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A Informationen zu Organisation und Ablauf

A.1 Eingangsvoraussetzungen, Ziele und Dauer des Praktikums

A.1.1 Anmeldung

Zum Praktikum Allgemeine Chemie melden Sie sich bitte in unisono an. Als Studienanfénger
BSc Chemie ist fiir Sie ein Platz reserviert, ebenso fiir Studierende LA BA Chemie im jeweilig
dem Modulhandbuch entsprechenden Semester. Bitte tragen Sie sich selbst in unisono ein.

Das ,,Seminar zum Praktikum “ muss im selben Semester belegt werden. Im Seminar werden
die kapitelbezogenen Sicherheitsunterweisungen abgehalten.

A.1.2 Eingangsvoraussetzungen

Fir das Praktikum Allgemeine Chemie bestehen nur wenige Eingangsvoraussetzungen.
Zwingend notwendig ist die dokumentierte Teilnahme an einer Sicherheitsunterweisung fiir
Studierende der Chemie und Biologie. Das Departement Chemie - Biologie fiihrt zu Beginn
jedes Semesters eine Sicherheitsunterweisung durch, die Termine werden in den Einfithrungs-
veranstaltungen und in unisono bekannt gegeben.

Falls Sie nicht im ersten Semester BSc Chemie studieren, miissen Sie die Klausur zur Vorle-
sung Allgemeine Chemie bestanden haben. Melden sich mehr Studenten an, als Praktikums-
pldtze vorhanden sind, so werden diejenigen zuriickgestellt, die schon einmal ohne Erfolg
am Praktikum teilgenommen haben. Fiir diejenigen, die das Praktikum laut Studienplan in
diesem Semester belegen sollen, wird ein Platz garantiert.

Umgangs- und Lehrsprache in Praktikum und Seminar ist Deutsch. Ihre Deutschkenntnisse
miissen so gut sein, dass Sie die Sicherheitsunterweisung, die Sicherheitshinweise im Seminar
und die Angaben im Skript verstehen konnen. Ohne ausreichende deutsche Sprachkenntnisse
ist eine Teilnahme am Praktikum nicht moglich.

A.1.3 Ziele des Praktikums

Ziel des Praktikums ist es, Ihnen grundlegende Fahigkeiten der Arbeit und des Verhaltens im
Labor zu vermitteln. Im Wesentlichen sind das:

e Benutzung der vorgeschriebenen Sicherheitsausriistung
e Verhalten im Labor und Umgang mit Gefahrstoffen

e Durchfithrung von Handversuchen, Aufbau einfacher Apparaturen

11



A Informationen zu Organisation und Ablauf

o gute Protokollfithrung, Auswertung von Versuchen

e Umgang mit Messgerdaten (Messung von Temperatur, Volumen, Masse, . . .)

A.1.4 Dauer des Praktikums

Einige von Ihnen werden schon vor dem Studium in einer Ausbildung Laborpraxis gesammelt
haben, weitere durch praxisbezogenen Schulunterricht. Andere haben vielleicht noch nie im
Labor gearbeitet. Wie viel Zeit Sie benotigen, hangt stark von Ihren Vorkenntnissen und Ihrem
,praktischen Talent” ab. Daher kann niemand sagen, wie lange das Praktikum fiir Sie dauert.
Es kénnen nur Offnungszeiten angegeben werden.

A.1.4.1 Offnungszeiten und Anwesenheit

Das Praktikum ist wahrend der Vorlesungszeit am Montag und Dienstag Nachmittag von
13-17 Uhr gedffnet. Die Offnungszeiten des Praktikums sind so bemessen, dass Sie das Prak-
tikum auch ohne vorherige Laborerfahrung erfolgreich absolvieren kénnen, wenn Sie sich
anstrengen. Mit etwas Praxiserfahrung und guter Vorbereitung! auf die Experimente ist das
Praktikum in deutlich weniger als der zur Verfiigung stehenden Zeit zu schaffen.

Es besteht keine Anwesenheitspflicht, ausgenommen die Zeit, fiir die Sie sich als Saaldienst?
eingetragen haben. Es liegt in Ihrer Verantwortung, alle Versuche in der zur Verfiigung ste-
henden Offnungszeit durchzufiihren. Bedenken Sie, dass die beiden Analysen (Kapitel 10)
Einfluss auf die Note haben und Sie dafiir Zeit einplanen sollten.

Falls Sie nur das Kurzpraktikum machen, schaffen Sie das notfalls auch an einem Nachmit-
tag pro Woche. Diese Zeit muss dann aber sehr effektiv genutzt werden.

An einigen Dienstagen finden Vortrage im Rahmen des GDCh-Kolloquiums® statt. Die
Vortrage beginnen um 16:30 Uhr. An diesen Tagen schliefst das Praktikum um 16:15. Sie
sollten die Zeit nutzen, um sich die Vortrdge anzuhoren.

A.1.4.2 Umfang des Praktikums

Alle Bachelor-Studiengénge bearbeiten alle Kapitel.

Studierende der Studiengénge LA Gym Bio und des alten Studiengangs LA (G)HR* Chemie
(Staatsexamen) bearbeiten nur die Versuche der Kapitel 1-6 (Kurzpraktikum) und sollten sich
daher bevorzugt mit Partnern aus dem gleichen Studiengang zusammenschliefien.

Es zdhlt immer der groflere Umfang: Falls Sie LA Gym Bio und Chemie studieren, miissen
Sie alle Kapitel bearbeiten, auch wenn fiir LA Gym Bio nur Kap. 1-6 notwendig sind.

IHeift: Sie fangen schon vor der Praktikumszeit an, tiber das nachzudenken, was Sie im Praktikum tun wollen.

2Sjehe Abschnitt S.

3GDCh: Gesellschaft Deutscher Chemiker. Die Vortridge werden von eingeladenen Wissenschaftlern anderer
Forschungseinrichtungen gehalten, die {iber ihre Arbeit berichten.

“Lehramt (Grund-) Haupt-Realschule
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A.2 Durchfiihrung der Versuche

A.1.4.3 Erlass des Praktikums

Sollten Sie eine Ausbildung in der chemischen Industrie oder schon ein vergleichbares Prakti-
kum an einer anderen Hochschule absolviert haben, sprechen Sie den Praktikumsleiter darauf
an, ob Thnen dieses Praktikum erlassen werden kann.

A.2 Durchfliihrung der Versuche

A.2.1 Gerateschrank
A.2.1.1 Schrankiibernahme

Fiir die Dauer des Praktikums wird Thnen ein Gerdteschrank tiberlassen, der die meisten
Gerite enthalt, die zur Durchfiithrung der Versuche benotigt werden. Je 2 Studierende {tiber-
nehmen gemeinsam einen Schrank Sie sollten sich schon vor der Schrankiibernahme jemand
aussuchen, mit dem sie einen Schrank teilen wollen. Ein Schrankpartnerwechsel wéahrend des
Praktikums ist nicht moglich. Wenn es fiir die Organisation notwendig ist, konnen Schrank-
partner auch zugewiesen werden.

Wenn Sie den Schrank iibernehmen, erhalten Sie zwei Listen, auf denen der Inhalt des
Schranks aufgefiihrt ist. Auf einer dieser Listen haken Sie die einzelnen Teile ab und geben
diese Liste unterschrieben zuriick. Die zweite Liste diirfen Sie als Inventarliste behalten.

Sie erhalten bei der Schrankausgabe pro Gruppe ein Vorhdngeschloss, das Sie am Ende
des Praktikums wieder abgeben miissen. Nachdem Sie den Schrank tibernommen haben,
haben nur noch Sie und Ihr Partner einen Schliissel dafiir. Zusitzlich wird pro Schrank eine
Grundausstattung Verbrauchsmaterial angeboten, die Sie bei der Schrankausgabe oder am
ersten Praktikumstag abholen konnen. Die Kosten werden von der Fachschaft durch QVM-
Gelder tibernommen.

Bei einigen Versuchen miissen Sie noch zusitzliche Gerédte oder Gefdfie ausleihen. Dann
steht bei den Versuchen, welche Gerite das sind.

A.2.1.2 Schrankriickgabe

Wenn Sie alle Versuche durchgefiihrt haben, miissen Sie Ihren Schrank samt gereinigtem
Inhalt wieder abgeben. Falls Sie das nicht oder nicht rechtzeitig tun, wird Ihnen zusétzlich zu
den Kosten fiir beschéddigte Gerite ein Betrag von 50 € pro Person in Rechnung gestellt und
das Praktikum wird als nicht bestanden gewertet! Sobald Sie alle Experimente und Analysen
bearbeitet haben, sollten Sie den Inhalt des Schranks reinigen und einen Termin zur Abgabe
vereinbaren.

Der Schrank muss vor dem Putztag zuriickgegeben werden.
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A.2.1.3 Ersatz von Glasbruch

Beschidigte und fehlende Gerédte miissen Sie am Ende des Praktikums reparieren lassen oder
bezahlen. In vielen Fillen ist es moglich, saubere(!) beschddigte Glasgerdte durch den an der
Hochschule beschiftigten Glasblaser® reparieren zu lassen. Reparierte Gerdte konnen noch
zwei Wochen nach Ende des Praktikums abgegeben werden. Auch wenn Sie alle anderen Lei-
stungen wahrend des Praktikums erbracht haben: Das Praktikum gilt erst dann als bestanden,
wenn Sie die Rechnung bezahlt haben.

A.2.2 Schutzausristung und -einrichtungen

Allgemein sind geschlossene, trittsichere Schuhe und lange Beinkleidung vorgeschrieben.
Im Zweifelsfall entscheidet der Praktikumsleiter, ob die getragene Kleidung ausreichende
Schutzfunktion bietet oder nicht.

Mit giftigen oder dtzenden Chemikalien kontaminierte Kleidung muss sofort abgelegt wer-
den. Sie sollten sich daher Ersatzkleidung in Ihren Spind (siehe Abschnitt[A.2.8) legen.

A.2.2.1 Schutzbrille

’ Das Betreten der Labore ohne Schutzbrille ist verboten! \

Einfache Korrekturbrillen gelten nicht als Schutzbrille, es sei denn, diese verfiigen {iiber
ausreichend grofse Gldser und einen Seitenschutz.

A.2.2.2 Kittel

Laborschutzkittel aus 100 % Baumwolle oder anderen geeigneten Materialien sind Pflicht.
Kittel mit hohem Kunstfaseranteil sind ungeeignet, weil diese leicht Feuer fangen und im
Brandfall sogar schmelzen kénnen. Gleiches gilt fiir andere Kleidungsstiicke, die offen ge-
tragen werden (z. B. Kopftiicher, Haarbdnder): Diese diirfen nicht aus leicht entflammbarem
Material sein.

Der Kittel sollte weifs sein, damit man eventuelle Verschmutzungen erkennen kann und den
Kittel dann, je nach Verschmutzung, in den Sondermidill geben oder waschen kann. Der Kittel
muss einfach ausziehbar sein, um ihn bei Verschmutzung mit grofieren Mengen gefiahrlicher
Substanz schnell ablegen zu kénnen.

Auch bei scheinbar sauberen Kitteln muss damit gerechnet werden, dass sie unbemerkt mit
Chemikalien verunreinigt wurden. Daher diirfen Kittel in ,,chemikalienfreien Zonen”, z. B.
Horsaal, Mensa, Seminarraum etc. nicht getragen werden.

A.2.2.3 Handschuhe

Chemikalien konnen teilweise sehr gut iiber die Haut aufgenommen werden. Deshalb gibt
es so viele Cremes und Salben, die ja auch Chemikalien sind. Bei den im Praktikum benutz-

5Herr Kerzdorfer, Raum AR-G0117, Offnungszeiten Montag bis Freitag 10-11 Uhr oder laut Aushang
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A.2 Durchfiihrung der Versuche

ten Substanzen ist das aber absolut unerwiinscht. Deshalb werden beim Umgang mit sehr
gefdhrlichen Substanzen Handschuhe getragen.

Gewohnen Sie sich daran, nichts mit Schutzhandschuhen anzufassen (auch wenn diese
bisher unbenutzt sind!), was von anderen Studenten ohne Schutzhandschuhe angefasst wird,
beispielsweise einen Wasserhahn oder eine Tiirklinke. Beachten Sie weiterhin, dass es ver-
schiedene Sorten von Handschuhmaterialien gibt. Manche Losungsmittel zerstoren ungeeig-
nete Handschuhe sehr schnell oder werden langsam an die Haut abgegeben, solange die
Handschuhe getragen werden.

Wenn Sie Handschuhe lange tragen, quillt die Haut unter den abgedeckten Flachen auf,
genauso wie bei langen Aufenthalten im Wasser. In diesem Zustand konnen Chemikalien die
Haut noch besser durchdringen. Deswegen sollten Sie Handschuhe nicht langer als notig und
nur falls wirklich notwendig tragen. In diesem Praktikum sind nur bei wenigen Versuchen
Handschuhe sinnvoll. Die Handschuhe erhalten Sie in der Gerédteausgabe.

Informieren Sie sich gegebenenfalls in den Sicherheitsdatenblittern zu den Substanzen, ob
und welche Art Handschuhe empfohlen werden. Uber R- und S-Sitze wurden Sie in der
Sicherheitsunterweisung belehrt. Was bedeutet R 24? Was fordert S 37?

A.2.2.4 Laborabziige

Die Laborabziige oder Digestorien (kurz: Abziige) werden fiir alle Versuche benétigt, bei
denen giftige oder anderweitig schadliche Gase entstehen konnen. Die Abziige sind an die
Abluftanlage angeschlossen: Es wird standig Raumluft angesaugt, entstehende Gase werden
abgefiihrt.

Das funktioniert nur, wenn die Abziige richtig bedient werden. Die Scheiben sind immer
geschlossen zu halten, nur wenn am Abzug gearbeitet wird, diirfen sie so weit wie notig
geoffnet werden.

Bevor die Scheiben getffnet werden, muss durch Driicken der ©-Taste der Luftstrom erhoht
werden (Taste leuchtet). Wenn die Scheiben wieder geschlossen sind, muss die ®-Taste wieder
gedriickt werden (leuchten verschwindet).

Fehlbedienung (zu weit gedffneter Frontschieber) quittieren die Abziige durch lautes Pfei-
fen, sehr zur Freude ihrer Nachbarn und der Assistenten. Das Pfeifen kann kurzfristig durch
Driicken der rot blinkenden Taste mit einem Hupensymbol deaktiviert werden.

A.2.2.5 Not- und Augenduschen

Vor den Eingangtiiren sind Notduschen zum schnellen Abspiilen von Sdure o. d. angebracht,

falls man damit seine Kleidung getrankt hat, oder zum Loschen von Personenbrénden.
Neben den Tiiren sind Augenduschen angebracht, die zum schnellen ausspiilen der Augen

im Notfall dienen. Man kann damit auch z. B. schnell einen Arm abspiilen, falls notwendig.

15



A Informationen zu Organisation und Ablauf

A.2.2.6 Feuerloscher

Neben den Tiiren und auf den Fluren sind Feuerloscher angebracht. Schauen Sie sich die
aufgedruckte Bedienungsanweisung zu Anfang des Praktikums an, damit Sie im Brandfall
wissen, wie diese bedient werden.

A.2.3 Versuchsvorbereitung

Bereiten Sie sich bitte in Ihrem eigenen Interesse nicht erst im Praktikumssaal, sondern recht-
zeitig und griindlich auf jeden Praktikumstag vor.

Am Anfang jeden Kapitels sind theoretische Grundlagen und Erlduterungen zu den Ver-
suchen des Kapitels angegeben. Sie sollten auch diese lesen, nicht nur die Anweisungen zur
Durchfiihrung der Versuche. Diese Grundlagen werden bei der Durchfiihrung der Versuche
als bekannt vorausgesetzt.

Wer ohne jegliche Kenntnisse beim Experimentieren angetroffen wird, verldsst das Prakti-
kum, um die Vorbereitung nachzuholen.

Informieren Sie sich iiber die Abfallentsorgung, bevor Sie den Versuch durchfiihren!

Im Labor hingen Listen aus, welcher Stoff in welchen Abfallbehilter gegeben wird. Die
Abfallbehélter werden auch in Abschnitt[A.6 und im Seminar zum Praktikum besprochen.

Wenn Sie sich bei der Entsorgung von Chemikalien trotzdem noch unsicher sind, halten
Sie unbedingt mit einem Assistenten Riicksprache. Umweltgefdhrdende Entsorgung von Sub-
stanzen fiithrt zum Ausschluss vom Praktikum fiir den jeweiligen Tag.

Die einzelnen Versuche sind kapitelweise in der durch das Skript vorgegebenen Reihenfolge
durchzufiihren, es diirfen aber immer zwei oder drei Kapitel parallel bearbeitet werden.
Die genauen Regeln werden in Abschnitt erldutert. Die Reihenfolge der Experimente
innerhalb der freigegebenen Kapitel ist frei wéhlbar.

A.2.4 Zu zweit arbeiten erlaubt

Die Versuche kénnen von je zwei Studierenden® gemeinsam durchgefiihrt werden, wobei
aber von beiden Beobachtungen notiert und Protokolle angefertigt werden miissen. Beide
Studierende miissen Fragen zu dem Versuch beantworten konnen. Die Beobachtungen bei-
der Studierenden sollen gleichzeitig zur Unterzeichnung beim Assistenten vorgelegt werden.
Die Beobachtungen miissen nicht identisch formuliert sein, notierte Messwerte sollten aber
tibereinstimmen.

6yon zwei Studierenden! Zwei sind immer weniger als drei und ganz sicher weniger als vier. Einzige Ausnahme:

Aus Platzmangel werden Schrénke an Dreiergruppen ausgegeben.
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A.2.5 Protokollfiihrung

Samtliche Beobachtungen, Messwerte und sonstige Aufzeichnungen werden im Laborbuch
notiert. Wenn Sie Thr Laborbuch vergessen haben, konnen Sie im Prinzip nach Hause gehen.
(oder vielleicht noch schmutzige Glasgerite spiilen . . .)

Wenn bei der Arbeitsvorschrift keine besonderen Angaben gemacht werden, sollen Sie
Thre Beobachtungen und gegebenenfalls Messwerte in schriftlicher Form festhalten”. Die Be-
obachtungen der Ergebnisse einzelner Versuche lassen Sie sich in Ihrem Laborbuch durch
einen Assistenten abzeichnen; dabei fithren Sie die Ergebnisse von Handversuchen vor. Die
entsprechenden Proben oder Losungen werden anschlieffend vernichtet. Um die Ergebnisse
eines Experiments bei Vorlage der Aufzeichnungen fiir das Testat diskutieren zu konnen,
miissen sie noch vorhanden sein und vorgezeigt werden. Ist das nicht moglich, kann der
Assistent den Versuch als nicht durchgefiihrt werten: Der Versuch muss dann wiederholt
werden. Diese Entscheidung liegt im Ermessen der Assistenten.

Auf die Innenseite des hinteren Umschlags kleben Sie bitte die Unterweisungsdokumenta-
tion, die Sie am ersten Praktikumstag erhalten. Dort werden die Sicherheitsunterweisungen
und die Kolloquien, die sie bereits absolviert haben, eingetragen. So haben Sie diese immer
im Praktikum dabei.

Zu Kapitel 1 werden keine Protokolle angefertigt.

A.2.6 Versuche mit unbekannten Substanzen

Bei einem Teil der Versuche miissen stoffspezifische Werte oder ein unbekannter Stoff identifi-
ziert werden. Diese Versuche sind im Skript mit einem (T) in der Uberschrift gekennzeichnet.
Die Ergebnisse dieser Versuche werden von den Assistenten anhand einer Liste tiberpriift und
miissen bei einem falschen Ergebnis bzw. einer zu grofien Abweichung vom richtigen Wert
wiederholt werden.

Bei einigen Versuchen ist es notwendig, den erhaltenen Messwert in eine andere Grofle
umzurechnen. In diesem Fall steht in der Versuchsvorschrift, welcher Wert testiert wird.

Die Substanzen erhalten Sie, indem Sie ein mit Versuchsnummer, Namen und Platznummer
beschriftetes, geeignetes und sauberes Gefaf3 in der Gerdteausgabe abgeben. Schmutzige, falsch
oder unvollstindig beschriftete Gefafie werden nicht bearbeitet.

Zu Beginn eines Praktikumstags wollen {iblicherweise viele Teilnehmer Gerite ausleihen
und unbekannte Substanzen haben. Falls Sie am Anfang eines Praktikumstags einen Versuch
mit einer unbekannten Substanz machen wollen, sollten Sie das Gefafs dafiir schon am Ende
des vorherigen Praktikumstags abgeben. Sie ersparen sich dann die Wartezeit am Anfang des
Praktikumstags, in der die Substanz abgefiillt und in die Buchhaltung eingetragen wird.

7Siehe Abschnitt. S.
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A.2.6.1 Nachsubstanz

Falls Sie fiir einen Versuch Nachsubstanz benoétigen, also die ausgegebene Menge unbekannter
Substanz nicht ausreicht, zahlen Sie 20 Cent in die Saalkasse. Schreiben Sie in diesem Fall
deutlich sichtbar ,Nachsubstanz” auf das Gefaf3, sonst erhoht sich der Betrag auf 1 €.

Ausriistungsgegenstdnde und Chemikalien werden Ihnen von der Hochschule zur Verfii-
gung gestellt. Gehen Sie bitte sorgfdltig und sparsam damit um.

A.2.7 Reihenfolge der Durchfiihrung

8 zum

Versuche aus hoheren Kapiteln diirfen erst bearbeitet werden, wenn ein Kolloquium
vorvorigen Kapitel abgelegt worden ist. Kapitel 5/6 und 8/9 werden hier als je ein Kapitel
gewertet.

Beispiele: Mit den Versuchen zu Kapitel 4 darf erst begonnen werden, wenn das Kolloq zu
Kapitel 2 bestanden wurde. Mit den Versuchen zu den Kapiteln 8/9 darf erst begonnen werden,
wenn das Kolloq fiir Kapitel 5/6 bestanden wurde. Mit den Analysen darf nach bestandenem
Kolloq fiir Kapitel 7 begonnen werden. Leicht erkennbar ist das in Tabelle auf S. 20t Sie
diirfen immer 2 Zeilen weiter arbeiten als Sie Kollogs abgelegt haben.

Sollten die Assistenten nicht gentigend Termine fiir alle Kolloquiumswiinsche haben, reicht
schon die Terminvereinbarung und fertig geschriebene Protokolle fiir das entsprechende Ka-

pitel, um weiterarbeiten zu diirfen. Dieser Fall sollte aber die Ausnahme bleiben.

A.2.8 Nitzliche Utensilien

Einige weitere Hilfsmittel erleichtern Ihnen die Arbeit im Labor: ein Handtuch oder Ge-
schirrtuch zum Abtrocknen von Handen und Glasgeréten, ein kleines Taschenmesser mit
schneidfahiger Klinge, ein wasserfester Filzschreiber, der auf Glas schreibt.

Falls Sie nicht jeden Tag ihre private Ausriistung mit nach Hause nehmen wollen, konnen
Sie sich einen Spindschliissel’ ausleihen.

A.2.9 Vorbereitung und Sorgfalt ersparen zusatzliche Arbeit

Die Erfahrung lehrt, dass Sie viel Zeit sparen konnen, wenn Sie die Arbeitsvorschriften und
Aufgabenstellungen zu den einzelnen Versuchen vor und nicht erst wahrend der Durchfiih-
rung sorgfiltig lesen. Sie ersparen sich damit, einen Versuch wiederholen zu miissen, weil Sie
ihn falsch durchgefiihrt haben. Einige Worter in den Arbeitsvorschriften sind kursiv gesetzt:
An diesen Stellen haben Ihre Vorgidnger besonders gerne ungenau gelesen.

Bei einigen Versuchen miissen Sie Gerite ausleihen, die nicht in beliebig hoher Stiickzahl
vorhanden sind. Bereiten Sie also ausreichend viele Versuche vor, falls Gerite, die Sie benoti-
gen, schon alle ausgegeben sind.

8Priifungsgesprach, meist Kollog genannt. S. Abschnitt S.
9Spinde sind diese schwarzen Schranke mit nummerierten Fachern, die im Flur bei den Aufziigen herumstehen.
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A.3 Gemeinnutzige Pflichten

A.3.1 Saaldienst

Am schwarzen Brett wird eine Liste mit den Praktikumsterminen ausgehédngt. In diese miis-
sen Sie sich fiir den Saaldienst eintragen. Sie diirfen nur dann im Labor arbeiten, wenn Sie
sich in diese Liste eingetragen haben und den Termin auch wahrnehmen. Gibt es mehr Prak-
tikumstermine als Studenten, konnen mehrere Termine im Semester notwendig sein.

Wenn alle einmal Saaldienst abgeleistet haben, geht es in die zweite Runde: Dann tragen
sich alle ein zweites Mal ein. Sollten es dabei mehr Teilnehmer als Termine geben, werden
diejenigen zuriickgestellt, die nur das kurze Praktikum ableisten.

Abhéngig von der Zahl der gedffneten Séle gibt es zwei oder vier ,Saaldiener” pro Termin.
Wihrend Sie Saaldienst haben, besteht Anwesenheitspflicht.

A.3.2 Putztag

Der letzte Praktikumstermin ist der Putztag. An diesem Tag werden keine Versuche mehr
durchgefiihrt, sondern der Praktikumssaal gereinigt. Die Teilnahme daran ist Pflicht: Falls
Sie hier unentschuldigt fehlen, diirfen Sie im nédchsten Semester wieder von vorne beginnen.
Sollten wichtige Griinde Sie von der Teilnahme abhalten (z. B. eine Klausur), kldren Sie das
rechtzeitig mit dem Praktikumsleiter ab. Sie erhalten dann eine Ersatzaufgabe, die tiblicher-
weise umfangreicher als die Aufgaben am Putztag ist. Ihren Gerédteschrank miissen Sie vor
dem Putztermin gereinigt wieder abgeben.

A.4 Bewertung des Praktikums

A.4.1 Protokollabgabe

Zu jedem durchgefiihrten Versuch wird ein Protokoll angefertigt. Gute Protokollfithrung ist
ein Lernziel dieses Praktikums, daher werden die Protokolle vor dem Kolloquium korrektur-
gelesen. Wenn alle Versuche zu einem Kapitel durchgefiihrt und alle Protokolle geschrieben
sind, vereinbaren Sie zu zweit einen Termin fiir ein Kolloquium mit einem Assistenten. Kurz
vor dem Termin geben Sie bei diesem Thr Laborbuch ab, normalerweise spatestens am Abend
vor dem Kolloquiumstermin. Fehlt ein erheblicher Teil der Auswertung oder ist sie in hohem
Mafse fehlerhaft miissen die Protokolle nachgebessert werden.

A.4.2 Kolloquien

Nachdem die Protokolle durch einen Assistenten kontrolliert worden sind, wird das Kapitel
mit einem so genannten Kolloquium bei einem Assistenten abgeschlossen. Diese finden nach
Terminabsprache in Zweiergruppen statt und dienen dazu, noch offene Fragen zu beantwor-
ten und die Kenntnis der entsprechenden theoretischen Grundlagen zu iiberpriifen und zu
vertiefen. Hierfiir werden je nach Kapitel 5 — 15 Punkte vergeben. Dabei wird auch die Pro-
tokollfiihrung berticksichtigt. Zeigt sich im Kolloquium, dass die theoretischen Grundlagen
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zu grofien Teilen oder vollstindig unbekannt sind, so wird das entsprechende Kolloquium
mit mangelhaft bewertet. Das Kolloquium kann bei mangelhaftem Erfolg einmal wiederholt
werden. Die Kolloquien zu den Kapiteln 1/2, 5/6 sowie 8/9 werden zu je einem zusammenge-
fasst. Der Stoff der schon abgelegten Kolloquien wird in den folgenden Kolloquien und im
Praktikum als bekannt vorausgesetzt.

A.4.3 Noten

Die Bewertung Ihrer Leistungen im Praktikum setzt sich aus den jeweiligen Noten der Kollo-
quien und Analysen (gewichtet nach Schwierigkeitsgrad und Umfang) und einem allgemei-
nen Eindruck zusammen. Dieser beinhaltet Faktoren wie selbststandiges und sorgfaltiges Ar-
beiten, Sauberkeit des Arbeitsplatzes, richtige Entsorgung von Abféllen, sorgfiltiger Umgang
mit Gefahrstoffen, Protokollfithrung etc.

A.4.4 Punkte pro Kapitel und Analysen

Die maximal erreichbaren Punktzahlen pro Kolloq und Analyse Kapitel | Punkte
sind in Tabelle[A.T|aufgefiihrt. 1/2 5
3 15
A.4.5 Erfolgreicher Abschluss 4 10
) L 5/6 15
Voraussetzung zum Bestehen des Praktikums ist die Durchfithrung - 15
aller vorgesehenen Versuche in der zur Verfiigung stehenden Zeit. 8/9 15

Studenten, die dies nicht schaffen, miissen das Praktikum komplett
wiederholen. Ausnahmen hiervon werden nur bei besonderen Um-
stinden gemacht, z. B. langerer Krankheit. In diesem Fall muss eine

Analyse 1 10
Analyse 2 15
gesamt 100

entsprechende &rztliche Bescheinigung vorgelegt werden.

