellt. Die Waage zeigt nun lediglich
die Masse der abzuwiegenden Substanz an. Je nach Versuchsvorschrift kann es wichtig
sein, die Masse der Wigehilfe oder des Gefaf8es auch zu notieren.
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Die Begriffe Gewicht und Masse werden im Alltag falsch verwendet: Was man im Sprach-
gebrauch ,,Gewicht“ nennt, ist physikalisch gesehen die Masse. Sie wird tiblicherweise in
Milligramm, Gramm oder Kilogramm angegeben. Das Gewicht ist eigentlich eine Kraft,
die auf der Erde durch das Multiplizieren der Masse mit der Erdbeschleunigung berechnet
werden kann. Das Gewicht hat die Einheit Newton.

Die Ablesbarkeit ist die kleinste an der Waage ablesbare Massendifferenz.

Weil die letzte anzeigte Stelle durch Rundung entsteht, kommt es zu einer Ungenauigkeit.
Die Wageungenauigkeit gibt an, um wieviel die angezeigte Masse hdchstens von der tat-
sachlichen Masse abweicht. Je nach geforderter Genauigkeit fiir die Einwaage muss die
richtige Waage ausgewéhlt werden. Die Ph. Eur. definiert die erforderliche Genauigkeit
durch die Dezimalstellen (also die Anzahl der Stellen nach dem Komma) bei den Zahlen-
angaben in den Vorschriften.

MERKE

Nach Ph. Eur. erreicht man eine ausreichende Wagegenauigkeit, wenn die
Waage eine Dezimalstelle mehr anzeigt als in der Versuchsvorschrift angege-
ben.

In der Rezeptur in der Apotheke wird verlangt, dass die tatsichliche Einwaage bei Arznei-
stoffen und Konservierungsstoffen maximal 1% vom angezeigten Wert abweichen darf.
Diese Forderung hat Auswirkungen auf die Minimaleinwaage. Diese ist die kleinste Masse,
die mit einer Waage bei der jeweils geforderten Genauigkeit gewogen werden kann. Darf
man z.B. nur 1% Fehler beim Abwiegen haben, muss die einzuwiegende Masse mindes-
tens 100-mal so grofd sein wie die Wageungenauigkeit.

Die Eichung gilt nur in einem bestimmten W&gebereich, kleinere und gréfiere Massen wer-
den nicht mehr mit der angegebenen Genauigkeit bestimmt. Die Mindestlast gibt die untere
Grenze des Wigebereichs an. Die Hochstlast ist die hochste Masse, die eine Waage maximal
bestimmt. Es ist die obere Grenze des Wigebereichs. Mindestlast und Héchstlast werden auf
dem Typenschild an der Waage angegeben. Dort befindet sich auch die Genauigkeitsklasse.

Beim Kalibrieren wird der Messwert, den das Gerit anzeigt, mit dem tatsachlichen Wert
verglichen, z. B. durch das Auflegen eines Priifgewichts. Die Abweichung wird dokumen-
tiert. Ist die Abweichung grofier als erlaubt, muss justiert werden.

Beim Justieren wird das Messsystem des Gerits verdndert, damit der gemessene Wert eine
kleinstmogliche Abweichung zum tatsichlichen Wert bekommt. Viele Waagen justieren
sich automatisch beim Start oder durch einen Knopfdruck.

Die Eichung ist ein Spezialfall der Kalibrierung, der nur von einem Eichbeamten durchge-
fithrt werden darf. Geeicht werden miissen Messgerite, wenn die Messgenauigkeit im 6ffent-
lichen Interesse liegt. Das ist z. B. bei Zapfsaulen an der Tankstelle, bei Waagen im Super-

©
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markt aber auch bei Waagen und Volumenmessgeriten in der Apotheke der Fall. Geeicht
werden konnen nur Gerite, die bei der Zulassung bereits als eichfihig eingestuft wurden.

Beispiele fiir die Erkldrungen siehe » Kap.4.2.1.

4.2.1 Feinwaagen/Analysenwaagen

Feinwaagen (o Abb. 4.1) bezeichnet man in der Schule oder in der Apotheke iiblicherweise
als Analysenwaagen. Man erkennt sie direkt an dem Gehéuse, das die Wigefldche umgibt.
Sie befinden sich insbesondere in Schulen oft in einem eigenen Wégeraum, damit der
Luftzug durch Bewegungen im Raum das Ergebnis nicht verfilscht. Zum Einwiegen kén-

o Abb.4.1 Feinwaage (Analysenwaage)

O Tab.4.1 Daten einer typischen Analysenwaage

Ablesbarkeit 0,0001g
Mindestlast 0,01lg
Hochstlast ca.120-320g

Wageungenauigkeit ca.0,001g

Ph. Eur. Dieser Waagentyp ist auszuwdhlen, wenn fiir die geforderte
Masse mehr als eine Dezimalstelle angegeben ist, z.B. 0,508
oder 0,500g.

Rezeptur Minimaleinwaage (bei 1%iger Fehlertoleranz): 0,1¢



nen links und rechts Schiebetiiren ge6ffnet werden. Um ein genaues Wégeergebnis ablesen
zu konnen, missen die Tiiren jedoch geschlossen sein.

