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Geleitwort

Der steigende Wasserbedarf fur Haushalte, Landwirtschaft und Industrie belastet zunehmend
in nahezu allen Landern den Naturhaushalt. Neben den Problemen der Lieferung ausreichen-
der Mengen steht gleichwertig die Schwierigkeit, Wasser einer akzeptablen Qualitat bereitzu-
stellen.

Innerhalb der dritten Phase des Internationalen Hydrologischen Programms (1984—1989) so-
wie der Dekade fiir Trinkwasserversorgung und SanitarmaBnahmen (1981-1990) der Verein-
ten Nationen sind Fragen der ErschlieBung und Verteilung von Trink- und Brauchwasser so-
wie die Entsorgung in ihrer Bedeutung insbesondere fiir die Lander der Dritten Welt in den
Vordergrund getreten.

Wesentlich fiir ein abgestimmtes und angepaBtes Vorgehen auf den genannten Gebieten ist
rascher Zugriff auf bestimmte Informationen und die Vermittlung des Wissens iiber neue Ar-
beitsmethoden und Erfahrungen, die den vielseitigen praktischen Anforderungen gentigen.
Die Deutsche Gesellschaft fiir Technische Zusammenarbeit (GTZ) GmbH ist bereits seit eini-
gen Jahren diesem Informations- und Fortbildungsbedurfnis auf dem Wasserver- und Ab-
wasserentsorgungssektor nachgekommen, indem sie gezielt Publikationen fir prioritare Wis-
sensgebiete in Auftrag gegeben hat. Sie umfassen die Technologie des Trinkwassers und des
Abwassers, die Kanalisation, die industrielle Abwasserbehandlung und die Praxis der Was-
seranalytik.

Mit der vorliegenden Ausarbeitung soll ein Beitrag geleistet werden, die auf den Gebieten der
Wasseruntersuchung und Wassergiitebeurteilung tatigen Fachleute zu unterstiitzen, wobei
bewéhrte einfachere Analyseverfahren herausgestellt werden. Im Vordergrund stehen Ar-
beitsmethoden zur Qualitdtskontrolle, zur Probenahme und zur Bewertung von Untersu-
chungsergebnissen. Die Publikation ist vor allem fiir aus- und fortzubildende Fachkrafte und
Entwicklungshilfe-Fachkrafte gedacht.

Die GTZ verbindet mit dem Dank an die Autoren die Hoffnung auf eine weitere Verbreitung des
sLaborhandbuchs” in Ausbildung und Praxis.

Eschborn, Dr.-Ing. K. Erbel
im Januar 1987 Leiter Abteilung Wasserbau, Wasserwirtschaft
GTZ



Vorwort

Mit dem vorliegenden Laborhandbuch soll den bereits auf dem Markt befindlichen Anleitun-
gen zur Untersuchung von Wasser, Abwasser und Boden keine weitere, gleichartige hinzuge-
fugt werden. Nach Ansicht der Autoren besteht jedoch durchaus Bedarf an einer zusammen-
fassenden Darstellung von einfacheren, robusten chemischen, mikrobiologischen und bo-
denkundlichen Labormethoden, die vor allem von praxisorientierten Betriebslaboratorien ver-
wendet werden kdnnen. Auf geratetechnisch komplizierte Arbeitsmethoden wird bewuBt ver-
zichtet, wahrend bodenkundliche Methoden nur in solchem Umfang dargestellt werden, als
ihre Durchflihrung in einem einfach bis normal ausgestatteten Betriebslabor fur Wasserunter-
suchungen maéglich ist. Hierbei steht der Bezug zu Bewasserungsfragen und zum Gewasser-
schutz im Vordergrund.