Weiterhin miissen alle Protokolle geschrieben und abgegeben, alle .1 A 1. 0% Punkte

Kolloquien bis zum Stichtag!'? abgelegt worden sein und die Glas- pro Kollog

bruchrechnung bezahlt werden. Auch die Teilnahme an Saaldienst
und Putztag ist zum Bestehen des Praktikums notwendig.

Die Modulnote ,Allgemeine Chemie” setzt sich je zur Halfte aus
den Noten von Praktikum und Klausur zusammen.

A.5 Allgemeine Hinweise flr das Arbeiten im chemischen
Laboratorium

Die Gewdhrleistung der Sicherheit fiir alle am Praktikum beteiligten Personen ist oberster
Grundsatz. Aus diesem Grund wird nachdriicklich auf folgende Gebote hingewiesen.

im Labor nicht essen oder trinken: Wenn Sie etwas essen oder trinken wollen, so diirfen Sie
das an jedem beliebigen Ort tun, aber nicht in den Praktikumsraumen.

Owird gegen Ende der Vorlesungszeit bekannt gegeben, meist zwei Wochen nach Praktikumsende.
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A.5 Allgemeine Hinweise fiir das Arbeiten im chemischen Laboratorium

kein Alkohol: Der Konsum von alkoholischen Getranken unmittelbar vor oder wihrend des
Praktikums fithrt zum Ausschluss vom Praktikum fiir den jeweiligen Tag.

auf Sauberkeit achten: Achten Sie auf Sauberkeit an IThrem Arbeitsplatz und den Gemein-
schaftseinrichtungen (Abziige, Ausgiisse, Trockenschrénke, etc.). Von Ihnen verursachte
Verunreinigungen etc. sind unverziiglich zu beseitigen. Weisen Sie den Saaldienst auf
Verunreinigungen hin, wenn der Verursacher nicht mehr festzustellen ist.

keine Besucher im Labor: Mit Besuchern diirfen Sie sich nicht in den Praktikumsraumen
treffen. Zutritt zu diesen haben nur die dort arbeitenden Studenten, Assistenten, Profes-
soren des Departements Chemie und, falls notwendig, Haustechniker.

Schutzbrille tragen: Das Tragen einer Schutzbrille in den Praktikumsrdumen ist Vorschrift.
Ausgenommen davon sind Brillentrdger, wenn die Brille mit einem Seitenschutz verse-
hen ist und nicht zu kleine Gliser hat.

Umgang mit Giften: Sehr giftige Chemikalien sind durch einen Totenkopf gekennzeichnet.
Bei Verwendung von solchen Substanzen ist in ganz besonderem Mafs auf Sauberkeit zu
achten. Interpretieren Sie das Fehlen eines Totenkopfs nicht so, dass diese Chemikalien
vollig ungefahrlich seien.

Hande waschen: Waschen Sie sich gelegentlich die Hinde mit Seife. Verwenden Sie anschlie-
end eine Fettcreme, insbesondere auf den Handriicken, um einem Austrocknen der
Haut vorzubeugen, da viele Losungsmittel entfettete Haut besser durchdringen kon-
nen.

Abziige benutzen: Versuche, bei denen {iibelriechende oder potenziell giftige Gase (z.B. bei
Flammenfarbungen an unbekannten Substanzen) entstehen konnen, miissen unter allen
Umstanden unter dem Abzug durchgefiihrt werden. Die installierten Feuermelder rea-
gieren empfindlich auf Rauchentwicklung, daher muss auch dies am Platz vermieden
werden. Die Scheiben unbenutzter Abziige sind geschlossen zu halten, weil die Entliif-
tungswirkung in den anderen sonst verringert wird. Mit leichtentziindlichen Substan-
zen, z. B. Diethylether oder Hexan, sollten Sie nur arbeiten, wenn sichergestellt ist, dass
keine in der Néahe befindliche Flamme zu einer Entziindung fiihren kann.

Schutzeinrichtungen kennenlernen: Informieren Sie sich nicht erst im Ernstfall, wo Feuerlo-
scher, Augenduschen, Erste-Hilfe-Schrank, Telefon, etc. zu finden sind und wie Sie Hilfe
herbeirufen konnen.

Aushénge beachten: Beachten Sie die Anschlige am Schwarzen Brett, an den Tiiren der
Praktikumsrdaume und bei den einzelnen Geraten.

Riicksichtnahme: Belastigen Sie niemanden mehr als nétig, auch wenn die Beladstigung ge-
sundheitlich unbedenklich erscheint. Beispiel: Gerduschentwicklung beim Trocknen von
Glas mit Pressluft.
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Ordnung: Die Vorratsgefdfie aus den Chemikalienregalen werden nicht mit an den Platz
genommen, sondern verbleiben beim Regal. Sie diirfen maximal bis an die Waagen, die
neben den Regalen stehen, vom Regal entfernt werden.!!

selber denken: Nicht alles, was nicht auf dieser Liste steht, darf gemacht werden, falls es
dem gesunden Menschenverstand widerspricht.

Verstofie gegen diese Punkte oder gegen die allgemeine Laborordnung kénnen mit ver-
schiedenen Sanktionen geahndet werden.

Grob fahrlassiges Verhalten fiihrt zu zeitweiligem oder im Wiederholungsfall endgiiltigem
Ausschluss vom Praktikum.

A.5.1 Sicherheitsdatenblatter

Im Praktikum stehen Ordner mit den Sicherheitsdatenblittern der verwendeten Chemikalien
aus. Dort oder in den ebenfalls ausliegenden Chemikalienkatalogen kénnen Sie sich {tiber
die Gefdhrlichkeit der in den Versuchen eingesetzten Chemikalien informieren, falls Sie sich
unsicher sind.

A.6 Abfallentsorgung

Beim Arbeiten im chemischen Labor werden Abfélle erzeugt, die besonders sorgfiltig gesam-
melt und dann unschéddlich gemacht werden miissen. Dabei liegt es in der Verantwortung
des ,Erzeugers”, dafiir zu sorgen, dass die Abfélle so gesammelt werden, dass dies moglichst
einfach moglich ist. Fiir Sie bedeutet das: Sie miissen sich bei jedem Versuch dartiber klar sein,
wie Sie mit den dabei entstehenden Abfillen umgehen, bevor Sie den Versuch durchfiihren.

Informieren Sie sich iiber die Abfallentsorgung, bevor Sie den Versuch durchfiihren!

Schon wiéhrend der Versuchsdurchfiihrung miissen Sie Fragen zur Abfallentsorgung be-
antworten konnen. Die Methoden der Abfallbeseitigung werden im Seminar besprochen,
auflerdem hdngt eine Liste mit hdufig benutzten Substanzen aus, in der deren Entsorgung
beschrieben wird.

Abfallbehélter

Listen der im Praktikum benutzten Substanzen hingen aus. Auf diesen ist die Entsorgungs-
methode angegeben. Es gibt folgende Moglichkeiten der Abfallbeseitigung im Praktikum:
Organische Fliissigkeiten umfasst die Gruppe aller nicht aus Wasser bestehenden Losungen
und Fliissigkeiten. Sie wird weiter unterteilt in halogenfreie und halogenhaltige organische
Fliissigkeiten.

lwollen Sie den ganzen Saal durchsuchen, wenn Sie eine Substanz brauchen, weil ein Kommilitone das Vorrats-
gefafs an seinen Platz geholt hat und dann ,vergaf”, es zuriickzustellen?
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A.7 Empfohlene Literatur

organisch halogenhaltige Fliissigkeiten / Losungsmittel Halogenhaltige Fliissigkeiten ent-
halten Elemente der 7. Hauptgruppe (der Halogene) im Molekiil chemisch gebunden
oder elementar geltst. In diesem Praktikum sind das nur Chloroform und die Reini-
gungsfliissigkeit bei Versuch Diese (und nur diese) Fliissigkeiten werden in den
Behalter fiir halogenhaltige Losungsmittel gegeben.

organisch halogenfreie Fliissigkeiten / Losungsmittel Alle nichtwéssrigen Losungsmittel
aufler Chloroform und Tetrachlorkohlenstoff, die in diesem Praktikum benutzt werden
und nicht im Ausguss weggespiilt diirfen

schwermetallsalzhaltige Waschwéasser In den Abfallbehilter fiir schwermetallsalzhaltige
Waschwisser werden alle wéassrigen Riickstdnde gegeben, die geloste Bestandteile ent-
halten, die nicht ins Abwasser gelangen diirfen. Fiir Einzelheiten schauen Sie auf den
ausgehdngten Listen nach.

Ausguss (Waschbecken) Weggespiilt werden konnen von den nichtwéssrigen Losungsmit-
teln Ethanol, kleine Mengen Aceton, 1-Propanol und 2-Propanol. Wéssrige Abfille, die
keine giftigen Substanzen enthalten, konnen auch weggespiilt werden. Die im Prak-
tikum benutzten Sduren und Basen an sich sind nicht wassergefdhrdend, Ausnahme:
Ammoniakwasser

Glasabfélle Alle scharfkantigen und kontaminierten festen Abféille

Filter und Aufsaugmassen Alle anderen festen Abfille, die nicht in den Hausmiill gelangen
diirfen

Hausmiill Feststoffabfille, die keiner besonderen Entsorgung bediirfen

Die Behélter werden nicht fest zugeschraubt, so dass sich kein Uberdruck darin aufbauen
kann. Erst wenn die Behalter zur Sammelstelle gebracht werden, werden sie fest verschlossen.

A.7 Empfohlene Literatur

Die hier aufgefiihrten Biicher sind in verschiedenen Auflagen in der Lehrbuchsammlung
Chemie der Bibliothek vorhanden. (Teilbibliothek Adolf-Reichwein-Str. (Bib AR), Ebene 2)

e G.Jander, E. Blasius, Lehrbuch der analytischen und préaparativen anorganischen Che-
mie, S. Hirzel Verlag, Stuttgart.

e C.E. Mortimer, Chemie - Das Basiswissen der Chemie; mit Ubungsaufgaben, Georg
Thieme Verlag, Stuttgart.

P.W. Atkins, Chemie, einfach alles, VCH, Weinheim.

Autorenkollektiv, Organikum, VEB Deutscher Verlag der Wissenschaften, Berlin.

E. Riedel, Anorganische Chemie, de Gruyter, Berlin, New York.
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e J. A. Campbell, Allgemeine Chemie, VCH, Weinheim.

e H.Biltz, W. Klemm, W. Fischer, Experimentelle Einfiihrung in die Anorganische Chemie,
de Gruyter, Berlin, New York.

Sie sollten sich moglichst bald darin {iben, Biicher im Onlinekatalog'? der Bibliothek und
danach auch in der Bibliothek selbst zu finden.

Wenn Sie noch gar keine praktische Erfahrung im Labor haben, ist das Buch , Chemisches
Grundpraktikum im Nebenfach” von R. Géttlich, S. Schindler und P. Rooshenas, Verlag Pear-
son besonders empfehlenswert. Die in diesem Script nur angerissenen Grundlagen werden
dort ausfiihrlicher behandelt.

12http ://obelix.ub.uni-siegen.de/
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B Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden einige Themen behandelt, die in der naturwissenschaftlichen Praxis
von Bedeutung sind. Obwohl versucht wird, moglichst allen Vorkenntnissen gerecht zu wer-
den, kann nicht alles von Anfang an erkldrt werden. An diesem Punkt ist es sinnvoll, darauf
hinzuweisen, dass Sie ein Studium an einer Universitdt begonnen haben, also schon die ,all-
gemeine Hochschulreife” besitzen. (Sonst hitten Sie sich ja nicht einschreiben konnen.) Das
bedeutet, dass viele Inhalte des Schulunterrichts, den Sie genossen (oder erduldet, je nachdem
...) haben, hier als bekannt vorausgesetzt werden. Das gilt insbesondere fiir Kenntnisse, die
nicht im Chemieunterricht, sondern in Mathematik und Physik behandelt wurden.

Einige dieser Fahigkeiten, die hier nicht wiederholt werden kénnen, obwohl dabei regel-
maflig Schwierigkeiten auftreten, betreffen das Hantieren mit Zahlen und Buchstaben. Aus
diesem Grund werden von der Universitdt Briickenkurse in Mathematik und Physik ange-
boten, die in den Wochen vor Vorlesungsbeginn stattfinden. Wenn Sie dieses Skript in der
Papierversion lesen, sind diese Kurse aber wahrscheinlich schon beendet. Sollten Sie gerade
die Onlineversion lesen, weil Sie sich fiir ein Studium interessieren: Nutzen Sie die Gelegenheit
und besuchen Sie so viele studienvorbereitende Briickenkurse wie moglich!

Falls Sie im Bereich Rechnen Schwierigkeiten haben, sollten Sie Thre Defizite moglichst bald
aufarbeiten. In der Bibliothek finden Sie zahlreiche Biicher, die IThnen dabei helfen kénnen.
Beispiele:

e U. Hillebrand, Stochiometrie, Springer Verlag.

e W. Kullbach, Mengenberechnungen in der Chemie, Verlag Chemie.

o W. Wittenberger, Rechnen in der Chemie, Springer Verlag.

e Autorenkollektiv: Lehr- und Ubungsbuch Mathematik, Verlag Harry Deutsch

Auch im Netz finden Sie zahlreiche Seiten, die sich mit dem Thema auseinandersetzen oder
Skripte dazu anbieten. Hier sei nur auf die Seite mathel . de verwiesen, die die Schulmathe-
matik der ersten 11 Jahre abdeckt.

Einige Konzepte werden im Verlauf des Praktikums schon frither benétigt, als sie in der
Vorlesung behandelt werden. Diese Konzepte werden im Grundlagenteil kurz erldutert.

In der Online-Version dieses Skripts! sind einige Begriffe mit der deutschsprachigen Wiki-
pedia verlinkt. In der gedruckten Version, die Sie in der Vorbesprechung erhalten haben, sind
diese Links nicht markiert.

1zu finden unter http: //www.chemie-biologie.uni-siegen.de/pc/lehre/allcp/
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B Theoretische Grundlagen

B.1 Physikalische GroBen

B.1.1 Allgemeines

Aus dem tédglichen Leben kennen Sie sicher schon einige physikalische Grofien: zum Bei-
spiel die Lange mit der Einheit Meter (m) oder die Masse mit den Einheiten Gramm (g) oder
Kilogramm (kg). Diese nennt man Basiseinheiten, weil sie sich nicht noch weiter in andere
Einheiten zerlegen lassen. Einheiten konnen auch aus mehreren Basiseinheiten zusammenge-
setzt sein: Eine Geschwindigkeit wird oft in Kilometer pro Stunde (km/h, oft etwas ungenau
als Stundenkilometer bezeichnet) oder in Meter pro Sekunde (m/s) gemessen. Physikalische
Grofsen setzen sich aus einem Zahlenwert und der dazugehorigen Einheit zusammen. Die Ein-
heiten kénnen fiir ein und dieselbe Grofse unterschiedlich sein: Eine Stunde (1 h), 60 Minuten
(60 min) und 3600 Sekunden (3600 s) beschreiben dieselbe Zeitspanne.

Oft wird fiir eine physikalische Grofie ein einheitliches Grofiensymbol benutzt. Fiir die Zeit
wird ¢, fiir das Volumen V, fiir die Geschwindigkeit v benutzt usw. Gréflensymbole werden
in gedruckten Dokumenten kursiv gesetzt, die Einheiten jedoch aufrecht: ,Eine Masse von m
g ...”. Fur die Einheit Liter werden verschiedene Symbole eingesetzt: Man findet L, 1, dm? und
manchmal auch ¢. Weil 1 (kleines L) und 1 (eins) leicht zu verwechseln sind, wird heute die
Schreibweise L bevorzugt und auch hier im Skript verwandt. Die Grofsensymbole fiir weniger
bekannte Grofien sind in verschiedenen Lehrbiichern oft unterschiedlich belegt.

Sollen sehr grofse oder sehr kleine Werte beschrieben werden, Name | Abk. | Wirkung
konnen sogenannte Vorsiatze benutzt werden: Fiir eine Lange Pico p 10712
von 0,001 m kann man auch 1 mm (Millimeter) schreiben, fiir Nano n 102
1000 g auch 1kg (Kilogramm). Die wichtigsten Vorsitze sind | Mikro U 107
in Tabelle B.T|aufgefiihrt. Milli | m 1073

Veraltet, aber noch in vielen nicht mehr ganz neuen Biichern Centi C 1072
zu finden ist die Langeneinheit Angstrbm (A). 1A entspricht Dezi d 1071
einer Lange von 10~9m oder 0,1 nm. Diese Léange entspricht Deka da 10!
typischen Atomradien oder Gitterabstinden im Kristallgitter, | Hekto | H 102
daher findet man sie noch hiufig in &lteren Biichern. Da sie Kilo k 103
nicht zum SI-Einheitensystem gehort, taucht sie in neuerer Li- Mega M 106
teratur nicht mehr auf. Giga G -10°

Tab. B.1: SI-Vorsitze fiir Maf3-
einheiten

B.1.2 Umrechnung von physikalischen GréBen

Physikalische Groflen konnen durch Division oder Multiplikation miteinander verrechnet
werden und ergeben dann eine neue physikalische Grofle. Diese ist dann keine Basisgrofie
mehr, sondern eine zusammengesetzte Grofie: Geschwindigkeit ist die zuriickgelegte Strecke
pro Zeit, eine mogliche, daraus resultierende Einheit ist Meter pro Sekunde (m/s). Auch hier
konnen wieder verschiedene Einheiten fiir die gleiche physikalische Grofse benutzt werden.
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B.1 Physikalische Grofsen

Aus dem Alltag kennen Sie vielleicht eher die Einheit Kilometer pro Stunde (km/h) fiir die
Geschwindigkeit. Man kann verschiedene Einheiten ineinander umrechnen, wenn sie dieselbe
physikalische Grofie beschreiben.

1km 1000m 1h
1h 1km 3600s
T \_2,1—/

lkm/h = =0,278m /s (B.1)

Hier wurden die Grofsen in eine andere Einheit umgerechnet und der entstehende Bruch dann
gekiirzt. In die andere Richtung geht das natiirlich genauso:

Im 1km 3600s
1s 1000m 1h
N—— N —
=1 =1

Im/s=

= 3,6km/h (B.2)

Bei Einheiten, die durch Division entstanden sind, wird entweder ein Bruchstrich hin-
geschrieben (m/s) oder an das im Nenner stehende Symbol der Exponent ,, !
(ms~1). Beide Schreibweisen sind richtig und iiblich.

Eine wichtige Rechenregel: Sie diirfen verschiedene Grofsen multiplizieren und dividie-
ren, aber niemals addieren oder subtrahieren! (Wie viel ist 1kg - 25°C?) Einzige Ausnahme:
Temperaturdifferenzen in Kelvin (K) und Grad Celsius (°C) sind dquivalent (gleichwertig).

Die im Praktikum benétigten Grofien, die Sie nicht aus dem téglichen Leben kennen kénnen,

werden kurz vorgestellt. Eine ausfiihrlichere Einfithrung wird in den Vorlesungen erfolgen.

angehdngt

B.1.3 Temperatur

Die Temperatur kennen Sie wohl schon, z. B. aus dem Wetterbericht. In Mitteleuropa wird die
Temperatur tiblicherweise in Grad Celsius gemessen. Die Celsiusskala beruht auf Eigenschaf-
ten des Wassers: Bei 0 °C schmilzt Wasser, bei 100 °C siedet es?. In den Naturwissenschaften ist
eine weitere Temperaturskala wichtig: die Kelvinskala. Die Temperatur in Kelvin wird auch
absolute Temperatur genannt, da sie als Nullpunkt die tiefste Temperatur hat, die theoretisch
moglich ist. Die Skalenteilung ist identisch mit der Celsiusskala: Angaben zu Temperaturdif-
ferenzen sind also gleich. Temperaturangaben in Kelvin (T) und Grad Celsius (0)® lassen sich
ineinander umrechnen: 6 °C+273,15 = TK

B.1.4 Stoffmenge und verwandte GréBen

Die Stoffmenge mit dem Grofiensymbol 7 hat die Einheit Mol und beschreibt die Teilchenzahl.
Da die Teilchen, mit denen in der Chemie hantiert wird?, sehr klein sind, wurde die Anzahl
Teilchen in einem Mol so gewdhlt, dass sie einer Menge entspricht, mit der im Labor bequem
gearbeitet werden kann. Aus historischen Griinden ist das leider eine sehr , krumme” Zahl: Ein
Mol enthilt 6,022 - 102 Teilchen. Dieser Proportionalititsfaktor wird als Avogadro-Konstante
bezeichnet und durch das Symbol N, abgekiirzt: N4 = 6,022 - 102 mol " (Teilchen pro Mol).

Zunter Normaldruck
39 (sprich: theta): griech. Buchstabe, wird als Symbol fiir die Temperatur in Grad Celsius verwandt.
4 Atome und Molekiile
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B Theoretische Grundlagen

So ergeben sich gut handhabbare Mengen: ein Mol Kohlenstoff wiegt 12 g, ein Mol Natrium
23g°.

Damit sind wir schon bei der nachsten Grofle: Die molare Masse mit dem Groflensymbol M
und der Einheit g/mol gibt an, wie grof} die Masse eines Mols einer bestimmten Teilchenart
ist. Bei Molekiilen werden die molaren Massen der Atome addiert. Die molare Masse von
Wasser (H,O) berechnet sich damit nach 2-1g/mol +16g/mol zu 18 g/mol.

Genauso gibt es das molare Volumen, frither auch Molvolumen genannt. Es gibt an, welches
Volumen ein Mol eines Stoffes einnimmt. Hier muss aber noch angegeben werden, bei welchen
Bedingungen das gilt, da sich das Volumen, besonders bei Gasen, mit Druck und Temperatur
andert. Daher bezieht sich das molare Volumen auf Normalbedingungen (p, = 1,01325bar,
T, =273,15K =0°C).

Die Stoffmenge tritt in vielen zusammengesetzten Grofien auf. Die Stoffmengenkonzentra-
tion oder Molaritdt c (meist nur Konzentration genannt) hat die Einheit mol/L und gibt die
Anzahl einer bestimmten Teilchensorte in einem Volumen an. In einer Losung von Zucker
in Wasser mit der Konzentration 1 mol/L sind also 6,022 - 102® Zuckermolekiile in einem
Liter Zuckerlosung 6, Man sagt dazu auch: Das ist eine ,,ein molare Zuckerlosung”, oder: Die
Losung ist ,ein molar” an Zucker. Als Abkiirzung fiir mol/L wird M benutzt.

Gelegentlich ist es sinnvoll, die Konzentration nicht auf das Volumen, sondern auf die Masse
des Losungsmittels zu beziehen. (Das Volumen einer Fliissigkeit d&ndert sich mit der Tempe-
ratur, die Masse nicht!) Die auf die Masse bezogene Konzentrationsangabe wird als Molalitat
bezeichnet und in diesem Skript durch das Symbol 77 dargestellt’. Sie ist der Quotient aus der
Stoffmenge n des gelosten Stoffes durch die Masse m des Losungsmittels:

_n
m = po- (B.3)

Eine weitere Konzentrationsangabe ist der Stoffmengenanteil, frither auch Molenbruch
genannt. Dieser ist der Quotient aus der interessierenden Stoffmenge n;, geteilt durch die
Summe aller Stoffmengen der Mischung

i

Yon;

wobei der Zahler j tiber alle Komponenten der Mischung lduft. Das Zeichen ¥ symbolisiert in
der Mathematik das Aufsummieren.

Xi (B.4)

B.1.5 Elektrische GroBen

Nicht direkt chemiespezifisch sind einige Grofsen aus der Elektrizitétslehre, trotzdem werden
sie bendtigt: Die elektrische Spannung U wird in der Einheit Volt (V) gemessen. Sie beschreibt,
wie grofs die Potentialdifferenz zwischen zwei verschiedenen elektrischen Potentialen ist. Die
Stromstarke I hat die Einheit Ampere (A). Damit wird angegeben, wie viele Trdger einer
Elementarladung (Elektronen oder Ionen) pro Zeit fliefen.

5Die hier angegebenen Werte stimmen nicht exakt, sondern sind auf volle Gramm gerundet.
bund nicht in einem Liter Wasser!
71 spricht man: m quer
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B.2 Messwerte und Messfehler

Multipliziert man die Stromstédrke mit der Zeit, die der Strom flief3t, erhdlt man die Menge
der Ladungstrdger, die geflossen sind. Das Ergebnis wird Ladung genannt. Die Einheit fiir
die Ladung ist die Amperesekunde (A s). Eine Amperesekunde wird auch als ein Coulomb
bezeichnet (1 As=1C).

Der elektrische Widerstand R mit der Einheit Ohm () beschreibt den Zusammenhang
zwischen Spannung U und Stromstérke I in einem Stromkreis: U = R - I.

B.2 Messwerte und Messfehler

Ein Messwert ist eine physikalische Grofse und besteht aus einem Zahlenwert und der dazu-
gehorigen Einheit, z.B. 1m fiir eine Lange oder 2,5 kg fiir eine Masse. Die Einheit ist fest mit
der Zahl verbunden. Gewohnen Sie sich an, die Einheit immer mit aufzuschreiben, damit Sie
bei der Auswertung des Versuchs nicht raten miissen, welche Einheit der Messwert hatte, den
Sie notiert haben. Notierte Messwerte, bei denen die Einheit fehlt, werden bei der Durchsicht
der Protokolle durch die Betreuer als falsch gewertet.

Jede Messung ist fehlerbehaftet. Die Griinde dafiir sind vielfaltig. Ein moglicher Grund ist
die falsche Handhabung von Messgerdten. Wir wollen hier aber nicht die Fehlervermeidung
diskutieren (das geschieht bei der Erklarung der Gerite) sondern den Umgang mit und das
Erkennen von Messfehlern.

Es sollte immer abgeschétzt werden, wie grofs der Fehler bei einem Experiment ist, da er
bei der Angabe des Ergebnisses bertiicksichtigt werden muss. Je kleiner der Messfehler, desto
genauer kann das Ergebnis eines Experiments angegeben werden.

B.2.1 Fehlerarten

Fehler werden nach ihrer Entstehung und ihrer Art in drei Gruppen unterteilt:

grobe Fehler entstehen durch mangelnde Sorgfalt bei der Arbeit oder durch Rechenfehler
bei der Durchfiithrung. Sie machen sich als Ausreifser in einer Messreihe bemerkbar.
Deutliche Ausreifier konnen bei der Auswertung weggelassen werden. Auf einen oder
mehrere weggelassene Ausreifser bei der Auswertung muss aber hingewiesen werden!

systematische Fehler sind solche, die auf schlechte Konstruktion des Messgeradtes beruhen
(z.B. fehlerhafte Graduierung oder schief stehende Waagen) oder konsequente Fehlbe-
dienung (Tara an einer Waage stets falsch eingestellt oder auf In justierte| Gefafse zum
Abmessen einer auszugiefSenden Fliissigkeitsmenge benutzt). Systematische Fehler fiih-
ren zu wiederholt dhnlichen Abweichungen.

zuféllige Fehler schwanken regellos in Richtung und Betrag, der wahre Wert liegt inner-
halb des Schwankungsbereichs. Zuféllige Fehler werden oft durch Schwankungen der
Messwerte oder Fehler beim Ablesen verursacht. Bei stark schwankenden Messwerten
wird ein Mittelwert geschitzt und die Schwankung als +-Wert dahinter notiert. Zu-
fallige Fehler konnen durch Mittelwertbildung verringert werden: Man fiihrt mehrere
Messungen durch, addiert die Werte und dividiert durch die Anzahl der Messungen.
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B.2.2 absolute und relative Fehler

Der absolute Fehler gibt an, wie grofs der Fehler in Einheiten der gemessenen Grofe ist (z.B.
bei der Volumenmessung ein Fehler von 0,3 mL). Den relativen Fehler erhdlt man, wenn der
absolute Fehler durch den gemessenen Wert geteilt wird (z. B. 1 mL Messfehler beim Abmessen
von 100 mL: relativer Fehler von 0,01 bzw. 1%.) Von grofierer Bedeutung ist der relative Fehler:
Ein Fehler von 1 mL beim Abmessen von 1L ist recht klein, beim Abmessen von 5mL aber
katastrophal.

B.2.3 Genauigkeit und Prazision

Unter Prézision versteht man das Ausmafi der Abweichungen der Messwerte voneinander,
unter Genauigkeit die Ubereinstimmung der Messwerte mit dem tatsdchlichen Wert. Wenn
bei der wiederholten Bestimmung einer Masse von 16 g Werte von 14,6¢g / 145¢g / 14,7g /
14,6 g gemessen werden, ist die Messung zwar préazise (alle Messwerte liegen innerhalb eines
kleinen Bereichs) aber ungenau (der korrekte Wert liegt nicht innerhalb der Streuung der
Messwerte).

