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Abstract. It should be a goal of chemical education
in the lab courses.
learn to treat waste water by methods of precipitation,

environmental  protection
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ion exchange, charcoal adsorp-

tion, etc. and recycle organic solvents. The amount of waste can be reduced significant-

ly. Traditional goals of education

of the urgent necessity of and the important
protection.

Einleitung

Umweltschutzaspekte spiel en in del'
Chemie eine immer grossere Rolle. Daher
muss es Ziel einerChemieausbildung sein,
angehende Chemiker, die spatel' verant-
wortungsvolle  Aufgaben, z.B. in del' che-
mischen Industrie iibernehmen  werden,
frilhzeitig im umweltgerechten  Umgang
nicht nul' mit den eingesetzten Chemieka-
lien und hergestellten  Produkten sondern
insbesondere auch mit bei Synthesen an-
fallenden  Reststoffen,  Abwassern  und
Losungsmitteln ~ zu schulen. Diesem Ge-
sichtspunkt  wird in del' klassischen Che-
mieausbildung wenig Rechnung getragen.

Motivielt durch die Arbeiten von Fi-
scher [I] haben wir uns daher entschlos-
sen, unsere Chemiestudierenden  schon in
den Praktika 'Qualitative und Quantitati-
ve Analyse’ mit del' Aufarbeitung  del'
Abwasser vertraut zu machen und Reste
soweit moglich - in Wertstoffe umzuwan-
deln. 1m 'Organischen  Praktikum'  wer-
den routinemassig  gebrauchte  L6sungs-
mittel am Rotationsverdampfer  destilliert,
in Vertiefungspraktika ~ werden L6sungs-
mittelgemische  getrennt und Verfahren
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remain intact. Furthermore,

students become aware
role of chemistry in environmental

del' weitergehenden  Abwasserbehandlung
wie Oxidation von Inhaltstoffen mit Was-
serstoffperoxid, Adsorption an Aktivkoh-
le sowie mikrobiologische Klarung durch-
gefiihrt und Reinheitsparameter, z.B. CSB-
Werte, bestimmt.

Die Versuche sind so konzipiert, dass
Entsorgung und Recycling fest zum Prak-
tikumsprogramm  geh6ren, fUrdie Studie-
renden also keine zeitliche Mehrbelastung
entsteht. Ausserdem haben die meisten
Aufarbeitungsverfahren den Charakter
eigenstandiger Versuche, sind attraktiv und
vermitteln neue Lerninhalte, so dass kei-
neswegs del' Eindruck entsteht, Entsor-
gung und Recycling sei nul' zeitraubend,
lastig und gleichzusetzen mit Spiilen und
Aufraumen. 1m Gegenteil: die Praktikan-
ten sind hoch motiviert wenn es ihnen

Tab. |. Abwiisser aus der qualitativen  Analyse
achwelsc aus dem odalluslug
a h\\el. e ,U der rsubstanl
uf chiUss'
a h\\eieausder ly( Hih - ruppe
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gelingt, aus einem triiben Riickstand Kkla-
res Wasser zu erzeugen, sauberes Losungs-
mittel odel' einen reinen Feststoff zurUck-
zugewmnen.

1m folgenden werden einige Aufarbei-

tungsmethoden  aus den verschiedenen
Praktika unserer Fachhochschule  vorge-
steHt.

Abwasser aus der qualitativen

Analyse

Bei del' DurchfUhrung nasschemischer
qualitativel' Analysen fallen komplex zu-
sammengesetzte  Abwasser an. Es hat sich
als sinnvoll und praktikabel erwiesen, dass
jeder Student seine Reagenzglasinhalte
nach Analysenart getrennt an seinem Ar-
beitsplatz sammelt (Tab. I). Dabei miis-

sen fUr die nachfolgende  Aufarbeitung
besonders  problematische Stoffe  wie
Perchloratoder Molybdat getrennt gesam-
melt werden.

Pro Student und Analyse fallen 150-
200 ml Abwasser an. Diese Menge lasst
sich mit den im Praktikum vorhandenen
Geraten miihelos aufbereiten. Die Metho-
den orientieren sich an den Inhaltstoffen
und spiegeln gangige Verfahren del' Ab-
wassertechnologie ~ wider [2], die damit
zum zusatzlichen Lehrinhalt des Prakti-
kums wird.

