Versuch 5 — Schwermetalleliminierung mittels
Fallungsverfahren

1. Einleitung [1]
In den letzten Jahren sind einige anorganische Spurenmetalle bei der Trinkwasserversorgung
in die Diskussion geraten. Zu nennen sind insbesondere:

e Aluminium, aufgrund der Losungsprozesse im Boden durch die Gewasserversauerung
(pH< 55),

e Arsen, als natirliche, geogene Belastung von Grundwassern (Trinkwasser-Grenzwert
0,01 mg/L),

e Nickel, bedingt durch die biochemische Oxidation des natiirlichen Nickelsulfids ($*
— SO,%) im Grundwasserleiter mit Nitrat.

Schwermetalle sind fiir Mensch und Umwelt mehr oder weniger toxische Stoffe, vor allem
wegen ihrer ausgepragt Fahigkeit zur Akkumulation im lebenden Organismus und im Um-
weltkompartiment.
Die Grenzwerte fir die hier betrachteten anorganischen Mikroverunreinigungen sind, geman
der ab 01.01.2003 gultigen Trinkwasserverordnung [2] und der EU-Richtlinie [3], in Tab. 1
zusammengefasst.

Tab. 1. Grenzwerte und Richtzahlen fir Spurenmetalle im Trinkwasser
Nr. Parameter Trinkwasserverordnung [mg/L]
1 Aluminium, Al 0,2
2 Antimon, Sh 0,005
3 Arsen, As 0,01
4 Blei, Pb 0,01
5 Cadmium, Cd 0,005
6 Chrom, Cr 0,05
7 Kupfer, Cu 2,0
8 Nickel, Ni 0,02
9 Quecksilber, Hg 0,001
10 Selen, Se 0,01

Probleme im Trinwasserbereich treten gegenwartig in Deutschland vorwiegend durch Spuren-
stoffe auf, die vorwiegend aus den Materialien der Verteilungssysteme, wie z. B. Kupfer und
Blei, abgegeben werden.

In der Abwasseraufbereitung ist die Schwermetalleliminierung ein elementarer Verfahrens-
schritt. Neben der Vermeidung von Schwermetallemissionen in die aquatische Umwelt dient
sie gleichzeitig der Wertstoffrickgewinnung [4, 5, 6].

Das Auftreten schwermetallhaltiger Abwaésser ist vielféltig. Sie entstehen z. B. in der chemi-
schen Industrie, im Huttenwesen, im Bergbau und vor allem in der metallverarbeitenden In-
dustrie. Hauptemissionsquellen stellen Galvanisier-, Anodisier-, Lackier- und Emaillier-
betriebe sowie Leiterplatten- und Batteriehersteller dar.
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Die moglichen Verfahren zur Entfernung von Schwermetallen lassen sich in spezifische Ver-
fahren, die den Spurenstoff gezielt und wirksam entfernen sowie in unspezifische (aber wirk-
same) Verfahren, bei denen auch andere wesentliche Prozesse ablaufen, einteilen. Fir die Ent-
fernung von Schwermetallen in der Wasseraufbereitung weisen die Féallungs- und Flockungs-
prozesse die grofite Bedeutung auf (Tab. 2).

Tab. 2: Ubersicht zu Entfernungsverfahren fir Spurenmetalle (Trinkwasseraufbe
reitung) [1]
Verfahren Al Sb [ As Pb [ Cd | Cr Ni Hg Se Zn
Fallung/Flockung ++ ++ ++ ++ ++ ++ ++ + + +
| (V) Kalk
Fe Fe
Oxidation/Reduktion + + ++ +
Ox. | Ox. Red.
Kationenaustausch - ++ ++ ++ - ++
Anionenaustausch + ++ ++ ++ ++ ++ + ++
(V) * * (VI) * * *
Aktivtonerde + ++ ++
M 1 M
Aktivkohle +
Bodenpassage - ++ + + - +
++ sehr gute bis gute Entfernung
+ maRig gute Entfernbarkeit
- nachweislich ungeeignet
* nur schwach basischer Austauscher

1.1 Neutralisationsfallung zur Abtrennung von Schwermetallen aus Abwasser [4]

Die Neutralisation ist in den Uberwiegenden Féllen der letzte chemische Prozess bei der Ab-
wasserbehandlung.