B.2.4 signifikante Stellen

Signifikante Stellen wird die Anzahl Ziffern in einer Zahl genannt, die zum Zahlenwert der
Grofle einen Beitrag leisten. Das ist bei fithrenden Nullen nicht der Fall. Die Zahl 1,23 hat 3
signifikante Stellen, die Zahl 0,0123 ebenso. 0,0123 kann man auch als 1,23 - 102 schreiben.
Wenn Sie beispielsweise eine Masse von 0,65 kg gemessen haben (2 signifikante Stellen), diirfen
Sie das Ergebnis nicht als 650 g hinschreiben, denn das wiirde bedeuten, dass Sie auch die
dritte Stelle sicher bestimmt haben. Falls Sie das Ergebnis in Gramm angeben wollen, miissen
Sie 6,5 - 10? g hinschreiben. Diese Schreibweise wird auch Exponentialdarstellung genannt.
Sie gestattet sowohl das schnelle Vergleichen von Grofsenordnungen als auch die Anzahl der
signifikanten Stellen verschiedener Werte.

Bei Messergebnissen diirfen nicht mehr signifikante Stellen angegeben werden als tatséch-
lich sicher bestimmt wurden. Fiir dieses Praktikum reicht es, die Anzeige der Messgeréte als
genau anzusehen. Falls die Anzeige schwankt oder wandert, muss dies mit angegeben werden.
Fiir ,ernsthafte” wissenschaftliche Arbeit miissten Sie sich zuerst griindlich mit den Mess-
gerdten beschiftigen: In der Bedienungsanleitung nachlesen, welche absoluten und relativen
Fehler der Hersteller angibt und dann nachpriifen, ob diese tatsachlich von dem Messgerét
eingehalten werden.

B.3 Berechnung von Verdlinnungen

Um aus einer Losung mit gegebener Konzentration eine mit geringerer Konzentration her-
zustellen, muss eine definierte Menge reinen Losungsmittels zugegeben werden. Eine von
vielen Moglichkeiten, die zuzugebende Menge Losungsmittel zu berechnen, ist die Folgende:
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B.4 Messgeréte

Die in einer Losung mit bekannter Konzentration vorhandene Stoffmenge n der geldsten
Substanz erhélt man nach
n=c-V (B.5)
Gibt man zu der Losung eine beliebige Menge reines Losungsmittel zu, dndert sich die Stoff-
menge der geldsten Substanz nicht. Es gilt vor der Verdiinnung

n=c-W (B.6)
und nach der Verdiinnung
n=«c¢cy- Vz . (B7)
Man kann und (B.7) gleichsetzen
ca-Vi=c-W (B.8)
und nach V; umstellen
-V
=2 (B.9)
‘1

c1 ist die Ausgangskonzentration, c; die einzustellende Konzentration. Als V, wihlt man das
Volumen des Messkolbens (s. Abb. S.[33), in dem verdiinnt wird. Damit kann man V;
ausrechnen: das vorzulegende Volumen der Losung mit der Ausgangskonzentration ¢1. Zum
Abmessen von V; nimmt man eine Mess- oder Vollpipette oder bei wiederholtem Abmessen
derselben Losung eine Biirette.

Das Volumen V, muss durch Auffiillen eines Gefifies mit dem Volumen V, erreicht werden.
Es reicht nicht, einfach die Differenz V, — V; zu V; zuzugeben. Die Begriindung dafiir erhalten
Sie, wenn Sie Versuch gemacht haben und dariiber nachdenken. Das erklart auch, warum
das Mischungskreuz nur fiir Rechnungen mit der Masse der Losungsmittel, aber nicht fiir die
Volumina eingesetzt werden kann.

B.4 Messgerate

In diesem Abschnitt wird der Umgang mit den diversen Messgerdten und Laborutensilien,
mit denen Sie im Praktikum arbeiten werden, beschrieben. Lesen Sie diesen Abschnitt zu
Beginn des Praktikums einmal durch und wiederholen Sie das Gelernte nochmals, bevor Sie
das Gerat wirklich benutzen. Lesen Sie sorgfiltig; sollten trotzdem noch Fragen offenbleiben,
konnen Sie jederzeit einen Betreuer fragen.

Ablesen von Zeigerinstrumenten

Einige analoge Messgeréte (Zeigerinstrumente) sind mit einer Spiegelskala ausgeriistet. Dabei
ist unterhalb des Bereichs, {iber den der Zeiger lduft, ein Spiegel angebracht. Beim Ablesen des
Wertes muss man den Kopf so halten, dass das Spiegelbild des Zeigers genau unterhalb des
Zeigers liegt. Nur dann schaut man genau senkrecht auf die Skala und vermeidet Parallaxe-
tehlerbeim Ablesen. Bei anderen Gerdten besteht der Zeiger aus einem diinnen Blechstreifen,
der mit der diinnen Seite senkrecht auf der Skala steht. Hier muss man so auf den Zeiger
schauen, dass der Zeiger moglichst diinn aussieht.
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B.4.1 Messung der Masse

Im Praktikum stehen zwei oberschalige Waagen und eine Analysenwaage| zur Verfiigung.
Beim Wiegen wird die Masse des auf die Waage gestellten Objektes bestimmt. Meist ist das
aber noch nicht die interessierende Grofle: So wird beim Abwiegen von Chemikalien noch ein
Gefafs fiir die Substanz benétigt. Dessen Masse muss von der erhaltenen Masse abgezogen
werden. Prinzipiell gibt es daftir zwei Moglichkeiten: die Differenzwéagung oder das Tarieren
der Waage.

Bei der Differenzwagung wird die Masse des leeren GefiafSes bestimmt und von der Masse
des Gefiillten abgezogen. Man erhilt die Masse des Inhalts.

Beim Tarieren der Waage wird deren Nullpunkt auf die Masse des leeren Gefifies eingestellt
(Tara). Dann wird die gewiinschte Menge der Substanz in das Gefif3 eingefiillt. Die Waage
zeigt die Masse des Inhalts an.

Sie werden bemerken, dass letztere Methode nur moglich ist, wenn man vor der Wagung das
leere Gefafd zur Verfiigung hat (was nicht immer der Fall ist) und niemand den auf das Gefaf3
eingestellten Nullpunkt der Waage verdndert. Bei zwei Waagen im Praktikum, die teilweise
von bis zu 40 Leuten benutzt werden, ist es recht unwahrscheinlich, dass der Nullpunkt
unverdandert bleibt, wenn Sie der Waage auch nur kurz den Riicken zudrehen.

Die zu bevorzugende Methode ist also die Differenzwagung. Wiegen Sie das Gefafs und
schreiben Sie das Leergewicht (Tara) mit einem wasserfesten Stift auf das Glas oder mit
Bleistift auf die weifse, auf das Glas aufgedruckte Feld bei der Skalierung. Notieren Sie das
Leergewicht auch in Threr Kladde, falls der Wert auf dem Glas unleserlich wird. Mit die-
ser Methode koénnen Sie auch genauer arbeiten: Falls Substanzen fiir ein Experiment sehr
genau eingewogen werden sollen, geht man wie folgt vor: Gesamtgewicht aus Leergewicht
des leeren Glases und Substanz berechnen, Substanz mit Gefafs einwiegen, Substanz zum
Experiment zugeben, entleertes Gefafs zuriickwiegen. Die Differenz zwischen der Masse des
Gefiillten und der Masse des entleerten Gefédfes ist dann die exakte Menge Substanz, die
dem Experiment zugegeben wurde, weil die evtl. noch an der GefdfSwand hdangengebliebene
Substanz berticksichtigt wird. Die Bedienung der verschiedenen Waagen ist bei den Waagen
selbst ausgehéngt.

Allgemein gilt: Waagen sind Prézisionsinstrumente und miissen sorgfaltig behandelt wer-
den, sonst ist es mit der Genauigkeit bald vorbei. Dazu gehort auch, Verunreinigungen sofort
nach dem Wiegen wieder zu entfernen!

Die Waagen miissen nivelliert (genau horizontal aufgestellt) werden, wenn der Aufstellort
verandert wurde. Das gilt schon dann, wenn die Waage nur etwas verschoben worden ist.
Zum Nivellieren ist an der Waage ein konvexes® Schauglas angebracht, in dem sich eine
Blase in einer Fliissigkeit befindet. An den hohenverstellbaren Fiiffen der Waage wird diese
so justiert, dass sich die Blase im auf dem Glas eingezeichneten Kreis befindet.

8konvex: nach auen gewdlbt, hier: nach oben gewdlbt.
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B.4 Messgeréte

B.4.2 Messung des Volumens

Im Unterschrank, den Sie iibernommen haben, befinden sich di-
verse Gerdte zur Messung von Volumina: Messzylinder, Messkol-
ben, Messpipette, Vollpipetten und eine Biirette. Nicht geeignet fiir
genaue Volumenmessungen sind Bechergldser und Erlenmeyerkol-
ben, auch wenn diese mit einer Graduierung versehen sind. Geféafe

\ zur Messung von Volumina werden nach festgelegten Normen ka-
e libriert. Die Bedingungen sind auf dem Gefafs aufgedruckt, genau-
es Arbeiten ist nur moglich, wenn diese Bedingungen eingehalten
Abb. B.1: Messkolben werden.

Wichtigstes Merkmal ist die Justierung auf In oder Ex. In bedeutet: Die auf- Y
gedruckte Fliissigkeitsmenge befindet sich bei korrekter Fiillung im Gefafs. Es 400 1
ist nicht moglich, diese Menge vollstindig zu entnehmen, da beim Ausgiefsen ___Eﬁ
immer etwas an der GefdfSwand hdngen bleibt. Auf In justierte Gefafie werden -—gﬂ
benutzt, um genau eingestellte Losungen herzustellen oder Losungen zu ver- :_E_:
diinnen. Die an der Gefaflwand zurtickbleibende Fliissigkeit ist bei den auf Ex ==
justierten Messgeraten berticksichtigt: Sie enthalten etwas mehr als den aufge- ~—§'ﬂ
druckten Wert, geben aber, bei korrekter Handhabung, genau die angegebene %
Menge ab. Um eine Losung auf ein Zehntel zu verdiinnen, wiirde man also | =l
mit einer 10-mL- Vollpipette (auf Ex justiert) 10 mL Losung in einen 100-mL- =

Messkolben (auf In justiert) geben und dann auf 100 mL auffiillen. =
Die Justierung der auf Ex justierten Gerdte stimmt fiir Wasser. Bei anderen

Fliissigkeiten oder wassrigen Losungen, die andere Benetzungseigenschaften Abb.  B.2:

haben, konnen deutliche Messfehler auftreten. Messzylinder

Biiretten dienen der Zugabe vieler kleiner Volumina zu einem Expe-
riment. Durch den Hahn lassen sich mit etwas Ubung sehr kleine Fliis-
sigkeitsmengen dosieren. Die Graduierung der Biirette, die Sie in Ihrem
Unterschrank vorfinden, lduft von 0-50 mL. Das bedeutet aber nicht, dass
Sie immer mit einer vollen Biirette bei 0 mL beginnen miissen. Falls Sie
nur wenige Milliliter zugeben wollen: fiillen Sie die Biirette nur bis zur
Markierung 40 mL und starten Sie von dort. Beim Fiillen der Biirette miis-
sen Sie darauf achten, dass innerhalb der Fliissigkeit keine Gasblasen sind
und die Fliissigkeit bis zum unteren Ende des Hahns geht. Am Besten fiil-
len Sie etwas mehr Fliissigkeit ein als notig und lassen diese dann ins
Vorratsgefafs ab, bis der passende Fiillstand erreicht ist.

Abb. B.3: Die Markierungen an zylindrischen Gefédfien sind oft ringférmig um
Schellbachstreifen  das ganze Gefdf8 herumgefiihrt, um Ablesefehler durch schréges Drauf-
an einer Biirette schauen (Parallaxefehler) zu vermeiden. Bei korrektem Blickwinkel sieht

der Ring wie eine Linie aus. Bei Abb. [B.3|stimmt der Blickwinkel fiir den Wert 27. Biiretten
haben oft einen Schellbachstreifen. Das ist ein farbiger Streifen, der iiber die gesamte Lange
der Graduierung auf der Riickseite der Biirette angebracht ist. Durch die Linsenwirkung des
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B Theoretische Grundlagen

Meniskus sieht man zwei unterschiedlich breite Dreiecke, deren Spitzen sich beriihren. An
diesem Beriihrungspunkt wird der Wert abgelesen.

In Abb. treffen sich die Spitzen bei etwa 27,5. Die ablesende Person miisste
also ihren Kopf noch etwas tiefer halten, um den Parallaxefehler zu reduzieren.

Bei der Dichtebestimmung mit einem Pyknometer (Abb. werden sowohl
das Volumen als auch die Masse bestimmt. Das Fiillvolumen ist genau bekannt
und auf dem Pyknometer angegeben. Um es moglichst genau einfiillen zu kon-
nen, ist im eingeschliffenen Stopfen eine Kapillare angebracht. Das aufgedruckte
Volumen befindet sich genau dann im Pyknometer, wenn die Kapillare exakt
bis zur Oberkante gefiillt ist. Die Differenz aus der Masse des gefiillten und

des leeren Pyknometers entspricht der Masse der Fiillung. Der Schliff zwischen
Stopfen und Gefafs darf nicht gefettet werden.

Abb. B.4:
Pyknometer

B.4.3 Messung elektrischer GréBen

Bei der Spannungsmessung wird die Differenz zwischen zwei elektrischen Potentialen be-
stimmt. Sie benutzen dazu ein einfaches Digitalmultimeter. Der Name Multimeter ldsst es
schon vermuten: Man kann damit eine Vielzahl elektrischer Grofien bestimmen, daher miis-
sen Sie sowohl die Messkabel richtig anschliefSen als auch dir korrekte Messmethode am
Schalter einstellen.

Das Multimeter hat insgesamt vier Eingdnge. Ein Anschluss fiir die Kabel bei der Span-
nungsmessung ist mit COM (fiir COMMON, also gemeinsamer Anschluss fiir alle Messarten),
der andere mit dem Symbol ,V* bezeichnet. Diese Anschliisse benutzen Sie fiir die Messungen
im Versuch [2.T]jund die Versuche in Kapitel 9} Der Messbereich sollte am Drehknopf immer
auf V fiir Gleichspannung eingestellt werden, V dient der Messung einer Wechselspannung.

In Versuch vergleichen Sie iiber die Messung der Stromstirke die Leitfahigkeit ver-
schiedener Elektrolyte. Das dabei eingesetzte Messgerit ist eine Spannungsquelle, die auf 6 V
Gleichspannung eingestellt ist und eine Anzeige fiir die Stromstarke besitzt. Bei diesem Auf-
bau darf die Stromstarke als Maf fiir die Leitfdhigkeit genommen werden, wenn alle anderen
Versuchsparameter, wie Elektrodenabstand, Eintauchtiefe, Temperatur, Konzentration usw.,
nicht verdandert werden.

B.5 Versuchsvorbereitung

Die Versuche, die Sie in diesem Praktikum durchfithren, sind von sehr unterschiedlichem
Umfang und Schwierigkeitsgrad. Besonders bei den aufwéndigeren Versuchen sollten Sie
sich vorher klarmachen

e welche Gerite Sie eventuell ausleihen miissen und welche Chemikalien sie benotigen.
Muss fiir den Versuch eine unbekannte Substanz bestellt werden? In welchem Gefaf3
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B.6 Protokollfiihrung

wollen Sie die Substanz(en) transportieren, wenn Sie diese aus der Gerdteausgabe ab-
holen?

e ob Sie wihrend des Versuchs etwas berechnen miissen (und dies eventuell schon vor
dem Praktikum erledigen kénnen)

e wie die genaue Durchfiihrung ablduft (was miissen Sie, in welcher Reihenfolge, tun?)

e was das Ziel des Versuchs ist (was sollen Sie bestimmen? Welche Messwerte miissen Sie
notieren?)

Bei einigen Versuchen miissen Sie ausrechnen, welche Einwaage einer Substanz fiir eine her-
zustellende Losung Sie bendtigen oder welche Volumina Sie benétigen, um eine Losung wie
gefordert zu verdiinnen. Sie diirfen das schon vor der eigentlichen Praktikumszeit ausrechnen!
Eine Freistunde ist mit Praktikumsvorbereitung sinnvoller verbracht als mit Kartenspielen.

Wenn fiir ein Experiment eine unbekannte Substanz ausgegeben wird und Sie dieses Expe-
riment zu Beginn des Praktikumstages durchfiihren wollen, ist es sinnvoll, das mit Namen,
Platznummer und Versuchsnummer beschriftete Gefafs schon am Ende des vorherigen Prakti-
kumstages abzugeben. Sie konnen dann sicher sein, dass die Substanz zu Beginn des ndchsten
Praktikumstages bereitsteht und Sie ohne Wartezeit mit dem Experiment beginnen konnen.

B.6 Protokollfihrung

Die Naturwissenschaft lebt von Experimenten, und bei diesen gibt es einen zentralen Punkt:
die Reproduzierbarkeit (Wiederholbarkeit). Experimente miissen von anderen Menschen wie-
derholbar sein, und die Resultate der Experimente miissen im Rahmen der Messgenauigkeit
iibereinstimmen. Dies ist nur moglich, wenn die Rahmenbedingungen, unter denen die Versu-
che durchgefiihrt werden, bekannt sind. Ein Beispiel: Wahrscheinlich wissen Sie, dass Wasser
bei 100 °C siedet. Das ist aber nur bei dem so genannten Normaldruck|/von p,, = 1013 mbar
richtig. In den Hochlagen des Himalaja siedet Wasser bei etwa 80 °C, weil dort der Luftdruck
deutlich geringer ist als der Normaldruck. Fiir das Experiment , Bei welcher Temperatur kocht
Wasser?” ist also die Rahmenbedingung ,,Umgebungsdruck” wichtig. Nur wenn diese Rah-
menbedingung bekannt ist, ist die Angabe eines Siedepunkts sinnvoll. Das macht sich auch
schon in unseren Hohenlagen bemerkbar: Je nach Wetterlage siedet das Wasser in unserem
Labor (etwa 340 m tiber NN) zwischen 96 °C und 100 °C, denn auch das Wetter mit seinen
Hoch- und Tiefdruckgebieten beeinflusst den Siedepunkt.

Um die Wiederholbarkeit zu gewéhrleisten, werden die Bedingungen, unter denen ein Ex-
periment durchgefiihrt wird, im Versuchsprotokoll dokumentiert. Hier gilt: so viel wie notig,
so kurz wie moglich. Diesen Spagat zu bewdltigen ist nicht ganz einfach. Deshalb sollen Sie
hier tiben, gute Protokolle zu schreiben. Der Umfang eines Protokolls hangt vom Experiment
ab: Je komplexer das Experiment, desto langer das Protokoll. Die Versuche im Praktikum
gehoren zur einfacheren Sorte, sie konnen also recht kurze Protokolle schreiben. Gehen Sie
der Einfachheit halber davon aus, dass Umgebungsbedingungen nur bei der Bestimmung der
Siedepunkte von Fliissigkeiten die Versuchsergebnisse beeinflussen.
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B Theoretische Grundlagen

B.6.1 Aufbau eines Protokolls

In der Vorbesprechung zum Praktikum haben Sie mit diesem Skript ein Laborbuch (Kladde)
erhalten. Im Laborbuch werden Beobachtung, Messwerte und/oder Nebenrechnungen notiert
und testiert. Ins Laborbuch schreiben Sie auch Ihre Protokolle inklusive aller Auswertun-
gen. Lassen Sie fiir jedes Experiment ausreichend Platz, damit Sie die Auswertung eintragen
konnen.

Die Blatter (nicht die Seiten!) der Kladde werden oben rechts nummeriert. Das miissen Sie
selbst erledigen. Sie sollen keine Seiten herausreifien oder einen ,Tintenkiller” verwenden:
Falls Sie etwas falsch aufgeschrieben haben, streichen Sie es durch und schreiben es neu. Der
Hintergrund ist, dass die Bedingungen der Versuchsdurchfiihrung moglichst genau dokumen-
tiert werden sollen. Deswegen sollen Sie Nebenrechnungen auch im Laborbuch durchfiihren,
um bei ,seltsamen” Ergebnissen nachpriifen zu kénnen, wo der Fehler liegen konnte.

Wenn die Messwerte nochmals ,ins Reine” geschrieben werden, gehen evtl. wichtige Rand-
notizen und Kleinigkeiten schnell verloren.

Das Protokoll soll Folgendes enthalten:

Uberschrift: Titel (Problemstellung oder Bezeichnung des Versuchs) und Datum

Durchfiihrung und Beobachtungen: Was wurde gemacht? Welche Gerdte bzw. Apparaturen
wurden benutzt? Bei komplizierteren Apparaturen ist eine einfache Skizze hilfreich. In
die Durchfiihrung gehoren auch Nebenrechnungen, die nétig waren, z. B. Berechnung
einer einzusetzenden Masse. Hier soll nicht eine Abschrift der Arbeitsvorschrift aus
dem Skript stehen, Abweichungen von der im Skript vorgegebenen Arbeitsweise aber
sehr wohl! Nehmen Sie sich die Zeit, aufzuschreiben, was Sie gemacht haben, kurz,
nachdem Sie es gemacht haben. Weiterhin Beobachtungen und Messwerte, die wahrend
des Versuchs aufgenommen wurden. (Originalmessprotokoll mit Testat)

Auswertung: Ergebnisse und Diskussion der Ergebnisse. In der Auswertung sollen alle Auf-
gaben und Fragen bearbeitet werden, die bei den jeweiligen Versuchen aufgefiihrt sind,
sowie (falls Messwerte vorhanden sind) die grafische Auswertung von Messwerten und
eine kurze Diskussion moglicher Fehlerquellen: Wie genau sind die erhaltenen Werte?

Durchfiihrung und Beobachtungen konnen oft gut in einem Text geschrieben werden, sie
miissen nicht unbedingt als zwei einzelne Punkte aufgefiihrt werden.
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B.6 Protokollfiihrung

B.6.2 Grafische Darstellungen

Diagramme von Messwerten, also 10—e
die grafische Darstellung von Mess-

a1~

ergebnissen, werden heute tiblicher-
weise mit Hilfe von Computern er-
stellt. Ob Sie das tun wollen und den
Ausdruck dann in das Laborbuch ein-
kleben, ist Thnen freigestellt. Lehrrei-
cher ist es, wenn Sie die Diagramme
von Hand auf kariertem Papier oder
Millimeterpapier erstellen. Es sind je- .
doch einige Regeln zu beachten. Be-

® [ ] [ ] ®

vor ein Diagramm gezeichnet wird, .
-10 ‘

Il Il Il Il
muss eine sinnvolle Wahl der Skalie- 0 50 100 150 200  250¢/s 300

rung (Skalenanfang und -ende, Ska-

lenteilung) der Achsen getroffen wer-

den. Sollen z. B. Temperaturen im Be- raturkurve (T gegen )

Abb. B.5: Grafische Darstellung von Messwerten: Tempe-

reich von 40-50 °C auf eine der Achsen aufgetragen werden, so ist es nicht sinnvoll, die Skalie-
rung von 0-60 °C laufen zu lassen. Die Skalierung fiir diese Achse sollte auch nur von 40-50 °C
gewdhlt werden, oder von 35-55 °C, wenn noch Platz fiir Anmerkungen oder Ausreifer’ sein

soll.

Die unabhéngige Variable! wird auf der x-Achse aufgetragen, die Abhingige!! auf der
y-Achse.

Die Achsen miissen beschriftet werden, d.h. sowohl Zahlenwerte als auch Einheiten
werden an die jeweilige Achse geschrieben.

Zur Unterscheidung verschiedener Kurven innerhalb eines Diagramms konnen ver-
schiedene Farben oder verschiedene Stricharten eingesetzt werden.

Die Messwerte miissen klar als Punkte erkennbar sein, auch wenn Sie durch eine Li-
nie verbunden wurden. Man kann sie als Kreuze, Kreise oder Dreiecke eintragen, um
verschiedene Messreihen zu unterscheiden. Eine Verbindungslinie soll aus dem theore-
tischen Hintergrund des Experiments hervorgehen. Bei einem linearen Zusammenhang
zwischen den Werten muss die Verbindungslinie eine Gerade sein (z.B. in Versuch
[.3). Bei Temperaturkurven diirfen die Punkte mit einer frei Hand gezeichneten Linie
verbunden werden, aber nicht durch viele einzelne Geraden (z. B. in Versuch .

9Ein Ausreifler ist ein Messwert, der deutlich von allen anderen abweicht und sehr wahrscheinlich ein grober

Messfehler ist. S. Abschnitt
19Der vorgegebene Wert, z. B. die Konzentration bei Versuch
Uper gemessene Wert, z. B. die Extinktion bei Versuch
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C Herleitung einiger Gleichungen

C.1 Kalorimetergleichung

Bei der Bestimmung der Losungswérme eines unbekannten Salzes (Versuch[7.7) berechnen Sie
die Warmekapazitdt des benutzten Kalorimeters mit Gleichung (7.4). Die Herleitung dieser
Gleichung soll hier erldutert werden.

Ein Kalorimeter ist ein Gerit, mit dem Warmemengen (Energieumsétze) bei Prozessen ge-
messen werden. Das hier im Praktikum eingesetzte Kalorimeter ist sehr einfach aufgebaut:
zwei ineinander gestellte Bechergldser mit einem diinnen Luftspalt zwischen den Glaswéan-
den. In das Innere werden noch eine genau definierte Menge Wasser, ein Riihrfisch und ein
Thermometer gegeben.

Die Warmekapazitdt C eines Kalorimeters ist eine Gerdtekonstante und entspricht der
Energiemenge, die dem Kalorimeter zugefiihrt werden muss, um es um 1K zu erwarmen

Q

C=aT

(C.1)

Dabei ist Q die in einem Prozess umgesetzte Warmemenge und AT die Temperaturdanderung,
die das Kalorimeter dabei erfahrt. Ist C bekannt, kann durch einfaches Umstellen von GI. (C.T)
die Warmemenge Q bestimmt werden.

Q=C-AT (C.2)

Wie konnen wir C bestimmen? Eigentlich recht einfach: Wir haben eine Gleichung mit drei
Unbekannten. Wenn wir zwei davon messen konnen, ldsst sich die Dritte berechnen. AT ist
die Temperaturdnderung im Kalorimeter und damit messbar. Schwieriger ist die Bestimmung
von Q, denn dazu brauchen wir einen Prozess, der eine genau bekannte Warmemenge liefert.

Eine Moglichkeit wire die Erzeugung einer genau bekannten Warmemenge Q, z. B. durch
elektrische Heizung des Kalorimeters. Dann liefSe sich die Warmemenge nach

Q=U-1I-t (C.3)

berechnen, mit der elektrischen Spannung U, dem elektrischen Strom I und der Dauer der
Heizung t. Das ist zwar moglich, aber etwas zu aufwendig fiir dieses Praktikum. Wir benutzen
daher eine etwas ungenauere, aber deutlich einfacher anzuwendende Methode. Dabei wird
die spezifische Warmekapazitidt des Wassers, die sehr genau bekannt und in Tabellenwerken
verzeichnet ist, benutzt.

In das Kalorimeter mit der Umgebungstemperatur Ty wird die auch spéter verwandte
Wassermenge my,0 mit der Temperatur T, gefiillt. Durch Ausgleich der Temperaturen von
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C.2 Lambert-Beersches Gesetz

Wasser und Kalorimeter stellt sich die Temperatur T; ein. Beim Temperaturausgleich ist die
aus dem Wasser entnommene Warmemenge Qy,0 gleich der den Bechergldsern zugefiihrten
Warmemenge Qgefag- Diese Warmemengen konnen wir gleichsetzen

Qn,0 = M0 * 1,0 - (Ta — T1) = Qgefag = Caetag - (T1 — To) - (C4)

Dabei ist my,0 die Masse des eingefiillten Wassers, cy,0 die spezifische Warmekapazitit des
Wassers und (T, — T) die Temperaturdnderung, die es dabei erfahrt.

Diese Gleichung kann man nach Cgegsg auflosen und kennt damit die Warmekapazitit des
Glasgefafles

Conpp — 20" CHO (I - Th)
(Th = To)

Das gesamte Kalorimeter besteht aus Glasgefafs und Wasser, also miissen die Warmekapazi-
taten der einzelnen Komponenten addiert werden.

(C.5)

C = Cgefag + MH,0 * CH,0 (C.6)
Wir formen um, indem wir fiir Cgesg den Ausdruck aus Gl. (C.5) einsetzen

m - C (T, =T
C== (;1120— 7("0)2 ) + MH,0 - CH,0 (C.7)

und den rechten Term mit (T} — Tp) zu einem Bruch erweitern

Mo - ci,0 - (To —T1) . Mo - cyo - (T1 — To)
(Th — To) (Th — To)

C= (C.8)
Die beiden Briiche sind jetzt gleichnamig und kénnen addiert werden, um den Ausdruck

zu vereinfachen. Die Temperaturdifferenzen (T; — Ty) und (T, — T;) addieren sich dabei zu
(T, — Tp). Das ist an der Temperaturachse in Abb.|7.1|schén zu erkennen. Man erhilt

C — MH0 " CH0 (T> — Tp)
(T1 — To)

(C.9)

Das ist die benotigte Kalorimetergleichung.