Reste aus den Teilanalysen 'Nachwei-
se aus del' Ursubstanz' und 'AufschlUsse'
werden mit NaOH, Reste aus del' Teilana-
lyse 'Sodaauszug' mit Kalkmilch alka-
lisch gemacht. Die ausgefallten Metallhy-
droxide sowie schwerl6sliche Verbindun-
gen einigernachzuweisender ~ Anionen wie
Ca-phosphat, -fluorid, -sulfat und -carbo-
nat werden zusammen mit dem UberschUs-
sigen Ca-hydroxid abfiltriert. Die Filtrate

kénnen in den Ausguss gegeben werden.
Reste aus del' Teilanalyse 'Ammo-
niak-/Ammoniumsulfid-Gruppe' und del'

werden zunachst mit FeS04
urn eventuell  vorJiegendes
Chrom zum dreiwertigen

Vollanalyse
behandelt,
sechswertiges

na hiun-~i endc lonl'n/ torre

c. ~FLB
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zu reduzieren (welches spater als Hydro-
xid Hillbar ist), dann wird ein Flockungs-
hi Ifsmittel (Polyacrylamid mit wenig Car-
bonsauregruppen) zugesetzt  und mit
NaOH schwach alkalisch gemacht. Nach
Filtration der ausgefallenen Metallhydro-

xide wird das Filtrat mit Na2S behandelt,
urn komplexierte  (Ammoniak, Weinsau-
re) Metallionen, die einer Hydroxidfal-

lung nicht vollstandig zuganglich sind, als
Sulfide zu fallen. Nach Beseitigung des
Sulfidi.iberschusses  mit FeCls (teilweise
Oxidation des Sulfids zu Schwefel, Fal-
lung von FeS) und Filtration erfolgt eine
Nachbehandlung  des Filtrats mit einem
chelatisierend  wirkenden  lonenaustau-

scher (Polystyrol- fix ierte Imi nodiessigsau-
re) oder Zeolith A (Tab. 2).

Von einem Abwasser wurde exempla-
risch die Restionenkonzentration be-
stimml. Da lediglich die Konzentration
von Cobalt mit 8 ppm i.iber der erlaubten
Einleitgrenze von 2 ppm [3] lag, die Kon-
zentrationen  samtlicher anderer Schwer-
metallionen aber deutlich unter den Gren-
zwerten lagen, ist es zu verantworten, die
gereinigten  Abwasser in den Ausguss zu
geben [4].

Die Konditionierung der Abwasser aus
der 'Qualitativen  Analyse' durch die Stu-
dierenden selbst ist nicht nur didaktisch
sinnvoll, sondern lost auch Elltsorgungs-
probleme. Wurden die insgesamt recht
grossen Vol.umina saurer metallhaltiger
Abwasserfrtiner  gesamlllelt, zwischenge-
lagert und dann kostspielig und energiein-
tensiv verbrannt, so fallen jetzt lediglich
kompakte, energiegi.instig  verbrennbare
Schlamme an.

Eine alternati ve VVorgehens wei se kom-
biniert eine Vorkonditionierung  derTren-
nungsgangreste  im technischen  [5] und
eine Nachbehandlung  im Labormassstab:
30 I wie bislang gemeinsam gesammelte
Reste wurden im tO0 | Ri.ihrkessel mit
NaHCOrLosung  neutralisiert, die ausge-
fallenen Hydroxide und basischen Carbo-
nate i.iber eine Technikumsnutsche  abfil-
trierl. Das so vorkonditionierte Filtrat
wurde an die Praktikanten verteilt und von
diesen in Portionen von 500-800 ml mit
Na2S und lonenaustauscher  nachbehan-
dell. Vorteilhaft hierbei ist, dass keine
Sammelgefasse fi.irgetrennte Reste an den
LaborpJatzen ausgestellt werden mi.issen,
die Logistik des Sammelns also verein-
facht wird, und die Praktikanten schon in
del' Fri.ihphase ihrer Ausbildung Techni-
kUIllsgerate vorgefi.ihrt bekommen.