Erfahrungen mit entsprechenden Auslandsprojekten zeigten, daB reine Methodensammlun-

gen die Bedurfnisse der Fachkrafte vor Ort nicht zu befriedigen vermdgen. Leiter von Labor-

einrichtungen und deren Mitarbeiter sind oft gehalten, die Ergebnisse ihrer Untersuchungen

im Hinblick auf vorgegebene Grenzwerte oder technische Anforderungen zu beurteilen. Die

notwendigen Beurteilungskriterien finden sich weit verstreut in nationalen Verordnungen,

technisch/wissenschaftlichen Empfehlungen oder Normenverfahren. Aus diesem Grund
wendet sich ein Abschnitt des Buches ausschlieBlich der Beurteilung von Untersuchungs-
ergebnissen zu. )

In vielen Laboratorien werden Analysen erarbeitet, deren Qualitéat nicht immer zu befriedigen

vermogen. Zudem ist oft festzustellen, daB die Riickkopplung zwischen den Untersuchungs-

ergebnissen des Labors und der technischen Praxis im Bereich Wasser, Abwasser und Bo-
den nicht stark genug ist. ,Zahlenfriedhdfe” sind die Folge einer derartigen Arbeitsweise. Um
hier Méglichkeiten zur Behebung derartiger Schwierigkeiten aufzuzeigen, wird ebenso aus-
fuhrlich auf Probleme der Laborqualitatskontrolle eingegangen wie auf Moglichkeiten der

Datenauswertung und -dokumentation.

Weiterhin werden die Anforderungen an Untersuchungsverfahren bei der Beurteilung von

Grundwasser, Oberflachenwasser, Trinkwasser und Boden diskutiert, um bereits bei der Pla-

nung von MeBprogrammen die wesentlichen Untersuchungsparameter zu bericksichtigen.

Anleitungen zur Organisation von Probenahme-Programmen und zur Technik der Probe-

nahme werden in einem gemeinsamen Kapitel ausfuhrlich dargestellt, da erfahrungsgeman

fehlerhaftes Arbeiten auf diesen Gebieten nicht durch eine noch so gute Laborarbeit korrigiert
werden kann.

SchlieBlich wird eingegangen auf Fragen der Sicherheit im Labor, wesentliche Voraussetzung

fur alle Arbeiten mit gefahrlichen Stoffen und Geraten.

Folgende Hinweise sind fiir den Benutzer des Buches von Bedeutung:

— Vorkenntnisse in praktischer Laborarbeit werden vorausgesetzt, so daB die meisten Me-
thoden in gestraffter Form dargestelit werden konnen. Andererseits sind die Anweisungen
zur Verwendung der Laborgerate und Reagenzien nach Meinung der Autoren so ausfuhr-
lich gehalten, daB auf schwer zugéngliche Spezialarbeiten verzichtet werden kann.

— Summenformeln von chemischen Substanzen sind nur dort zusétzlich aufgenommen wor-
den, wo die Stoffbezeichnung allein nicht eindeutig ist.

— Chemikalien sind in der Regel in der Qualitét ,analysenrein“ einzusetzen.

— Fur die Herstellung fliissiger Reagenzien ist demineralisiertes Wasser zu verwenden, sofern
nicht andere Angaben gemacht werden.



VIl Vorwort

— Auf die Ableitung von Gleichungen und auf ihre mathematisch exakte Formulierung wurde
in der Regel zugunsten der Ubersichtlichkeit verzichtet.

Die Autoren danken all den Kollegen und Mitarbeitern, die bei der Fertigstellung dieses Bu-

ches ihren fachlichen Rat zur Verfligung gestellt haben, insbesondere Frau Dr. H. Krutz und

den Herren Dr. R. Fuhr, Dr. K. Herklotz und Dipl.-Geodk. N. Simmleit, sowie Frau A. Wagner flr

die sorgfaltige Reinschrift.

Taunusstein und Eschborn H.H.Rump
im September 1986 H. Krist
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1. Sicherheit im Labor

Bei Arbeiten in chemischen Laboratorien sind Unfallgefahren nicht absolut auszu-
schlieBen. Um die auftretenden Risiken jedoch auf ein Minimum herabzusetzen, ist
chemisches und physikalisches Fachwissen erforderlich. Hinzu kommen sollte die
fundierte Kenntnis von Sicherheitsvorschriften fir Labor und Betrieb. Der folgende
Abschnitt erleichtert den Einstieg in die Beschaftigung mit derartigen Vorschriften.
Besonders Anfianger und Ungeiibte sollten daher die nachfolgenden Seiten intensiv

durcharbeiten.

