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Photometrische Nitratbestimmung

A) Vorbereitung der Untersuchung - Eichléosungen herstellen

Das brauchst Du dafiir
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Messkolben
(1000 ml)

Pulvertrichter

Uhrglas

]
"

iy

Laborflasche Laborloffel Filzstift Kaliumnitrat
(1000 ml)

Materialien

Filzstift

Laborflasche (1000 ml)

Laborl6ffel

Laborwaage

Messkolben (1000 ml)

Messzylinder (100 ml)

Pulvertrichter

Uhrglas

Chemikalien Gefahren

Kaliumnitrat

Dest. Wasser

Gefordert durch: o '. o !

Qualitat fir Menschen

Messzylinder
(100 ml)

Dest. Wasser

Handhabung
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So geht’s:
A) Vorbereitung der Untersuchung — Eichlésungen herstellen
Arbeitsschritt Erledigt?

Nimm ein Uhrglas und lege es auf den Wageteller der Laborwaage. Driicke die
1 Taste ,, Tara“, damit sich die Waage auf Null stellt. Wiege genau 0,10 g (= 100 mg)
Kaliumnitrat (KNOs) ab.

2 Stecke den Pulvertrichter auf den Messkolben (1000 ml).

Uberfiihre das Kaliumnitrat in den Pulvertrichter. Spiile Reste des Kaliumnitrats

3

vom Uhrglas mit destilliertem Wasser in den Messkolben (1000 ml).

Fiille den Messkolben mit destilliertem Wasser bis zur Markierung auf. Schittle
4

mit der Hand, bis sich das Kaliumnitrat vollstandig gel6st hat.

Uberfiihre die Kaliumnitratldsung in eine Laborflasche (1000 ml) und spiile den
5 Messkolben (1000 ml) mit destilliertem Wasser aus. Beschrifte die Laborflasche

mit dem Filzstift mit der KNOs-Konzentration 0,1 g/L.

Fulle aus der Laborflasche mit der KNOs-Konzentration 0,1 g/L 100 ml in einen
6

Messzylinder (100 ml).

7 Uberfiihre die Lésung in den Messkolben (1000 ml).

Spiile den Messzylinder (100 ml) mit destilliertem Wasser aus und liberfihre das
Spllwasser in den Messkolben (1000 ml). Fiille mit destilliertem Wasser den Mess-
kolben bis zur Markierung auf. Schiittle mit der Hand, bis eine vollstandige Durch-

mischung stattgefunden hat.

Uberfiihre die Kaliumnitratldsung in eine Laborflasche (1000 ml) und spiile den
9 Messkolben (1000 ml) mit destilliertem Wasser aus. Beschrifte die Laborflasche

mit dem Filzstift mit der KNOs-Konzentration 0,01 g/L.

Wiederhole die Schritte 6 — 10 noch jeweils 2 x, in dem Du immer aus der zuletzt
10 hergestellten KNOs- Konzentration 100 ml Losung entnimmst und im Messkolben

auf 1000 ml mit destilliertem Wasser auffullst (Verdinnungsreihe).

Du hast nun 4 verschiedene Flaschen mit den Kaliumnitratkonzentrationen 0,1; 0,01; 0,001 und 0,0001 g /L
hergestellt.
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B) Vorbereitung der Untersuchung — Chemikalienlésungen herstellen

Das brauchst Du dafiir

Becherglas Messzylinder

Uhrglas (250 ml) Laborloffel (250 ml)
Messzylinder Magnetrihrer mit Magnetstdabchen Laborflasche Becherglas (100 ml)
(10 ml) Heizung (250 ml)

Essigsaure Sulfanilsaure Natriumacetat Dest. Wasser

Natriumhydroxid

Materialien

1 x Becherglas (100 ml)

2 x Becherglas (250 ml))

Laborflasche (250 ml)

Laborl6ffel

Laborwaage

Magnetrihrer mit Heizung

Magnetstabchen

Messzylinder (10 ml)

Messzylinder (250 ml)

2 x Uhrglas

Geférdert durch: ' ! -3-
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Chemikalien Gefahren Handhabung

Versuchsanleitung

p - Sulfanilsaure @ @@@

Dest. Wasser
o - Naphtylamin @@ @@@
Essigsdure @ @@@

Natriumacetat

Natriumhydroxid

So geht’s:

B) Vorbereitung der Untersuchung - Chemikalienlésungen vorbereiten

Arbeitsschritt Erledigt?

Nimm ein Uhrglas und lege es auf den Wageteller der Laborwaage. Driicke die
1

Taste , Tara”, damit sich die Waage auf Null stellt. Wiege 1,00 g Sulfanilsdure ab.
2 Nimm ein Becherglas (100 ml) und fiille ca. 50 ml destilliertes Wasser ein.

Uberfiihre die Sulfanilsdure in das Becherglas (250 ml) und spiile mit ein wenig
3

destilliertem Wasser nach.