Abwasser und Feststoffe der
quantitativen  Analyse

Die Abwasser der 'Quantitativen Ana-
lyse' [6] enthalten neben verhaltnismas-
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Tab. 2. Belland/ung eines Ahwassers aus del' qualitativen Analyse (Vollanalyse)
Bchamjlung~schrillC
1. Chrom<lireUllklion mil e it
2. Zugabc  on Fh  kungshill'smillcl  (Pol) aery lamld)
3. <:limlismiom.mllling  mil " 1l b<:ipH 8-9. I-iltrmi I
4. ullidfiillun milla:! JFiltration
5. Be' illgling ues 1lllid-" berschil  C o111 l-e | . Fillrall n
6. achbehamllung  millonenLIII'I<IUS ~ her (Pol sl rol tixiene Imin xII '. Slgs;iurc) Oller
Zeolilh . J-Illrulion
Tab. 3. Methoden zur Behandlr.mg von Resten aus del' quantiwtil’en Analyse
clhode BehJnullinQ dc, \b\\ 1, -ers
Lugabe \on 112'0",. Flliralloll
Lugabc \on Il 'l. Filtmlion
enlHilh
enlfrilll
enl\lit
anstiu 'm, mil Kohl  k ‘hen, Tiltr,li( u
la ~analy~e
hlorid dur h iillllligslll rution
mil Ag 3 iltrullon
hi fill  lentiom;u'lsch mit g 3 Lligabe von H L hilfull n
- Kupfer iodomelrisch  mil Kif 12 20. pH cinslclien.  hilrd.llon
e(lly mit K2 r~ 7 =Ma F lug ben. pH clnslellcll.
Filtrjtion
In(l/y ml  Mn ™ n ~ab lltricren. hIIKJIINIL  cl\\'as
seh\\ cniger aur \'crsell n
u komph.: omclristh  mil DT mil a H lark alkalidl m<ichen. 1- n s.
lugeben. na'h U cn Auflihung. IClIlcnliencs
u abliltrieren
10mcu'ie
uals u H3)"2 mil <1011k ‘'h n. fillmil n
sig geringen  Schadstoffkonzentrationen befindet und daraus entfernt werden muss.

grosse Wassermengen, die durch die zahl-
reichen bei gravimetrischen  Bestimmun-
gen notwendigen Waschvorgange und bei
Titrationen und fotometrischen  Bestim-
mungen erforderlichen  Verdi.innungen der
vorgelegten Losungen verursacht werden.
Da auch hier die konventionelle  Entsor-
gung durch die grossen Volumina ener-
gieintensiv. und teuer ist und viel harmlo-

ses Wasser mit abgefi.ihrt wird, wurden
Verfahren erarbeitet, nach denen die Stu-
dierenden ihre Analysenreste  selbst kon-

ditionieren konnen. Dies ist im Vergleich
zur Behandlung von Abwassern aus der
'‘Qualitativen  Analyse' recht einfach, da
die Zusammensetzung  der Reste genau
bekannt ist und die Entsorgungs- und Ent-
giftungsschritte  auf die Analysenart zuge-
schnitten werden konnen (Tab. 3).
Bei gravimetrischen Bestimmungen

wird stets ein Uberschuss  Fallungsrea-
genz eingesetzt, der sich dann im Filtrat

bevor es verworfen werden kann.

Zur Bestimmung  von Sui fat wird
BaCl,, zur Bestilllmung  von Chlorid
AgNO3 benotigl. OberschUssige Ba- bzw.
Ag-lonen werden im Filtrat durch Zugabe
von H,S04 bzw. HCI ausgefiilll.

Didaktisch  wertvoll bei diesem Vor-
gehen ist, dass die Studierenden ein und
diesel be Fallungsreaktion  zunachst fi.irdie
quantitative  Bestimmung  eines Stoffes.
danach bei der Entgiftung des Abwassers
kennenlernen.

Analog werden fUrgravimetrische
stimmungen von Metallkationen
im Oberschuss eingesetzl.
kologisch  unbedenklich, so konnen die
resultierenden  Filtrate direkt weggeschUt-
tet werden, z.B. bei der Bariumftillung mit
H2S04, der Silbert:illung mit HCI oder der
Cu(l)-FUllung  mit NH,SCN. Organische
Fallungsmittellassen ~ sich in der Regel gut
mit Aktivkohle aus dem Filtrat entfernen.