Charakteristische Gefahren im chemischen Labor liegen in der

@ Verwendung gesundheitsschédlicher, brennbarer und explosibler Stoffe,

@®Anwendung hoher Drucke und Temperaturen,

@Nutzung elektrischer Energie.

Die Ursachen spezifischer Unfdlle im chemischen Arbeitsbereich sind demzufolge:
Vergiftungen; Brande und Explosionen durch den Umgang mit brennbaren Gasen,
Dampfen oder Feststoffen; die Beriihrung glihender Stoffe, heiBer Flissigkeiten, Sauren
und Alkalien; die Explosion von unter Druck stehenden Behéltern; die Einwirkung des
elektrischen Stromes.

Als grundsitzliche Regel des Unfallschutzes ist zu beachten:

Sei nie unaufmerksam,

leichtsinnig oder nachlassig.

1.1 Grundregeln zur Laborsicherheit

Der Umgang mit Laborchemikalien und -geratschaften wird gefahrloser bei Einhaltung

folgender Regeln:

@®Bei der Handhabung gefdhrlicher Arbeitsstoffe und Gerdte sollte nur qualifiziertes

Personal eingesetzt werden.



2 1 Sicherheitim Labor

@Bei allen Arbeiten ist eine Schutzbrille zu tragen; dariber hinaus miissen, wenn

notwendig, Schutzhandschuhe und weitere Schutzkleidung getragen werden.

@Alle Arbeiten sind in gut beliifteten R&umen durchzufiihren; beim Auftreten
gefahrlicher gas- oder dampfformiger Stoffe muB ein gut ziehender Abzug benutzt

werden.

@Chemikalien sollten nicht mit Augen, Schleimh&duten und der Haut in Beriihrung

kommen.

@®Veridtzte Augen missen sofort im Liegen mit viel Wasser oder mit speziellen

Augenduschen gesplilt werden.

@Spritzer von flissigen, gefahrlichen Stoffen auf der Haut werden zunéchst mit einem
trockenen Lappen entfernt und dann langere Zeit mit kaltem Wasser abgespilt. Danach

wird die Hautstelle mit warmem Wasser und Seife gereinigt.

@Mit dtzenden Stoffen benetzte Kleidung ist sofort abzulegen.

1.2 Handhabung von Chemikalien

Viele Chemikalien kénnen fir den Menschen eine Gefahr darstellen. Sie kdnnen giftig,

gesundheitsschadlich, atzend, reizend, brandférdernd oder leichtentziindlich sein.

Verwendung: Gefadhrliche Chemikalien diirfen nicht in leicht zerbrechlichen Gef&éBen von
mehr als 5 Liter Inhalt gehandhabt werden. Ausnahmen sind nur zuldssig bei besonderen
SchutzmaBnahmen wie Auffangwannen in Kombination mit Ld&sch- und Absorptions-

mitteln.

Bei den in diesem Laborhandbuch angesprochenen analytischen Untersuchungsmethoden
sind an den entsprechenden Stellen Hinweise auf besondere Gefahren angebracht (vgl.
Abb. 1).

Transport: Zerbrechliche GefdBe dirfen nicht allein am GefaBhals getragen, sondern
missen am Boden unterstiitzt werden. Beim Transport iber ldngere Strecken muB ein
sicheres Halten und Tragen mdglich sein, z.B. in Eimern oder Holzkasten. Bei der
Entnahme von GefaBen aus gekihlten Riumen ist auf Rutschgefahr durch die Konden-

sation van Wasser hinzuweisen.
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Sehr giftige Stoffe
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Leicht entziindliche Stoffe