Metallhaltiges Abwasser zu neutralisieren heif3t nicht den pH-Wert auf den Neutralwert einzu-
stellen, sondern es mit Rucksicht auf die Metallausfallung zu alkalisieren. Man spricht bei der
Neutralisation eines metallhaltigen Abwassers deshalb auch richtiger von Neutralisations-
fallung. Der uberwiegende Anteil des in der metallverarbeitenden Industrie anfallenden Ab-
wassers ist sauer und wird folglich mit alkalischen Stoffen neutralisiert. Zu deren Ausféllung
sind hohere pH-Bereiche zum Teil bis Gber pH 10 erforderlich. Normalerweise nutzt man
starke Basen, wie Natronlauge, Aufschlammungen von Calciumoxid (Kalkmilch) sowie in
bestimmten Fallen, wegen der Carbonatfallung, Soda bzw. anteilméRige Zuschlage desselben
zur Natronlauge. Wahrend man noch vor wenigen Jahren bevorzugt Natronlauge verwendete,
setzt sich gegenwértig mehr und mehr Kalkmilch zum Neutralisieren durch.

Die Vorteile der Natronlauge sind ihre hohe Loslichkeit und ihre gute Dosierbarkeit unter
Verwendung einfacher Regeltechnik, Dosierelementen und Bevorratungseinrichtungen. Sie
tragt selbst nicht zur Schlammerhdhung bei der Neutralisationsfallung bei. Nachteilig sind ho-
here Kosten und dass die mit ihr gefallten Metallhydroxide oft schwerer sedimentier- und filt-




rierbar sind. Die Loslichkeit von aufgeschlammten Calciumoxidhydrat (Kalkmilch) betragt
bei 20 °C nur 1,7 g/L und nimmt mit steigender Temperatur ab. Sobald jedoch die Kalkmilch
mit sauren Abwassern gemischt wird, 16st sie sich schnell, so dass auch eine rasche Neutrali-
sation erfolgt. Der Vorteil des Calciumoxids liegt nicht nur in den gunstigeren Kosten (5,7
mal gunstiger als NaOH), sondern auch in den verfahrenstechnischen Vorteilen begriindet.
Das entstehende Calciumhydroxid tragt durch das zweiwertige Kation zur besseren Koagula-
tion bei der Féllung bei und bildet aufgrund seiner unloslichen Bestandteile besser sedimen-
tier- und filtrierbare Metallhydroxidniederschlage. Enthalt das Abwasser Fluorid, oder missen
Sulfat und Phosphat beseitigt werden, dann ist sein Einsatz ohnehin nicht zu umgehen.

Die im Abwasser enthaltenen Schwermetalle fallen als Hydroxide oder schwerlésliche basi-
sche Salze, in einigen Fallen auch als schwerltsliche Salze z.B. Carbonate, Phosphate, Chro-
mate oder Sulfide aus. Die Bildung der basischen Salze und ihre Stochiometrie sind vom
Fallungs-pH-Wert abhéngig. Die Fallungsprodukte der Metalle kdnnen sehr vielféltig zu-
sammengesetzt sein. Wahrend die dreiwertigen Metalle bei ihrer Fallung eher dazu neigen,
Anionen zu adsorbieren, vermdgen die zweiwertigen oft mehrere basische Salze verschiede-
ner stochiometrischer Zusammensetzung zu bilden. Nach den Fallungsbedingungen kénnen
verschiedene Modifikationen der Hydroxide, der basischen Salze und deren Gemische auftre-
ten. Das bietet in der Abwassertechnik Mdglichkeiten, Sedimentationsgeschwindigkeiten und
Volumina der abgesetzten Niederschlage zu beeinflussen.