Be-
Anionen
Sind sie toxi-
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Z.B. wird tiberschtissiges Diacetyldioxim

im angesauerten  Filtrat der gravimetri-
schen Bestimmung von Nickel quantitativ
an der Oberflache der eingertihrten Pul-
verkohle festgehalten.

Bei der Massanalyse fallen Abwasser
an, die den zu bestimmenden  Stoff und das
Bestimmungsreagenz in liquiv. Yerhlilt-
nissen oder einen Kkleinen Oberschuss Be-
stimmungsreagenz  enthalten, wenn tiber-
titriert wurde, oder die sogar einen deutli-
chen Oberschuss  Bestimmungsreagenz
enthalten, falls die Endpunktanzeige po-
tentiometrisch  oder konduktometrisch  er-
folgt. Wie einfach die Konditionierung
ist, wird an einigen Beispielen demon-
striert. Bei der iodometrischen  Kupferbe-
stimmung und bei der Fallungstitration
von Chlorid wird das gebildete Cul bzw.
AgCI einfach abfiltriert. Bei der potentio-
metrischen Bestimmung von Chlorid mit
AgNO)-Masslésung  wird tiberschtissiges
Silber durch Zugabe von HCI ausgefallt
und dann abfiltriert.

Am Ende der iodometrischen Bestim-
mung von Chrom liegt das Element in
seiner dreiwertigen Form in L6sung vor.
Durch Einstellen eines pH-Wertes von 8
nillt es als Cr(OHh aus und wird abfil-
triert. Ahnlich kénnen Reste aus der Di-
chromatometrie  entsorgt werden. Bei der
Bestimmung von zweiwertigem Eisen lie-
gen am Ende der Titration lonen des drei-
wertigen Eisens und Chroms nebeneinan-
der in L6sung vor. Stellt manjetzt den pH-
Wertauf8 ein, fallteineFe(OHh/Cr(OHh-
Mischung aus. Da Chemieanflinger  hliu-
fig tibertitrieren und die tiberschtissigen
Dichromationen  nicht fallbar und im Ab-

wasser extrem giftig sind, sollte der aus-
titrierten Uisung vor der Hydroxidflillung
etwas FeS04 zugesetzt werden, urn tiber-
schtissiges sechswertiges Chrom zu redu-
zleren.

Reste aus der Permanganometrie  sind,
wenn tiberschtissiges KMn04 durch Zu-
gabe von Sulfit oder FeS04 reduziert wur-
de, unbedenklich und kénnen in den Aus-
guss gegeben werden. Falls bei der Analy-
se Braunstein ausHillt, wie z.B. bei der
Manganbestimmung  nach Vo/hard!- Wolff;
sollte dieser abfiltriert werden und kann
gegebenenfalls durch  Reduktion  mit
schwefliger Saure aufMnS04 aufgearbei-
tet werden (s. unten).

Problematisch ~ sind Abwlisser aus der
Komplexometrie.  Die Zerstérung der sehr
stabilen Chelatkomplexe von Metall mit
Ethylendiamintetraacetat ~ erfordert drasti-
sche Bedingungen. Die in der Technik
durchgefUhrte  oxidative Zerstérung des
Liganden mit 03 [7] ist im Praktikum
nicht realisierbar, die mit Hp02 im stark
angesliuerten Titrationsrest nicht vollsHin-
dig, so dass die konventionelle  Yerbren-
nung unumganglich  bleibt.

Als Praktikumsversuch  interessant ist
es, die Reste der komplexometrischen
Bestimmung von Kupfer mit NaOH stark
alkalisch zu machen und das Halbedelme-
tall durch Zugabe von Al-Griess zu ze-
mentieren.  Dieser Lehrinhalt, der tibli-
cherweise am Beispiel CUS04 + Fe ~
FeS04 + Cu vorgestellt wird, kann so
anders beleuchtet werden. Ausserdem ge-
lingt es, das wertvollere und giftigere
Schwermetall gegen das billigere und min-
dergiftige Aluminium auszutauschen.

