Kohlenwasserstoffe in Wasser mittels IR-Spektroskopie



Versuch: Kohlenwasserstoffe in Wasser mittels IR-Spektroskopie

1. Aufgabenstellung, Zielsetzung

Es wurde der Kohlenwasserstoffgehalt einer Wasserprobe durch IR-Spektroskopie bestimmt. Für das Messverfahren gilt folgender mathematischer Zusammenhang:
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E ist die Extinktion und die Transmission.

2. Versuchsablauf, Vorgehensweise

Der Versuchsablauf erfolgte nach der DIN 38 409 – H 18. Hiernach wird zu 500ml Wasserprobe 25 ml 1,1,2 Trichlortrifluorethan, zur Extraktion der Kohlenwasserstoffe aus dem Wasser, gegeben. 1,1,2 Trichlortrifluorethan besitzt in dem in Frage kommenden Spektralbereich keine Eigenabsorption. Die Mischung wird in einen Scheidetrichter, Nennvolumen 1000 ml, umgefüllt. Nach der Phasentrennung lässt man die organische Phase nach unten ab und filtriert zur Trocknung über 10g wasserfreies Na2SO4 und zur Absorption der lipophilen Nicht-Kohlenwasserstoffe über 8g Al2O3 in einen 50ml-Messkolben. Die beiden Chemikalien Na2SO4 und Al2O3 befinden sich in einer Chromatographiesäule. 

Anschließend stellt man am Spektrometer der Firma Perkin-Elmer den Wellenzahlbereich 3200-2600   1/cm ein.

Der gereinigte Extrakt wird gegen reines Extraktionsmittel in einer Küvette gleicher Schichtdicke gemessen. 

Zur quantitativen Bestimmung zieht man folgende Absorptionsbanden heran:

CH3-Gruppe: Absorption bei 2958   1/cm

CH2-Gruppe: Absorption bei 2924   1/cm

CH-Gruppe: Absorption bei 3030   1/cm   (CH der Aromaten)

Vor der Messung findet eine Blindmessung bei einem Transmissionswert von 100 % statt (siehe erste 2 Schreiberausdrucke). Die zu untersuchenden Kohlenwasserstoffe teilen sich in drei Gruppen auf:

1. Ottokraftstoffe mit hohem CH3-Gruppen-Anteil

2. Produkte mit überwiegendem Aromatengehalt

3. Mitteldestillate mit überwiegendem CH2-Gruppen-Anteil.

3. Auswertung

Mit folgenden Formeln berechnet man die Massenkonzentrationen der Wasserprobe an Kohlenwasserstoffen:

Ottokraftstoff: 
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= 8,76 mg/l

Mineralöl: 
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= 7,88 mg/l

mit V(Extraktionsmittel) = 25 ml,    V(Wasserprobe) = 0,5 l   und   d(Schicht) = 1 cm

E1: spektrales Absorptionsmaß der CH3-Bande bei 3,38 m (2959   1/cm)


Bei unserem Schreiberausduck: E1 = 0,323

C1: Gruppenextinktionskoeffizient der CH3-Bande 
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E2: spektrales Absorptionsmaß der CH2-Bande bei 3,42 m (2924   1/cm)


Bei unserem Schreiberausduck: E2 = 0,398

C2: Gruppenextinktionskoeffizient der CH2-Bande 
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E3: spektrales Absorptionsmaß der CH-Bande bei 3,30 m (3030   1/cm)


Bei unserem Schreiberausduck: E3 = 0,020

C3: Gruppenextinktionskoeffizient der CH-Bande 
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4. Diskussion

Da uns leider keine gesetzlichen Grenzwerte für den Gehalt an Kohlenwasserstoffen in Wasser bekannt sind, werden als Referenz die Ergebnisse der Berechnungsbeispiele in der DIN 38 409 – H 18 herangezogen.

Dort wurde ein Gehalt an Mineralöl von 9,9 mg/l berechnet und ein Gehalt an Ottokraftstoff von 29 mg/l ermittelt. Unsere untersuchte Wasserprobe lag insbesondere bei Ottokraftstoff weit darunter.
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