Lege das Uhrglas wieder auf den Wégeteller der Waage. Driicke die Taste , Tara“,
4

damit sich die Waage auf Null stellt. Wiege 5,00 g Natriumacetat ab.

Uberfiihre das Natriumacetat in das Becherglas (250 ml) mit der Sulfanilsdure und
5 spile mit ein wenig destilliertem Wasser nach. Rithre mit dem Laborl6ffel um, bis

sich die Kristalle der beiden Chemikalien gel6st haben.

Nimm ein Uhrglas und lege es auf den Wageteller der Laborwaage. Driicke die
6 Taste , Tara“, damit sich die Waage auf Null stellt. Wiege 0,10 g a - Naphtylamin
ab.

Miss mit dem Messzylinder (10 ml) 5ml Essigsdure ab und gibt diese in ein Becher-

glas (250 ml). Fiille ungefahr bis 100 ml mit destilliertem Wasser auf.

8 Uberfiihre das a — Naphtylamin in das Becherglas mit der Essigsdure aus Punkt 7.

Stelle das Becherglas (250 ml) mit dem a — Naphtylamin auf den Magnetrihrer mit
9 Heizung. Gib ein Magnetstdabchen dazu. Schalte das Riihrwerk ein. Schalte die Hei-

zung auf ca. 200 °C ein.

W H - 4 -
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10

Erhitze so lange unter Rihren, bis sich das a — Naphtylamin aufgeldst hat.

Uberfiihre die Lésung in einen Messzylinder (250 ml). Gib die Chemikalienlésung

11

aus Punkt 5 dazu. Fiille mit destilliertem Wasser auf 200 ml auf.

Uberfiihre die Losung aus Punkt 11 aus dem Messzylinder (250 ml) in eine Labor-
12

flasche (250 ml), verschlieRe sie fest und bewahre sie an einem dunklen Ort auf.

Nimm ein Uhrglas und lege es auf den Wageteller der Laborwaage. Driicke die
13 Taste ,Tara“, damit sich die Waage auf Null stellt. Wiege 4,00 g Natriumhydroxid

ab.

Uberfiihre das Natriumhydroxid in das Becherglas (100 ml) und fiille mit destillier-
14 tem Wasser auf 100 ml auf. Riihre mit dem Laborl6ffel um, bis sich die Chemikalie

aufgel6st hat.

Nun sind deine Chemikalienlésungen zur photometrischen Bestimmung der Nitratgehalte von Wasser-
proben fertig.

Gefordert durch: o ﬁ m
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C) Durchfiihrung der Untersuchung — Bestimmung der Eichgeraden

Das brauchst Du dafiir

Probenflasche mit

Photometer
otomete Wasserprobe

Laborléffel Magnetrihrer

Messzylinder
(100 ml)

Magnetstdbchen

'3

Einmalspritze (5 ml)

Einmalspritze (3 ml)

Filzstift Becherglas (250 ml)

g @ /\]
‘;_;_5@ '

Zinkstaub

Destl. Wasser

Materialien

Stick

Einmalspritze (20 ml)

Einmalspritze (3ml)

Einmalspritze (5 ml)

Gefordert durch:

Stoppuhr

Kivette

Erlenmeyerkolben
(250 ml)

<P

Uhrglas

Becherglas (100 ml) Einmalspritze

(20 ml)

Pulvertrichter

Filterpapier

EEEEEENE
FEFEEENN
m———

Klvettenstander

N

[<)
= /i

ﬁ

Essigsaure

Becherglas (100 ml): je Standard und Probe je 1

Becherglas (250 ml): je Standard und Probe 2 Stick

BILVR &
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Lésung genz



Thema des Moduls

der a UNIVERSITAT ) - .
Biologie SIEGEM Photometrische Nitratbestimmung

R Natur- und Umweltbildung
n
Kreis Kleve e.V. am Reeser Meer gambH

Erlenmeyerkolben (250 ml)

Filterpapier

Filzstift

Kivette (je Standard und je Probe 1 Stiick)

Versuchsanleitung

Klivettenstander

Laborléffel

Magnetrihrer

Magnetstdabchen

Messzylinder (100 ml)

Probenflasche mit Wasserprobe

Pulvertrichter

Stoppuhr

Uhrglas

Chemikalien Gefahren Handhabung

Zinkstaub © ©00
Dest. Wasser

Essigsaure @ @@@
Natriumhydroxid-Lésung @@@
Naphtylamin-Reagenz @@ @@@
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Arbeitsschritt

Erledigt?

Schalte das Photometer an und lass die Lampen aufwdarmen. Das dauert normaler-

weise 15 Minuten.

Stelle am Photometer eine Wellenlange von 535 nm ein.

Miss von jeder jeder Standardlésung (0,1; 0,01; 0,001; 0,0001 und 0 g /L) jeweils
50 ml in einem Messzylinder (100 ml) ab und tiberfiithre die Flissigkeit jeweils in
einen Erlenmeyerkolben (250 ml). Beschrifte jede einzelne Probe mit einem Filz-

stift.