Tab. 4. Verwertullg fester Reste aus der quantirati"en Analyse

Rc 1

Sa e, Referen/ ub itin? lur die Aammcn-

lc hen d auren : ul ‘hlu

A carl'll Ih'rmi ch' R ullklilln w dem nwrcm Ilher

1 dmgHilI2

in\ rd. II;1. .1 u pendl rell und ox ulhl /u Mn lii-en. o112 aOll
hci pH 10 I::! In(OH).! rallen. ab augen und mil ~h 0-1/u In 0-1
11

Cul ull u loJ abfillmr n (I 'kn 'n. \uhlimiercn).

u abfillricren uno mill-I;'  wu u

‘ihral mil H 1,Inall m. c\

au kri lalh ieren

426

CHIMIA -1711~~.") Nr. Il INmcmherl

Ein einfaches Beispiel fUreine fotome-
trische Bestimmung ist die von Kupfer als
Tetramminkomplex. Dieser kann durch
Kochen mit NaOH zerstért  werden,
schwarzes CuO fallt aus und wird abfil-
triert, womit die Analysenl6sung entgiftet
ist.

Neben den Abwiissern wird auch den
Feststoffen Rechnung getragen (Tab. 4).
Bei gravimetrischen  Untersuchungen fal-
len direkt hochreine Stoffe an (AgCl,
BaS04' Ni(dmglHb  CuSCN, Fe;!03), bei
den oben beschriebenen Konditionierungs-
schritten haufig SchHimme, die nach Wa-
schen und Trocknen ebenfalls reine Stoffe
(AgCl, BaS04, Cul, MnO;!, Cu) oder defi-

nierte Stoffgemische (Fe(OHh/Cr(OHh)
liefern. Diese sollten im Praktikum ge-
sammelt und einer direkten Weiterver-

wertung - gegebenenfalls auch in anderen
Praktika - zugeleitet oder auf Wertstoffe
aufgearbeitet  werden.

BaS04 und Fe203 kénnen z.B. in der
'Qualitati yen Analyse' als Substanzen zum
Oben von basischen und sauren AufschlUs-
sen wir Verftigung gestellt werden. Aus-
serdem kann BaS04 als Referenzsubstanz
bei der Flammenprobe auf Barium dienen.

AgCllasst sich carbothermisch  zi ele-
mentarem  Silber reduzieren  [8], Ni-
(dmglHh in konz. HCI in Nickelchlorid
und Diacetyldioxim  spalten, so dass beide
Stoffe gewonnen  werden k6nnen [I].
Mn02 wird von schwefliger Saure w
MnS04 reduziert, welches in einem anor-
ganisch-praparativen ~ Praktikum Yerwen-
dung findet. Cu, CuSCN und Cul lassen
sich in Kupfervitriol, die Stammverbin-
dung der gesamten Kupferchemie, um-
wandeln. Dazu werden die Stoffe mit konz.
HNO3; behandelt, wobei das Kupfer in den
zweiwertigen  Zustand iibergeht, das Thi-
ocyanat zu Kohlenoxisulfid und NHz hy-
drolysiert und das lodid zu elementarem
lod oxidiert wird, welches ausfallt, isoliert
und durch Sublimation gereinigt werden
kann. Das zweiwertige Kupfer wird aus
der Aufschlusslésung mit NaOH als
schwarzes CuO gefallt, mit H2S04 gelost
und als CUS04 . 5H20 kristallisiert.

Eine Fe(OHh/Cr(OHkMischung
kann getrennt werden. indem sie in Kali-
lauge suspendiert und mit H20;! versetzt
wird. Das Chrom geht als gelbes Chromat
in L6sllng und kann yom unloslichen
Fe(OHh getrennt werden. Aus dem Filtrat
kristallisiert nach Ansauern. Aufkonzen-
trieren und Abki.ihlen K2Cr207 aLls.