Erwartungsgemal erfolgt die Ausfallung der Metallhydroxide verschiedener Metalle bei ver-
schiedenen pH-Werten. Das héngt von der Basisizitat der Hydroxide ab. Zur Ausféallung ge-
I6ster Metalle mussen geniigende Mengen an Hydroxidionen zugeftuihrt werden [1.1].

Me™ +zOH™ <> Me(OH), [1.1]

Um eine quantitative Fallung zu erzielen, ist ein Hydroxidioneniiberschuss notwendig, d.h.
der Fallungs-pH-Wert muss umso hoher sein, je basischer das Hydroxid ist. In Abhdngigkeit
von den Metallen liegen die Fallungs-pH-Werte zwischen pH 3,5 (dreiwertiges Eisen) und
10,5 (Cadmium).

Nach durchgefuhrter Neutralisationsfallung werden pH-Wert-Riickgédnge in den Lésungen
nachgewiesen. Das kann durch Freisetzung von H*-lonen - verursacht durch die Oxidation
eines Metalls - oder durch die langsame Umwandlung basischer Salze - unter Verbrauch von
OH-lonen - in Hydroxide erfolgen. Die Hydroxide der dreiwertigen Metalle sind &uf3erst vo-
luminds. Dadurch besitzen sie gute Adsorptionseigenschaften, die abwassertechnisch genutzt
werden (Flockungsprozess).

Bevor es zur Fallung kommt, bedarf es erst einer gewissen Ubersattigung der Losung durch
das Fallungsmittel. Es bilden sich zunéchst Kristallisationskeime, die zu gréReren Partikeln
heranwachsen, bis sich ein sedimentierbarer oder filtrierbarer Niederschlag gebildet hat.
Durch das Ausfallen der schwerléslichen Stoffe stellen sich nach der voriibergehenden Uber-
séttigung Konzentrationsverhaltnisse entsprechend den Loslichkeitsprodukten der Stoffe ein.
An die gebildeten Keime lagern sich die den Niederschlag bildenden lonen unter Entstehung
mehr oder weniger geordneter Kristallgitter an. Die Geschwindigkeit dieses VVorgangs, die
Kristallisationsgeschwindigkeit, ist von der Diffusionsgeschwindigkeit der lonen durch die
Diffusionsgrenzschicht abhdngig und somit von deren Konzentrationsgefalle. Die Nieder-
schlagseigenschaften flr einen bestimmten Stoff hangen in besonderem Malie von der Keim-
bildungs- und Kiristallisationsgeschwindigkeit ab. Die Keimbildung verlauft wesentlich
schneller als das von der Diffusion abhangige Kristallwachstum. Erfolgt die Ubersattigung
sehr schnell, dann erhéht sich auch die Keimbildungsgeschwindigkeit, indem mehr Keime
entstehen. Das Kristallwachstum ist aber beendet, sobald das Konzentrationsgefalle in der
Diffusionsgrenzschicht gegen Null geht. Das Resultat sind viele kleine Partikel, die zu einem
schlecht sedimentier- und filtrierbaren, fein dispersen Niederschlag fiihren. Mit der geeig-
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neten Verfahrenstechnologie lassen sich moglichst grob disperse Niederschldge verbunden
mit einer moglichst engen KorngréRenverteilung herstellen. Durch das Einhalten konstanter
Fallungsbedingungen, wie:

e Vermeidung grolierer Konzentrationsschwankungen,
e gleich bleibende stromungsmechanische Verhaltnisse und
e Kkonstante Temperaturen

kénnen grob disperse Niederschldage mit enger KorngroRenverteilung generiert werden.

Bei gleicher Masse besitzen fein disperse Niederschlage eine grofiere Oberflache. Sie sind da-
mit energiereicher als grob disperse und gehen deswegen leichter wieder in LGsung, um an
den Oberflachen groRerer Teilchen zu diffundieren. Dort werden sie letztendlich ins Gitter-
netz eingebaut.