Analysenwaagen zeigen das Wigeergebnis meist auf vier Stellen nach dem Komma in
Gramm an. Das heif3t, sie haben eine Ablesbarkeit von 0,1 mg. Da die letzte angezeigte
Stelle durch Rundung entsteht, ist sie ungenau. Das bedeutet, dass man bei einer Masse
von 0,0095 g bis 1,0004 g ein Ergebnis von 1,0000 g angezeigt bekommt. Wird also in einer
Versuchsvorschrift der Ph. Eur. angegeben, dass 1,000g eingewogen werden miissen, so
erhalt man mit der Analysenwaage noch ein ausreichend genaues Ergebnis. Die o Tab. 4.1
gibt eine Ubersicht iiber die Daten einer typischen Analysenwaage.

4.2.2 Prazisionswaagen/Rezepturwaagen

Prizisionswaagen (o Abb. 4.2) werden im pharmazeutischen Umfeld meist Rezepturwaa-
gen genannt. Die in der Schule und in der Apotheke verwendeten Waagen zeigen das
Wiageergebnis meist auf zwei Dezimalstellen genau in Gramm an. Da die letzte Stelle
durch Rundung entsteht, ist sie ungenau. Das bedeutet, dass man bei einer Masse von
2,495¢ bis 2,504 g ein Ergebnis von 2,50 g angezeigt bekommt. Wird also in einer Ver-
suchsvorschrift der Ph. Eur. angegeben, dass 2,5g eingewogen werden miissen, so erhalt
man mit der Rezepturwaage ein ausreichend genaues Ergebnis. Wird ein genaueres Ergeb-
nis verlangt (wenn also mehr als eine Dezimalstelle vorgegeben ist), muss eine Analysen-
waage verwendet werden. Die mTab.4.2 gibt eine Ubersicht iiber die Daten einer typi-
schen Rezepturwaage.

Im Arzneibuch steht unter Kapitel 1.2.1 ,,Mengenangaben®:

»Die fiir Reinheitspriifungen mit numerischen Grenzwerten und Gehaltsbestimmun-
gen vorgegebene Substanzmenge entspricht der Menge, die bei der Entwicklung des ana-
lytischen Verfahrens verwendet wurde. Die tatsidchlich verwendete Menge darf hochstens
um 10 Prozent von der vorgegebenen Menge abweichen. In jedem Fall muss die Menge
genau abgemessen und das Priifergebnis ausgehend von dieser genau gemessenen Menge
berechnet werden.“

Die Ph. Eur. gibt also noch weitere wichtige Hinweise fiir das Abwiegen von Substan-
zen. Es wiirde in der Praxis zu lange dauern, wenn man versuchen wiirde, bei den vielen
durchzufithrenden Priifungen die geforderten Einwaagen exakt zu treffen. Diese Genau-
igkeit ist im chemischen Labor - im Gegensatz zur Arzneimittelherstellung in der Rezep-

o Abb.4.2 Prazisionswaage (Rezeptur-
waage)
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O Tab.4.2 Daten einer typischen Rezepturwaage

Ablesbarkeit 0,01g

Mindestlast 0,5g

Hochstlast ca. 2000-6000g

Wageungenauigkeit ca.0,1g

Ph. Eur. Dieser Waagentyp ist auszuwahlen, wenn fiir die geforderte
Masse hochstens eine Dezimalstelle angegeben ist, z.B. 2g
oderl,5g.

Rezeptur Minimaleinwaage (bei 1%iger Fehlertoleranz): 10g

tur — auch gar nicht notwendig. Die Ph. Eur. gibt an, dass eine Abweichung von + 10 % von
der vorgeschriebenen Substanzmenge akzeptabel ist. Bei einer grofieren Abweichung
besteht die Gefahr, dass die Vorschrift nicht mehr ausreichend genau funktioniert. Die
Berechnungen werden aber mit der tatsdchlichen Einwaage durchgefiihrt.

MERKE

Die tatsachlich eingewogene Masse darf bei den Priifungen auf Reinheit und
Gehaltum = 10% von dem in der Ph. Eur. angegebenen Wert abweichen.
Gerechnet wird mit der tatsdchlichen Einwaage.

Beispiel: Angaben in der Ph. Eur.

Gibt das Arzneibuch an, dass fiir eine Priifung 0,50 g Substanz eingewogen werden miis-

sen, dann kann man daraus zwei Dinge ableiten:

© Aufgrund der geforderten Genauigkeit (durch die Anzahl der Stellen nach dem
Komma) muss die Masse auf einer Analysenwaage eingewogen werden.

= Es miissen nicht 0,50g exakt eingewogen werden, sondern die Einwaage darf eine
Abweichung von 10 % haben. Eine Einwaage von 0,450 g bis 0,550 g ist also akzeptabel.
Die tatsdchliche Einwaage wird notiert und es werden damit die Berechnungen durch-
gefiihrt. Das spielt insbesondere bei den Gehaltsbestimmungen eine wichtige Rolle
(»Kap.10).
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13 Volumenmessgerate

Das Arzneibuch schreibt dazu in Kapitel 1.2:

»Ist bei Volumenangaben die Ziffer nach dem Komma eine Null oder ist die letzte Ziffer
nach dem Komma eine Null (zum Beispiel 10,0 oder 0,50 ml), muss das Volumen mithilfe
einer Vollpipette, eines Messkolbens oder einer Biirette gemessen werden, je nachdem,
was besser geeignet ist. Andernfalls kann ein Messzylinder oder eine Messpipette verwen-

det werden. [...]“
Zum Abmessen und Uberfithren von Fliissigkeiten sowie zur Herstellung von Losun-
gen bendtigt man sogenannte Volumenmessgeréte. Sie unterscheiden sich erheblich in der
Genauigkeit. Welches Gerat fiir den jeweiligen Versuch verwendet werden muss, steht
aber meist nicht in der Vorschrift. Um die richtige Wahl fiir ein ausreichend genaues
Ergebnis zu treffen, ist es deshalb besonders wichtig, die Grenzen und Moglichkeiten der
Gerite zu kennen.
Weil sich Glas bei hoheren Temperaturen ausdehnt und bei niedrigen Temperaturen
zusammenzieht, verandert sich das Volumen und somit die Messgenauigkeit. Es ist daher
darauf zu achten, dass Volumenmessgerite auf eine Temperatur von 20°C justiert sind,
d.h., nur bei dieser Temperatur kann das Volumen wie angegeben abgemessen werden.
Um das Volumen der Fliissigkeit genau ablesen zu konnen, muss eine Besonderheit
beachtet werden: Wassrige Losungen zeigen in Glasgeraten keine ebene Oberfliche. Die
Fliissigkeit zieht sich an den Riandern etwas nach oben, sodass ein sogenannter Meniskus
entsteht (o Abb.4.3). Je kleiner der Durchmesser des Geriits ist, desto deutlicher zeigt sich
der Effekt. Abgelesen werden muss deshalb genau auf Augenhdhe. Entscheidend ist der
untere Rand des Meniskus.

o Abb.4.3 Ablesen eines konkaven
Meniskus (z. B. Wasser)

21

Falsch: 20,2 mL---> — 0
Richtig: 20 mL------ —
f—— (G

q

Meniskus
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Messpipetten haben eine Volumenskala. Das erméglicht es, ein variables u
Volumen abzumessen. Es gibt sie fiir ganz verschiedene Volumina. Fiir

eine optimale Genauigkeit sollte eine passende Messpipette ausgewahlt

werden. Sie sind jedoch nicht so genau wie Vollpipetten.

LALLM L

Vollpipetten haben nur eine Markierung fiir ein bestimmtes Volumen.
WEeil diese sich im Bereich des schmalen Glasrohrs befindet, kann das Il
Volumen sehr exakt abgemessen werden. Vollpipetten zdhlen zu den H 25
eichfahigen Volumenmessgeriten. Es gibt sie fiir viele verschiedene | \rﬁl/
Volumina. ‘ ‘

Beide Pipettenarten sind auf Ausfluss (Ex.) justiert, d.h., sie geben das abgelesene Volu-

men ab.

Um die Fliissigkeit in eine Pipette zu saugen, bendtigt man sogenannte Pipettierhilfen,
denn das Ansaugen mit dem Mund ist selbstversténdlich untersagt. Ublicherweise stehen
dafiir zwei Moglichkeiten zur Verfiigung:

1. Ein Peleusball (o Abb.4.4) wird auf die entsprechende Pipette aufgesetzt. Man 6ffnet

das Ventil A durch leichtes Zusammendriicken und driickt mit einer Hand die Luft aus
dem Gummiball.
Schliefit man das Ventil A, indem man es loslisst, bleibt der Peleusball zusammenge-
driickt. Driickt man das Ventil S (Saugen), dann wird aufgrund der Riickstellkraft des
Gummiballs ein Unterdruck erzeugt, mit dem die Fliissigkeit in die Pipette gesaugt
werden kann. Lasst man das Ventil los, bleibt die Fliissigkeit mit dem eingestellten
Volumen in der Pipette. Mithilfe des seitlichen Ventil E (Entleeren) kann der Pipetten-
inhalt kontrolliert abgegeben werden. Wenn man eine grofie Pipette fiillen muss, kann
es auch sein, dass man den Inhalt in zwei Etappen ansaugen muss. Will man die Pipette
vollstindig entleeren, kann man den Ball auch abziehen und die Fliissigkeit rauslaufen
lassen. Der Vorteil eines Peleusballs ist die gute Kontrolle, die man durch das Offnen
und Verschlieflen der Ventile wihrend des Ansaugens der Fliissigkeit hat.

2. Ein Howorka-Ball (o Abb.4.5) besteht aus einem Saugball und einem Stopfen mit einer
konisch zulaufenden Bohrung. Dadurch kann er bei Glasgeriten mit verschiedenen
Durchmessern verwendet werden. Mit der einen Hand wird der Saugball zusammen-
gepresst, und der Stopfen wird leicht auf die entsprechende Pipette gedriickt. Der Ball
muss dabei senkrecht gehalten werden. Indem man die Hand vorsichtig 6ffnet, saugt
der entstehende Unterdruck des Saugballs die Fliissigkeit in die Pipette. Wenn das
gewiinschte Volumen in der Pipette ist, wird der Ball abgenommen und die Pipette mit
dem Zeigefinger abgedichtet. Durch das kontrollierte Offnen der Pipette mit dem Fin-
ger flie3t die Flissigkeit raus. Dringt versehentlich Flissigkeit in den Ball ein, so kann
der Stopfen vom Ball abgezogen und gereinigt werden.
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B

° &—— Ventil A durch Driicken 6ffnen
und Luft aus dem Ball pressen
(auslassen).

o &—— Durch Ventil S wird die

I Fliissigkeit angesaugt (saugen).

Mit Ventil E kann der Pipetteninhalt
entleert werden.

o Abb.L4.4 Arbeiten mit dem Peleusball: Auslassen (= A), Saugen (= S) und Entleeren (= E)

o Abb.4.5 Arbeiten mit dem Howorka-Ball: Aufziehen der Fliissigkeit (A) sowie Abziehen
des Balls und Abdichten mit dem Finger (B)
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® Pasteurpipetten aus Glas besitzen eine lang ausgezogene, feine Spitze und
kénnen am Saugrohrende mit einem Gummisauger versehen werden.