C.2 Lambert-Beersches Gesetz

Die jetzt folgende Herleitung ist fiir das erste Semester schon etwas hérterer Tobak. Sie wird
trotzdem angegeben, damit Sie wissen, dass Gleichungen nicht einfach vom Himmel fallen,
sondern teilweise eben mit Methoden erarbeitet werden miissen, die Ihnen noch nicht geldaufig
sind. Ausfiihrlichere Herleitungen der Lambert-Beerschen Gesetzes finden Sie in fast allen
Lehrbiichern der physikalischen Chemie.

Das Lambert-Beersche Gesetz ist ein empirisches Gesetz, d. h. es entstand aus Beobachtun-
gen der Natur und konnte jederzeit durch Messungen, die ihm widersprechen, widerlegt oder
erweitert werden. Die Finder dieses Gesetzes haben es sozusagen erraten.
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C Herleitung einiger Gleichungen

Es beschreibt den Zusammenhang zwischen den wichtigsten Grofien, die bei spektroskopi-
schen Experimenten von Bedeutung sind: Die Intensitédt des Lichts vor und nach dem Durch-
gang durch die Probe, die Konzentration der untersuchten Losung und die Lange des Weges
durch die Probe.

Dabei nahm man an, dass der Intensitatsverlust d I des Lichts linear von folgenden Grofien
abhingt:

e Anfangsintensitét Iy des Lichtstrahls
e Stoffmengenkonzentration c der Losung

e Wegliange I des Lichts durch die Probe

Falls diese Annahme stimmt, kann man das wie in GIl. (C.10) hinschreiben, wobei die
Anderung der Lichtintensitit d I als Funktion der Anderung des Ortes d | beschrieben wird.

dl < —c-1-dl (C.10)

Um das Proportionalitdtszeichen « loszuwerden, fithren wir noch die Konstante k ein, einen
Proportionalitatsfaktor, und erhalten

dl = —k-c-1-dl . (C.11)

Das gilt fiir jede unendlich diinne Schicht der Probe, die das Licht durchlduft. Will man die
Anderung fiir eine bestimmte Schichtdicke der Probe berechnen, so muss iiber alle Schichten
integriert werden.

Der jetzt folgende mathematische Formalismus ist vielleicht noch fremd fiir Sie, wird aber
im Lauf der Mathematikvorlesung noch behandelt.

GL ist eine Differentialgleichung, die sich durch Separation der Variablen l6sen lasst.
Dazu bringt man I auf die andere Seite

dl

== kecdl (C.12)

Dann wird auf beiden Seiten integriert, links iiber I und rechts tiber /

I l
/””:/—k-c-dz . (C.13)
L 1 0
Wenn sich ¢ und k im Lichtweg nicht d&ndern, kann man sie vor das Integral ziehen
I I
/””:—k-c./dz . (C.14)
L I 0
Die Integration wird ausgefiihrt
InI—Inly=—k-c-(1—-0) (C.15)
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C.3 pH-Wert aus Molenbruch

und das Ergebnis noch etwas umgestellt und vereinfacht

lnITO:k-c'l . (C.16)

Dabei wurden die Rechenregeln (In{ = —1In %) und (Ina — Inb = In }) eingesetzt.
Jetzt wollen wir noch den nattirlichen Logarithmus loswerden und durch den Dekadischen
ersetzen. Das gelingt mit dem Zusammenhang Inx = 2,303 1g x

k
2,303

lgI—IO: el . (C.17)

Der Ausdruck ﬁ wird durch die neue Konstante ¢ (den dekadischen Extinktionskoeffizien-
ten!) ersetzt, und den Term Ig ITO nennen wir die Extinktion E.
Damit erhalten wir das Lambert-Beersche Gesetz in der tiblichen Schreibweise

I
1g7°:E=e-c.l . (C.18)

Ob die Herren Lambert und Beer damals im 18. und 19. Jahrhundert wirklich recht hatten,
sollen Sie in Versuch {.3]selbst tiberpriifen.

C.3 pH-Wert aus Molenbruch

Die zwischen Gl. (6.12) und Gl. (6.13) durchgefiihrten Umformungen sind fiir Ungetibte nicht
ganz einfach zu finden, deswegen werden sie hier angegeben.

Ca-
Xp- = ———— C.19
A Ca- t+CHA ( )
(xa-)"1 = ca- tCHA _ CA- n CHA _ 4 4 CHA (C.20)
(N Ca- CA- CA-
(xp ) 1—1="HA (C.21)
CA-
! S S (C.22)

IDekadisch meint den Logarithmus zur Basis 10, den Logarithmus zur Basis e (=2,718...) nennt man den
nattirlichen Logarithmus.
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1 Einfache Laborarbeiten

Zu diesem Kapitel sind keine Protokolle und Auswertungen anzufertigen, es geht um grund-
legende Handgriffe bei der taglichen Laborarbeit. Der Inhalt dieses Kapitels kann trotzdem
im Kolloquium zu Kapitel 2| mit abgefragt werden. Die Glasgerite, die Sie in den Versuchen
herstellen, werden Sie spater fiir verschiedene Versuche benutzen konnen.

1.0.1 Unterweisungsdokumentation einkleben

Kleben Sie die Unterweisungsdokumentation in Ihr Laborbuch ein, und zwar auf die Innen-
seite des hinteren Umschlagsblattes. Das wird im ersten Kolloq kontrolliert.

1.1 Aufbewahren und Umfiillen von Reagenzien

1.1.1 Material der GefaBBe

Zur Aufbewahrung von Reagenzien dienten friiher fast ausschlieslich Glasgeféafie, fiir Fliis-
sigkeiten solche mit engen, fiir feste Stoffe mit weitem Hals. Da Kork- und Gummistopfen
den Flascheninhalt leicht verunreinigen konnen, sind eingeschliffene Glasstopfen unbedingt
vorzuziehen. Glas wird von neutralen und sauren Fliissigkeiten kaum, merklich aber von
alkalisch Reagierenden angegriffen und verunreinigt diese; Glasgefafse aus Geriteglas sind
widerstandsfahiger, aber nicht vollstandig resistent. Zur Aufbewahrung alkalischer Stoffe,
z.B. von Natronlauge, Soda- oder Ammoniaklosung, sind Flaschen aus Polyethylen besser
geeignet; sie eignen sich wegen ihrer Unzerbrechlichkeit auch zum Transport groflerer Men-
gen. Es ist aber zu beachten, dass Gase wie NHjz, HCl und CO, langsam durch Polyethylen
diffundieren kénnen und dass die Flaschenwand unter Umstédnden geringe Mengen organi-
scher Substanz an den Inhalt abgeben kann. Auf eine haltbare und leserliche Beschriftung der
Polyethylenflaschen, z. B. unter Verwendung von Spezialetiketten oder einem Filzschreiber
mit dauerhaftem Farbstoff, ist besonders zu achten, weil viele sonst iibliche Kennzeichnungs-
verfahren hier versagen. Vor dem Bekleben oder Beschriften muss die betreffende Stelle der
Flasche mit Ethanol gereinigt werden.

1.1.2 Umfillen von Flissigkeiten

Das Eingiefien von fliissigen Reagenzien aus einer Flasche in ein Reagenzglas ist eine der
kleinen Handhabungen, die der Chemiker besonders hdufig auszufiihren hat. Hier sollen
zwei Vorgehensweisen vorgestellt werden, durch die ein Verschiitten der Fliissigkeit sowie
das Verschmutzen der Vorratsflasche und ihres Inhalts vermieden werden kann. Die einfachere
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1 Einfache Laborarbeiten

Abb. 1.1: Ausgiefien aus einer Vorratsflasche

Methode erfordert etwas weniger Fingerfertigkeit. Dabei wird der Stopfen von der Flasche
abgenommen und mit der Riickseite auf den Labortisch gestellt. Danach wird die Fliissigkeit
in das Reagenzglas eingefiillt und das Reagenzglas in den vorbereiteten Stander gestellt. Mit
dem Stopfen der Flasche werden nun Fliissigkeitsreste vom Flaschenhals aufgenommen und
der Stopfen wieder auf die Flasche gesteckt. Eleganter ist die in Abbildung dargestellte
Methode.

Dabei ist die Flasche in einer Hand mit vollem Griff so zu fassen, dass die Beschriftung beim
Giefsen nach oben zeigt. Andernfalls konnte ein herunterlaufender Tropfen die Beschriftung
beschddigen. Das Reagenzglas wird mit dem Daumen, Zeige- und Mittelfinger der linken
Hand gehalten. Mit den beiden noch freien Fingern und dem Handballen nimmt man den
Stopfen von der Flasche und giefst die Fliissigkeit ein, ohne dabei den Rand der Flasche
auf den des Reagenzglases aufzusetzen. Beriihrt man das Reagenzglas, so kann der Rand und
damit der Inhalt der Flasche verunreinigt werden, besonders wenn man es gewohnheitsméfig
macht. Das kann bei spaterem Gebrauch der Reagenzfliissigkeit zu Fehlern fiihren. Nach dem
Ausgiefien der Fliissigkeit hangt am Rand der Flasche oft ein dicker Tropfen. Diesen streicht
man nicht am Reagenzglas ab und lasst ihn auch nicht aufSen an der Flasche herunterlaufen.
Man fiihrt den Flaschenrand, ohne dabei die Flasche aus ihrer schrdgen Lage wesentlich
aufzurichten, an den Hals des Stopfens, streicht hier den Tropfen ab, setzt den Stopfen auf die
Flasche und stellt die Flasche zuriick auf ihren Platz.

Gewohnt man sich an diese Art der Ausfithrung, bleiben die Reagenzien stets sauber, die
Flaschen und ihre Beschriftung sowie die Reagenzienregale werden nicht beschmutzt, und
es kann niemals vorkommen, dass man einen Stopfen auf eine falsche Flasche setzt. Flaschen
ohne aufgebordelten Rand, die heute in den Handel gebracht werden, sind zum Ausgiefien
kleiner Mengen schlecht brauchbar, weil das Herablaufen von Tropfen an der Auflenseite und
damit Verschmutzungen unvermeidbar sind.

Bei Versuchen im Reagenzglas ist es oft erforderlich, die Reagenzldsungen tropfenweise
zuzusetzen. Mit einiger Ubung gelingt dies leicht durch vorsichtiges Neigen der Flasche;
zweckmafiig ist es, die verschlossene Flasche vorher einmal umzuschiitteln und mit dem
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1.1 Autbewahren und Umfiillen von Reagenzien

dadurch befeuchteten Stopfen nach dem Offnen die Stelle des Halses zu benetzen, an der der
Tropfen ausfliefien soll. In gewissen Féllen sind Tropfpipetten (auch Pasteurpipetten genannt)
niitzlich.

1.1.3 Tropfpipetten

Tropfpipetten bestehen aus einem Glasrohr von 4 bis
<\ 6 mm lichter Weite und etwa 6 bis 10 cm Lénge, das an ei-
‘\/ nem Ende zu einer Verjlingung ausgezogen, abgeschnit-
ten und dann rundgeschmolzen wird, wéhrend tiber

Abb. 1.2: Tropfpipette das andere Ende ein Pipettenhiitchen gezogen wird. Sie

miissen nach Gebrauch stets sorgsam gesdubert werden,

was etwas umstdndlich ist, da dies nur nach Abnahme des Pipettenhiitchens durch Ausspiilen

beider Teile mit destilliertem Wasser sicher gelingt. Das erfordert sehr sauberes Arbeiten, weil
jede Verunreinigung der Pipette den ganzen Flascheninhalt unbrauchbar macht.

1.1.4 Tropfflaschen

Besser sind Tropfflaschen aus Polyethylen, de-
ren Schraubverschluss (a) eine Tropfkapillare (b)
tragt. Bei diesen Flaschen ist die Gefahr einer Ver-
unreinigung geringer. Eine Verwechslung der Ver-
schlusskappen fiir die Kapillaren wird vermieden,
wenn die Kappen (c) mit einem Kunststoffband
(d) am Schraubverschluss befestigt sind.

Zur Bestimmung der ungefahren Tropfengrofie
lasst man je etwa einen Milliliter aus einer Fla-
sche bzw. einer Tropfpipette in einen Messzylin- Abb. 1.3: Tropfflasche

der tropfen und z&hlt diese dabei.

Fiihrt man Reaktionen durch, bei denen sich beim Zugeben einer Reagenzfliissigkeit Gase
entwickeln, so giefit man die Losung nicht aus der Reagenzienflasche zu, da in diesem Fall
die sich entwickelnden Gase hidufig den ganzen Inhalt der Flasche verunreinigen. Vielmehr
fullt man erst die erforderliche Menge der Fliissigkeit in ein sauberes Reagenzglas und giefst
sie von dort in das Reagenzglas mit der zu untersuchenden Substanz oder man verwendet
eine Tropfpipette, die nach Gebrauch zu sdubern ist.

1.1.5 Umfillen von Feststoffen

Das Ausschiitten von festen Reagenzien aus Flaschen ist nach Moglichkeit zu vermeiden, da
man dabei schlecht dosieren kann. Man entnimmt die benétigte Menge vielmehr mit einem
sauberen Spatel oder Loffel. Hat man dabei einmal etwas mehr genommen, als benétigt wird,
so gibt man den Rest - wenn es sich nicht um besonders teure Substanzen handelt - nicht in
die Flasche zuriick, sondern in den Abfall. Dies gilt besonders fiir Substanzen, die auf den
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1 Einfache Laborarbeiten

Arbeitstisch gefallen sind. Reste von 1oslichen Giftstoffen, wie den Cyaniden, diirfen nicht in
den Hausmiill gegeben werden, sondern miissen in speziell dafiir vorgesehene Abfallflaschen
gefiillt oder auf andere Art unschadlich gemacht werden (bitte beim Assistenten riickfragen).
Zum Einfiillen pulverférmiger Substanzen in Gefifle mit kleiner Offnung werden Pulvertrich-
ter verwendet, die einen grofseren Querschnitt des Halses aufweisen.

1.2 Handhabung des Gasbrenners

[ ] Wenn nur kleine Proben z. B. im Reagenzglas erhitzt
werden sollen, wie es bei den in diesem Skript be-
schriebenen einfachen Versuchen meist der Fall ist, be-
. nutzt man am besten einen Gasbrenner. Heute werden
AMischrohr ) ]
F dazu meist Bunsen- oder Teclubrenner eingesetzt. Der
Bunsenbrenner besitzt am unteren Teil des eigentlichen
Mischrohrs ein mit Offnungen versehenes Rohrstiick,
Dise das so verstellt werden kann, dass der Gasstrom mehr
. oder weniger grofie Mengen Luft ansaugt. Das Misch-
';ihilﬁ,e;:,f" rohr des Teclubrenners (Abb. wird am unteren En-
Lultzufuhr  de konisch. Der Konus ist offen, die Luftzufuhr kann

durch eine Scheibe geregelt werden. Die Scheibe sitzt

Rippen zur
Befestigung

Schravbe
zum Regeln
der Gaswfuhr . .
auf einem Gewinde und kann nach oben und unten ge-

schraubt werden, dadurch lasst sich die Luftmenge im

Abb. 1.4: Teclubrenner Gemisch einstellen.

1.2.1 Leuchtende Flamme

Stellt man das Gemisch so ein, dass keine Luft eintritt, so erhdlt man eine gelbe, ,leuchtende”
Flamme. Dieses Leuchten riihrt daher, dass infolge der ungentigenden Luftzufuhr im Inneren
der Flamme eine unvollstandige Verbrennung stattfindet. Von den Verbindungen aus Kohlen-
stoff und Wasserstoff, aus denen das Leuchtgas besteht, vereinigt sich dabei der Wasserstoff
leichter mit dem Luftsauerstoff, wiahrend der Kohlenstoff im wesentlichen nur am Flammen-
rand verbrennt. Bei der Flammentemperatur leuchten die voriibergehend gebildeten festen
Kohlenstoff- (Rufs-) Teilchen. Infolge dieses Gehalts an unverbrannten, brennbaren Stoffen
kann diese Flamme Stoffen, die leicht Sauerstoff abgeben, den Sauerstoff entziehen: sie wirkt
schwach reduzierend.

1.2.2 Entleuchtete Flamme

Lasst man dagegen durch die Offnung Luft zutreten, so verbrennt auch der Kohlenstoff
im Flammeninneren. Da die Flamme jetzt keine glithenden festen Teilchen enthilt, leuchtet
sie nicht (,,entleuchtete” Flamme). In diesem Fall unterscheidet man einen inneren, blauen
Kegel und einen dufleren, bei reinem Brenner und staubfreier Luft nahezu farblosen Mantel.
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1.3 Erhitzen von Fliissigkeiten im Reagenzglas

Der innere Kegel ist verhdltnisméafiig kalt. Halt man ein Sttickchen Holz (Streichholz ohne
Kuppe) einen Augenblick quer in die Flamme, so verkohlt es nur an den Stellen, mit denen
es sich im dufleren Mantel befindet. Da der innere Kegel unverbranntes Gas im Uberschuss
enthalt, wirkt er reduzierend. Besonders geeignet fiir Reduktionswirkungen ist seine oberste
Spitze, weil er an dieser am heiflesten ist. Am dufleren Rand des dufieren Kegels ist ein
geringer Sauerstoffiiberschuss vorhanden; dieser Teil wirkt daher schwach oxidierend, er
kann eingebrachten Substanzen Sauerstoff zufiihren.

Ist die Luftzufuhr zu grof$ oder der Gasdruck zu klein, so ,schldagt” der Brenner , zurtick”,
d.h. die Verbrennung erfolgt im Inneren des Brennerrohrs an der Gaseintrittsdiise. In solchen
Fallen muss die Gaszufuhr sofort abgestellt werden, da sonst der Brenner beschadigt wird!.
Nach dem Erkalten des Brenners stellt man die Luftzufuhr etwas kleiner oder die Gaszufuhr
grofier. Bei Nichtbenutzung des Brenners ldasst man nur die Sparflamme brennen. Ist eine
entsprechende Einrichtung am Brenner nicht vorhanden, so stellt man die Luftzufuhr ab und
drosselt dann die Gaszufuhr so stark, dass nur noch eine kleine Flamme brennt.

Zum Erhitzen kleiner Reagenzgldser, die zur Vermeidung eines Siedeverzugs um so weniger
hoch gefiillt sein diirfen, je enger sie sind, und zum Erwédrmen von Objekttragern hélt man
diese tiber und nicht in die Sparflamme des Brenners.

Machen Sie sich mit dem Brenner in Threr Ausriistung vertraut. Uben Sie dessen Bedie-
nung und verstehen Sie, was die einzelnen Bedienelemente bewirken.

1.3 Erhitzen von Flissigkeiten im Reagenzglas

Beim Erhitzen von Fliissigkeiten im Reagenzglas, besonders wenn ein Bodenkorper vorhan-
den ist, ist das Reagenzglas immer leicht zu bewegen. Durch diese leichte Schiittelbewegung
wird ein Siedeverzug und das damit verbundene Herauskochen der Fliissigkeit aus dem
Reagenzglas verhindert. Aufierdem werden dadurch die Wande des Reagenzglases innen
andauernd mit Fliissigkeit befeuchtet, wodurch eine Uberhitzung der Glaswiande vermieden
wird. Wenn man den Inhalt zum Sieden erhitzen will, soll das Reagenzglas nicht mehr als zu
einem Viertel mit Fliissigkeit gefiillt sein; notigenfalls giefit man in ein grofieres Glas um. Soll
die Fliissigkeit langere Zeit sieden, z. B. beim Einengen, so sollte man Reagenzgldser von min-
destens 16 mm Durchmesser verwenden. Aus Sicherheitsgriinden ist darauf zu achten, dass
man beim Erhitzen und bei Reaktionen im Reagenzglas die Miindung des Glases niemals auf
sich oder andere Personen richtet. Die Holzklammer zum Halten des Reagenzglases ist beim
Einengen wichtig, will man nur kurz erwdrmen, kann man das Glas auch mit den Fingern
fassen.

Im Folgenden wird die Herstellung einfacher Glasgerite beschrieben, die im chemischen
Labor gute Dienste leisten und bei Bedarf selbst angefertigt werden konnen.

IManchmal reicht es, auf den Gasschlauch zu schlagen.
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1.4 Herstellung von Tropfpipetten

Ein Stiick Glasrohr wird auf eine Lange von 25 bis 30 cm zurechtgeschnitten. Zum Abschneiden
ritzt man mit einem Glasschneider zunédchst an der gewtinschten Stelle ein und bricht dann
unter schwachem Ziehen auseinander. Zur Vermeidung von Schnittverletzungen sollte das
Rohr mit einem Tuch oder Papier umwickelt werden. Bricht das Rohr nicht bei schwachem
Ziehen, so muss man die Ritzstelle vertiefen.

Die scharfkantigen Bruchstellen des Glases (Verlet-
zungsgefahr) werden unter stindigem Drehen so lange
in die Bunsenbrennerflamme gehalten, bis die Kanten

rund geschmolzen sind. Dann wird das Glasrohr in der
Mitte unter fortwdhrendem Drehen in der Flamme so
lange erhitzt, bis es an der erhitzten Stelle weich gewor-

Abb. 1.5: Brechen von Glasrohren den ist. Jetzt nimmt man das Glasrohr aus der Flamme
und zieht es langsam aus, bis die gewiinschte Verjiin-
gung erreicht ist. Nach dem Erkalten durchtrennt man im ausgezogenen Teil des Glasrohres
und schmilzt die Rander rund. Uber die weiteren Enden kénnen dann Pipettenhiitchen gezo-

gen werden.

1.5 Herstellung einseitig geschlossener Glasréhrchen

Man schneidet einige 10 bis 12 cm lange Stiicke Glasrohr ab. Ein solches Stiick erwdrmt man in
der Mitte bis zum Erweichen und zieht es sofort auseinander, so dass ein diinnes Glasrohrchen
die beiden Seiten verbindet.

Nachdem man die beiden Teile durch Abschmelzen ge-

:’_Q—C trennt hat, versucht man durch Drehen in der Flamme die
E— spitzen Enden abzurunden. Wichtig ist, dass das Rohr-
I L chen durch eine Rundung von gleichmégiger Wandstar-
ke verschlossen wird. Gegebenenfalls kann man auch au-

Abb. 1.6: Abschmelzen von Glas- Berhalb der Flamme vorsichtig aufblasen (vorher Kanten

rohrchen rundschmelzen und abkiihlen lassen!) oder tiberschiissiges
Glas mit einem zweiten Rohrstiick entfernen.
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1.6 Herstellung eines Gaseinleitungsrohres
1.6 Herstellung eines Gaseinleitungsrohres

Ein Glasrohr von ungefahr 20 cm Lange soll in einem Win-
kel von 60° bis 70° so gebogen werden, dass der eine Schen-
kel ca. 6cm und der andere ca. 14 cm lang wird. Ein richtig
gebogenes Rohr soll iiberall gleiche Wandstérke besitzen. Da- L
zu wird das Glasrohr an der Knickstelle zunédchst dickwan-
dig gemacht, indem das zur Rotglut erhitzte Rohr etwas ge-
staucht wird. Dann biegt man unter gleichzeitigem Ziehen.
Dabei nimmt der Durchmesser an der Biegestelle ab. Durch
vorsichtiges Aufblasen (vorher Kanten rundschmelzen und —_—

abkiihlen lassen!) wird dies ausgeglichen. Hierzu wird das . .
Abb. 1.7: Apparatur mit Gasein-

Rohr an einer Seite vorher verschlossen. AbschliefSend wer- )
leitungsrohr

den die Schnittkanten abgerundet.

1.7 Bohren von Stopfen

Zum Bohren von Stopfen benetzt man den Stopfenbohrer mit
etwas Glyzerin oder Natronlauge. Beim Bohren wird der Stopfen
auf eine weiche Unterlage (z. B. Holz oder Pappe) gestellt, um die
Schneide des Stopfenbohrers nicht zu beschddigen. Eine andere Me-
thode ist in Abb.[1.8|dargestellt: Sie umfassen den Stopfen mit Dau-
men und Zeigefinger und fithren den Bohrer mit der anderen Hand.

Beim Bohren und beim spéateren Einsetzen des Glasrohres sollten
Arbeitshandschuhe getragen werden, um die Hande vor Verletzun-
gen zu schiitzen.

)

Abb. 1.8: Bohren von
Stopfen mit dem Stopfen-
bohrer
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2 Einstellen und Messen von Temperaturen

Die Temperatur spielt in der Chemie eine sehr wichtige Rolle. Um einen Prozess (z. B. Reaktion,
Verdampfen, Schmelzen etc.) unter definierten Bedingungen ablaufen zu lassen, muss die
Temperatur kontrolliert werden. Dies bedeutet, dass man definierte Temperaturen messen
und auch einstellen kénnen muss. Zur Messung werden hdufig Fliissigkeitsthermometer
oder Thermoelemente eingesetzt.

Ein Thermoelement besteht aus drei Drdhten zweier ver-
schiedener Metalle, hier mit 1 und 2 bezeichnet, die an zwei
Kontaktstellen zusammengeldtet sind. An den Lotstellen tre-
ten elektrische Kontaktspannungen auf, die von der Tempe-
ratur abhédngig sind. Aufgrund der Bauweise des Thermo-
elements heben sich die Thermospannungen genau dann ge- 1
genseitig auf, wenn beide Lotstellen die gleiche Temperatur

pannungsmessgerat

haben. Haben die Kontaktstellen verschiedene Temperaturen,

istam Spannungsmessgerit eine von Null verschiedene Span-
nung U ablesbar.

Als Referenztemperatur benutzt man praktischerweiese am Kontaktstellen
besten ein Eis-Wasser-Bad, da dessen Temperatur von 0 °C die
Differenzbildung besonders einfach macht.

Fliissigkeitsthermometer haben Sie wahrscheinlich schon
gesehen und benutzt: Hier nutzt man die Volumenédnderung
einer Fliissigkeit bei Temperaturdnderung zur Temperaturanzeige. Der grofite Teil der Fliis-

sigkeit befindet sich in einem Hohlraum am unteren Ende, ein kleiner Teil steigt in einer

Abb. 2.1: Thermoelement

Kapillare nach oben. Die Kapillare ist durch ein Glasrohr grofleren Durchmessers geschiitzt,
an dem auch die Skala angebracht ist.

Die Skala an Thermometern in Deutschland ist iiblicherweise eine Celsius-Skala. Mit ihren
Fixpunkten von 0°C fiir gefrierendes Wasser und 100 °C fiir siedendes Wasser! ist sie aus
Alltagsbeobachtungen entstanden. In den Naturwissenschaften wird hadufiger die Kelvin-
Skala benotigt. Temperaturen in Grad Celsius konnen durch Addition der Zahl 273,15 in
Kelvin umgerechnet werden: 20 °C+273,15 = 293,15K. Temperaturdifferenzen in Kelvin (K)
und Grad Celsius (°C) sind daher gleich.

Lesen Sie Abschnitt[B.2](SR29) iiber das Messen! Auch die Hinweise zu grafischen Darstel-
lungen in Abschnitt (S.]37) sollten Sie lesen.

Ibei Normaldruck, siehe Abschnitt
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2.1 Kalibrierung eines Thermoelements

2.1 Kalibrierung eines Thermoelements

Auszuleihende Gerite: Thermoelement mit Spannungsmessgerat

Schliefsen Sie das Messgerit richtig an: Bei einem digitalen Messgerit (, Multimeter”) miis-
sen die Stecker der Kabel in die mit ,COM” und , V* bezeichneten Eingdnge gesteckt werden,
um eine Spannung messen zu konnen. Stellen Sie den Messbereich auf , mV*.

Falls Sie ein analoges Messgerit erhalten haben: der mit () bezeichnete Drehknopf fiir den
Widerstand muss auf 4 () eingestellt sein. Die Spannung lesen sie auf der untersten Skala ab.

Tauchen Sie eine der Kontaktstellen des Thermoelements in siedendes Wasser?, die andere
in ein Eis-Wasser-Gemisch®. Notieren Sie die auf dem Messgerit angezeigte Spannung und
die auf der Tabelle abgelesene Siedetemperatur des Wasserbads.

Wiederholen Sie die Messung mit beiden Kontaktstellen im Eis-Wasser-Bad, notieren Sie
auch hier die abgelesene Spannung.

Messen Sie die Temperatur von Eisbad und siedendem Wasser auch mit den Fliissigkeits-
thermometern, um deren Messgenauigkeit zu testen.

Testiert wird die ermittelte Steigung

AU . mV
m = ﬁ <11‘1 OC > (21)

Wihlen Sie eine sinnvolle Anzahl signifikanter Stellen.

Erstellen Sie ein Diagramm (Spannung gegen Temperatur auftragen?, sinnvolle Achsen-
skalierung wihlen!) und tragen Sie die beiden gemessenen Wertepaare ein. Bei einem Ther-
moelement besteht eine lineare Abhdngigkeit zwischen der Thermospannung U und der
Temperaturdifferenz® AT, daher diirfen Sie die beiden Punkte mit einer Geraden verbinden.