Bei Metallhydroxiden und basischen Salzen sind starke GitterunregelmaRigkeiten zu erwar-
ten. Bedingt durch diese Storstellen ist es moglich, dass lonen an andere Stellen des Gitters
treten, wobei sich Systeme mit geringerem Energieinhalt bilden. Diese beiden als duf3ere und
innere Rekristallisation bezeichneten VVorgéange sind die Ursachen fur das Altern von Nieder-
schlagen. Dieser Vorgang ist verbunden mit einer geringeren Oberflache bei gleichzeitig er-
hohter Ordnung und dauf3ert sich durch einen Riickgang der Loslichkeit.

Zusammenfassend lassen sich folgende Regeln fiir die Neutralisationsfallung von Schwerme-
tallen aufstellen:

1. Bei verdunnten Ldsungen, die vorwiegend nur ein Metall enthalten, muss beim
Fallungs-pH-Wert oder einem etwas héheren pH-Wert neutralisiert werden.

2. Mit Kalkmilch lassen sich einige amphotere Metalle bei hdheren pH-Werten, mit Soda
einige zweiwertige Metalle auch bei tieferen pH-Werten féllen.

3. In Anwesenheit mehrerer Metalle erreicht man geringere Restléslichkeiten. Das
leichter fallbare Element begunstigt die F&llung des schwieriger fallbaren.

4. Mit steigender Neutralsalzkonzentration erhoht sich die Restléslichkeit der Metalle.
Durch Erhthen des pH-Wertes uber den Fallungs-pH lasst sich dieser Effekt kompen-
sieren.

5. Der pH-Wert-Rickgang nach der Neutralisationsfallung muss beachtet werden. Es
besteht die Gefahr, dass starker basische Hydroxide wieder in Lésung gehen. Der pH-
Wert-Riickgang lasst sich durch Einstellen eines empirisch ermittelten héheren pH-
Wertes ausgleichen.

In Tab. 3 sind die entsprechende GrofRen zur Neutralisationsfallung ausgewahlter Schwerme-
tallspezies beispielhaft abgebildet. Dabei handelt es sich um:

die pH-Werte bei Féallungsbeginn,

die Fallungs-pH-Werte (niedrigster pH-Wert bei quantitativer Fallung) und

die pH-Werte des Beginns der Wiederauflosung amphoterer Metallhydroxide sowie
die ermittelten Loslichkeitsprodukte der Hydroxide und

die Dissoziationskonstanten der Hydroxokomplexe



Tab. 3:

wichtige Grolen fur die Fallung von Metallen mit NaOH [4]

Metall pH-Wert Loslichkeits Dissoziations-
Fallungs Quantitative | Beginn der Wie- produkt H:/(g rr']g;[(?)rll?n?ﬁex
beginn Fallung derauflosung
Fe(l11) 2,8 3,5 - 8,7-10% -
sn(11) 38 43 9,2 6-10% 7-10%
Al 4,3 4,8 8,7 2.10% 4.10%
Cr 5,8 6,8 8,3 3.107% 56-10%
Cu 5,8 7,6 - 2-10"
Fe(ll) 7,0 8,9 - 2-10"°
Zn 7,6 9,0 10,8 4.10" 6-10"°
Ni 7,8 9,9 - 58-10"°
Pb 6,5 10,3 - ca. 10
Cd 9,1 10,4 ; 13.104

Der Bedarf an Neutralisationsmittel zur Schwermetallfallung kann durch bestimmte Wasser-
inhaltsstoffe negativ beeinflusst werden. Ursachen sind:

e die Pufferkapazitét des Wassers,
¢ die Anwesenheit von Komplexbildnern.

Teilweise erhebliche Grenzwertiberschreitungen sind das Ergebnis des Einflusses von Komp-
lexbildnern. Liegen schwache Metallkomplexe vor (z. B: mit Amminen, Pyrophosphat), dann
gelingt es durch starke Erhohung der OH™-Konzentration eine Hydroxidfallung durchzufih-
ren. Dies wird allgemein als Uberalkalisierung bezeichnet, wobei die pH-Werte Gber 11
liegen. Besonders geeignet ist Kalkmilch.