= Plastikpipetten bestehen aus weichem Plastik. Der integrierte Saugbalg lasst
sich ganz leicht zusammendriicken. Plastikpipetten haben eine grobe Mar-
kierung des Volumens.

Beide Pipetten dienen dem tropfenweisen Zugeben von Fliissigkeiten.

® Messkolben haben keine Skala, sondern nur eine Ringmarke, d.h., sie sind nur =

fir ein bestimmtes Volumen geeignet. Auf dieses Volumen sind sie auch |
geeicht, deshalb werden sie verwendet, wenn Lésungen mit einer sehr genauen
Konzentration hergestellt werden miissen. Durch den schmalen Durchmesser

bei der Ringmarke kann das angegebene Volumen mit einer hohen Genauig-

keit eingefiillt werden. Im Gegensatz zu Pipetten sind sie auf ,,In geeicht: Das
Volumen, das eingefiillt wurde, entspricht dem angegebenen Volumen. Es gibt

sie in sehr unterschiedlichen Grofien. Sie besitzen oben einen Schliff, der das | J
dichte Verschlieflen mit einem Stopfen ermdglicht. ) 4

= Messzylinder werden verwendet, um ein bestimmtes Volumen abzumessen.
Sie haben eine Skala, die das Einfiillen variabler Volumina erlaubt. Durch
den relativ breiten Ablesedurchmesser ist die Messungenauigkeit grofier als —
bei einem Messkolben. Das eingefiillte Volumen entspricht dem abgelese-
nen Wert, d. h., dieses Messgerit wurde auf ,, In justiert. Messzylinder zahlen =~ —
nicht zu den eichfihigen Volumenmessgeraten. =

= Biiretten zdhlen ebenfalls zu den Volumenmessgeriten. Sie werden in »Kap.10
(Gehaltsbestimmungen) beschrieben.

Welches Volumenmessgerit fiir den jeweiligen Versuch verwendet werden muss, schreibt
die Ph. Eur. indirekt bei der Angabe der abzumessenden Volumina vor.
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MERKE

In: Die eingefiillte Fliissigkeitsmenge entspricht der aufgedruckten Volumen-
angabe - Pipetten und Biiretten.

Ex: Die abgegebene Fliissigkeitsmenge entspricht der aufgedruckten Volumen-
angabe > Messkolben und Messzylinder.

Beispiel: Welches Volumenmessgerdt soll gewdhlt werden?

@ 0,150g Substanz werden in 10mL verdiinnter Schwefelsaure R und 90mL Wasser R
gelost.
Die verdiinnte Schwefelsiure kann als dtzende Sdure mit einer Messpipette abgemessen
werden. So wird das Risiko minimiert, dass Tropfen am Rand des Messzylinders
runterlaufen, die an die Hinde gelangen kénnen. Das Wasser kann mit einem Messzy-
linder abgemessen werden.

© 20,0mL der Losung werden mit zwei Tropfen Indikatorlgsung versetzt.
Das Volumen der Losung muss mit einer 20-mL-Vollpipette abgemessen werden. Die
Indikatorlosung kann mit einer Pasteur- oder Plastikpipette zugegeben werden.

= 0,500 Substanz werden mit Wasser R zu 100,0 mL verdiinnt.
Zur Herstellung der Losung muss ein Messkolben verwendet werden.

ZUSAMMENFASSUNG

® In den Versuchsvorschriften wird oft die Verwendung bestimmter Laborgerdte
gefordert. Manchmal muss man aber auch aufgrund der Vorschrift die geeigne-
ten Gerdte auswdhlen. Aus diesen Griinden muss man die Namen der Laborge-
rate kennen und auch die jeweilige Einsatzmoglichkeiten.

®» Feststoffe werden im chemischen Labor abgewogen. Dazu werden Feinwaagen/
Analysenwaagen und Prazisionswaagen/Rezepturwaagen verwendet. Sie
unterscheiden sich in einigen KenngroRen, vor allem in der Genauigkeit, mit
der Substanzen abgewogen werden konnen.

® Fliissigkeiten werden im Labor meist als Volumen abgemessen. Die verschiede-
nen Volumenmessgerdte werden zu unterschiedlichen Zwecken eingesetzt, z. B.
zum Abmessen eines bestimmten Volumens oder zum Herstellen von Mischun-
gen mit einer bestimmten Konzentration. Auch hier spielt die geforderte
Genauigkeit eine wichtige Rolle.

©
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Gehaltsbestimmungen

Gehaltsbestimmungen werden in Apotheken kaum noch durch-
geflihrt. Mittlerweile ist es die Regel, dass ein Hersteller oder
GroRhdndler der Substanz ein valides Priifzertifikat beilegt. Dann
kann bekanntermaRen die Bestimmung der Reinheit und des
Gehalts entfallen. Aber trotzdem nimmt die Gehaltsbestimmung in
Form der Titrationen einen erheblichen Teil in der schulischen Aus-
bildung ein. Die Griinde sind nachvollziehbar, denn so wird der
Umgang mit Chemikalien geschult und gezeigt, wo nicht genau
genug gearbeitet wurde. Dann stimmt ndmlich das ermittelte
Ergebnis nicht mit der Realitat liberein. Die Abweichung gibt einen
direkten Hinweis darauf, wie sehr bei der Genauigkeit der Arbeit
im Labor nachgebessert werden muss. Und durch die praktische
Arbeit mit den Substanzen kann die Theorie der wichtigsten
chemischen Reaktionsarten vertieft werden.
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In der Ph. Eur. findet man im Allgemeinen Teil bei den Allgemeinen Methoden das Kapi-
tel 2.5, Gehaltsbestimmungsmethoden. Hier werden einige allgemeine Methoden
beschrieben, auf die in einer Monographie entsprechend verwiesen wird. Spezifische Vor-
schriften werden in der jeweiligen Monographie unter der Uberschrift ,,Gehaltsbestim-
mung"“ angegeben.