2.2 Vergleich verschiedener Temperaturbader

Auszuleihende Gerite: Becherglas mit Seesand, Becherglas mit Silikonol

Sandbad:

Stellen Sie das Becherglas mit Seesand auf einen Dreifufs mit Keramiknetz. Bringen Sie zwei
Thermometer im Sandbad an: Die Kugel des einen soll sich ca. 1 cm oberhalb des Geféafibo-
dens befinden, die des anderen ca. 1 bis 2 cm unterhalb der Sandoberfliche. Erhitzen Sie das
Becherglas mit einem Bunsenbrenner unter dem Keramiknetz. Notieren Sie die Temperaturen
beider Thermometer im Abstand von 2 Minuten.

Wenn das unten angebrachte Thermometer eine Temperatur von 200 °C erreicht, wird der
Brenner abgestellt. Markieren Sie diesen Zeitpunkt in der Temperaturmessreihe. Notieren

2Dje Siedetemperatur des Wassers bei aktuellem Luftdruck (siehe Tafel im Flur) steht auf der im Flur aushan-
genden Tabelle.

3Die Temperatur des Eis-Wasser-bads kann als exakt 0°C angenommen werden.

4Bedeutet: Spannung auf y-Achse, Temperatur auf x-Achse.

5 griechischer Buchstabe A, sprich Delta, hdufig Symbol fiir eine Differenz
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2 Einstellen und Messen von Temperaturen

Sie weiter den Temperaturverlauf, bis die Temperatur im oberen Thermometer wieder sinkt,
danach noch 3 Wertepaare. Falls am unteren Thermometer die maximale Skalentemperatur
erreicht wird, miissen Sie es herausziehen. In diesem Fall wird die Temperatur nur noch am
oberen Thermometer verfolgt, bis eine Abkiihlung erkennbar ist.

Olbad:

Erhitzen Sie das ausgegebene 250-mL-Becherglas mit Silikonélfiillung genauso wie das Sand-
bad. Verfolgen Sie den Temperaturverlauf auf die gleiche Weise mit denselben Thermometern
wie im Falle des Sandbads.

Dabei ist darauf zu achten, dass das Ol nicht wesentlich tiber 200 °C erhitzt wird: Bei
Erreichen dieser Temperatur wird der Brenner abgestellt. Der Temperaturverlauf wird noch
so lange weiter verfolgt, bis die Temperatur an beiden Thermometern sinkt, danach werden
noch 5 Wertepaare notiert.

Fiir Sand- und Olbad: Tragen Sie in der Auswertung die beiden gemessenen Temperatu-
ren in einem Diagramm pro Bad gegen die Zeit auf.® Warum unterscheiden sich die beiden
Messreihen bei einem der Bader so stark?

Testiert werden die Tabellen mit den Messwerten von Temperatur und Zeit.

2.3 Vergleich verschiedener Temperaturmessgerate

Auszuleihende Gerite: Becherglas mit Silikonol, Thermoelement mit Spannungsmessgerat

Stellen Sie das Becherglas mit Silikonol auf den Dreifuff mit Keramiknetz. Verbinden Sie
zwei Fliissigkeitsthermometer und das Thermoelement derart, dass sich die eine Kontaktstelle
des Thermoelements und die Fliissigkeitskugeln der Thermometer moglichst nahe beieinan-
der befinden. Als brauchbare Methode hat sich das Umwickeln mit versilbertem Kupferdraht
(Gerateausgabe) erwiesen. Befestigen Sie diese Konstruktion dann so, dass sich die drei Mess-
stellen etwa in der Mitte des Silikonolbads befinden. Die zweite Messstelle des Thermoele-
ments wird wieder in ein Eis-Wasser-Bad getaucht.

Erhitzen Sie mit dem Bunsenbrenner das Olbad unter vorsichtigem Riithren mit dem Glas-
stab.

Lesen Sie die von den Thermometern angezeigten Temperaturen immer dann ab und no-
tieren Sie diese, wenn die am Thermoelement gemessene Spannung folgenden Temperaturen
entspricht: 50 °C, 75 °C, 100 °C, 125 °C, 150 °C und 175 °C. Die Spannungen kdnnen Sie aus dem
in Versuch 2.1|bestimmten Zusammenhang zwischen Temperatur und Spannung berechnen.
Testiert wird die Tabelle mit den Messwerten.

Im Protokoll werten Sie die Messwerte grafisch aus. Tragen Sie die Differenz zwischen der
Anzeige eines Thermometers Tt und der Temperatur des Thermoelements Trg gegen die
Temperatur des Thermoelements T7g auf (Tt — Tre gegen T7g). Tragen Sie die berechneten
Differenzen fiir beide Thermometer in einem Diagramm auf. Kommentieren Sie die Abwei-
chungen.

®Die Hinweise in Abschnitt haben Sie gelesen?
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2.4 Kiltemischung (T)

2.4 Kaltemischung (T)

Auszuleihende Gerite: Kiltethermometer

Fiir diesen Versuch benoétigen Sie zum ersten Mal eine unbekannte Substanz. Sie erhalten
diese, wenn Sie ein mit Namen, Platz- und Versuchsnummer beschriftetes 400-mL-Becherglas
in der Gerédteausgabe abgeben und dann die Gerdteausgabe wieder verlassen. Wenn die
Substanz ausgewdhlt und abgewogen worden ist, wird das Becherglas im Flur auf den Tisch
gegeniiber der Tiir der Gerdteausgabe gestellt.

Geben Sie nacheinander in getrennten Experimenten jeweils

a)25g,b)50g,c)100g

des ausgegebenen Salzes zu 100 g Eis. Vermischen Sie beides griindlich, geben Sie danach
noch 50 g Wasser dazu. Die Mischung muss standig geriihrt werden (Glasstab). Verfolgen
Sie den Temperaturverlauf mit einem Kéltethermometer und notieren Sie im halbminiitigen
Abstand die gemessenen Temperaturen. Starten Sie die Zeitmessung, wenn Sie Eis und Salz
zusammengeben. Die tiefste Temperatur muss nach wenigen Minuten erreicht sein’, sonst
haben Sie nicht gut genug gemischt.

Testiert wird die erstellte Tabelle. Entscheidend dafiir, ob das Experiment richtig durchge-
fiihrt wurde, ist die jeweils tiefste gemessene Temperatur einer Messreihe. Markieren Sie diese
in der Tabelle.

Diskutieren Sie die Ergebnisse im Protokoll. Tragen Sie in einem Diagramm die drei Messrei-
hen gegen die Zeit auf. Welcher Effekt fiihrt zum Sinken der Temperatur?

7Spitestens wenn kein Eis mehr da ist, sollten Sie abbrechen . . .
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3 Trenn- und Reinigungsmethoden

Ein Chemiker steht immer wieder vor dem Problem, Substanzen in moglichst reiner Form
herzustellen. Dabei konnen die Fragestellungen sehr unterschiedlich sein:

e Trennung von Substanzen in unterschiedlichen Aggregatzustianden (z. B. fest oder gas-
formig von fliissig)

e Trennung von Substanzen im gleichen Aggregatzustand (z. B. fliissig von fliissig)

° Abtrennung von Verunreinigungen niedriger Konzentration in einer im Uberschuss
vorhandenen Komponente

e Gewinnung samtlicher Komponenten in reiner Form

Natiirlich ist die Losung der genannten Probleme umso leichter moglich, je genauer man
die Figenschaften der einzelnen, reinen Komponenten kennt. Wichtige Merkmale, iiber die
man reine Substanzen charakterisieren kann, sind

e der Schmelzpunkt
e der Siedepunkt
e die Loslichkeit in bzw. die Mischbarkeit mit verschiedenen Losungsmitteln.

Die Bestimmung der Loslichkeit bzw. der Mischbarkeit bleibt Ihrer experimentellen Phan-
tasie und Ihrem Geschick tiberlassen. Eine einfache Moglichkeit, den Siedepunkt kleiner Fliis-
sigkeitsmengen zu bestimmen: Die Fliissigkeit wird mit einem Thermometer und ein oder
zwei Siedesteinen in ein Reagenzglas gegeben und dieses in einem Olbad erhitzt. Der Ther-
mometerkopf soll sich dabei iiber der Fliissigkeit befinden und nicht in sie eintauchen! Die Sie-
desteine geben wihrend der ganzen Erwdrmungsphase kleine Bldschen ab, der Siedebeginn
zeigt sich durch starke Zunahme der Bldschenbildung. Beim Vergleich mit Literaturwerten
muss der Umgebungsdruck berticksichtigt werden, die Literaturwerte sind fiir Normalbe-
dingungen angegeben! Je nach Wetterlage werden Sie einen um 2-3K zu tiefen Siedepunkt
messen.
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Bei der Bestimmung des Schmelzpunkts benutzen
Sie einen mit Silikonol gefiillten Schmelzpunktapparat
nach Thiele (siehe Abb. , die Sie in der Gerateausga-
be ausleihen konnen. Der Ausleger wird durch Facheln
mit der Bunsenbrennerflamme erhitzt. Dabei nimmt die
Dichte des Ols im Ausleger ab und der gesamte In-
halt der Thiele-Apparatur wird durch Konvektion um-
gewalzt.

Mischschmelzpunkt

a) =2
Losliche Verunreinigungen (organische Verbindungen

16sen sich praktisch immer ineinander, auch Losungs-
mittelreste vom Umkristallisieren sind Verunreinigun-
gen) fithren immer zu einer Erniedrigung des Schmelz-
punktes.

Das kann man benutzen, um eine Substanz zu identi-
fizieren: Man vermischt eine unbekannte Substanz mit
der, fiir die man sie hilt, und bestimmt den Schmelz-
punkt der Mischung. War die Vermutung richtig, wird
sich der Schmelzpunkt nicht &ndern; war sie falsch, wird der Schmelzpunkt deutlich sinken.

Es gilt: Zwei Substanzen sind dann und nur dann identisch, wenn beide Schmelzpunkte
mit dem ihrer Mischung tibereinstimmen.

Abb. 3.1: Thiele-Apparatur a) Seiten-
ansicht; b) Vorderansicht

Trennung von Gemischen fester und fliissiger Substanzen

Jeder feste Stoff 10st sich mehr oder weniger stark in fliissigen Substanzen. Wenn die Konzen-
tration des in Losung gegangenen Stoffes so gering ist, dass man sie nicht mehr nachweisen
kann, bezeichnet man den Stoff als unloslich in dem betreffenden Losungsmittel. Solange noch
feste Substanz in der Losung vorhanden ist, ist die bei gegebener Temperatur und bei gege-
benem Losungsmittel sich einstellende Gleichgewichtskonzentration eine fiir die Substanz
charakteristische Grofse. Man nennt sie die Konzentration der geséttigten Losung oder Sat-
tigungskonzentration. Sie nimmt in der Regel, jedoch nicht immer, bei Temperaturerhohung
zu, da meistens beim Losevorgang Warme verbraucht wird. Kiihlt eine solche gesattigte Lo-
sung ab, so fillt feste Substanz aus, um die Gleichgewichtskonzentration der Losung wieder
herzustellen. Dieses Ausfallen erfolgt umso schneller, je schneller die Losung abgekiihlt wird.
Ist die Keimbildungsgeschwindigkeit der festen Substanz grofier als die Geschwindigkeit,
mit der die gelosten Molekiile oder Ionen ihren Platz im Kristallgitter finden (Wachstumsge-
schwindigkeit), so bildet sich ein feinkristalliner Niederschlag, der beim Abtrennen von der
Losung viel mehr Miihe macht als ein grobkristalliner Niederschlag. Ist die Keimbildungsge-
schwindigkeit deutlich kleiner als die Wachstumsgeschwindigkeit, so kann man das Wachsen
von grofSen, charakteristischen Kristallen beobachten.
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3 Trenn- und Reinigungsmethoden

Trennung von flissigen Gemischen

Zwei fliissige Komponenten werden als nicht vollstindig mischbar bezeichnet, wenn nach
dem Zusammengiefsen Bereiche entstehen, die durch eine Grenzflache getrennt sind. Manch-
mal dauert es einige Zeit, bis sich diese Grenze zwischen den unterschiedlichen fliissigen
Phasen deutlich ausbildet. Die Trennung der beiden Phasen erreicht man mit Hilfe des Schei-
detrichters (siehe ,Nernstscher Verteilungssatz” in Versuch . Die beiden im Gleichge-
wicht stehenden Phasen sind nicht rein, sondern es sind Mischungen, bei denen jeweils eine
Komponente stark im Uberschuss vorhanden ist, also Komponente 1 in Komponente 2 und
Komponente 2 in Komponente 1.

Wir wollen uns in diesem Abschnitt hauptsdchlich mit mischbaren Fliissigkeiten beschif-
tigen, also mit solchen, bei denen nach dem Zusammengiefsen unter den gegebenen Bedin-
gungen eine einzige Phase entsteht. Daneben wird in diesem Abschnitt auch die Trennung
unterschiedlicher geladener Teilchen, also von Ionen, in wéssriger Losung durchgefiihrt.

Bei der Trennung von fliissigen Gemischen nutzt man die folgenden Effekte aus:

1. Die leichter fliichtige Komponente reichert sich beim Verdampfen im Dampf an. Auf
diesem Effekt basiert die Methode der Destillation. Sie versagt oder fithrt nur noch in
eingeschranktem Mafd zum Erfolg, wenn die Komponenten keine ideale, sondern eine
nicht-ideale Mischung bilden. Eine ideale bindre Mischung liegt in der Regel vor, wenn
die beiden Komponenten dhnlich sind. Die Mischung wird weder von einer nennens-
werten Volumendnderung noch von einer der Mischungswérme entsprechenden Tem-
peraturdnderung begleitet (siehe ,ideale und nicht ideale Mischung” in Kap. [7). Liegt
eine nicht ideale bindre Mischung vor, so werden beim Vermischen Volumen- und/oder
Temperaturdnderungen beobachtet. In diesem Fall fiihrt die Destillation oft zu einer
reinen Komponente und einem bei konstanter Temperatur siedenden, sog. azeotropen,
Gemisch.

2. Eine oder mehrere Komponenten kénnen sich an der Oberfldche einer in der Mischung
befindlichen festen Substanz anreichern. Man nennt diesen Effekt Adsorption, auf der
die Adsorptionschromatographie aufbaut.

3. Eine Substanz reichert sich in einer von zwei nicht miteinander mischbaren fliissigen
Phasen an. Dieser Effekt wird durch den nernstschen Verteilungssatz beschrieben (siehe
Kap. [7). Darauf bauen die Technik des Ausschiittelns und die Verteilungschromatogra-
phie auf.

Trennung von Festkorpergemischen

Im Prinzip konnen bei Gemischen von Festkorpern zur Trennung dhnliche Methoden einge-
setzt werden wie bei fliissigen Mischungen. So tritt an die Stelle der Destillation die Sublimati-
on. Dabei reichert sich die leichter fliichtige Komponente eines Gemisches aus festen Bestand-
teilen im Dampf an. In Frage kommen ferner die Ausnutzung unterschiedlicher Loslichkeiten
und anderer Eigenschaften der Komponenten.
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3.1 Herstellung einer geséttigten Natriumchloridlésung

Umbkristallisieren ist eine Reinigungsmethode fiir Festkorper. Dabei wird die Probe in ei-
nem Losungsmittel, in dem die Loslichkeit mit der Temperatur steigt, vollstandig gelost. Bei
sinkender Temperatur fallt dann die Hauptkomponente im Gemisch wieder aus, wiahrend die
in geringerer Konzentration vorhandenen Komponenten in Losung bleiben. Es kommt also
beim Umbkristallisieren nicht auf die Loslichkeiten der verschiedenen Bestandteile an, sondern
darauf, dass die in reiner Form gewtinschte Substanz stark im Uberschuss vorhanden ist.

3.1 Herstellung einer gesattigten Natriumchloridlosung

Zu 100mL Wasser geben Sie von 50g gemorsertem Natriumchlorid so lange zu, bis sich
kein Salz mehr 16st. Bestimmen Sie die zugegebene Masse durch Zuriickwiegen des nicht
zugegebenen Anteils.

Wie viel Salz enthilt ein Liter! gesittigte Natriumchloridlosung? Folgender Zusammenhang
hilft bei der Berechnung der in einem Liter gelosten Menge: Die Massenkonzentration c) ist
die geloste Masse pro Volumen. Sie kennen die geloste Masse, das neue Volumen messen Sie.
Jetzt miissen Sie das noch auf einen Liter umrechnen.

Testiert wird die geloste Masse an NaCl in 100 mL Wasser sowie die berechnete Massen-
konzentration (in g/L) der erhaltenen Losung.

3.2 Kristallisationsversuch

Zwei wichtige Grofien bestimmen die Art der entstehenden Kristalle: Keimbildungsgeschwin-
digkeit und Keimwachstumsgeschwindigkeit. Die Keimbildungsgeschwindigkeit beschreibt,
wie gut sich neue Kristalle ,,aus dem Nichts” bilden koénnen, die Wachstumsgeschwindigkeit
gibt an, wie schnell schon gebildete Kristalle weiter wachsen.

In dem Versuch werden Bedingungen eingestellt, bei denen sich die Verhéltnisse Bildungs-
geschwindigkeit zu Wachstumsgeschwindigkeit deutlich unterscheiden. Die erhaltenen Kri-
stalle sollen anhand dessen diskutiert werden.

a) Stellen Sie in einem Wasserbad als Heizbad etwa 100 mL bei 50 - 60°C fast gesattigte
wassrige Losung von Kaliumalaun (KAI(SO4),2- 12H,0) her. Diese wird zu gleichen Teilen
so auf weitere zwei 100 mL Bechergliser aufgeteilt, dass alle drei’ etwa die gleiche Menge
enthalten.?

e Das erste Becherglas wird aus dem Wasserbad in eine vorbereitete Eis-Wasser-Mischung
gestellt.

e Das Zweite wird auf den Labortisch gestellt.

e Das Dritte enthélt noch das letzte Drittel der Losung. Dieses gibt man wieder ins noch
heifle Wasserbad, worin es erwdrmt wurde, und ldsst es schwimmend langsam abkiihlen.

IDenken Sie daran, dass aus dem Becherglas spritzende Losung durch zu heftiges Riihren das Ergebnis verfalscht.
2Das letzte Drittel bleibt also im Glas.
3Dabei reicht Augenmaf, die Mengen miissen nicht exakt gleich sein.

57



3 Trenn- und Reinigungsmethoden

Wenn sich in dem Glas im Eiswasserbad nach 5min noch keine Kristalle gebildet haben,
reiben Sie mit einem Glasstab kraftig an der Innenseite des Glases mit der Losung. Bilden sich
dann immer noch keine Kristalle, konnen Sie den Versuch abbrechen und neu beginnen: Ihre
Losung war nicht ausreichend gesattigt.

Der Versuch ist dann beendet, wenn das im Wasserbad schwimmende Glas etwa Raum-
temperatur erreicht hat.

Notieren Sie das Verhalten der drei Losungen. Beschreiben und skizzieren Sie die erhaltenen
Kristalle. Erklaren Sie Ihre Beobachtungen.

b) Fiillen Sie eine bei Raumtemperatur gesattigte Alaun-Losung in eine Kristallisierschale,
legen Sie einen Impfkristall auf den Boden und bedecken Sie die Schale mit einem Uhrglas.
Beobachten Sie die Losung tiber mehrere Tage und beschreiben Sie den erhaltenen Kristall. Es
ist erlaubt und erwiinscht, fiir diese Beschreibung mehr als zwei freistehende Adjektive zu
verwenden.

Ein Hinweis zur Durchfithrung: KAI(SO4), 16st sich sehr gut in Wasser. Man braucht ins-
gesamt nicht mehr als etwa 100 mL geséttigte Losung. Daftir miissen Sie nicht mehr als etwa
80 mL Wasser ansetzen.

3.3 Trennung dreier Niederschlage von der Losung

Zuerst stellen Sie die Niederschldge her. Dazu fiillen Sie 3 Bechergldser mit je 100 mL Wasser.
Zu dem Wasser geben Sie jeweils 5mL Losung folgender Salze.

Becherglas 1: Calciumchlorid (CaCly) und Natriumcarbonat (Na,CO3)
Becherglas 2: Bariumchlorid (BaCl;) und Kaliumchromat (K,CrOy)

Becherglas 3: Eisen(IlI)-chlorid (FeClz) und Natriumhydroxid (NaOH)

Die Losungen konnen Sie durch Zugabe einer Spatelspitze* des entsprechenden Salzes zu
5mL Wasser in einem Reagenzglas herstellen.

Achten Sie bei der Durchfithrung dieses Versuches darauf, dass keine chromathaltigen
Abfille in den Ausguss gelangen! Diese miissen in den Behilter fiir schwermetallsalzhaltige
Abfille gegeben werden.

Charakterisieren® Sie die entstehenden Niederschldge. Versuchen Sie, den jeweiligen Nie-
derschlag durch Dekantieren, Filtrieren, Zentrifugieren und Abnutschen vom Losungsmittel
abzutrennen. Trennen Sie dazu die drei Losungen jeweils in vier gleiche Teile auf. Verglei-
chen Sie die Trennverfahren in Bezug auf ihre Brauchbarkeit fiir die einzelnen Niederschlige.
Stellen Sie Thre Ergebnisse in Form einer Tabelle dar. Teilen Sie die Verfahren in geeignet (+),
bedingt geeignet (O) und nicht geeignet (-) ein. Begriinden Sie die Einordnung. Geben Sie die
Reaktionsgleichungen fiir die Fallungsreaktionen an.

4Die ,Spatelspitze” ist eine in der Chemie gern genutzte Mengenangabe. Sie wird benutzt, wenn die tatsachlich
eingesetzte Masse im Bereich einiger Zehntel Gramm liegen soll, es aber relativ egal ist, ob 0,2 oder 0,5 g benutzt
werden.

S5Charakterisieren bedeutet: Beschreiben Sie die Eigenschaften.
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3.3 Trennung dreier Niederschldge von der Losung

Dekantieren

Lassen Sie die Fliissigkeit mit dem Niederschlag einige Zeit an einem ruhigen Platz stehen.
Durch Neigung des Geféfies wird dann die tiber dem Bodensatz stehende Fliissigkeit abgegos-
sen (dekantiert). Mit etwas Ubung gelingt das bereits mit gewhnlichen Becherglisern oder
zuvor schrdg gestellten Erlenmeyerkolben. Ein einfacher Abgiefler zum Dekantieren ohne
Fliissigkeitsverlust, besonders fiir quantitative Zwecke, besteht aus einem an den Gefafsrand
gehaltenen Glasstab, an dem die Fliissigkeit abfliefSen kann.

Filtrieren

Beim Filtrieren muss die Methode der Niederschlagsmenge, dem Fliissigkeitsvolumen und
der Aufgabenstellung angepasst werden.

Wenn geringe Mengen fester Substanz aus einer grofien Fliissigkeitsmenge isoliert oder
quantitativ bestimmt werden sollen, wird man einen moglichst kleinen Filter wéahlen, um den
geringen Niederschlag auf einem kleinen Raum zu konzentrieren.

Handelt es sich aber darum, geringe Mengen fester Stoffe aus einer Losung zu entfernen,
wobei nur die Fliissigkeit weiter verarbeitet werden soll, so wird man den Filter dem Fliissig-
keitsvolumen anpassen, bei grofSem Fliissigkeitsvolumen also ein Filter mit grofSer Oberfldche,
z. B. Faltenfilter, wahlen, um moglichst schnell filtrieren zu knnen.

Im Labor wird meist ein Glastrichter mit eingelegtem Papierfilter benutzt. Die gewthnlichen
Filterpapiere werden rund in verschiedenen Grofien und mit unterschiedlicher Porenweite
(2 bis 6 ym) hergestellt. Diese Rundfilter werden gefaltet und in den Trichter eingesetzt, so
dass der innere Rand des Trichters unbedeckt bleibt (s. Abb.[3.2). Vor dem Filtrieren wird das
Papierfilter befeuchtet und an die Trichterwandung gedriickt.

Die Saugwirkung des abflie-

fenden Filtrats kann durch die
Verlangerung der Fliissigkeits-
sdule unter dem Filter erhoht
werden. Dies ist bei den spe-
ziell ftir die Schnellfiltration
konstruierten Jenaer Analysen-

trichtern der Fall. Hier betragt

Abb. 3.2: Falten und Einlegen des Filterpapiers der Trichterwinkel auferdem

genau 60°, so dass die aus dem

Rundfilter hergestellte Filtertiite oben genau anliegen kann. Ihr unterer Teil hdangt grofstenteils

frei, weil am Glastrichter innen Aussparungen angebracht sind, durch die das Filtrat schnell
abfliefSen kann.

Zentrifugieren

Fiir das Praktikum stehen elektrische Laborzentrifugen zur Verfiigung. Die Zentrifugen stehen
im Labor aus. Es handelt sich um Winkelzentrifugen. Dabei sind die Becher in einem festen
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3 Trenn- und Reinigungsmethoden

Winkel starr zur Rotorachse angeordnet. Der Niederschlag sammelt sich nicht genau in der
Spitze, was bei wenig Niederschlag nachteilig ist.

f\ Behandeln Sie die elektrischen Zentrifugen sorgfaltig. Als Gegen-
/ «  gewicht dient ein gleichschweres, mit Wasser gefiilltes Zentrifugen-

\ 7/ ’ . . . . . .
glas. Die Gewichtsgleichheit muss durch Wiegen eingestellt wer-

,, _—'/ den, gleiche Fiillhohe reicht nicht aus, da der Inhalt verschiedene

//_—;_/ : Dichten haben kann.
[ Lassen Sie die Zentrifuge auslaufen: Durch zu schnelles Abbrem-
/_{2‘/_{}7 sen wird der Niederschlag wieder aufgewirbelt. Man zentrifugiert
v etwa ein bis zwei Minuten. Hat sich der Niederschlag gut abge-

setzt, wird die Fliissigkeit vorsichtig mit einer langen Tropfpipette

Abb. 3.3: Abpipettieren abgesaugt.
der {iiberstehenden Fliis-
sigkeit

Abnutschen

Unter Abnutschen versteht man die Filtration mit einem Biichner-
trichter. Diese Porzellannutsche wird mit einem Gummistopfen oder
mit einem Filterkonus aus Gummi auf eine Saugflasche gesetzt, die
durch eine Wasserstrahlpumpe evakuiert werden kann. Der durch das
Absaugen der Luft unterhalb des Filters entstehende Unterdruck be-
schleunigt das Filtrieren. Zum Filtrieren legen Sie ein passendes Pa-

pierfilter (liegt im Chemikalienregal aus) flach auf die durchlocherte
Grundplatte des Biichnertrichters. Das Filter wird angefeuchtet und
durch Einschalten der Wasserstrahlpumpe angesaugt, erst dann wird
die zu filtrierende Fliissigkeit mit dem Niederschlag hineingeschiittet.

Abb. 3.4: Saugflasche
mit  Biichnertrichter
(Nutsche)
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3.4 Destillation von zwei bindren Mischungen (T)

3.4 Destillation von zwei bindren Mischungen (T)

Auszuleihende Gerite: Destillationsapparatur, Olbad und Heizplatte, Hebebiihne

Sie sollen das Siedeverhalten zweier Mischungen untersuchen:
a) Unbekannte Mischung aus 2 Substanzen (bitte einen mit Namen, Platz- und Versuchs-
nummer beschrifteten 500 mL Rundkolben mit Korkring einen Tag vor der Destillation in der

Gerdteausgabe abgeben)

b) Eine Mischung aus 80 g Cyclohexan und 20 g 1-Propanol. Diese Mischung stellen Sie

selbst her.

Abb. 3.5: Die aufzubauende Destillationsapparatur: 1:
Heizbad, 2: Destillationskolben, 3: Siedesteine, 4: Vigreux-
kolonne, 5: Thermometer, 6: Liebigkiihler, 7: Vakuumvor-
stof3, 8: Vorlage

scheibe mit Datum testiert.

Bauen Sie zundchst die Destilla-
tionsapparatur auf. Fetten Sie die
Schliffverbindungen ein wenig. Schliff-
fett 16st sich in vielen organischen Lo-
sungsmitteln und kann das Destillat
verunreinigen. Die nicht in Ihrer Aus-
riistung vorhandenen Teile erhalten
Sie in der Gerdteausgabe. Die Kiihl-
wasserschlduche werden so an den
Liebigkiihler angeschlossen, dass das
Wasser von unten nach oben flief3t.

Zur Messung der Siedetempera-
tur wird in die Destillationsbriicke
ein Thermometer eingebaut. Seine
Quecksilberkugel soll vollstandig von
den Dampfen der tibergehenden Sub-
stanzen umspiilt werden. Um Siede-
verzlige zu vermeiden, werden vor
dem Erwédrmen des Destillationsgu-
tes einige Siedesteine in den Destil-
lationskolben gegeben. Diese wirken
nur einmal: Nach Abkiihlung der Mi-
schung unter den Siedepunkt miissen
neue Steine hinzugegeben werden.