Die neben dem Uberalkalisierungseffekt eingebrachten Calcium-lonen beeinflussen die
Hydroxidfallung aufgrund folgender Funktionen positiv:

e Bildung schwerlgslicher Calciumverbindungen mit den Komplexbildnern (z.B. mit Poly-
phosphaten),

e Umkomplexierung von Schwermetall- auf Calciumkomplexe bei groRen Calciumiber-
schussen,

e Herabsetzung der Komplexstabilitit durch die hohe Gesamtionenkonzentration.

So kann Kupfer aus EDTA-haltigen Ldsungen, deren pH-Wert mit Kalkmilchtberschiissen
auf > 11,7 eingestellt ist, als Hydroxid geféllt werden. Unterhalb eines pH-Wertes von 10,5
tritt gar keine Fallung des Kupferhydroxid auf, bei pH-Werten oberhalb 12,5 steigen die Rest-
konzentrationen wieder an. Bei tartrat- oder citrathaltigen Lésungen kdnnen ahnlich gute Er-
gebnisse bei der Kupferfallung durch Uberalkalisierung und Umkomplexierung mit Kalk-
milch beobachtet werden [7]. Bei alleiniger Verwendung von Kalkmilch als Fallungsreagenz
geht eine starke Alkalisierung des Abwassers einher. Durch den Zusatz von Schlammkreide
wird dieser Effekt abgemildert (Kalk-Kreide-Fallung) [8].




Eine zuséatzliche Verbesserung der Kupferfallung aus komplexhaltigen Abwassern kann mit
Hilfe des Ferro-Kalkmilch-Verfahren (FK-Verfahren) erreicht werden. Der Erfolg dieses Ver-
fahrens beruht auf der Reduktion des zweiwertigen Kupfers durch das zweiwertige Eisen und
der effektiveren Ausféallung des Kupfers im einwertigen Zustand [1.2].

2Cu(OH), + 2 Fe(OH), <> Cu,0-H,0 + 2 Fe(OH), [1.2]

Der Einsatz von Eisen(ll)-salzen zur Kupferféallung in komplexbildnerhaltigen Abwassern
weist deutliche Vorteile gegeniiber der Uberalkalisierung mit Kalkmilch auf. So kénnen nied-
rigere Restkonzentrationen an Kupfer (c = 0,5 mg/L) bei niedrigeren pH-Werten (pH = 10,7)
erreicht werden. Mit erhohten Eisenrestkonzentrationen muss dabei gerechnet werden, diese
sind von der Komplexbildnerkonzentration aber auch vom End-pH-Wert abhéngig.

2. Zielstellung
Es sollen die Grundprozesse der Behandlung schwermetallhaltiger Abwasser wie Neutrali-

sationsfallung und Restschwermetalleliminierung erprobt werden. Gleichzeitig wird der Ein-
fluss der oft in solchen Abwassern ebenfalls enthaltenen Komplexbildner gezeigt.

3. Aufgabenstellung

Die Wahl der Eliminierungsverfahren richtet sich nach ihrer Stoffkonzentration im Abwasser
und nach der angestrebten Restkonzentration. Liegt der Grenzwert im Prozent- oder im Pro-
millebereich der Ausgangskonzentration, ist eine zweistufige Verfahrenskombination meis-
tens gunstiger als eine einstufige Behandlung.

In diesem Praktikumsversuch soll eine zweistufiger Prozess zur Abwasserbehandlung
durchgefuhrt werden. Als Hauptprozess der Schwermetalleliminierung dient die Neutralisa-
tionsfallung mit Natronlauge und als Nachbehandlung wird eine Restschwermetall-
eliminierung mit Eisen(ll1)-Salzen, Kalk und Kreide durchgefiihrt. Gleichzeitig wird der
Einfluss der oft in solchen Abwadssern enthaltenen Komplexbildner gezeigt. Im Praktikum
wird das System Kupfer/Tartrat untersucht.

4. Geréte

MaRkolben 1L,

Becherglaser (1500 mL, 800 mL, 150 mL)
Erlenmeyerkolben 200 mL,
Messzylinder,

Imhofftrichter,

Vollpipetten (25 mL, 10 mL, 5 mL),
Tropfpipette,

Trichter,

1 Tropftrichter 250 mL mit Skalierung,
Filterpapier hart,

Magnetrihrwerke,

Magnetruhrer, Rihrerangel,
Trichtergestell,

Stoppuhr,

pH-Mel3gerét.