Bei Vorliegen eines validen Priifzertifikats (» Kap.2) kann bei der Priifung der Aus-
gangsstoffe in der Apotheke die Gehaltspriifung entfallen. Gehaltsbestimmungen helfen,
die Theorie hinter zentralen chemischen Reaktionsarten zu verstehen und sie durch kon-
krete Beispiele zu vertiefen. Die Auswertung der Ergebnisse erlaubt eine gute Riickmel-
dung, ob die Arbeit im Labor ordnungsgemafd durchgefithrt wurde und verbessert die in
der Apotheke notwendigen praktischen Fertigkeiten. Gehaltsbestimmungen eignen sich
deshalb hervorragend zu Ubungszwecken.

10.1 Grundlagen

Ist in der Ph. Eur. ein Grenzwert fir den Gehalt vorgeschrieben, dann wird er unter der
Uberschrift ,,Definition“ am Anfang jeder Monographie in Prozent angegeben. Das
bedeutet, dass der tatsachliche Anteil der monographierten Substanz auf die Einwaage des
untersuchten Stoffs bezogen wird. Die Bestimmung des Gehalts ist also genau genommen
auch eine Priifung auf Reinheit: Der Teil des untersuchten Stoffs, der nicht durch die
Gehaltsbestimmung erfasst werden kann, besteht aus sonstigen Substanzen.

Beispiel:

Hat eine Substanz einen Gehalt von 95 %, dann besteht eine Einwaage von 1,000 g aus 10
= 0,950 g der monographierten Substanz und

= 0,050g Verunreinigung durch sonstige Substanzen.

Verunreinigungen

95%
Monographierte
Substanz

Betrachtet man die Grenzwerte, die die Ph. Eur. fiir den Gehalt vorschreibt, dann féllt bei
den meisten Substanzen auf, dass als obere Grenze Werte von {iber 100 % angegeben wer-
den. Das ist praktisch einfach unmdéglich. Es kommt aber daher, dass bei der Bestimmung
des Gehalts zwangslaufig kleine Abweichungen vom tatsichlichen Wert ermittelt werden.
Diese entstehen zum einen durch das Verfahren an sich und zum anderen durch die Gren-
zen der Genauigkeit beim Ablesen des Ergebnisses. Die Ph. Eur. berticksichtigt bei ihren
Angaben deshalb die Abweichungen sowohl nach unten als auch nach oben, deshalb kann
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der berechnete Wert grofler sein als 100 %. Es werden die Grenzwerte angegeben, die bei
exakter Durchfithrung der beschriebenen praktischen Bestimmung erhalten werden kén-
nen. Der errechnete Wert muss auf die angegebene Anzahl der Stellen gerundet werden.
Dann wird die Entscheidung getroffen, ob der gepriifte Stoff den Anforderungen der
Monographie entspricht oder nicht.

Aligemeines Vorgehen bei Gehaltsbestimmungen
Die Einwaage darf + 10 % von dem Wert abweichen, der in der Vorschrift angegeben
wird (» Kap. 4.2). Eine genauere Einwaage ist nicht notwendig und dauert zu lang.
Durchfiihrung der Gehaltsbestimmung (nach Vorschrift in der Monographie): Die
Ablesegenauigkeit betriagt + 0,05mL (10 mL-Biirette) oder + 0,1 mL (25 mL-Biirette).
Jeder Tropfen fithrt zu deutlichen Abweichungen bei der Berechnung.
Berechnung: Die bestimmte Masse wird auf die tatséchlich eingewogene Masse bezo-
gen und am Ende auf die geforderte Anzahl an Stellen gerundet.
Abschlieflend trifft man die Entscheidung, ob die Substanz der Monographie ent-
spricht. Dazu vergleicht man den berechneten Wert mit den erlaubten Grenzwerten
des Gehalts (in der Monographie unter ,,Eigenschaften angegeben).

Bei einigen Substanzen findet man nach den Grenzwerten fiir den Gehalt in Klammern
die Angaben getrocknete Substanz oder wasserfreie Substanz. Bevor hier der Gehalt
bestimmt werden kann, miissen der Trocknungsverlust (Ph. Eur., 2.2.32; » Kap.9.4) oder
der Wassergehalt (Ph. Eur., 2.5.12) bestimmt werden. Dabei wird ermittelt, welcher Anteil
des vorliegenden Stoffs aus fliichtigen Substanzen oder aus Wasser besteht. Um diesen
Anteil wird die Einwaage rechnerisch verringert und die bei der Gehaltsbestimmung
ermittelten Werte werden dann auf den korrigierten Wert bezogen. Um den Gehalt einer
Substanz zu bestimmen, gibt es verschiedene Methoden:

chromatographische Methoden (» Kap.8.7),

NIR-Spektroskopie (nur in der Industrie, in der Apotheke zur Identititspriifung;

» Kap. 8.8),

Titration/Maf3analyse,

UV-Vis-Spektroskopie.

Die meisten in der Ph. Eur. beschriebenen Verfahren zur Gehaltsbestimmung zéhlen zur
Titration/Maf3analyse.