Vor Inbetriebnahme der Destilla-
tionsapparatur muss diese von ei-
nem Assistenten kontrolliert und die
Inbetriebnahme genehmigt werden!
Die Kontrolle wird auf der Abzugs-
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3 Trenn- und Reinigungsmethoden

Langsam destillieren, Temperaturen notieren

Fiillen Sie die zu untersuchende Mischung in den Destillationskolben und erhitzen Sie sie mit
einem Olbad (Aluminiumtopf, Heizplatte) zum schwachen Sieden (2 bis 4 Tropfen Destillat pro
Sekunde; Heizstufe vorsichtig regeln). Vom Beginn des Experiments an wird die Temperatur
von Dampf und Olbad in regelméfligen Abstinden abgelesen und notiert®. Die Destillation
wird so lange durchgefiihrt, bis etwa drei Viertel der Fliissigkeit tibergegangen ist.

Vorlage wechseln

Sie sollen die Substanzen getrennt auffangen: Wenn etwa ein Drittel der Fliissigkeit tiberde-
stilliert ist, nehmen Sie die Vorlage (Abb. Teil 8) ab und fiillen die aufgefangene Fliissigkeit
in ein Becherglas um. Dann bringen Sie die Vorlage wieder an und destillieren weiter. Wenn
die 2. Fliissigkeit ankommt, erkennbar an der gednderten Dampftemperatur, warten Sie noch
einige Minuten und wechseln die Vorlage wieder, um dann die 2. Fraktion rein aufzufangen.

Welche Aussagen konnen Sie iiber das Siedeverhalten der Mischungen machen? Welche
Siedepunkte beobachten Sie? Kann man die Substanzen durch Destillation trennen? Ermitteln
Sie anhand der Siedepunkte die beiden Komponenten der unbekannten Mischung (siehe
aushiangende Tabelle’, bedenken Sie die Druckabhéngigkeit des Siedepunkts.) Dazu konnen
Sie weitere charakteristische Eigenschaften der Komponenten benutzen, wie Mischbarkeit,
Geruch, Dichte und Farbe. Vergleichen Sie mit den in Frage kommenden Reinsubstanzen.

Welche Beobachtung machen Sie bei b)? Tragen Sie im Protokoll die gemessenen Tempera-
turen von Dampf und Olbad in einem Diagramm gegen die Zeit auf.

3.5 Adsorption an Aktivkohle

Geben Sie 3 bis 4 Tropfen einer Losung von Methylenblau (steht im Losungsregal aus) zu etwa
3mL Wasser in einem Reagenzglas. Achten Sie auf die Firbung. Dann fiigen Sie 2 Spatelspitzen
Aktivkohle hinzu und schiitteln. Nach etwa einer halben Minute wird mit einem Rundfilter
im Glastrichter abfiltriert.

3.6 Adsorptionschromatographie (Saulenchromatographie)

Ein Chromatographierohr wird zundchst am unteren Ende mit etwas Glaswolle verstopft.
Dabei soll die Glaswollschicht eine moglichst ebene Oberflache haben, ohne nach oben ra-
gende Faden. Dann wird die Sdule mit ,, Aluminiumoxid fiir die Chromatographie” gefijlltg.
Folgende Methode hat sich dafiir bewé&hrt:

1. Séule so weit mit Ethanol fiillen, das die Fliissigkeit knapp unter dem Rohr des Trichters
endet.

6Wihlen Sie dabei grof3e Intervalle, wenn die Temperaturen sich wenig @ndern, kleine bei starken Veranderungen.

7solche Tabellen héngen entweder an den Tiiren oder am schwarzen Brett im Flur

8Praxistipp zum Entleeren der Séule: Aluminiumoxid und Glaswolle unten in der Saule lassen sich leicht entfer-
nen, wenn man vorsichtig mit Pressluft von unten in die Saule pustet. Inhalt im Becherglas auffangen.
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3.7 Ausschiitteln von Iod mit einem organischen Losungsmittel

2. Aluminiumoxid langsam durch einen (trockenen!) Trichter in das Ethanol rieseln lassen,
bis eine etwa 2 - 3cm hohe Sédule entstanden ist. Dabei vorsichtig an das Rohr klopfen,
um eine dichte Packung zu erreichen und Luftblasen zu vermeiden.

3. etwas Seesand in die Sdule geben, bis eine wenige Millimeter hohe Sandschicht auf dem
Aluminiumoxid liegt.

4. Ethanol ablaufen lassen, bis die Obergrenze der Fliissigkeit in den Sand abgesunken ist.

Geben Sie 10 Tropfen alkoholische Mischindikatorlgsung (steht aus) auf den Seesand in der
Saule. Geben Sie dann vorsichtig Ethanol zu und 6ffnen den Hahn unten an der Saule, so dass
die unterschiedlich gefarbten Zonen durch die Aluminiumoxidsdule wandern und sich dabei
immer weiter auftrennen. Wenn die ersten ca. 5mL durchgelaufen sind, konnen Sie die Saule
bis obenhin fiillen, dann lduft das Ethanol durch den hydrostatischen Druck etwas schneller.

Nach dem Abtrennen und Auffangen der ersten Fraktion (blaue Zone) wird als Laufmittel
mit 1 Vol.-% Essigsdure’ angesduertes Ethanol verwendet. Auf diese Weise kann die gelbe

t10 werden.

Zone ebenfalls eluier
Priifen Sie, ob sich die Farbe der getrennten Farbstoffe in wéssriger Losung mit dem pH-

Wert andert.

3.7 Ausschitteln von lod mit einem organischen Losungsmittel

Man gibt in einen kleinen Scheidetrichter 20 mL H,O, etwa 20 Tropfen lod-Kaliumiodid-
Losung und 5 mL Chloroform. Nach kurzem Schiitteln (Stopfen festhalten) wird der Scheide-
trichter mit dem Hahn nach oben gehalten und der beim Schiitteln entstandene Uberdruck
durch vorsichtiges Offnen des Hahns abgelassen. Dann hingt man den Scheidetrichter in
einen Ring, der an einem Stativ befestigt ist, nimmt den Stopfen ab und léasst die Chloro-
formschicht (unten) durch den Hahn in ein Reagenzglas laufen. Das Ausschiitteln wird mit
frischem Chloroform (ca. 5mL) mehrfach wiederholt. Zwischen den Ausschiittelungen ent-
nimmt man einige Tropfen der wissrigen Schicht und priift mit Stirkelosung auf Iod. Andert
sich die Farbe des aufgefangenen Chloroforms?

3.8 Verteilungschromatographie (Papierchromatographie)

Auszuleihende Gerite: Kapillarrohrchen (Verbrauchsmaterial)

Bei der Papierchromatographie wird die Verteilung der Komponenten einer Mischung zwi-
schen einem Laufmittel (mobile Phase) und dem an den Zellulosefasern des Papiers adsor-
bierten Wasser (stationdre Phase) ausgenutzt.

Das Laufmittel stellen Sie selbst her. Dazu werden 5 Volumenanteile n-Butanol mit 1 Vo-
lumenanteil 12%iger Salzsdure ausgeschiittelt. Falls sich im Scheidetrichter 2 Phasen bilden,
lassen Sie die Untere (Wéssrige) ab und nutzen die obere Butanolphase. Die 12%ige Salzsaure

9Vol.-%: Volumenprozent. Also 1 Volumenanteil reine Essigsaure (Eisessig) auf 99 Teile Ethanol.
10herausgewaschen

63



3 Trenn- und Reinigungsmethoden

erhalten Sie, indem Sie ein wenig der ausstehenden konzentrierten Salzsdure (36%ig) mit der
doppelten Menge Wasser verdiinnen. (im Abzug!)

Zeichnen Sie um den Mittelpunkt eines Rundfilters einen Kreis von 1,5 cm Durchmesser.
Mit einer Kapillare tragen Sie auf den Umfang dieses Kreises im Winkelabstand von 120° (also
gleichmafliig verteilt) je 1 Tropfen von 3 Losungen auf: einer 3%igen Quecksilber(II)-chlorid-
Losung, einer 6%igen Kupfer(II)-chlorid-Losung (die Losungen stehen auf dem kleinen Re-
gal!! bei den Fenstern aus) und einer Mischung (1:1) der beiden Losungen. Markieren Sie die
drei Auftragungsstellen mit Bleistift'?> und trocknen Sie die Tropfstellen vorsichtig mit dem
Fohn, ohne das Papier zu stark zu erhitzen.

Bohren Sie ein Loch in die Mitte des Filters und stecken Sie ein Filterpapierrolichen!® durch
das Loch. Legen Sie das Ganze auf eine Porzellanschale mit dem Losungsmittel, so dass der
Docht ins Losungsmittel eintaucht. Die obere Seite des Papiers decken Sie mit einem pas-
senden Uhrglas ab. Kurz bevor die Lésungsmittelfront auien am Papierfilter angekommen!*
ist, nehmen Sie es heraus und trocknen wieder mit dem Fohn. Danach bespriihen Sie das
Filterpapier mit ein wenig der ausstehenden Natriumsulfidlosung (auch im Abzug!).

Falls Sie alles richtig gemacht haben, sollten Sie sehen, dass aus dem Fleck der Mischung
zwei Flecken entstanden sind. Die beiden anderen Flecken erlauben die Identifizierung!®.
Welche Verbindung wandert schneller? Skizzieren Sie, was Sie nach der Chromatografie auf
dem Filter sehen.

3.9 Abtrennung von lonen mit Hilfe eines lonenaustauschers

Auszuleihende Gerite: Ionentauschergranulat

Eine Methode zur Abtrennung von Ionen aus wissriger Losung ist die Fixierung von Ionen
an Ionenaustauschern. Als solche verwendet man stark vernetzte, organische Kunstharze, die
in ihrem Gertist saure oder basische Gruppen enthalten. An den sauren Gruppen kénnen
Kationen fixiert werden, fiir die H"-Ionen in Losung gehen. An den basischen Gruppen
konnen Anionen gegen OH™-Ionen ausgetauscht werden. Mit starken Sduren oder Basen
konnen die Ionenaustauscher regeneriert werden, da der starke Uberschuss an Ht- bzw.
OH™ -Ionen die Fremdionen wieder verdrangt.

Fiir diesen Versuch benotigt man eine Nachweismethode fiir Ca?*-Ionen in wéssriger Lo-
sung. Dies gelingt mit Ammoniumoxalat ((NHy),C>0;), das in alkalischer Umgebung mit
Ca?*-Ionen einen weiflen Niederschlag bildet. Daher muss vor der Probe der pH-Wert der
Losung tiberpriift und gegebenenfalls Ammoniumhydroxidldsung (Ammoniakwasser) zuge-
geben werden, bis der pH-Wert > 7 ist.

Nur die Losungen auf dem obersten Regalbrett gehoren zu diesem Praktikum!

12Wenn Sie einen Kugelschreiber nehmen, haben Sie ein schones, blaues Muster auf dem Papier und machen den
Versuch nochmal...

13Das Rollchen sollte oben nicht zu lang sein, sonst wird das Filterpapier verbogen, wenn das Uhrglas aufgelegt
wird.

140der am Rand der Schale oder des Uhrglases, je nachdem was den kleinsten Durchmesser hat.

15Sie haben ja gekennzeichnet, wo Sie welche Substanz aufgetragen haben, nicht wahr?
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3.9 Abtrennung von Ionen mit Hilfe eines Ionenaustauschers

Fiillen Sie in das Chromatographierohr zuerst ca. 1 cm Glaswolle!® und dann den Ionen-
austauscher mit so viel destilliertem Wasser, so dass er komplett mit Wasser bedeckt ist. Der
Ionenaustauscher wird unter Wasser gelagert und ausgegeben (Becherglas mit zur Gerite-
ausgabe bringen!) und lasst sich in das Chromatographierohr giefien, wenn Sie ihn vorher
aufriihren. Das tiberschiissige Wasser konnen Sie dann am Hahn ablassen.

Durchdenken Sie dieses Experiment vor der Durchfithrung besonders griindlich! Die ein-
zelnen Schritte sind:

1. Ausprobieren der Nachweisreaktion (Blindprobe)

2. Priifen des Ionentauschers auf Ca®"-Ionen

3. Entfernen der Ca®*-Ionen aus der Losung mit Hilfe des Ionentauschers
4. Test, ob die Ionen aus der Losung entfernt wurden

5. Regenerieren des Ionentauschers (Freisetzung der Ca®*-Ionen)

6. Nachweis der Ionen in der Regenerationsfliissigkeit

Stellen Sie aus einer kleinen Spatelspitze CaCl, und Wasser etwa 20mL CaCly-Losung
her und weisen in einer kleinen Probe davon die Ca?"-lIonen mit einer zuvor hergestellten
(NH4)2C204-Lésung nach. (Das nennt man Blindprobe.)

Geben Sie ca. 10 mL halbkonzentrierte Salzsaure (18%ig) auf den Ionentauscher und spiilen
Sie mit destilliertem Wasser nach. Sie miissen so lange spiilen, bis der pH-Wert!” des Eluats
grofier 5 ist.

Fangen Sie das Eluat auf und machen Sie eine kleine Probe davon durch Zugabe von
ausreichend Ammoniakwasser alkalisch (pH-Wert > 7). Testen Sie dann das Eluat!® auf
Ca?"-Ionen.

Geben Sie 10 mL der CaCl-Losung in das mit Ionenaustauscher gefiillte Rohr und spiilen Sie
mit etwa der doppelten Menge destillierten Wassers nach. Das Eluat wird wieder aufgefangen.
Priifen Sie eine kleine Probe des Eluats auf Ca?*-Ionen.

Zum Schluss regenerieren Sie den Ionentauscher mit halbkonzentrierter Salzsdure, fangen
das Eluat auf und testen es erneut auf Ca?>"-Ionen. AbschlieSend wird der Ionenaustauscher
mit destilliertem Wasser bis zur neutralen Reaktion des Indikatorpapiers (pH > 6 reicht)
gespiilt.

Erkldren Sie im Protokoll Ihre Beobachtungen.

16Die Glaswolle soll verhindern, dass der Ionentauscher die Bohrung im Kiiken verstopft. Die Fliissigkeit kann
trotzdem noch durchlaufen. Sie konnen sie mit einem Glasstab bis zum unteren Ende des Chromatographie-
rohrs stopfen.

7Der pH-Wert wird in Kapitel@ GL eingefiihrt. Falls Thnen der Begriff noch nicht geldufig ist, lesen Sie bitte
dort nach.

18Eluat: Das, was unten rausliuft.
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3.10 Sublimation

Erhitzen Sie eine Spatelspitze NH4Cl oder I, vorsichtig in einem Erlenmeyerkolben {tiber
Bunsenbrenner und Keramiknetz (im Abzug!)!”. Befestigen Sie ein mit Eiswasser gefiilltes
Reagenzglas so im Erlenmeyerkolben, dass es sich kurz tiber der zu sublimierenden Substanz
im Erlenmeyerkolben befindet.

Was passiert an der Aufienseite des Reagenzglases?

3.11 Reinigung einer unbekannten Substanz durch Umkristallisieren

(T

Auszuleihende Gerite: Thiele-Apparatur mit einigen Schmelzpunktbestimmungsrohrchen

Geben Sie ein kleines, mit Namen, Versuchsnummer und Platznummer beschriftetes Be-
cherglas in der Gerdteausgabe ab, um die unbekannte Substanz zu erhalten.

Bestimmen Sie den Schmelzpunkt der vermutlich verunreinigten ausgegebenen Substanz
mit der Thiele-Apparatur. Dazu fiillen Sie etwas Substanz (ca. 1 cm) in ein Schmelzpunkts-
bestimmungsréhrchen und stecken es in eins der seitlichen Offnungen der Thiele-Apparatur,
so dass das geschlossene Ende mit der Substanz in das Ol eintaucht.?’ Dann kristallisieren
Sie die Substanz um.?! Dazu wird ein Teil der ausgegebenen Probe mit so viel Losungsmit-
tel im Becherglas zum Sieden erhitzt, dass die Substanz vollstindig gelost wird. Beginnen
Sie mit wenig Losungsmittel! Beim Abkiihlen fillt die geloste Substanz wieder aus, falls Sie
nicht zu viel Losungsmittel genommen haben. Danach wird der Feststoff durch Filtrieren
oder Abnutschen vom Losungsmittel getrennt. Dann wird die Substanz durch Trocknen?? im

Trockenschrank vollstindig getrocknet23

und der Schmelzpunkt erneut bestimmt.
Identifizieren Sie die Substanz anhand des gefundenen Schmelzpunktes und der aushan-
genden Tabelle. Falls Sie unsicher sind, iiberpriifen Sie Ihre Vermutung durch einen Misch-
schmelzpunkt (s. Abschnitt Mischschmelzpunkt auf Seite [55).
Das Testat erhalten Sie fiir die identifizierte unbekannte Substanz und die gemessenen

Schmelzpunkte.

19Mit Tod sieht der Versuch schéner aus, macht aber mehr Arbeit beim Reinigen. Mit Iod verschmutzte Geréte
spiilen Sie mit etwas Aceton und geben die Losung dann in den Behdlter fiir halogenhaltige Losungsmittel.

20Falls Sie es nicht schaffen: Wie Sie die Substanz ans geschlossene Ende des Rohrchens beférdern, zeigen Thnen
die Assistenten auf Nachfrage.

21falls kein anderes Losungsmittel angegeben ist, in Wasser.

22Besonders schnell geht das, wenn Sie die feuchte Substanz auf ein Filterpapier streichen und dieses in einer
Kristallisierschale in den Trockenschrank geben.

2Vollstandig getrocknet bedeutet bis zur Gewichtskonstanz: Sie wiegen das Gefafl samt Inhalt, bevor Sie es in den
Trockenschrank stellen. Dann tiberpriifen Sie in regelmafligen Abstinden, ob die Masse geringer geworden
ist. Lassen Sie das Gefafs vor dem Wiegen etwas abkiihlen!
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4 Eigenschaften von Atomen und Molekilen

Den rdumlichen Aufbau der Materie kann man mit komplizierten Apparaturen zur Messung
der Streuung von Rontgenlicht, Neutronen oder Elektronen ermitteln. Durch solche aufwén-
digen Untersuchungen kennt man heute Grofle und Form vieler Molekiile sehr genau. Man
kann die Grofie von Molekiilen aber auch mit sehr einfachen Methoden, die sich im Rahmen
eines Anfangerpraktikums durchfiihren lassen, gut bestimmen. (Versuch

Der absolute Energieinhalt eines Atoms oder Molekiils ist fiir den Chemiker von eher
geringem Interesse. Viel interessanter ist die Frage, welche Energiebetriage (Energiequanten)
ein solches Teilchen aufnehmen oder abgeben kann. Atome und Molekiile konnen, abgesehen
von der kinetischen Energie des Teilchens als Ganzem, nur in ganz bestimmten, erlaubten
Energiezustanden auftreten, s. Abb.

Den Zustand niedrigster Energie bezeichnet man als E
Grundzustand Ey. Dartiber liegen die Anregungszustan- 5
de E; miti = 1,2,3,... Das entsprechende Energieniveau-
schema ist charakteristisch fiir jede Atom- oder Molekiil- E 4
sorte und daher ein eindeutiges Erkennungsmerkmal. Man
erhilt die relative Lage der Energieniveaus eines Atoms
oder Molekiils quantitativ, indem man die entsprechenden
Energiedifferenzen! AE;; zwischen den Energieniveaus i E 2
und j misst. Dies kann auf zwei Wegen geschehen:

(@) Man bringt die zu untersuchenden Teilchen z.B. E 5
durch Stofse bei hoheren Temperaturen in angeregte Zu- E1

stande. Die Riickkehr in niedrigere Zustdnde erfolgt dann
unter Abgabe von Lichtquanten (Photonen), deren Ener-

giegehalt Eppoion gerade mit AE;; iibereinstimmt; diese E
Energiedifferenz wird als Licht emittiert (Emissionsspek- 0
troskopie). Die ausgesandten Lichtfarben bezeichnet man
als Spektrallinien.

(b) Man verwendet Photonen bekannter Energie als
Messsonde und bestrahlt mit diesen die zu untersuchen-
den Teilchen. Stimmt die Energie Eppoton der Photonen gerade mit einer Differenz AE;; tiberein,
so werden sie mit einer bestimmten Wahrscheinlichkeit absorbiert, d.h. von den Atomen oder

Abb. 4.1: Mogliche energetische
Zustinde eines Atoms oder Mole-
kiils

Molekiilen aufgenommen. Die urspriinglich vorhandene Lichtintensitdt wird auf diese Weise
bei bestimmten Wellenldngen abgeschwécht (Absorptionsspektroskopie).

1griechischer Buchstabe A, sprich Delta, haufig Symbol fiir eine Differenz
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4 Eigenschaften von Atomen und Molekiilen

2

Die Energie der Photonen ist iiber die einsteinsche Beziehung mit der Frequenz“ v und der

Wellenlédnge® A des Lichtes verkniipft

e

= (4.1)

EPhoton = hv

wobei h das plancksche Wirkungsquantum und c die Lichtgeschwindigkeit im Vakuum sind.
Die Ermittlung des relativen Energieniveauschemas einer Atom- oder Molekiilsorte wird da-
durch auf die experimentelle Bestimmung der Wellenldnge von Licht zuriickgefiihrt. Sie wird
mit Spektroskopen oder Spektralfotometern durchgefiihrt, deren grundséatzlicher Aufbau in
Abb. 4.2|schematisch dargestellt ist.

Das Licht einer Lichtquelle Q
beleuchtet den Eintrittsspalt S,
der in der Brennebene einer Lin-
se L; liegt. Das durch diese Lin-
se parallel gemachte Lichtbiin-

del wird durch ein Prisma P um-
so starker abgelenkt, je kiirzer Abb. 4.2: Strahlengang im Spektroskop

die Wellenlédnge des Lichtes ist.

Eine weitere Linse L, fokussiert schliefflich die Lichtbiindel unterschiedlicher Wellenldngen
raumlich voneinander getrennt. Die in der Brennebene B der Linse L, entstehenden farbigen
Bilder des Eintrittspalts lassen sich dann auf zwei Weisen beobachten:

Im Spektroskop sitzt in der Brennebene B der Linse L, eine Mattscheibe und dahinter eine
Lupe (Okular), mit der die verschiedenen Spaltbilder auf der Mattscheibe als Linien beobachtet
werden. Sie sind umso schérfer, je schmaler die Spaltbreite des Eintrittspalts gewéahlt wird;
andererseits umso heller, je breiter der Spalt eingestellt worden ist. Die Spaltbreite soll so
optimiert werden, dass eng benachbarte Linien noch unterschieden werden kénnen und die
lichtschwichsten Linien noch erkennbar sind. Die Wellenldnge des Lichts kann auf einer
eingespiegelten Skala abgelesen werden. Die Skala, die tiber eine Justierschraube verschoben
werden kann, wird mit Licht bekannter Wellenldnge kalibriert. Bei den hier eingesetzten
Handspektroskopen ist die Natrium-D-Linie bei 589 nm markiert.

Beim Spektralfotometer sitzt in der Brennebene B der Linse L, ein Austrittsspalt von der
Form des Spaltbilds. Das Prisma P wird um eine Achse senkrecht zur Zeichenebene dreh-
bar angeordnet. Fiir jede Stellung liegt dann ein Spaltbild ganz bestimmter Wellenldnge auf
dem Austrittsspalt. Mit einem geeigneten Detektor hinter dem Austrittsspalt kann somit die
Intensitat Iy des eingestrahlten Lichts als Funktion der Wellenldnge A ermittelt werden. Die
Wellenldngenkalibrierung wird bereits vom Geréatehersteller durchgefiihrt.

Misst man neben der Intensitit Iy ohne Probe im Strahlengang auch noch die Intensitit I,
die sich einstellt, wenn die zu untersuchende Probe zwischen Lichtquelle und Eintrittsspalt
oder zwischen Austrittsspalt und Detektor steht, so gilt folgender Zusammenhang, der als
Lambert-Beersches Gesetz (Herleitung in Abschnitt bekannt ist:

2griechischer Buchstabe v, sprich: nii
3griechischer Buchstabe A, sprich: lambda
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4.1 Groéfle von Stearinsduremolekiilen

E= lgIT0 = ecl 4.2)

Dabei sind E die Extinktion, ¢ die Konzentration der Probe, I deren Schichtdicke und e der
dekadische Extinktionskoeffizient. Da E einheitenfrei ist, muss € die Einheiten von ¢! - 17!
haben, bei uns also Lmol~! cm~!. Die Groen E, Iy, I und e héngen von der Wellenldnge ab. €
steht fiir die Wahrscheinlichkeit, dass ein Atom oder Molekiil bei Angebot eines , passenden”
Photons (Ephoton = AE;j) aus einem niedrigen Energiezustand in einen angeregten Zustand
tibergeht. Misst man E fiir eine Probe bekannter Konzentration, so kann man eine unbekann-
te Konzentration der gleichen Probe durch Messung des entsprechenden Extinktionswertes
bestimmen, wenn man A konstant halt.

4.1 GroBe von Stearinsauremolekiilen

Auszuleihende Gerite: 10-mL-Biirette, Kunststoffwanne, Stearinsdurelosung

Aus der Fliache F; und der Masse m eines monomolekularen Stearinsdurefilms sollen die
Flache Fs eines einzelnen Molekiils im Film sowie die Lange d (= Dicke des Stearinsdurefilms)
ermittelt werden.

Ein monomolekularer Film entsteht, wenn ein ge- ‘

eignetes Volumen V einer Stearinsdurelosung mit ge- L i l L ‘ L L L L
nau bekannter Massenkonzentration c,, auf eine Was-

seroberflache getropft wird und das Losungsmittel ver-

dunstet. Die auf der Wasseroberfliche zuriickbleiben- Abb. 4.3: Stearinsduremolekiile auf
den Stearinsiuremolekiile haben ein polares (hydrophil, Vasseroberflache

wasserliebend) Ende an einer langen, unpolaren Kohlenwasserstoffkette (hydrophob, wasser-
abstoflend). Man sagt, sie sind amphiphil.* Die Molekiile tauchen mit ihren polaren Carboxyl-
gruppen in die Wasseroberfldche ein; die unpolaren Kohlenwasserstoffketten werden aus dem
Wasser herausgedrangt.

[o}

e, Die Biirette wird mit einem Biirettenhalter so an einem Sta-
3 tiv befestigt, dass darunter genug Platz fiir die Kunststoffwan-
ne ist. Die Stearinsdureldsung muss mit einer Spritzflasche in

Abb. 4.4: Stearinsauremolekiil

die Biirette gefiillt werden, damit die Konzentrationsdnderung durch verdunstendes Heptan
moglichst gering bleibt.

Das fiir die monomolekulare Bedeckung erforderliche Volumen Stearinsdurelosung wird
tiber eine 10-mL-Biirette tropfenweise auf die Wasseroberfliche gegeben, wobei die Anzahl
der Tropfen gezéhlt werden.” Das Volumen eines einzelnen Tropfens kann ermittelt werden,
indem man eine ausreichende Anzahl Tropfen (etwa 50 — 100) der Stearinsdureldosung in ein
Gefafd laufen ldasst und die entsprechende Volumendnderung an der Biirette abliest. Diese
Messung sollte dreimal wiederholt werden; das Ergebnis wird arithmetisch gemittelt.

*amphiphil: griechisch fiir: beides liebend
5Das Volumen kann auf diese Weise deutlich genauer bestimmt werden als durch Ablesen an der Biirettenskala.
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Die gut gereinigte Wanne wird bis zur Markierung mit dest. Wasser gefiillt und so unter
die Biirette gestellt, dass die Tropfen etwa auf die Mitte der Wasseroberfldche fallen.

Bei untergehaltenem Becherglas wird die Tropfgeschwindigkeit so eingestellt, dass etwa 10
Tropfen pro Minute austreten. Dann wird zwischen 2 Tropfen das Becherglas weggezogen.
Nun werden die Tropfen gezdhlt. Wenn sich die Losung nicht mehr gut auf der Wasserober-
flache ausbreitet, diirfen nur noch einzelne Tropfen zugegeben werden. Die Oberfldche ist
vollstandig bedeckt, wenn eine runde Tropflinse mindestens eine Minute auf der Wasserober-
flache liegen bleibt.

Berechnet werden soll die ,Flache” eines Stearinsduremolekiils, also der Platz, den ein
Molekiil auf der Wasseroberfliache einnimmt, sowie die Dicke des Films, der nach Abb.
der Lange eines Stearinsduremolekiils entspricht.

Bei der Berechnung der Flache geht man davon aus, dass die Stearinsduremolekiile dicht
gepackt auf der Oberfldche liegen, also keine Liicken mehr zwischen den einzelnen Molekiilen
vorhanden sind. Die Molekiile auf der Oberfldche teilen sich die Gesamtfliche der Wanne.
Die auf ein Molekiil kommende Fliche Fs ist der Quotient aus Gesamtfliche F; und Anzahl
der Stearinsduremolekiile Ng.

Fs = ;\:Z (4.3)
N erhilt man aus der Stoffmenge 1 und der Avogadroschen Zahl Ny:
Ng=n-Ny (4.4)
Gl 4.4 wird in GI. [4.3|eingesetzt
Fs = nl;\C];A (4.5)

Es fehlt noch die aufgetropfte Stoffmenge n der Stearinsdure. Bekannt ist das Volumen V7, der
aufgetropften Losung. Zwischen der aufgetropften Masse der Stearinsdure m, der Massenkon-
zentration ¢, der Losung und dem aufgetropften Volumen Vi, besteht der Zusammenhang
m =V - ¢y, weiterhin hdangen Masse m, Stoffmenge n und molare Masse M der Stearinsdure
im Verhiltnis m = n - M zusammen.