Explosionsgefahrliche Stoffe
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Atzende Stoffe Abb. 1: Gefahrensymbole

in der chemischen Industrie

Aufbewahrung: Allgemein sind Laborchemikalien kiihl und trocken aufzubewahren.
GroBere Mengen gefahrlicher Chemikalien sollten niemals in den Labors selbst, sondern
in einem vaorschriftsmaBig angelegtem Chemikalien-Lager aufbewahrt werden. Explosive
und brandfdrdernde Stoffe missen unbedingt getrennt gelagert werden. Besonders kiihle

Lagerung empfiehlt sich fiir folgende Stoffe:

@®Brennbare Gase in Druckdosen,

@F lUssigkeiten, deren Siedetemperaturen bei ungiinstigen Lagerbedingungen erreicht
werden, wie z.B. Aceton, Diethylether, Pentan, Hexan, Petrolether, Schwefelkohlenstoff,

Dichlormethan.

Die folgenden Stoffe sollten mdglichst in einem abschlieBbaren Raum oder Schrank

gelagert werden:
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@®Stoffe mit besonderen Gefahrensymbolen auf den GeféaBen wie:

Cyanide,

Quecksilber und Quecksilberverbindungen,

Arsen und seine Verbindungen,

Alkalimetalle,

Thalliumverbindungen,

Uranverbindungen,

Phosphor,

Pestizide.

In gut beliifteten Radumen miissen gelagert werden:

@ Chemikalien, die d4tzende Dampfe abgeben wie:

FluBsaure,

Brom,
Salpeter:
Salzsdur

Ammoni

Die folgenden Stoffe missen getrennt von bestimmten anderen Stoffen gelagert werden

(Tab. 1):

sdure,
€,

akwasser.

Tab. 1: Chemische Stoffe, die getrennt von anderen Stoffen zu lagern sind.

Stoff zu trennen von

Aktivkohle Oxidationsmitteln, Calciumhypochlorit

Alkalimetalle Wasser, Kohlendioxid, Chlorkohlenwasserstoffe, Halogene
Ammoniakgas Quecksilber, Halogene

Ammoniumnitrat
Brennbare FlUssigkeiten
Chlorate

Chrom(VI)-oxid
Cyanide

FluBsaure
Kaliumpermanganat
Kupfer
Natriumperoxid
Oxalsdure

Perchlorsaure

Phosphor
Quecksilber

Salpetersdure konz.

Schwefelsdure konz.
Silber

Wasserstoffperoxid

Sauren, Metallpulver, brennbare Flissigkeiten, Schwefel,
fein verteilte organische Substanzen

Oxidationsmitteln wie Ammoniumnitrat, Chrom(VI)-oxid,
Salpetersdure, Natriumperoxid, Halogene

Ammaoniumsalze, Sduren, Metallpulver, Schwefel,
fein verteilte organische Stoffe

brennbare Fliissigkeiten

Sauren

Ammaniak

Glycerin, Ethylenglycol, Schwefelsdure
Acetylen, Wasserstoffperoxid
brennbare Flissigkeiten

Silber, Quecksilber

Alkohole, Papier, Holz, Essigsdureanhydrid, Bismut und
seine Legierungen

Schwefel, Chlorate
Acetylen, Ammoniak

Essigsdure, Chrom(VI)-oxid, Schwefelwasserstoff,
brennbare Flissigkeiten und Gase

Kaliumchlorat, Kaliumperchlorat, Kaliumpermanganat
Acetylen, Oxalsdure, Weinsdure, Ammoniumverbindungen

Metalle und Metallsalze, organische Substanzen
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1.3 Brandgefahr und Brandverhiitung

Fir die Entstehung von Branden sind folgende Voraussetzungen notwendig (vgl. Abb. 2):

@Brennbare Materialien (Feststoffe, Gase, Ddmpfe),
@Sauerstoff, Luft (w (OZ) ca. 21 %),
@®Wirme (Flamme, Funke, Heizdraht, Heizplatte)

Ziindquelle T L Brennstoffg]

Sauerstoff

Abb. 2: Brandgefahr,

schematisch.