Die drei Begriffe Titration, MaBanalyse und Volumetrie werden mehr oder weniger syn-
onym verwendet.

Man titriert (versetzt tropfenweise) eine Probelésung mit einer Mafllgsung. Der Begriff
Titration beschreibt das praktische Vorgehen bei der quantitativen Analyse.

Man verwendet fiir die quantitative Analyse Losungen mit exakt bekannter Konzentra-
tion, sogenannte Maf8losungen. Daher stammt der Begriff MaBanalyse.

Die Bestimmung des Gehalts erfolgt {iber das Ablesen des Volumens der Mafllgsung. Der
Begriff Volumetrie wird in der Ph. Eur. verwendet.



Grundlagen

10.1.1 Funktionsweise einer Titration

Bei einer Titration findet zwischen Teilchen der Probelosung und der Mafllosung eine
chemische Reaktion statt. Dadurch verringert sich mit jeder Zugabe an Maf$losung die
Konzentration der Teilchen der Probeldsung. Der Endpunkt der Bestimmung (Aquivalenz-
punkt) ist dann erreicht, wenn alle Teilchen der Probeldsung mit Teilchen aus der Mafl6-
sung reagiert haben. Die Zugabe der Maf3lgsung erfolgt mittels einer Biirette, sodass das
bis zum Aquivalenzpunkt zugegebene Volumen direkt abgelesen werden kann. Aus dem
Verbrauch der Mafllosung lasst sich die Konzentration und damit der Gehalt der zu unter-
suchenden Substanz berechnen (o Abb. 10.1): Zu Beginn liegt eine unbekannte Anzahl an
Probeteilchen (blau) in der Losung vor. Die Konzentration der Mafilésung ist bekannt,
hier enthilt sie 2 gelbe Teilchen pro Milliliter. Die Teilchen der Mafilosung reagieren bei
der Titration mit den Probeteilchen zu einem Produkt (griin). Am Aquivalenzpunkt
haben alle Probeteilchen mit Teilchen der Mafilosung reagiert. Aus dem Verbrauch von
3mL kann man errechnen, dass man 3x2 = 6 Teilchen der Mafllosung zur Umsetzung
gebraucht hat. Da beide Teilchen im Verhéltnis 1:1 reagieren, miissen zu Beginn ebenfalls
6 Teilchen der Probe in der Losung gewesen sein.

Damit eine Titration fiir eine Gehaltsbestimmung geeignet ist, miissen folgende Vor-
aussetzungen erfiillt sein:
= Die ablaufende chemische Reaktion muss genau bekannt sein.
» Die ablaufende chemische Reaktion muss sehr schnell ablaufen.
= Die zu untersuchende Substanz muss bei der Reaktion vollstindig (quantitativ) umge-
setzt werden.
Der Endpunkt der Umsetzung muss eindeutig erkennbar sein.
Die Konzentration der Mafllésung muss exakt bekannt sein.

0 0 0 0
1 it 1
Verbrauch

2 2 2

3 3 3 3

[ [ 4 4

— — —>

o o o e o o e o o e o o
° o o ° o o ° o o ° o o
Startpunkt Aquivalenzpunkt

Chemische Reaktion:

et —> o

o Abb.10.1 AblaufeinerTitration im Teilchenmodell
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Fiir die Bestimmung des Endpunkts werden entweder Indikatoren eingesetzt oder man
verwendet elektrochemische Endpunktbestimmungsmethoden (Potentiometrie). Die
Bezeichnung ,Indikator leitet sich vom Lateinischen indicare (dt. anzeigen) ab. Je nach
Zustand haben Indikatoren eine andere Farbe und zeigen so das Erreichen oder Verlassen
eines Zustands an. Je nachdem welche Reaktion der Titration zu Grunde liegt, miissen
Indikatoren andere Eigenschaften haben. Die jeweiligen Indikatoren werden in den ent-
sprechenden Kapiteln beschrieben.

10.1.2 Berechnungen

Die Ph. Eur. vereinfacht die Berechnungen fiir Durchfithrende sehr: Es ist in den Vor-
schriften zur Gehaltsbestimmung immer die sogenannte Aquivalenzmasse (mj) aufge-
fithrt. Diese gibt an, welche Masse an Untersuchungssubstanz einem Milliliter an ver-
brauchter Maf3lgsung entspricht. Man multipliziert diese Angabe also mit dem Volumen
an Maflésung (V) das bis zum Aquivalenzpunkt verbraucht wurde und erhilt direkt
die Masse an Substanz (Analyt, m,), die sich im Kolben befand.

My = mgxVy

Zur Entscheidung, ob der Gehalt den Grenzwerten entspricht, die bei den Eigenschaften
angegeben sind, muss das Ergebnis in Prozent umgerechnet werden (Massenanteil w).
Dazu bezieht man die berechnete Masse (m,) auf die Einwaage (mg) und multipliziert mit
100.

w = 2 x 100 %

Der so erhaltende Wert muss auf die angegebene Anzahl an Stellen gerundet werden.
Dann kann die Entscheidung getroffen werden, ob die Substanz der Monographie der
Ph. Eur. entspricht oder nicht.

In manchen Vorschriften wird vor der Titration aliquotiert (» Kap. 10.1.4). Das wird in
der Ph. Eur. fiir die Berechnung nicht ausdriicklich angegeben. Man muss die berechnete
Masse my entsprechend dem titrierten Anteil multiplizieren.