5. Chemikalien
a) Synthetisches Abwasser
e StammLosung | mit 20 g/L Cu2t (= 0,315 mol/L):
= 78,59 g CuSO4*5H20 (MG 249,68 g/mol) in deionisiertem Wasser aufldsen
und auf 1 L auffallen
e StammLdsung Il mit 25 g/L Weinséure (= 0,167 g/mol):
= 47,02 g K-Na-Tartrat*4H>O (MG 282,226 g/mol) in deionisierten Wasser
auflosen und auf 1 L auffullen
b) Chemikalien zur Abwasserbehandlung
e Natronlauge 1 M
e Eisen(lI)chlorid Losung (c = 30 g/L FeClo*6H>0)

e Calciumkarbonat
e Kalkmilch 50 g/L Ca(OH)»

e Salzséure (10 %ig)

c) AAS

e Kupfer-Standardlésung (1000 mg/L)

e Verdlinnungswasser (2 mL konz. HNOj3 /L Reinstwasser)

6. Versuchsdurchfiihrung
Es wird synthetisches Abwasser angesetzt (siehe Tab. 4), welches Kupfersulfat und Kalium-
Natrium-Tartrat als Komplexbildner enthélt (je 0,5 L, pH mit HCI auf ca. 3 bis 4 einstellen).
Um den Einfluss des Komplexbildners im Abwasser zu zeigen, werden finf Proben mit glei-
chen Kupfer(Il)- und jeweils unterschiedlichen Komplexbildnergehalten untersucht (500 mL-
MaRkolben).

Tab 4: Herstellung der Modellwésser

Modellwasser-Nr. 1 2 3 4 5
StammLOsung | 25 25 25 25 25
[mL/L]]

StammLOsung |1 0 2,5 7,5 15 40
[mL/L]

Kupfer(l1)-Konzentration  [mg/L] 1000 1000 1000 1000 1000

Kupfer(11)-Konzentration [mmol/L] 15,75 15,75 15,75 15,75 15,75

Tartrat-Konzentration  [mg/L] 0 125 375 750 2000
Tartrat-Konzentration [mmol/L] 0 0,83 2,5 5 13,3
Molverhiltnis Tartrat : Cu* 0 0,05 0,16 0,32 0,85

e Die Losungen werden in Becherglaser umgefullt (falls notig wird der pH-Wert auf einen
Wert um 3 - 4 eingestellt).

e Das Abwasser wird einer Fallung mit 2 M Natronlauge bei pH 7 unterzogen und eine Ti-
trationskurve aufgenommen. Zu diesem Zweck wird dem Abwasser Natronlauge tropfen-
weise in 0,5 mL Intervallen zugegeben. Nach jedem Intervall wird der pH-Wert notiert.
Aus diesen Wertepaaren wird die Titrationskurve erstellt. Achtung: ab ca. pH 5,5 NaOH
auflerst vorsichtig dosieren (0,1 mL-Schritte), damit nicht Gbertitriert wird.
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Das Gemisch wird in einen Imhofftrichter umgefullt. Nach einer Absetzzeit von einer hal-
ben Stunde wird das Schlammvolumen abgelesen und ca. 200 mL Klarwasser der Probe
uber ein hartes Filter filtriert.

Der Kupfergehalt wird mit Hilfe der AAS (Flammentechnik) analytisch bestimmt. Im
Vorfeld sollte eine Kalbrierung durchgefiihrt werden (Konzentrationsbereich: 5 Lésungen
0,1;0,5; 1; 3 u. 5 mg/L, Stammldsung 1000 mg/L Cu).

Durch eine Nachbehandlung wird das restliche Kupfer nahezu vollstandig entfernt (Rest-
schwermetalleliminierung). Dazu muss zunachst der Kupferkomplex destabilisiert werden.