Die hier beschriebenen Recyclingver-
suche haben den Charakter eigenstandi-
ger prliparativer Yersuche wund sind fUr
Chemieanflinger  recht anspruchsvoll und
motivierend. Bei den Arbeiten lernen die
Studierenden  Analytik, Synthesechemie
und Entsorgung ganzheitlich W betrach-
ten.
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Farbstofthaltige Abwasser

In einem unserer Wahlpflichtpraktika
werden Versuche zur Farbstoffchemie
durchgeftihrt, die vorwiegend dem Lehr-
buch von Wittke [9] entnommen sind (Tab.
5). Die gesammelten Abwasser (ca. 800
ml pro Student) enthalten neben anorgani-
schen Stoffen (Fe- und Al-Salze aus del'
BeizenHirbung, Nitrit aus del' Herstellung
eines Azofarbstoffes, Schwefelverbindun-
gen aus del' Ktipenfarbung) zahlreiche o1-
ganische Farbstoffe, die das Wasser inten-
siv farben, und grossere Mengen EtOH,
das als HilfslOsungsmittel verwendet wird.

Hier lehnt sich die Konditionierung
des Abwassers an Methoden an, die in del'
farbstoffverarbeitenden  Industrie Stand del’
Technik sind rl0].

Die gesamten Reste werden zunachst
mit H,0, versetzt, um Nitrit zu Nitrat und
Sulfit und Dithionit zu Sulfat zu oxidie-

reno Hierbei lernen die Praktikanten H,0,
als Chemikalie im Umweltschutz  kennen.
Dann wird mit NaOH neutralisiert, wobei

Eisen und Aluminium als Hydroxide aus-
fallen. Durch den Flockungseffekt — wer-
den bereits einige organische Stoffe mit-
gefallt. Nach Filtration wird das Filtrat mit
Pulveraktivkohle,  die einen hohen Anteil
Mesoporen  besitzt (Typ Chemviron Car-
bon 313 W), und H,0, gekocht. Lehrin-
halte dieses Teils des Versuchs sind, dass
H,0, organische Wasserinhaltstoffe, z.B.
Phenole, Arnino- oder Nitroarornaten, oxi-
dativ zu zerstoren vermag, insbesondere
in Gegenwart von Aktivkohle, die die
Zersetzung des Reagenzes zu Wasser und
aktivem Sauerstoff katalysiert [Il], und
dass Aktivkohle del' Feststoff del' Wahl
zur Adsorption organise her Farbstoffrno-
lektile ist. In diesern Zusarnmenhang soll-
ten die Praktikanten darauf hingewiesen
werden, dass die Qualitat einer Aktivkoh-
le u.a. dureh ihr Adsorptionsverrnogen
von Farbstoffen  (Methylenblautest) be-
stirnmt wird [10]. Naeh Filtration resul-
tiert ein klares Wasser.

Del' chernische Sauerstoffbedarf
eines unbehandelten ~ Abwassers  betrug
23200 mg Oy/1, naeh Neutralisation und
Flockung 17800 mg 0,/1 und nach Aktiv-
kohle/H,0rBehandlung 5430 mg O,/1.
Del' hohe Endwert ist auf einen hohen
EtOH-Gehalt des Wassel's zuri.ickzufi.ih-
reno Durch einen statischen Test [13] wur-
de gezeigt, dass das Abwasser biologisch
gut abbaubar ist, so dass es bedenkenlos in
den Ausguss gegeben werden, kann.

Wie in del' 'Qualitativen  und Quantita-
tiven Analyse' lernen die Studierenden
auch hier Methoden del' Abwassertechno-
logie kennen wund tragen dem Verursa-
cherprinzip Rechnung, dass del', del' Ab-
fall produziert, diesen auch fachgerecht
entsorgen  muss.

[12]

Tab. 5. Abwiisser aus dem Farbstoffpraktikum

ersuche

- Aniliening Von Ben/l -hinun

-~ Uphlh lomng durch:-"l kupplung \'on

- Farbcn" n  ‘'Uulo\\: mil K ngor |

- Furhen von Cellulose mit Knsilihiolell
Blen:hen mn Fuchsin mil s h\\cfliga
Phenolphthalein aus Phlhalsaureanhydrid

- Flu rc lem au Phthalsaurcanhydrid
nsin durch Broml 'rung mn HUOrCSIL:in

- Inulgo:lU  2- ilro~nlaltkhyu und relun

‘dun:

427

ulfamlsjure und 2- ‘aphlh 1l

und Phenol

und Re, orcin

Kiipcnfdrbung  mit Indigo (Reduktlon nut 1 alriumdithionill

Bcilcnlarbung  mit
loocll \ cl'uche zur Farbfotogmphie

n:lbkuppillng  von
Per odi,ulful

- Blaukupplung \on 4-Amino-1 .
P\;roxodi ulful

hemllumllICSlenl  \I)n Lumin

Losungsmittelruckgewinnung

In unserem  Einfiihrungspraktikum
wird tert-ButyJrnethylether  [14] fUr die
Extraktion von Eisen nach Specker und
Doll [6] und AcOEt fUr die von
H,Co(SCN)4 [8] verwendet. Die Losungs-
mittel werden am Rotationsverdarnpfer
destillativ  zurtickgewonnen.  Damit wird
den Studierenden schon in del ersten Pha-
se ihrer Ausbildung eine einfache, abel'
sehr wichtige Methode des Losungsmit-
telrecyclings vorgestellt, so dass sie spater
im 'Organischen  Praktikum' routinemas-
sig die verwendeten Losungsrnittel  rtick-
destillieren. Dies ist ein ganz erheblicher
Beitrag zur Abfallverrninderung!

Beirn Arbeiten mit dem Rotationsver-
dampfer treten bei niedrig siedenden Lo-
sungsrnitteln  erhebliche  Verdampfungs-
verluste und damit Luftbelastungen  auf.
Um die Studierenden fUr diese Problema-
tik zu sensibilisieren,  haben wir einen
Modellversuch  konzipiert.

Eine definierte Menge CH,CI, (100 g)
wird im Kolben vorgelegt und am Rotati-
onsverdampfer  unter Normaldruck  und
Erwarrnen miteinern Wasserbad vollstan-
dig tiberdestilliert. Am oberen Beli.iftungs-
hahn del' Apparatur ist ein Rohr ange-
sehlossen, in dem sich eine gewogene
Menge (30 g) ausgeheizter gekornter Ak-
tivkohle befindet. In del' VVorlage werden
je nach Rotations- und Aufheizgeschwin-
digkeit zwischen 90-95% des eingesetz-
ten CH,Cl, wiedergefunden. Wenige Trop-
fen bleiben an del' Schlange des Ktihlers

lilurin (\1- und h;-BI'ilC)

-diclhylanilin

mill - '3 -dicthylunilin und 1- Illllfoni.Iphthlliin mit

lind I-Hyd ) ) ~.naphth e« uure lind

Iin Gegell\ull \ nn tcm Blut]i.lugensall und 11.

hangen, del' Rest ist von del' Aktivkohle
adsorbiert [15], was an einer entsprechen-
den Gewichtszunahme  festzustellen ist.
Die beladene Kohle wird in einem Kolben

mit aufgesetzter Destillationsbri.icke  und
Vorlage mit dem Brenner ausgeheizt. Das
anhaftende CH,CIl, wird desorbiert und

destilliert tiber. Die Akti vkohle hat wieder
ihr urspri.ingliches Gewicht und kann fUr
einen neuen Versuch verwendet werden

[16]. Hier wird den Praktikanten eine ein-
fache Methode del' Luftreinhaltling,  del'
Losungsmitteladsorption ~ und -rtickgewin-

nung vorgestellt.

Vertraut mit einfachen Techniken des
Losungsmittelrecyclings konnen die Stu-
dierenden in Fortgeschrittenenpraktika
dann auch Losungsmittelgemische  aufar-
beiten, Dazll zwei Beispiele aus unserem
'Polyrnerchemischen Praktikum'.

Methylrnethacrylat ~ wird in Chlorben-
zol radikalisch  polymerisiert.  Die reslll-
tierende  PMMA-Losung  wird in Cyclo-
hexan eingetragen, um das Polymer aus-

zufallen  [17]. Das Losungsrnittel-/Hil-
lungsmittelgemisch lasst sich mtihelos
destillativ  trennen, weil die Siedepunkte

del' reinen Stoffe um 500 auseinanderlie-
gen.