Fir die Entziindung von Flissigkeiten muB einmal die Temperatur oberhalb des "Flamm-
punktes" liegen und die dabei auftretenden Dampfe lber die "Zindtemperatur" erhitzt
werden. Beide Werte sind stoffspezifisch. Der Flammpunkt einer brennbaren Flissigkeit
ist die niedrigste Temperatur, bei der sich aus der Flissigkeit unter festgelegten
Bedingungen ein Dampf/Luft-Gemisch bildet, das durch Fremdziindung entflammbar ist.
Die Zindtemperatur ist die niedrigste Temperatur in einer vorgebenen Versuchs-

anordnung, bei der sich der brennbare Stoff bei Normaldruck selbst entziindet.

Die Kennwerte fiir Flammpunkt und Zindpunkt missen Tabellenwerken (vgl. Literatur-
liste) entnommen werden. Stoffe mit einem Flammpunkt unter 21 °C und daher be-

sonderer Entziindungsgefahr sind z.B.:

@®nicht mit Wasser mischbar:

Benzin, Benzol, Diethylether, Schwefelkohlenstoff, Ethylacetat, Toluol;

@®mit Wasser mischbar:

Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol, Pyridin, Aceton, Tetrahydrofuran.

Stoffe mit einem Flammpunkt von 21 bis 55 °C:

Butanol, Butylacetat, Chlorbenzol, Amylalkohol, Essigsdureanhydrid, Xylole.
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Stoffe mit einem Flammpunkt zwischen 55 und 100 °C:

Dichlorbenzol, Kresole, Heizdl, Nitrobenzol, Phenol, Paraffingl.
Zur Aufbewahrung dieser Stoffe vergleiche Abschn. 1.2.

Gemische von brennbaren Stoffen mit Luft sind nicht in jedem Mischungsverhaltnis
ziindbar. Ziindfahige Gemische werden durch die untere und obere Explosionsgrenze,

angegeben in Volumenanteilen (%) oder g/m3, charakterisiert (vgl. Literaturliste).
Regeln fir die Verhiitung von Brénden:

@groBte Vorsicht beim Erhitzen von mehr als 50 mL brennbarer Flissigkeit in

Apparaturen

@®Die Ausbreitung von brennbaren Dampfen ist unbedingt zu vermeiden. Dampfe sind oft
schwerer als Luft und kénnen sich iber mehrere Meter ausbreiten. Zindquellen, auch

entferntere und versteckte (Brenner, Heizhauben), sind zu entfernen.

@Elektrostatische Aufladungen kénnen Brande durch Funkenentladung hervorrufen. Auf-
ladungen konnen beim Befiillen von Glas-oder KunststoffgefaBen mit nichtleitenden
Flussigkeiten (z.B. Aceton, Ether, Schwefelkohlenstoff, Toluol) entstehen. Daher sollen
Flissigkeiten langsam ausgegossen werden (nicht im freien Fall). Hierbei ist moglichst
ein Trichter zu verwenden, der bis auf den GefdBboden reicht. Leitfdhige GefaBe sind
untereinander leitend zu verbinden, gleichsfalls GefaBe und Ger&dtschaften, die entweder

nur leitfahig oder nur nichtleitfahig sind.

@®Keine leicht entziindbaren Fliissigkeiten im Kiihlschrank aufbewahren, da eine Ziindung

von Dampfen durch Funken (Beleuchtung, Thermostat) mdglich ist.

@Bei der Destillation sind Siedeverziige durch die Verwendung von Siedesteinchen bzw.

Kapillaren (bei Vakuumdestillationen) zu verhindern.
Schutzeinrichtungen und Ldschgerét:

@Fluchtwege einrichten, markieren und offen halten. Ein zweiter Laborausgang muB
vorhanden sein,

@F euermelder installieren, Notruf am Telefon anbringen,

@mindestens eine Sicherheitsdusche pro Laborraum vorsehen,

@®Loschdecke bereit halten,

@Lischsand im Eimer bereit stellen,

@fahrbare Kohlendioxid-Loscheinrichtung bzw. Handfeuerldscher verschiedener Art
(COZ’ Pulver) vorsehen.

@regelmaBige Brandiibungen durchfiihren.