Rechenbeispiel: Berechnung mit Aquivalenzmasse

Die eingewogene Masse wird auf ein Volumen von 100,0 mL verdiinnt. Die Titration wird
mit 20,0 mL der Losung durchgefiihrt. Das Ergebnis muss mit 5 multipliziert werden, weil
nur s der Gesamtmenge durch die Titration bestimmt wurde.

Rechenbeispiel: Berechnung ohne Aquivalenzmasse (fiir Fortgeschrittene)
Auch ohne die Aquivalenzmasse kann die Berechnung des Gehalts durchgefiihrt werden.
Dazu muss man die Vorgange bei der jeweiligen Titration allerdings nachvollziehen.
Bekannt sind:
die Stoffmengenkonzentration der Mafilésung ¢y (Einheit: mol/L bzw. mmol/mL),
das Volumen der Ma8l3sung Vy; bis zum Aquivalenzpunkt (Einheit: mL),
die molare Masse M, der zu untersuchenden Substanz (Einheit: g/mol bzw. mg/mmol)
und
die Einwaage mg, der zu untersuchenden Substanz (Einheit: g).



Grundlagen

AUFGEPASST: EINHEITEN UMRECHNEN!

Die Einheiten stimmen nicht liberall iiberein, sie miissen bei Bedarf umgerechnet
werden. Bei welchem Schritt das gemacht wird, kann frei entschieden werden.
Wird erst im letzten Schritt gerundet, ist das Ergebnis identisch.

Schritt 1: Da die Stoffmengenkonzentration der Mafilésung (cyy; ) bekannt ist, kann durch
das Umstellen von (1) (»Kap.5.3) die Stoffmenge (ny;) in dem Volumen an Mafilésung
(V) berechnet werden, das bis zum Aquivalenzpunkt verbraucht wurde (2):

(1)

Nue = Cme * Ve (2)

c=

<|s

Schritt 2: Die Reaktionsgleichung der Reaktion bei der Gehaltsbestimmung muss aufge-
stellt werden. Hier kann abgelesen werden, in welchem Verhiltnis (x) die zu untersu-
chende Substanz mit der Mafllgsung reagiert. Reagieren beispielsweise 2 Teilchen des
Analyten mit 1 Teilchen der Maf3losung, betrigt x = 2. Ist es umgekehrt, dann erhilt man
xX="Y.

Schritt 3: Die Stoffmenge der Teilchen der Mafllosung muss mit dem entsprechenden Fak-
tor (x) multipliziert werden:
Ny = Ny XX

Schritt &: Durch das Umstellen von n = ﬁ—i (»Kap. 5.3) kann mithilfe der molaren Masse
M, der zu untersuchenden Substanz die Masse m, berechnet werden, die sich zur Titra-
tion im Kolben befand:

My = Mpxny

Nun kann wie bei der Berechnung iiber die Aquivalenzmasse der Massenanteil w mithilfe
der eingewogenen Masse (mg) berechnet werden:

w=m—‘;x100%

Rechenbeispiel
Sie ibernehmen den Reagenziensatz im Labor und iiberpriifen den Gehalt bzw. die Kon-
zentration der verdiinnten Salzsdure R. Sie sollte 73 g/L HCI enthalten. Die molare Masse
von HCl betrégt 36,5 g/mol bzw. 36,5 mg/mmol.

Sie titrieren 10,0mL der verdiinnten SalzsaureR mit Natriumhydroxid-Losung
(I mol/L bzw. 1 mmol/mL). Als Indikator verwenden Sie Phenolphthalein. Beim Farbum-
schlag lesen Sie ein verbrauchtes Volumen von 16,5mL ab.

Zunichst berechnen Sie nach Schritt 1 die Stoffmenge an Hydroxid-Ionen, die bis zum
Aquivalenzpunkt reagiert hat:

N = G xVy = 120% % 16,5 mL = 16,5 mmol

©
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Bei dieser Titration reagieren Hydroxid- und Oxonium-Ionen im Verhéltnis 1:1. Es muss
also kein Faktor eingerechnet werden. Die Stoffmenge an Hydroxid-Ionen entspricht am
Aquivalenzpunkt der Stoffmenge an Oxonium-Ionen, die in der Salzsiure vorgelegt wur-
den:

Ny = ny. = 16,5mmol

Die Masse an HCl in der Salzsdure wird (Schritt 3) mithilfe der molaren Masse von HCI
berechnet:

mg
mmol

my = Maxn, = 36,5 x 16,5 mmol = 602,25 mg = 0,602 g

Hier wurde ein Volumen von 10,0 mL eingesetzt, das 0,602 g HCI enthilt. In einem Liter
(1000mL) der Losung befindet sich folglich 100-mal so viel HCI, namlich 60,2g. Die
Losung sollte laut Ph. Eur. eine Konzentration von 73 g/L haben. Die tatsichliche Konzen-
tration liegt mit 60,2 g/L deutlich darunter. Die verdiinnte Salzsdure R kann nicht mehr als
Reagenz fiir Prifungen verwendet werden.

10.1.3 Biiretten

Biiretten sind Volumenmessgeréte, die bei der MafSanalyse/Titration die Abgabe genau
bestimmbarer Flissigkeitsvolumina erlauben. Es sind kalibrierte Glasrohren, die vorne
eine Skala aufgedruckt haben (o Abb. 10.2 A). Sie sind am unteren Ende gerade oder gebo-
gen und besitzen einen eingeschliffenen Hahn, mit dessen Hilfe das Volumen der enthal-
tenen Losung tropfenweise abgegeben werden kann. Die Riickseite ist oft weif$ gefiarbt mit
einem diinnen blauen Streifen. Dieser Steifen wird Schellbachstreifen genannt und erhoht

o Abb.10.2 Biirette (A); ein Schellbach-
streifen erlaubt ein genaueres Ablesen (B)
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die Ablesegenauigkeit. Beim geraden Draufschauen bildet der obere Fliissigkeitsrand
durch unterschiedliche Lichtbrechung einen Art Pfeil (o Abb.10.2B).