Fg MFg MFg
FS = =

= 4.
Tl-NA mNA VLCmNA ( 6)

Die Dicke des Films erhilt man aus seinem Volumen V¢ nach Division durch die Fliache

_V
d= Fe 4.7)
VE kann man aus der Masse und der Dichte des Films erhalten
m
V= — (4.8)
[
Gl. 4.8 wird in GI. 4.7 eingesetzt und man erhélt fiir die Dicke des Films
Vp m
d=— = — 49
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4.2 Eine einfache Spektralanalyse (T)

Benotigt werden noch Dichte® p = 0,838 g/mL und die molare Masse M = 284,5g/mol von
Stearinsaure.

Berechnen Sie Lange und den , Flachenbedarf” eines Stearinsduremolekiils! Dafiir erhalten
Sie das Testat.

4.2 Eine einfache Spektralanalyse (T)

Auszuleihende Gerite: Handspektroskop, evtl. Jander-Blasius’

Stellen Sie mit Hilfe des Handspektroskops fest, welche der Elemente Li, Na, K, Ca, Sr und Ba
in der ausgegebenen Probe vorhanden sind (maximal sind drei vorhanden). Dazu untersuchen
Sie zunichst ausstehende Salze der reinen Alkali- und Erdalkalimetalle®, wobei Sie sich mit
der Funktionsweise des Handspektroskops vertraut machen und Ihre Beobachtungen mit
Literaturwerten aus Tabellen und Tafeln in Lehrbiichern (z.B. im Jander-Blasius, Anhang,
erhéltlich in der Gerédteausgabe) vergleichen. Um wirklich reine Substanzen untersuchen zu
konnen, bringen Sie die Probe in die Flamme des Bunsenbrenners, in der einzelne Atome
oder auch Ionen durch Zufuhr thermischer Energie aus dem Kristallverband herausgelost
und angeregt werden. Natiirlich sehen Sie im Spektroskop dann nicht nur die Emission der
Probe, sondern auch die der Flamme selbst: ein kontinuierliches Spektrum, so wie Sie es auch
im taglichen Leben beim Regenbogen beobachten konnen.

Im Einzelnen sollten Sie unter einem Abzug wie folgt vorgehen:

e Fiir die Durchfithrung des Experiments sollte man sich einen dunklen Abzug moglichst
weit entfernt von den Fenstern aussuchen und die Beleuchtung des Abzuges ausschal-
ten.

e Ein Magnesiastdbchen wird zunéchst in der entleuchteten Flamme eines Bunsenbren-
ners sorgfaltig ausgegliiht. Zu diesem Zweck taucht man das Magnesiastdbchen von
Zeit zu Zeit in ein kleines Becherglas mit konzentrierter Salzsdure, bis das glithende
Magnesiastdbchen die Flamme nicht mehr farbt.

e Man driickt das noch heifle, ausgeglithte Magnesiastdbchen in einen Teil der Probe,
wobei einige Kornchen haften bleiben.

e Das so vorbereitete Stibchen hilt man in die heifseste Stelle der Brennerflamme, die man
durch das Handspektroskop beobachtet.

Natrium ist als Verunreinigung in allen Proben, in der Salzsdurel6sung und im Brenner vor-
handen. Ein Natriumnachweis ist nur dann positiv, wenn die gelbe Farbung lange und sehr
intensiv sichtbar bleibt. Natrium bringt durch seine sehr intensive Emission noch ein weiteres
Problem mit sich: Es iiberstrahlt bisweilen auch im Handspektroskop die Emission anderer
Elemente, insbesondere die sehr Schwache von Kalium. Hier schafft ein Kobaltglas als Filter

bvon fliissiger Stearinsdaure in der Ndhe des Schmelzpunkts von 69°C

’Gerhart Jander, Ewald Blasius: ,Lehrbuch der analytischen und préparativen anorganischen Chemie.”
8Nehmen Sie Chloride oder Nitrate.
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4 Eigenschaften von Atomen und Molekiilen

Abhilfe; es absorbiert gelbes Licht und lasst Rotes durch. Im Allgemeinen empfiehlt es sich, das
Spektroskop mit Stativmaterial auf die Flamme einzustellen, da manche Flammenfarbungen
nur fiir eine Sekunde auftreten.

Die Ansage der Substanzen wird wie bei den Analysen (s. Abschnitt auf Seite
gehandhabt: Sie schreiben Ihre Vermutung, welche Substanzen in der Probe enthalten sind,
in Ihr Laborbuch und legen dies in der Gerédteausgabe vor.

Testiert werden die gefundenen Substanzen.

4.3 Das Lambert-Beersche Gesetz (T)

Auszuleihende Gerite: Kiivette
Das Spektralfotometer” muss 30 Minuten vor der Verwendung eingeschaltet werden. Bei
der Grundeinstellung gehen Sie wie folgt vor:

e Die Messwellenldnge wird mit den Pfeiltasten auf 525nm (Absorptionsmaximum des
Permanganat-lons) eingestellt und bleibt wahrend des ganzen Experiments unveran-
dert.

e Eine sorgfiltig gereinigte Kiivette (mehrfach mit Wasser ausspiilen) wird mit Wasser
gefiillt und in den Kiivettenraum eingefiihrt. Die Fliissigkeit muss blasenfrei sein.

e Die Anzeige wird mit dem ZERO-Knopf genullt.

Kaliumpermanganat

Zur Uberpriifung des in Abschnitt hergeleiteten | c (als Bruch) | c (Dezimal)
Lambert-Beerschen Gesetzes (Gl. wird eine wdssrige o 1.00 - ¢
Kaliumpermanganatlosung frisch hergestellt. Dazu werden 3co/4 0.750 - co
etwa 8 bis 10mg KMnO, eingewogen!® (Analysenwaage 2c0/3 0.667 - co
) und in einem Erlenmeyerkolben in etwa 150 mL Was- co/2 0.500 - ¢o
ser gelost. Das ist die sogenannte Stammlosung mit der co/3 0.333 - co
Konzentration c. co/4 0.250 - ¢g

Fiir die Messungen wird dieselbe Kiivette verwandt, die /6 0.167 - ¢o
bei der Kalibrierung benutzt wurde. Sie sollen Losungen mit c/8 0.125- ¢
den in Tab. 4.1|angegebenen Konzentrationen vermessen. /10 0.100 - co

Sie stellen diese selbst durch Verdiinnung aus der Stamm-
16sung mit der Konzentration cy her. Besonders genau konnen Tab. 4.1: Konzentrationen von
Sie die Verdiinnungsreihe herstellen, wenn Sie mit der Biiret- KMnOy, die vermessen werden
te die berechnete Menge Stammldsung in einen Messkolben ~Sollen
geben und dann bis zum Eichstrich auffiillen. Ein moglicher Rechenweg ist in Abschnitt

auf Seite[30 erklart.

9Geriteausgabe, wird auf Anforderung rausgestellt
10Trotzdem sollen Sie die eingewogene Menge genau aufschreiben!
Die Analysenwaage steht in der Gerateausgabe und wird dort benutzt.
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4.3 Das Lambert-Beersche Gesetz (T)

Die neun Losungen werden, beginnend mit der kleinsten Konzentration, nacheinander
vermessen. Nach dem Einsetzen der Kiivette (Markierung beachten) kann die Extinktion
direkt am Geréat abgelesen werden. Nach jeder Messung die Kiivette reinigen und trocknen.
Die trockene Kiivette zweimal mit der zu vermessenden Losung spiilen, bevor Sie messen.

Testiert werden die gemessenen Extinktionswerte. Tragen Sie diese im Protokoll in einem
Diagramm gegen die Konzentration auf, siehe Abschnitt[B.6.2]

Unbekannte Farbstofflésung

Ermitteln Sie die Konzentration der ausgegebenen Farbstofflosung. Die einzustellende Wel-
lenldange und der Extinktionskoeffizient werden bei der Losung angegeben. (Methylenblau,
€665nm = 7,15 - 10* Lmol ! cm™!). Stellen Sie die angegebene Wellenldnge am Spektralfoto-
meter ein. Weiterhin brauchen Sie die Schichtdicke ! der Kiivette: Diese betragt 1 cm.

Stellen Sie durch Verdiinnen der ausgegebenen Losung mit dem angegebenen Losungsmit-
tel zwei Farbstofflosungen mit Konzentrationen von

a) 3,5-107°mol/L
b) 1,5-10"® mol/L

her.

Uberpriifen Sie die Konzentrationen jeweils mit dem Spektrometer. Dabei bestimmen Sie
die Extinktion der verdiinnten Losungen und berechnen mit Hilfe des Lambert Beerschen
Gesetzes die Konzentration. Falls Sie sorgfaltig gearbeitet haben, stimmen die berechneten
Konzentrationen mit denen in der Aufgabenstellung iiberein.

Testiert werden die berechnete Konzentration der unbekannten Losung sowie die gemes-
senen Extinktionen der verdiinnten Losungen.
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5 Das chemische Gleichgewicht

Eine chemische Reaktion in der Gasphase oder in Losung, etwa nach der allgemeinen Reak-
tionsgleichung
aA+bB=cC+dD , (5.1)

lauft niemals so weit in der einen oder der anderen Richtung ab, dass die Ausgangsstoffe
vollstandig verbraucht werden. Sie kommt zum Stillstand, sobald ein bestimmter Umsatz
erreicht ist. Dieser Umsatz kann natiirlich - was auch in vielen Fillen beobachtet wird - na-
he beim vollstindigen Umsatz liegen. Der gleiche Endzustand wird erreicht, wenn man die
Reaktion in umgekehrter Richtung ablaufen ldsst. Dieser Endzustand ist der stabile Zustand
des Systems: das chemische Gleichgewicht. Pro Zeiteinheit reagieren genau so viele Molekiile
A und B miteinander, wie durch die umgekehrte Reaktion aus C und D entstehen: ein dy-
namisches Gleichgewicht. In der Reaktionsgleichung wird das durch einen Doppelpfeil (=)
symbolisiert.

Bei welchem Mengenverhiltnis die Reaktionspartner im Gleichgewicht sind, wird durch
das Massenwirkungsgesetz (MWG, Gl.) beschrieben. Die Reaktion lduft so weit ab, bis
fiir die Konzentrationen! c¢(A), c¢(B), ¢(C) und ¢(D) der beteiligten Stoffe die Gleichung

c(C) - (D)
T Ay °?
erfiillt ist.

Die Massenwirkungskonstante K. ist ebenso wie die Geschwindigkeitskonstante k keine
universelle Konstante, sondern eine Grofle, die nur in Bezug auf die Variable ,, Konzentration”
konstant ist. Von allen anderen physikalischen Parametern, insbesondere der Temperatur, ist
sie mehr oder weniger stark abhingig.

Anstelle der Konzentration bei Reaktionen in Losung werden bei Reaktionen in der Gaspha-
se hdufig die Partialdriicke p; oder die Stoffmengenanteile x; verwandt. Die entsprechenden
Massenwirkungskonstanten werden dann mit K, bzw. K, bezeichnet.

Neben chemischen Gleichgewichten in homogener Phase, z.B. in der Gasphase oder in
Losung, gibt es auch Gleichgewichte zwischen verschiedenen Phasen. So treten aus der Ober-
flache eines festen Salzes AB, das mit einer gesittigten Losung dieses Salzes in Beriihrung
steht, einerseits stindig Ionen A und B in die Losung iiber; andererseits werden stindig vom
festen Salz Ionen aus der Losung aufgenommen und in das Kristallgitter eingebaut, wofiir
man formal die folgende Gleichung schreiben kann:

AB= AT +B~ (5.3)

IDie Schreibweisen c(A), c4 und [A] sind dquivalent: Welche Sie verwenden ist Geschmackssache.
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Die Anwendung des Massenwirkungsgesetzes auf dieses Gleichgewicht liefert

_c(AT)-c(BT)
k= "cam)

Solange festes Salz als Bodensatz vorhanden ist, kann man die Konzentration c45 als kon-
stant ansehen und Gl. (5.3) deshalb zu

L=c(A*) ¢(B7) (=K. c(AB)) (5.5)

(5.4)

vereinfachen. Dabei tritt an die Stelle der Massenwirkungskonstante K. jetzt das Loslich-
keitsprodukt L. Es ist bei vorgegebener Temperatur eine fiir das betreffende Salz und das
Losungsmittel charakteristische Grofse. GL beschreibt nur das Losungsgleichgewicht ei-
nes Salzes vom Typ AB. Die allgemein giiltige Form des Loslichkeitsproduktes fiir ein Salz
AyBy, das in y Anionen A* T und in x Kationen BY~ zerfillt, lautet

L=c/(A™) c*(BV) . (5.6)

Besonders fiir technische Zwecke ist es wichtig zu wissen, wie sich ein chemisches Gleich-
gewicht durch dufiere Faktoren beeinflussen ldsst. Ganz allgemein wird das Verhalten einer
Gleichgewichtsreaktion durch das Prinzip von Le Chatelier und Braun (Prinzip vom klein-
sten Zwang) beschrieben. Dieses besagt: Ubt man auf ein System im Gleichgewicht durch
Anderung der dufleren Bedingungen einen Zwang aus, so verschiebt sich das Gleichgewicht
derart, dass es dem dufleren Zwang auszuweichen versucht.

Bei Gleichgewichtsreaktionen in Losung stehen z. B. die folgenden ,Zwangsmafsnahmen”
zur Verfiigung:

a) Temperaturdanderungen
b) Konzentrationsdanderungen
c) Anderung des Losungsmittels

Ein chemisches Gleichgewicht wird bei einer Temperaturerh6hung so verschoben, dass die
warmeverbrauchende (endotherme) Reaktion ablduft. Die Verschiebung eines Gleichgewichts
in Losung durch Konzentrationsdnderungen kann man z. B. iiber eine Verdiinnung der L&-
sung in bestimmten Fallen erreichen. Eine weitere Moglichkeit besteht in der Zugabe oder
Wegnahme einer Komponente des Gleichgewichtssystems. Entfernt man z. B. bei der Reaktion

A+B= AB (5.7)

die Komponente AB aus dem Gleichgewicht (Abdestillation oder Ausféllung), stellen sich die
Konzentrationen im MWG

K, = 4B (5.8)
CaA " CB

so ein, dass c4 und cp kleiner werden, damit K, konstant bleibt. Ist eines der Edukte, z. B.
Komponente A in Gl. (5.7), polar, so werden die Molekiile A versuchen, sich umso mehr
mit Losungsmittelmolekiilen zu umgeben, je polarer das Losungsmittel selbst ist. Bei sonst
gleichen Bedingungen wird somit die Gleichgewichtskonstante K. umso kleiner sein, je polarer
das Losungsmittel ist (die Hinreaktion wird durch die Losungsmittelhiille behindert).
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5 Das chemische Gleichgewicht

5.1 Verhalten einer wassrigen Losung von Antimontrichlorid

Geben Sie in einem Reagenzglas zu einer etwa erbsengroflen Menge SbCl; tropfenweise
Wasser. Wenn sich ein weifser Niederschlag gebildet hat, geben Sie konzentrierte Salzsdure
dazu, dann wieder mehr Wasser. Mischen Sie den Inhalt immer wieder durch Schiitteln des
Reagenzglases.

Diskutieren Sie Ihre Beobachtungen im Protokoll beziiglich des vorliegenden Gleichge-
wichts

SbClz + H,O = SbOCI + 2 HCl,

bei dem aus Antimontrichlorid und Wasser Antimonoxichlorid und Salzsidure entstehen.
Stellen Sie das MWG fiir die Reaktion auf.
SbClj ist leicht 16slich, SbOCI bildet einen schwer 16slichen weifien Niederschlag.

5.2 Dissoziationsgleichgewicht von Eisenthiocyanat

Geben Sie 2mL Eisen(Ill)chloridlosung (FeCl3), 2mL Ammoniumthiocyanatlésung?
(NH4SCN) und 5 mL verdiinnte Salzsdure zu 100 mL Wasser in einem geeigneten Becherglas.
Fiillen Sie vier Reagenzglaser etwa 5 cm dieser hergestellten Losung. In ein Reagenzglas ge-
ben Sie zusétzlich 1 mL der Ammoniumthiocyanat-Stammldsung, in ein weiteres zusatzlich
1mL der Eisen(III)-chlorid-Stammlésung. Das Dritte bleibt ohne Zusatz. Wie d@ndert sich die
Farbintensitit der Losungen?

Zuletzt geben Sie in das vierte Reagenzglas mit einer Spritzflasche langsam Wasser, wih-
rend Sie von oben in das Reagenzglas schauen und den Inhalt durch Schiitteln vermischen.
Andert sich die Farbintensitdt? Wiirden Sie dieses Ergebnis auch bei der Verdiinnung einer
Kaliumpermanganatlosung erwarten? (Siehe Lambert-Beersches Gesetz, G1.[4.2]auf S.[69])

In der Losung bildet sich die Komplexverbindung Eisenthiocyanat nach der Reaktionsglei-
chung

Fe3* + 3SCN~ = Fe(SCN); .

Fe3T-Ionen sind schwach gelb, Thiocyanationen sind farblos und Eisenthiocyanat ist tiefrot.
Diskutieren Sie im Protokoll die Beobachtungen anhand der Reaktionsgleichung und stellen
Sie das MWG fiir die Reaktion auf.

5.3 Herabsetzung der Loslichkeit durch Zusatz gleichioniger Stoffe

Bereiten Sie eine bei Raumtemperatur gesittigte Kaliumperchlorat-Losung (maximal 25 mL),
indem Sie eine Probe Kaliumperchlorat in heiflem Wasser 16sen und die Losung auf etwa
Raumtemperatur abkiihlen lassen.? Hierbei soll ein Teil des gelosten Kaliumperchlorats aus-
kristallisieren.

2Beide Stammlosungen stehen in der Geriteausgabe aus, fiillen Sie sich dort etwas in zwei Reagenzglaser ab.
3Durch kaltes Wasser kann man das Abkiihlen beschleunigen. Nicht dazugeben!
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5.4 Kopplung von zwei Lésungsgleichgewichten

Dekantieren oder pipettieren* Sie die gesittigte Kaliumperchloratlosung in vier Rea-
genzgldser ab. Versetzen Sie je eine Probe der Losung mit einigen Tropfen konzentrierter
Kaliumchlorid-, Kaliumnitrat-, Natriumperchlorat- und Natriumchlorid-Losung.

Diese Losungen stellen Sie her, indem Sie ein Reagenzglas etwa 1 cm hoch mit Wasser fiillen
und dann kleine Portionen des Salzes dazugeben, bis trotz kraftigen Schiittelns ein Bodensatz
zurtiickbleibt. Nach kurzer Wartezeit kann dann die gesattigte Losung abpipettiert werden.

5.4 Kopplung von zwei Losungsgleichgewichten

Alle Losungen fiir diesen Versuch stehen in der Gerdteausgabe aus. Benutzen Sie nicht die
in den Laborregalen ausstehenden Losungen, deren Konzentrationen sind nicht ausreichend
genau eingestellt.

Zu 25mL einer 0,01 M NaCl-Losung geben Sie 0,5 mL einer K;CrO4-Losung, die 5 g KoCrOy4
in 100 mL Wasser enthilt. Anschlieflend lassen Sie aus einer Biirette von einer 0,1 M AgNOs-
Losung unter Schiitteln einige Milliliter zutropfen. Verschwenden Sie moglichst nichts von
der AgNOs-Losung, diese ist teuer. Holen Sie etwa 10 mL AgNOs3-Losung in einem geeigneten
Becherglas und bringen Sie iiberschiissige, nicht verunreinigte Reste zuriick in die Geréteaus-
gabe.

Achten Sie auf Farbanderungen an der Eintropfstelle. Wie viel Silbernitratlosung ist zuge-
geben worden, wenn die Farbe an der Eintropfstelle nicht mehr verschwindet? Welches Salz
fallt zuerst?

Berechnen Sie in der Auswertung des Versuchs die theoretische Reihenfolge der Fallungen
mit Hilfe der Loslichkeitsprodukte und vergleichen Sie sie mit IThrem Beobachtungen. Die
Loslichkeitsprodukte betragen ca. 1010 mol?/L2 fiir AgClund ca. 10712 mol3/L3 fiir AgrCrOy,

“Mit einer Tropfpipette, siche Abb.
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6 Sauren und Basen

Dissoziiert eine Substanz in wissriger Losung entsprechend
HA=H " +A" , (6.1)
so bezeichnet man diese Substanz als Saure. Entsprechend gilt fiir eine Base
BOH = B*+0OH™ . (6.2)

Sowohl das Wasserstoffion H als auch das Hydroxidion OH™ treten in Wasser nicht frei,
sondern nur hydratisiert (von Wasser eng umgeben) auf. Es bilden sich Komplexe aus, fiir die
beim Wasserstoffion unter anderem die Komplexe H;O" (/Oxonium/ oder Oxoniumion) und
HoO4 ™ nachgewiesen worden sind. Fiir Berechnungen ist der Grad der Hydratisierung der
Ionen unwichtig, daher wird oft die einfache Schreibweise H3O" oder nur H* verwandt.

Viele Sauren (H,SO,4, H3PO4) und Basen (Ca(OH);) konnen mehrere Wasserstoff- bzw.
Hydroxidionen abgeben. Die einzelnen Stufen der Dissoziation sind unabhéngig voneinander,
die Sdure- bzw. Basenstdarke nimmt mit zunehmendem Dissoziationsgrad stark ab.

Je nach Lage der Gleichgewichte bzw. unterscheidet man zwischen starken und
schwachen Siduren bzw. Basen. Bei den starken Sauren (HCI, HNOj3) und starken Basen
(NaOH) liegt das Gleichgewicht in wassrigen Losungen vollstindig auf der rechten Seite,
und die undissoziierte Form kann in verdiinnten Losungen nicht nachgewiesen werden. Man
spricht von vollstandiger Dissoziation. Bei den schwachen Sauren (CH;COOH, H,COs3) und
Basen (NH4OH) wird eine starkere Dissoziation erst in sehr verdiinnten Losungen beobach-
tet. Im Fall der Kohlensdure (H,CO3) und des Ammoniumhydroxids (NH4OH) besteht die
undissoziierte Form aus einer Losung von CO; bzw. NHj3 in Wasser.

Fiir die Gleichgewichte und gilt:

K = SHY €A (6.3)
CHA

Kp = CB+ " COH- , (6.4)
CBOH

wobei unter cy+ und cop- die Gesamtkonzentration aller Spezies verstanden wird, die aus
den HT bzw. OH ™ -Ionen durch Solvatisierung entstanden sind. Ks und Kp werden als Sdure-
konstante oder Sdure-Dissoziationskonstante/ bzw. Basekonstante bezeichnet.

Bei vielen Prozessen spielt die Konzentration der Oxoniumionen eine wichtige Rolle. Da sich
diese Konzentration iiber viele Grofsenordnungen  dndern kann, hat man eine logarithmische
Grofse eingefiithrt und definiert als pH-Wert den negativen dekadischen Logarithmus der

Oxoniumionen-Konzentration
CH+

pH=-lg-—=

(6.5)

wobei die Standardkonzentration ¢® 1 mol/L betragt.
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Berechnung des pH-Werts einer Saure

Bei starken Sduren stimmt cgp+ mit der Sdurekonzentration iliberein. Bei den starken Basen
gelangt man so zur Konzentration der OH™-Ionen. In wéssrigen Losungen sind nun die
Konzentration der H"- und OH ™ -Ionen nicht unabhéngig voneinander. Es gilt

H,O = H" + OH" (6.6)
K — SHtCon- (6.7)
CH,0

Weitgehend unabhingig von der Konzentration der Saure oder Base betragt die Konzen-
tration des Wassers 55 mol /L. (Wie berechnet man diesen Wert?) Sie kann daher in die neue
Konstante K, mit einbezogen werden

Ky = cy+ - Copp- = 107 mol® /1.2 . (6.8)

Das Produkt auf der rechten Seite wird als lonenprodukt des Wassers bezeichnet. Der Wert
von Ky, betragt bei Raumtemperatur etwa 10~ mol?/L2. Mit Hilfe von GL lasst sich der
pH-Wert der Losung einer starken Base aus der Hydroxidionen-Konzentration berechnen.

Die schwache Dissoziation soll nur fiir den Fall der 14 G
Sauren behandelt werden. Zu einer anschaulichen Glei- e
chung und Darstellung kommt man auf folgendem 12 / .
Weg. Gl. (6.3) wird logarithmiert und umgeordnet pH oSt A r
—pH =1gKs +1g—— (6.9) NI
CA- / /
8 S
Bezeichnet man den negativen dekadischen Logarith- o) "
mus der Sduredissoziationskonstante Ks analog zu pH 6 /]
mit pKg oo cHa
pKs = —1gKs (6.10) P /
halt i
so erhdlt man 2 cou kW
pH = pKs +1g A 6.11) Pl
CHA /
0
0 Xg 1

Bei 50%iger Dissoziation gilt daher pH = pKs.
In Abb. [6.]ist der pH-Wert verschiedener Losungen  Abb. 6.1: pH-Wert verschiedener Puf-
als Funktion des Molenbruchs fergemische gemaf G1.(6.11)

Ca-
Xp — —2 6.12
S (6.12)

dargestellt. Dieser Molenbruch entspricht dem Dissoziationsgrad. Durch einige Umstellungen
(siehe Abschnitt findet man folgenden Zusammenhang mit den Konzentrationen

CA- _ XaA-
CHA 1-— XA-

, (6.13)
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6 Sduren und Basen

so dass mit GL der pH-Wert aus dem Molenbruch x,- berechnet werden kann. Die
Kurven weisen fiir alle Sduren die gleiche Form auf; sie sind nur in Ordinatenrichtung ent-
sprechend dem Wert von pKg verschoben. Dabei liegen im unteren Bereich die Mittelstar-
ken, dartiber die Schwachen und ganz oben schlieslich die duflerst schwachen Sduren. Das
Ammonium-Ion (NH4 1) kann man nach einer erweiterten Sduredefinition von Bronstedt auch
als Sdure auffassen. Die Kurven fiir die starken Sduren, die in verdiinnter wéssriger Losung
vollstandig dissoziiert sind (HCl, HNO3, HSOj), fehlen in dieser Darstellung; sie liegen un-
terhalb der Abszisse im negativen pH-Bereich. Fiir Sduren, die mehr als ein Proton abgeben
konnen, d.h. fiir die sog. 2-basigen (H2SO4, H,S u.a.) und 3-basigen Sauren (H3POy4 u.a.),
existieren 2 bzw. 3 gegeneinander versetzte Kurven des in Abb.|6.1|dargestellten Typs. Fiir die
3-basigen Sduren sind dies die 3 Gleichgewichte

AH; = H" + AH, (6.14)
AH; = H™ + AH> (6.15)
AH>™ = H" + A% . (6.16)

Die Saurestdarke nimmt von AHj3 iiber AH, bis AH?2~ deutlich ab. Die Saurekonstanten sind
so unterschiedlich, dass man die drei Gleichgewichte als voneinander unabhéngig ansehen
kann. Im flachen Bereich der Kurven dndert sich der pH-Wert nur verhéltnismafiig geringfii-
gig, wenn der Molenbruch von A~ gedndert wird. In diesem Bereich ist der pH-Wert somit
ziemlich stabil gegeniiber dem Zusatz von Oxonium- bzw. Hydroxidionen, solange die zuge-
setzten Mengen nicht zu groff werden. Gemische von schwachen Sduren (schwachen Basen)
mit ihren entsprechenden Salzen (z. B. CH3COOH/CH3zCOONa) im Verhiltnis 1:1 nennt man
Puffer, Puffergemische oder Pufferlosungen. Sie sind in der Lage, den pH-Wert einer Losung
bei Zusatz kleiner Mengen Saure oder Base fast konstant zu halten.

Wie schon in Gl. und zum Ausdruck kommt, gibt es keine wéssrigen Losungen, in
denen nur Oxonium- oder Hydroxidionen vorkommen. Beide liegen immer gleichzeitig vor,
wobei ihre Konzentrationen durch das schon genannte Ionenprodukt des Wassers verkniipft
sind. Liegen gleiche Konzentrationen vor

i+ = o~ = 107mol /L (6.17)

nennt man die Losung neutral. Ist die Oxoniumionenkonzentration grofer als die Hydroxi-
dionenkonzentration, ist die Losung sauer, im umgekehrten Fall ist sie basisch oder alkalisch.

Wie stellt man fest, ob eine Losung sauer, neutral oder basisch ist? Hierzu sind zwei Mog-
lichkeiten von besonderer Bedeutung: Indikatoren und Glaselektrode.

Benutzung von Indikatoren

Indikatoren sind Sduren (oder Basen), bei denen die Sdure AH eine andere Farbe aufweist als
das zugehorige Saureanion A~. Die wichtigsten Indikatoren sind in Tabelle aufgefiihrtl.