1. Mdglichkeit: Die Destabilisierung des Kupfer-Tartrat-Komplexes kann durch Zugabe
von Eisen(lll)-lonen erreicht werden. Die Behandlung wird durch
Zugabe von Kreidepulver und Kalkmilch abgeschlossen. In den meisten
Fallen konnen Kupferrestgehalte < 0,5 mg/L erzielt werden.

2. Mdglichkeit: Der Komplexbildner wird durch ein geeignetes Verfahren (anodische
Oxidation, Oxidation mit Ozon, UV+H,0;) zerstort. Dadurch wird eine
Rekomplexierung unterbunden.

Zur Nachféllung werden ca. 50 mL abgenommen und soviel Eisen(lll)chloridlésung (30
g/L FeCl3*6H,0) zugegeben, dass sich in der Losung eine Fe(ll1)-Konzentration von ca.
60 mg/L einstellt. Der pH Wert muss kleiner 5 sein, ansonsten wird er mit 10 %iger HCI
eingestellt. Anschliefend werden ca. 100 mg/L Schlammkreide (1 Spatelspitze) zugege-
ben. Durch Zugabe von 5 %iger Kalkmilch wird ein pH-Wert von 8 bis 9 eingestellt, dann
3 Minuten vorsichtig riihren und absetzen lassen.

Es wird eine Probe genommen, filtriert, und der Restkupfergehalt mittels Atomabsorp-
tionsspektrometer (AAS) bestimmt.

Als Demonstration einer anderen Methode der Kupfereliminierung stellen Sie eine Kup-
fertartratldsung mit 1000 mg/L Cu und einem Tartrat:Cu-Molverhéltnis von 2:1 her und
reduzieren mit Natriumdithionit.



Schema anhand des Beispiels Probewasser 2

500 mL MaRkolben

+ 25 mL Stammldsung | (= Kupfer-1l-sulfatlésung)
+ 2,5 mL (= K-Na-Tartratlésung)

\

- in Becherglas umfullen

- pH-Wert tberprifen, sollte bei ca. 4 — 5 liegen (mit 10%iger HCI einstellen)
- in 0,5 mL-Intervallen mit 1 M NaOH bei pH 7 einer Fallung unterziehen

- ACHTUNG: ab pH = 5,5 vorsichtig dosieren

- nach jedem Intervall pH-Wert notieren

- aus diesen Wertepaaren eine Titrationskurve erstellen

\

- nach Fallung in Imhofftrichter umfillen
- nach 0,5 h Schlammvolumen ablesen
- etwa 200 mL dber ein hartes Filter filtrieren

\

- von 200 mL Filtrat etwa 50 mL abflllen und mit Hilfe der AAS
(Flammentechnik) auf
- nach Filtration Imhofftrichter auslitern!!

\

- nochmals Uber hartes Filter in 50 mL-Flasche filtrieren
- Restkupfer mittels AAS bestimmen > 0,5 mg/L

7. Auswertung
1. Die ermittelten Titrationskurven sind graphisch darzustellen und in Abhangigkeit von den

Gehalten an Komplexbildner zu erklaren! Legen Sie Ihre Beobachtungen zum Reaktions-
verlauf verbal dar!

2. Die ermittelten Kupfergehalte sind tabellarisch darzustellen und in Abhangigkeit der ein-
zelnen Behandlungsschritte des Abwassers sowie in Abh&ngigkeit von den Gehalten an
Komplexbildner zu diskutieren!

3. Warum ist es eine weitgehende Entfernung von Schwermetallen aus dem Abwasser so
wichtig?

4. Nennen Sie einige in der Technik gebréuchliche Chemikalien zur Fallung von Schwerme-
tallen!

5. Warum ist die Sulfidféallung von Schwermetallen kritisch zu betrachten?



6. Wird Schwermetall aus einem Abwasser mit hohem Neutralsalzgehalt gefallt, liegt der
Restmetallgehalt héher als bei einem Abwasser mit niedrigem Neutralsalzgehalt. Warum
ist das so?

7. Erlautern Sie das Messprinzip eines Atomabsorptionsspektrometers!
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