Die Polymerisation lasst sich statt im
giftigen Chlorbenzol allch im rnindergifti-
gen Toluol durchfUhren. Das nach del'
Fallung resultierende Toluol/Cyclohexan-
Gernisch ist dann abel' wegen des geringe-
ren Unterschieds del' Siedepunkte del' rei-
nen Stoffe von nur 30° nur i.iber eine sehr
aufwendige Rektifikation moglich, die im
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Rahmen des Praktikums zu zeitaufwendig
und wegen der Bildung von Mischfraktio-
nen auch nicht abfallfrei ist.

PMMA wird in unserem Praktikum
daher weiterhin in Chlorbenzol hergestellt.
Es wird den Studierenden klargemacht,
dass es hier aus okologischer und dkono-
mischer Sicht sinnvoller ist, mit einem
giftigen, aber problemlos recyclierbaren
Stoffzuarbeiten, als miteinem mindergif-
tigen, der Abfallprobleme bereitet.

Im zweiten Versuch wird Styrol anio-
nisch (mit n-BuLi) in Toluol polymeri-
siert. Zum Ausfillen des entstandenen
Polystyrols wird die Polymerlésung in
CH;0H eingetragen. Die destillative Auf-
arbeitung des resultierenden Toluol/
CH;O0H-Gemisches ist dhnlich aufwen-
dig wie die des oben beschriebenen To-
luol/Cyclohexan-Gemisches. Deshalb ha-
ben wireine andere Aufarbeitungsmetho-
de gewihlt. Das Losungsmittelgemisch
wird mehrfach mit H,O extrahiert, wobei
das CH;0H in die H,O-Phase geht und
mit dieser verworfen wird (CH;OH hat
die Wassergefahrdungsklasse 0). Auf die
Wiedergewinnung des Alkohols wird also
verzichtet. Das Toluol wird iber anh.
Na,SO, getrocknet und kann dann wie-
derverwendet werden.

Die Trennung von Losungsmittelge-
mischen durch Rektifikation kommt im
Labormassstab sicherlich nur selten in
Frage. Sinnvoll wird sie erst dann, wenn
grossere Mengen gesammelt und dann in
einer automatisierten Technikumsanlage
getrennt und die Destillate einer Quali-
titskontrolle unterzogen werden [18].

Zusammenfassung

An der Fachhochschule Darmstadt
werden Chemiestudenten in den Praktika
dazu angehalten, Abwisser fachgerecht
aufzuarbeiten, anfallende Feststoffe —falls
moglich und sinnvoll — mit praparativ-
chemischen Methoden in wieder einsetz-
bare Wertstoffe umzuwandeln und L&-
sungsmittel konsequent zurlickzugewin-
nen.

Dabei lernen die Studierenden tiber die
klassischen Inhalte der Praktika hinaus
giingige Methoden der Abwassertechno-
logie (Fillung, Flockung, Ionenaustausch,
Aktivkohlebehandlung, etc.) und des stoff-
lichen und Losungsmittelrecyclings ken-
nen. Die zur Verbrennung zu gebenden
Abfallmengen konnen deutlich reduziert
werden. Wichtiger aber ist, dass die ange-
henden Chemiker frithzeitig zum umwelt-
bewussten Umgang mit der Chemie erzo-
genwerden, was heute in Hinblick aufihre
spéter einzunehmenden beruflichen Posi-
tionen von zentraler Bedeutung ist. Die
Motivation der Studenten und die Akzep-

tanz der neuen Praktika sind sehr hoch,
erkennen und praktizieren die Auszubil-
denden doch die Moglichkeiten des Um-
weltschutzes durch Chemie.

Herrn Prof. Dr. H. Fischer von der Universi-
tdt Ziirich danken wir fiir viele motivierende
Anregungen und sein grosses Interesse an unse-
ren Arbeiten. Herrn Dr. K.-H. Bauer von den
Riedwerken in Dornheim gilt unser Dank fiir die
Bestimmung der Metallionengehalte in den Ab-
wissern, Herrn Dipl. Ing. V. Mettke von der
Kldranlage in Mainz fiir CSB-Messungen und
mikrobiologische Untersuchungen, den Herren
Dipl. Ing. T. Frey (Degussa-Hanau) und Dipl.
Ing. T. Grzegorzewski (Chemviron, Neu-Isen-
burg) fiir Ratschlige zum Einsatz von Aktivkoh-
len und der Degussa AG fiir finanzielle und
apparative Unterstiitzung.
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