Lege ein Uhrglas auf die Laborwaage und driicke die Taste ,,TARA®, damit sie sich
auf Null stellt. Wiege mit dem Laborléffel 1,00 g Zinkstaub ab. Uberfiihre den Zink-
staub in den ersten Erlenmeyerkolben (250 ml). Wiederhole diesen Schritt so oft,

bis jeder Erlenmeyerkolben 1,00 g Zinkstaub enthilt.

Gib in jeden Erlenmeyerkolben mit der Einwegspritze (3 ml) 2 ml NaOH-Lésung.

Stelle jeden Erlenmeyerkolben nacheinander auf den Magnetrihrer, gib ein Mag-
netstdbchen dazu und schalte das Riihrwerk ein und riihre so schnell um, dass sich
die Losung gut vermischt. Stelle auf der Stoppuhr 5 min. ein und starte die Stopp-
uhr.

Alternativ kannst Du die Erlenmeyerkolben auch 5 min. schwenken.

Stelle einen Pulvertrichter auf ein Becherglas (250 ml) und lege einen Faltenfilter
hinein. Uberfiihre die geriihrte Standard- oder Wasserprobe in den Faltenfilter

und warte, bis die Losung in das Becherglas (250 ml) klar durchgelaufen ist.

Uberfiihre mit einer Einwegspritze (20 ml) aus jedem Becherglas (250 ml) 20 ml

Flussigkeit jeweils in ein beschriftetes Becherglas (100 ml).

Gib mit der Einmalspritze (5 ml) in jedes Becherglas (100 ml) 5 ml Essigsaure.

10

Gib mit der Einmalspritze (3 ml) in jedes Becherglas (100 ml) 1ml Naphtyalmin-

Reagenz.

11

Stelle die Stoppuhr auf 5 Minuten ein und starte sie. Bereite nun fiir jede Stan-

dardlosung eine Kiivette im Kivettenstander vor.

12

Fiille nach der abgelaufenen Zeit jeweils eine Kiivette mit der entsprechenden L6-

sung und liberfiihre sie ins Photometer.

Gefordert durch: o ﬁ m
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Beginne die photometrischen Messungen mit der Losung, die Null g/L Nitrat ent-
13 halt (Blindwert) und ziehe diesen Wert von allen anderen ermittelten Extinktio-
nen ab. Normalerweise kann ein Photometer den Blindwert automatisch in Abzug

bringen (Autozero). Miss die nachfolgenden Standardlésungen im Photometer.

D) Auswertung der Standardkonzentrationen und Erstellung einer Eichgeraden

Die Auswertung erfolgt, indem in einem Diagramm die gemessenen Extinktionswerte gegen die Nitrat-
konzentration aufgetragen werden. Im Optimalfall ergibt sich eine Gerade, die durch 0| |0 verlauft.

Dieses Diagramm dient als Eichgerade.
Zur Erleichterung kann diese Berechnung auch mit Excel durchgefiihrt werden. Die Standardproben wer-

den in ein x/y-Diagramm eingetragen, Excel kann daraus die Trendlinie errechnen und die entspre-
chende Gerade als Funktion ausgeben.

E) Durchfiihrung der Untersuchung — Messung der Wasserproben

Nun musst Du Deine Wasserproben noch aufbereiten und im Photometer messen.
Da zu hohe Nitratkonzentrationen im Wasser das sensible System stéren und zu
verfalschten Extinktionswerten fiihren kénnen, musst Du Deine Wasserproben zu-
1 nachst 1:10 verdiinnen. Bearbeite dann von jeder Wasserprobe zwei Proben, eine
unverdinnte und eine verdinnte. Nach der Messung im Photometer entscheide
Dich fir die Probe zur weiteren Berechnung, deren Extinktion moglichst unter 1

liegt.

Verdiinne jede Wasserprobe 1:10. Nimm dazu einen Messzylinder (100 ml), gieBe
aus jeder Probenflasche (die die Wasserprobe enthalt) 10 ml Wasserprobe in den
Messzylinder und fiille mit destilliertem Wasser auf 100 ml auf. Uberfiihre die ver-

diinnte Probe in ein Becherglas (250 ml).

3 Fuhre nun die Schritte 4 — 12 des Abschnitts C durch.

Wenn Du die Proben im Photometer misst, brauchst Du einen Blindwert nicht mehr

in Abzug zu bringen.

Die gemessenen Extinktionswerte der jeweiligen Wasserproben kénnen nun in das Diagramm der Eich-
geraden eingetragen werden, und man kann direkt aus dem Diagramm die Konzentration der Nitratio-
nen aus der Wasserprobe in mg/L ablesen.

Ebenfalls ist es moglich, die Extinktionswerte in die vom Computer berechneten Funktion einzusetzen

und daraus die Nitratkonzentration abzulesen. Bei den verdiinnten Wasserproben muss der Wert noch
mit 10 multipliziert werden, da sie vorher 1:10 verdiinnt wurden (Schritt 2).
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