Biiretten sind auf ,,Ex“ geeichte Volumenmessgerite, d.h., sie geben genau das Volu-
men an Losung ab, das an der Skala abgelesen wird.

Biiretten gibt es fiir den pharmazeutischen Gebrauch tiblicherweise fiir Volumina von
10 oder 25mL Mafllosung. Diese unterscheiden sich in der Ablesegenauigkeit: Bei einer
kleineren 10 mL-Biirette kann das Volumen auf + 0,05mL genau abgelesen werden, bei
einer grofleren ist die Skala nur in 0,1 mL-Schritte unterteilt. In Schulen und Apotheken
werden meist Biiretten verwendet, die von oben mit Mafllgsung befiillt werden. Neuere
Modelle besitzen oben einen Schliff und kénnen direkt aus Vorratsflaschen mit Maf$losung
befiillt werden. Auch automatisierte Titrationsgerite finden in der Industrie Verwendung.

10.1.4 Praktisches Vorgehen bei Titrationen

Biirette vorbereiten

Zunichst muss tiber die Vorschrift die benétigte GroBe der Biirette berechnet werden. Es
muss eine Biirette ausgewéhlt werden, die das erwartete Volumen an Maf3l§sung auf ein-
mal fassen kann. Ein Nachfiillen wihrend der Titration ist mit einer zu grofen Ungenau-
igkeit verbunden. Dazu wird ein Gehalt von 100 % angenommen und die in der Vorschrift
geforderte Einwaage durch die Aquivalenzmasse geteilt. So kann der maximal erwartete
Verbrauch an Mafllosung berechnet werden.

Die passende Biirette wird mithilfe von Klammern und Muffen an einem Stativ mit
einem stabilen Standfufd festgemacht (o Abb. 10.3).

Dann sollte der Hahn iiberpriift werden. Dieser besteht aus einem sogenannten Kiiken,
das dhnlich wie ein Stopfen durch die passende Offnung der Biirette gesteckt wird. Dabei 10
ist der Schliff allerdings mit einem Loch versehen, das sich genau in der Mitte befindet
und je nach Drehung des Kiikens den Hahn schliefit oder 6ffnet. Es besitzt auf der einen
Seite einen Handgriff, der das Drehen erleichtert und auf der anderen Seite einen Art
Schraubverschluss. Hier wird das Kiitken mit einer dreiteiligen Sicherung aus einer Unter-
legscheibe (Plastik), einem Dichtungsring aus Gummi und einer Art Mutter (Plastik) fest-
geschraubt (o Abb.10.4A). Kann das Kiiken leicht genug gedreht werden? Die leichte
Drehbarkeit ist ndmlich wichtig, da das Kitken im Verlauf der Titration mit einer Hand
leicht und schnell bedient werden konnen muss (o Abb. 10.4B).

Bewegt sich das Kiiken nur schwer im Hahn, dann kann tiberprift werden, ob die
Sicherung zu fest zugedreht wurde. Glaskiiken in geschliffenen Hahnen miissen eventuell
nachgefettet werden.

Die Biirette wird dann dreimal mit der verwendeten Maf31gsung gespiilt. Im Schullabor
hat sich zur Reduktion von Kosten und Chemikalienabfall die Verwendung von Spiill6-
sungen unterschiedlicher Reinheit bewahrt. Nur der letzte Spiilvorgang wird dann ibli-
cherweise mit reiner Maf3lgsung gemacht. Im letzten Schritt wird Maf$losung eingefiillt,
mit der auch titriert wird.

Zum Einstellen der Nullmarke wird genau so viel Maf3losung eingefiillt, dass das Volu-
men bei null steht. Praktischerweise fiillt man minimal mehr Mafllosung ein und lasst sie
tropfenweise bis zum Erreichen der Nullmarke ab. Fithrt man mehrere Titrationen mit
derselben Mafllosung durch, muss natiirlich dazwischen nicht gesptilt werden. Die Mafi-
16sung wird aber nach jeder Titration wieder auf die Nullmarke eingestellt.



Gehaltsbestimmungen

o Abb.10.3 Eine Biirette wird mithilfe von
Klammern und Muffen an einem Stativ
befestigt. Wenn sich eine Fliissigkeit in der
Biirette befindet, muss aus Sicherheits-
griinden immer ein Erlenmeyerkolben
darunter stehen.

o]

Drehgriff

Offnung im Kiiken, die
durch Drehung geoffnet
oder geschlossen werden
kann

Dreiteilige Sicherung mit

Kiiken 4
Dichtungsring dazwischen

C D

o Abb.10.4 Der Hahn einer Biirette: Das Kiiken wird durch die 0ffnung am unteren Ende
der Biirette gesteckt. Es hat an der einen Seite einen Drehgriff und wird auf der anderen Seite
durch eine dreiteilige Sicherung befestigt. Durch Drehen des Hahns wird die Bohrung des
Kiikens zum Durchlauf oder verschlieBt die Biirette. Ist er leichtgangig, erlaubt der Hahn eine
duRerst feine Zugabe der Fliissigkeit (A). Bei der Titration hdlt man den Erlenmeyerkolben mit
der gelGsten Probe in der einen Hand und bedient den Hahn der Biirette mit der anderen (B).
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