INicht alle Indikatoren der Tabelle sind im Praktikum vorhanden.
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Indikator Farbe im Sauren | pH-Bereich des Umschlags | Farbe im Basischen
Thymolblau rot 12-2,8 gelb
Methylorange rot 31-45 gelb
Bromkresolgriin gelb 3,8-55 blau
Methylrot rot 42 -6,3 gelb
Lackmus rot 44-6,6 blau
Bromthymolblau gelb 6,2-7,6 blau
Kresolrot gelb 72-8,8 rot
Phenolphthalein farblos 8,3-10,0 rot
Alizaringelb gelb 10,0-12,1 lavendel

Tab. 6.1: Umschlagsbereiche und Farben einiger Indikatoren

Fiir die aus Sduren bestehenden Indikatoren gilt der in Abb. 6.1| gezeigte Zusammenhang
zwischen pH-Wert und Molenbruch x 4- . Der jeweilige pKs-Wert liegt etwa in der Mitte des in
obiger Tabelle angegebenen pH-Bereichs, in dem der Farbumschlag erfolgt. Bei pH-Werten, die
unterhalb dieses Bereichs liegen, beobachtet man tiberwiegend die Farbe der Indikatorséure,
bei pH-Werten oberhalb dieses Bereichs iiberwiegend die Farbe des Anions. Die Uberpriifung
der zu untersuchenden Losung mit verschiedenen Indikatoren gestattet somit, nicht nur die
Unterscheidung zwischen zwei pH-Bereichen (z. B. sauer oder basisch), sondern die Bestim-
mung des pH-Werts im Umschlagsbereich auf 1 bis 2 pH-Einheiten genau. Ublicherweise
wird heute Universalindikatorpapier verwendet, dessen Papier mit Indikatormischungen ge-
trankt ist. Der Vergleich des damit in einer Losung erhaltenen Farbtons mit einer Farbskala
liefert den gesuchten pH-Wert. Bei konzentrierten Salzlosungen kénnen durch nicht ideales
Verhalten der Losung Fehler von mehr als 1 pH-Einheit entstehen.

Benutzung der Glaselektrode

Dabei handelt es sich um eine elektrochemische Messmethode, bei der die durch die nernst-
sche Gleichung (GL gegebene Abhdngigkeit der Elektromotorischen Kraft (EMK) von der
Konzentration entsprechender Ionenlésungen ausgenutzt wird (siehe Kapitel [9). Die Gera-
te zur Bestimmung der Oxoniumionenkonzentration nennt man pH-Meter. Sie bestehen im
Prinzip aus einer Mess- und einer Vergleichselektrode sowie einem Spannungsmessgerit. Als
Messelektrode wird heute i. A. eine Glaselektrode eingesetzt, deren Prinzip erst zu einem
spdteren Zeitpunkt behandelt werden kann. Mess- und Vergleichselektrode werden in einer
Einstabmesskette zusammengefasst. Zum Justieren des pH-Meters werden zwei Pufferlosun-
gen benutzt, deren pH-Werte den interessierenden Bereich moglichst gut einschliefsen.

Zwischen zwei Messungen muss die Glaselektrode griindlich gespiilt werden. Dazu wird
sie liber ein grofies Becherglas gehalten und man ldsst mit einer Spritzflasche demineralisiertes
Wasser iiber den eintauchenden Bereich laufen.

Die pH-Meter sowie drei Pufferlosungen (pH 4, pH 7 und pH 10) werden in der Geréteaus-
gabe ausgegeben. Die Gerite haben eine Funktion zur Uberpriifung der eingebauten Batterie,
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6 Sduren und Basen

nutzen sie diese kurz, bevor Sie mit der Justierung beginnen. Lasst man die Testfunktion
eingeschaltet, ist die Batterie innerhalb weniger Minuten leer.

Justierung

Nur die Zeigerinstrumente miissen justiert werden. Die pH-Meter mit Digitalanzeige wer-
den am Anfang des Praktikums von einem Assistenten justiert und miissen wéhrend des
Praktikums nicht mehr verstellt werden.

Beim Justieren der Zeigerinstrumente geht man wie folgt vor: Die Glaselektrode wird in
die Pufferlosung mit pH 4 getaucht und die Anzeige des Gerites kontrolliert, nachdem der
Zeiger nicht mehr wandert (Wartezeit max. ca. 30 s). Gegebenenfalls wird der angezeigte Wert
am Asymmetrieregler korrigiert. Danach wird die Glaselektrode in die Losung mit pH 10
getaucht. Sollte der jetzt angezeigte Wert von 10 abweichen, wird er mit dem Regler fiir die
Steilheit angepasst. Anschlieffend wird die Einstellung mit der Losung mit pH 7 {iberpriift.
Abweichungen grofier als 0,2 pH sollten nicht auftreten, gegebenenfalls beginnt man wieder
mit der Losung fiir pH 4 und wiederholt die Justierung. Sollten Sie nach drei Durchgédngen
kein befriedigendes Ergebnis erreicht haben, rufen Sie einen Assistenten.

Neutralisation

Versetzt man eine bestimmte Stoffmenge Oxoniumionen in Form einer wéssrigen Losung
einer starken Sdure mit einer dquivalenten Menge Hydroxidionen in Form einer wéssrigen
Losung einer starken Base, so beobachtet man Folgendes:

(a) Der pH-Wert betrdgt nach dem Zusammengeben etwa 7. Die Konzentration von H™ -
und der OH ™ -Ionen betrégt je 10~7 mol/L. Dies ist unabhingig davon, welche starke Saure
bzw. starke Lauge verwendet wurde, und unabhingig davon, wie hoch die Konzentrationen
der Ausgangslosungen waren. Die Oxonium- und Hydroxidionen haben sich miteinander zu
Wasser umgesetzt

H;O0" + OH™ = 2H,O . (6.18)

Diese Reaktion stellt die eigentliche Neutralisation dar. Sie ist beendet, wenn das chemische
Gleichgewicht, das durch das Ionenprodukt des Wassers entsprechend GL.(6.8) beschrieben
wird, erreicht ist. Dies geschieht nach weniger als 10~ s

(b) Wahrend der Reaktion erwédrmt sich die Losung. Bei der Neutralisation handelt es sich
also um eine exotherme Reaktion. Die Reaktionswarme betrédgt 55,8 k] / mol.

Fiihrt man dieses Experiment mit einer Schwachen anstelle der starken Sdure durch, gibt
man also dquivalente Mengen einer schwachen Sdure und einer starken Base zusammen, so
liegt der pH-Wert nach der Reaktion immer oberhalb 7 und zwar umso stirker, je schwacher
die Sdure ist, d. h. je kleiner die Sdurekonstante K ist. Der Grund liegt darin, dass das formal
entstandene und vollstandig dissoziierte Salz, z. B. CH3COONa, in wéssriger Losung mit
Wasser entsprechend reagiert

CH3;COO™ + H,O = CH3COOH + OH™ . (6.19)
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6.1 Verhalten starker und schwacher Sduren und Basen

Ahnliche Uberlegungen kann man im Fall der Neutralisation einer starken Saure durch eine
schwache Base anstellen, wobei sich ein pH-Wert < 7 einstellt. Bei der Auswahl des Indikators,
der den Aquivalenzpunkt moglichst genau anzeigen soll, muss das beachtet werden. So ist
Bromthymolblau, dessen Umschlagspunkt bei pH = 7 liegt und das fiir die Anzeige der
Neutralisation einer starken Sdure durch eine starke Base sehr gut geeignet ist, im Fall der
Neutralisation von Essigsdure mit Natronlauge nicht brauchbar. Es wiirde vor Erreichen des
Aquivalenzpunktes bereits einen schleppenden Umschlag aufweisen. Hier verwendet man
besser Phenolphthalein mit einem Umschlagspunkt bei etwa pH 9.

Lesen Sie vor der Durchfiihrung nochmals den Abschnitt iiber das Ablesen von Zeigerin-
strumenten auf S. 31| und {tiber die Benutzung der Biirette auf S. Sie sollten Fragen der
Assistenten beantworten konnen, wenn Sie mit den Geridten arbeiten.

6.1 Verhalten starker und schwacher Sauren und Basen

Auszuleihende Gerite: pH-Meter, Magnetriihrer mit Fisch

Titrieren Sie nacheinander:

a) genau 25mL 0,025M HCI-Losung mit 50 mL 0,025 M NaOH-Losung (Indikator: Bromt-
hymolblau)

b) genau 25mL 0,025 M CH3COOH-Losung mit 50 mL 0,025M NaOH-Losung (Indikator:
Phenolphthalein)

Die benoétigten Losungen der Sduren und Basen stehen in der Gerdteausgabe aus, die
Indikatorldsungen finden Sie auf einem Regal im Labor. Legen Sie die Saure in einem 100-mL-
Becherglas vor. Wahrend der ganzen Titration wird die Losung mit einem Magnetriihrer und
Riihrfisch geriihrt. Lassen Sie dann aus einer Biirette langsam die Base zulaufen, wobei Sie
den pH-Wert mit einem pH-Meter als Funktion der zugelaufenen Menge Base messen und in
einer Tabelle protokollieren. Beobachten Sie genau, wann und wie der Umschlag erfolgt. Wenn
Sie ein weifies Blatt Papier unter den Erlenmeyerkolben legen, konnen Sie Farbanderungen
besser erkennen.

Testiert werden die Beobachtungen und die angefertigte Tabelle. Erstellen Sie ein Diagramm,
in dem Sie alle gemessenen pH-Werte gegen die zugetropften Volumina auftragen.

6.2 Eigenschaften von Puffergemischen

Auszuleihende Gerite: pH-Meter, Magnetriihrer mit Fisch
Stellen Sie die folgenden Losungen her:

a) 50 mL Wasser
b) 50 mL Wasser mit einigen Spatelspitzen (ca. 1 - 2 g) NaCl

¢) 50mL 0,025 M CH3COOH mit soviel festem CH3COONa, dass die Losung 0,025 M an
CH3COONa ist.

83
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Bedenken Sie bei der Berechnung der zuzugebenden Menge Natriumacetat, dass das aus-
stehende Salz evtl. Kristallwasser? enthalten kann! Beachten Sie das Etikett der Vorratsflasche.

Teilen Sie die hergestellten Losungen in gleiche Mengen auf. Der eine Teil wird wie im
Versuchmit 0,025 M HCl-Losung, der andere mit 0,025 M NaOH aus der Biirette versetzt.
Ein Indikator wird nicht zugegeben, aber wieder mit Magnetriihrer und Riihrfisch geriihrt.
Notieren Sie wiahrend der Zugabe den pH-Wert und das Volumen der zugegebenen Sadure
oder Base in einer Tabelle. Testiert wird die angefertigte Tabelle.

Vergleichen Sie im Protokoll Ihre Beobachtungen und interpretieren Sie diese. Berechnen Sie
mit Gl. den zu erwartenden pH-Wert der Pufferlosung c). Der pKs-Wert von Essigsdure
betragt 4,75.

Zeichnen Sie ein Diagramm, in dem Sie die gemessenen pH-Werte gegen die zugetropften
Volumina auftragen.

2 Als Kristallwasser bezeichnet man in den Salzkristall eingebundene Wassermolekiile. Enthilt ein Salz Kristall-
wasser, muss dies bei der Berechnung der Molaren Masse beriicksichtigt werden. Die Mengenédnderung des
Wassers der Losung kann in diesem Fall vernachlassigt werden.
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7 Flussigkeiten und flussige Mischungen

Wechselwirkungen

Der Aufbau der Molekiile aus elektrisch geladenen Teilchen fiithrt zu Wechselwirkungen zwi-
schen den Molekiilen, die den Zusammenhalt der festen wie der fliissigen Materie gewihr-
leisten. Bei diesen Wechselwirkungen unterscheidet man im Fall elektrisch neutraler Teilchen
hauptsdchlich, geordnet nach steigender Starke:

e Die Dispersionskréfte (van der Waals-Wechselwirkungen), die fiir die Stabilitdt des
festen und fliissigen Zustandes von unpolaren Substanzen, insbesondere der Edelgase,
verantwortlich sind.

e Die Dipol-Dipol-Wechselwirkung, die man zwischen polaren Teilchen beobachtet, d. h.
zwischen Teilchen, bei denen der positive und der negative Ladungsschwerpunkt nicht
zusammenfallen.

e Die Wasserstoff-Briicken oder H-Briicken, die eine Wechselwirkung tiber eine schwache
Bindung darstellen und folgendermafien dargestellt werden:

—X-H---Y—

Dabei sind X und Y in der Regel O-, N- oder F-Atome der beiden Molekiile, die miteinander
wechselwirken.

Mischungen von Flissigkeiten

Fliissigkeiten unterscheiden sich von den vollig ungeordneten Gasen einerseits und den Kri-
stallen mit ihrer regelmafiigen, raumlichen Anordnung der Bausteine andererseits durch
eine Ordnung, die zwischen diesen beiden Extremen liegt. Der Aufbau einer Fliissigkeit
aus unpolaren Molekiilen wird durch die Konkurrenz der Dispersionskrifte, die zu einer
moglichst dichten Packung fithren wiirden, und der ungeordneten Bewegung aufgrund der
thermischen Energie bewirkt. Eine bestimmte Struktur, wie sie bei Kristallen vorliegt, wird
durch dieses Aufbauprinzip nicht bewirkt. Fiir polare Teilchen fiihren starke Dipol-Dipol-
Wechselwirkungen und Wasserstoff-Briicken in vielen Fillen zu einer Fliissigkeitsstruktur,
die eine bestimmte Orientierung benachbarter Molekiile aufweist. Dies hat zur Folge, dass
solche Fliissigkeiten oft Hohlraume enthalten, was in besonders ausgepragtem Maf bei fliis-
sigem Wasser der Fall ist. Eis und Wasser weisen eine Struktur auf, bei der jedes Sauerstoffa-
tom von vier anderen Sauerstoffatomen tetraedrisch mit einem Wasserstoffatom dazwischen
umgeben ist. Beim Wasser ist diese Struktur sehr stark gestort; beim Eis weniger.
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Natiirlich muss eine polare Gruppe iiberhaupt in der Lage sein, mit einem Partner in
Wechselwirkung zu treten. Ist sie durch volumindse unpolare Gruppen des Molekiils ganz
oder teilweise nach aufsen abgeschirmt, so kommen die erwarteten Wechselwirkungen nicht
oder nur teilweise zum Tragen.

Die Starke der intermolekularen Wechselwirkungen bestimmt mehr oder weniger alle phy-
sikalischen Eigenschaften einer Fliissigkeit. Als Beispiele seien genannt:

o der Dampfdruck, der ein MafS dafiir ist, wie viele Molekiile der Fliissigkeit bei gegebe-
ner Temperatur ausreichend kinetische Energie besitzen, um die Oberflichenkrafte zu
tiberwinden.

e die Oberflichenspannung, die ein Maf: fiir die Energie ist, die aufgewandt werden muss,
um ein Molekiil aus dem Inneren der Fliissigkeit an die Oberfldche zu beférdern.

e die Viskositidt oder Zahigkeit, die ein Maf3 dafiir ist, wie viel Energie notwendig ist, um
beim Flieflvorgang eine Fliissigkeitsschicht relativ zu den Benachbarten zu verschieben
(siehe auch Kapitel §).

Ob zwei fliissige Stoffe A und B miteinander mischbar sind, wird durch die beiden folgenden
Kriterien bestimmt:

e die Energie der Wechselwirkung zwischen den Teilchen A und B sollte im Vergleich mit
den entsprechenden Energien fiir die Wechselwirkung zwischen den Teilchen A bzw. B
in den reinen Komponenten moglichst grofs sein.

e die Erhohung der Unordnung durch den Mischvorgang sollte moglichst grofs sein.

Die physikalischen Eigenschaften einer reinen Fliissigkeit werden, wie wir gesehen haben,
durch die intermolekularen Wechselwirkungen geprégt. Dies gilt in gleicher Weise fiir binére
fliisssige Mischungen aus den Komponenten A und B, wobei aber hier drei unterschiedliche
Typen von Wechselwirkungen zu beriicksichtigen sind, namlich Wechselwirkungen von A
mit A, von A mit B und von B mit B.

Temperaturanderungen, Volumenanderungen

Beim Mischen der Komponenten A und B muss einerseits Energie aufgewendet werden,
um Molekiile aus dem Verband der reinen Komponenten herauszuldsen, andererseits wird
Energie entsprechend der Wechselwirkungsenergie zwischen nicht gleichartigen Teilchen ge-
wonnen. Je nachdem, welche dieser Energien tiberwiegt, tritt beim Mischen Abkiihlung oder
Erwéarmung auf. Volumendnderungen sind nicht so einfach zu erkldren. Eine starke Volu-
menabnahme beim Mischen zweier fliissiger Komponenten hingt mit der Zerstérung einer
ausgepragten Struktur (Verringerung der Hohlrdume) in einer oder beiden Komponenten
zusammen; dies gilt vor allen Dingen fiir Mischungen von Wasser mit anderen Fliissigkeiten.

Ahnliche Uberlegungen wie fiir Mischungen aus zwei fliissigen Substanzen lassen sich
fiir die Mischungen einer festen Substanz mit einem Losungsmittel anstellen. Man nennt
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diese Mischungen i. A. Losungen, wobei wir die bisherige Thematik insoweit erweitern, dass
auch Losungen von geladenen Teilchen, den Ionen, zugelassen sein sollen. Sie entstehen
beim Auflosen von Ionenkristallen in einem polaren Losungsmittel. Uber gesittigte Losungen
wurde frither schon gesprochen, hier wollen wir uns hauptsdchlich mit nicht geséattigten
Losungen beschiftigen.

Wir erwarten wie beim Mischen zweier Fliissigkeiten auch beim Losen einer festen Substanz
Temperatur- und Volumenédnderungen. Die Temperatureffekte werden durch Angabe der
spezifischen Losungswédrme beschrieben. Sie stellt die beim Losevorgang aufgenommene
oder abgegebene Warme pro Mengeneinheit des geldsten Stoffes dar und kann in einem
Kalorimeter experimentell bestimmt werden.

Wie nicht anders zu erwarten, ist in den meisten Féllen der Zusammenhang zwischen den
physikalischen Eigenschaften der Mischung (z. B. Dampfdruck, Viskositat, Oberflachenspan-
nung etc.) einerseits und den entsprechenden Grofien der reinen Komponenten sowie ihrem
Mischungsverhiltnis andererseits sehr kompliziert. Einfacher ist die Situation in extrem ver-
diinnten Losungen. Dabei darf man auf Grund des grofien mittleren Abstandes zwischen
den gelosten Teilchen die Annahme machen, dass sie nicht mehr miteinander wechselwirken.
Zu dieser Annahme ist man sogar in Ionenldsungen berechtigt, in denen die weitreichenden
Coulombkrifte wirksam werden, wenn die Konzentration unter 102 mol/L liegt.

Besteht eine Mischung zweier Fliissigkeiten aus zwei dhnlichen oder unpolaren Komponen-
ten, so kann man i. A. annehmen, dass die oben genannten Wechselwirkungen sehr dhnlich
sind und daher einfache Gesetze fiir derartige Mischungen gelten.

Gefrierpunktserniedrigung

Der Gefrierpunkt einer Substanz erniedrigt sich beim Zusatz einer zweiten Komponente.
Die Gefrierpunktserniedrigung ist proportional zum Molenbruch der gelosten Komponente.
Die Proportionalitidt stimmt sogar noch besser, wenn anstelle des Molenbruchs die Molalitat
verwendet wird. Die Molalitdt gibt die Stoffmenge der gelosten Substanz 2 bezogen auf die
Masse des Losungsmittels 1 an und ist im Gegensatz zur Molaritit nicht temperaturabhingig.
_ ny
m = my (7.1)

Mit dieser Grofie erhdlt man als Gefrierpunktserniedrigung
AT =km . (7.2)

Die 18sungsmittelspezifische Konstante ks wird als molale Gefrierpunktserniedrigung oder
kryoskopische Konstante bezeichnet.

Der Messeffekt - dies ist wichtig - ist in erster Ndherung unabhdngig von der Art des
gelosten Stoffes und wird nur bestimmt durch die Anzahl der geldsten Teilchen. Man spricht
hier von kolligativen Eigenschaften.

Aus Gl kann man mit einer bekannten molalen Gefrierpunktserniedrigung k; die
Molalitdt einer Losung bestimmen. Bei Salzlosungen ist die Dissoziation zu beachten. So
entstehen z. B. beim Auflosen von 1 mol Salz vom AB-Typ in der Losung 2 mol Teilchen.
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7 Fliissigkeiten und fliissige Mischungen

Nernstscher Verteilungssatz

Wegen der unterschiedlichen Wechselwirkungen einer gelosten Substanz mit verschiedenen
Losungsmitteln wird sich eine geloste Substanz ungleich auf zwei nicht oder nur teilweise
mischbare Losungsmittel verteilen. Im Gleichgewicht gilt der nernstsche Verteilungssatz

€1

o k (7.3)
wobei c; und c; die Konzentrationen des Geldsten im Losungsmittel 1 bzw. 2 sind und k eine
Konstante ist, die von der Temperatur abhéngt. Voraussetzung fiir die Giiltigkeit von GL.(7.3)
ist, dass der geloste Stoff in beiden Losungsmitteln weder assoziiert noch dissoziiert und dass
die Konzentrationen c; und c; klein sind. Eine grofie praktische Bedeutung hat der nernstsche
Verteilungssatz beim Ausschiitteln (siehe Versuch[7.9und auch[3.7).

7.1 Mischbarkeit von Alkoholen mit Wasser und n-Hexan

Versuchen Sie, je 1 mL Methanol, Ethanol, 1-Propanol, 1-Butanol und 1-Pentanol mit je 1 mL
H,0O und 1 mL n-Hexan zu mischen. Benutzen Sie Reagenzglaser fiir die Versuche.
Notieren Sie Ihre Beobachtungen.

7.2 Mischbarkeit von Carbonsauren mit Wasser

Versetzen Sie in drei Reagenzgladsern Eisessig (wasserfreie Essigsdure), Benzoésdure und Stea-
rinsdure (1 mL bzw. eine Spatelspitze) allmdhlich mit Wasser (bis zu ca. 5mlL). Uberprijfen
Sie, ob Erwdrmen den Losevorgang fordert, und beobachten Sie die Losung beim Abkiih-
len. Priifen Sie den pH-Wert der Losung mit Universalindikatorpapier und notieren Sie Ihre
Beobachtungen.

7.3 Volumen- und Temperaturanderungen beim Mischen von
Flussigkeiten

Auszuleihende Gerite: Zehntelgradthermometer

Mischen Sie gleiche Mengen (je genau 50 mL) der nachfolgenden Substanzen, und ermit-
teln Sie die Temperaturanderung AT sowie die Volumendnderung AV nach Erreichen der
urspriinglichen Temperatur:

a) Aceton / Wasser
b) Aceton / Cyclohexan

c¢) Cyclohexan / Ethanol!

IHier miissen Sie destilliertes Ethanol verwenden. Mit vergdlltem Ethanol funktioniert der Versuch nicht. Das
destillierte Ethanol steht in einer kleineren Flasche bei den Losungsmitteln.
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7.4 Léslichkeitskurve einer Verbindung (T)

Durchfiihrung:

e Uberpriifen Sie zunachst die Kalibrierung der verwendeten 25-mL-Vollpipette und des
100-mL-Messkolbens mit Aceton?. Fiillen Sie dazu vier mal 25 mL Aceton mit der Voll-
pipette in den 100-mL-Messkolben (nicht Messzylinder!) und vergleichen das abgelesene
Volumen mit dem erwarteten. Stimmen die Volumina {iberein?

e Ermittlung der Volumendnderung: Der Hals des Messkolbens wird mit einem Streifen
Millimeterpapier versehen. Zum Umrechnen des beobachteten Hohenunterschiedes auf
die Volumendnderung fiillen Sie den wieder getrockneten Messkolben mit Wasser und
entnehmen eine definierte Menge Wasser bzw. lassen Sie in den mit Wasser gefiillten
Messkolben Wasser aus einer Messpipette zutropfen und messen die Hohendnderung
der Fliissigkeitsoberflache im Hals.

e Bestimmen Sie die Temperatur der beiden zu mischenden Komponenten (diese sollten
Raumtemperatur haben), und pipettieren Sie je 50 mL in den Messkolben. Messen Sie
sofort nach dem Mischen (kurzes Schiitteln) die Temperatur.

e Lassen Sie die Mischung auf die Ausgangstemperatur zuriickkehren. Ermitteln Sie dann
die Volumendnderung.

Das zur Temperaturmessung erforderliche Thermometer mit 1/10 °C-Teilung ist in der Gera-
teausgabe ausleihbar.

Testiert werden die gemessenen Temperaturdnderungen AT sowie die gemessenen Volu-
menédnderungen AV.

7.4 Loslichkeitskurve einer Verbindung (T)

Stellen Sie 120 mL einer bei ca. 80 °C gesittigte Losung des ausgegebenen Salzes her, und lassen
Sie diese dann abkiihlen. Bei 60 °C, 50 °C, 40 °C, 30 °C und 20 °C dekantieren Sie jeweils etwa
20mL der Losung in ein 400-mL-Becherglas ab. Bestimmen Sie die Masse der abdekantierten
Losung und engen Sie diese anschlieffend mit dem Bunsenbrenner auf dem Drahtnetz ein.
Achten Sie darauf, dass nichts aus dem Becherglas spritzt! Die restliche Feuchtigkeit wird im
Trockenschrank bei 100 °C bis 110 °C bis zur Gewichtskonstanz® entfernt.

Bestimmen Sie die Masse der gelosten Substanz aus dem Gewicht des leeren Becherglases
und dem Gewicht des Becherglases nach dem Abdampfen.

Testiert wird eine Tabelle der Loslichkeit der Substanz in Gramm pro 100 g Losungsmit-
tel bei den gemessenen Temperaturen. Tragen Sie im Protokoll den natiirlichen Logarithmus

2Mit Aceton, weil die geringere Oberflichenspannung des Acetons dazu fiihrt, dass etwas mehr Fliissigkeit aus
der Pipette lduft als mit Wasser. Das hierzu benutzte Aceton konnen Sie fiir die weiteren Versuche wiederver-
werten.

3Gewichtskonstanz bedeutet: Sie wiegen das Gefafd samt Inhalt, bevor Sie es in den Trockenschrank stellen. Dann
tiberpriifen Sie in regelméfligen Abstidnden, ob die Masse geringer geworden ist. Lassen Sie das Gefafs vor dem
Wiegen etwas abkiihlen!
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7 Fliissigkeiten und fliissige Mischungen

der gelosten Masse der Substanz in Gramm pro 100 g Losungsmittel als Funktion der rezi-
proken absoluten* Temperatur graphisch auf. Berechnen Sie die Losungswarme AH; durch
Multiplikation der ermittelten Steigung mit der negativen allgemeinen Gaskonstante R.

7.5 Losungswarme von Calciumchlorid und
Calciumchlorid-hexahydrat

Fiillen Sie zwei 25 mL Messzylinder mit je 10 mL Wasser und bestimmen Sie die Wassertempe-
ratur. Losen Sie in einem Messzylinder 5 g wasserfreies Calciumchlorid (CaCly), im anderen
die gleiche Stoffmenge (nicht Masse!) Calciumchlorid-hexahydrat (CaCl, - 6 HyO) Messen Sie
die Temperaturdnderung, und spiter, wenn die Losungen wieder die Ausgangstemperatur
haben, die Volumendnderung.

Testiert werden die beobachteten Temperatur- und Volumendnderungen sowie die Masse
Calciumchlorid-hexahydrat, die berechnet wurde.

7.6 Warmekapazitat eines einfachen Kalorimeters

Auszuleihende Gerite: Kalorimeter, Magnetriihrer mit Fisch, Zehntelgradthermometer

Unter der Warmekapazitit C eines Kalorimeters versteht man die Energiemenge, die einem
Kalorimeter zugefiihrt werden muss, um den Kalorimeterinhalt um 1K zu erwédrmen. Sie
wird daher in Joule pro Kelvin angegeben.

Leihen Sie ein Kalorimeter in der Gerdteausgabe aus®. Die Durchmischung des Kalorime-
terinhalts wird durch einen Magnetriihrer gewdhrleistet. Den entsprechenden Riihrfisch legt
man in das Kalorimeter, das sauber und trocken ist und die Raumtemperatur Ty angenommen
hat. Erwdrmen® Sie etwa 0,3 kg Wasser’ auf ca. 50 °C; die genau gleiche Wassermenge muss
bei Versuch bei der Ermittlung einer unbekannten Losungswéirme eingesetzt werden,
Sie miissen also den genauen Wert notieren. Dann bestimmt man die Temperatur T, dieses
Wassers und giefst es unmittelbar danach (Zeitpunkt t = 0) in das Kalorimeter und startet
die Stoppuhr. Wahrend des Abkiihlens wird die Temperatur in hochstens halbminiitigem
Abstand gemessen und in einer Tabelle protokolliert. Messen Sie die Temperatur fiir etwa
10 min. Zur Temperaturmessung wird ein Thermometer mit 1/10 °C-Teilung verwendet.

4 Als absolute Temperatur bezeichnet man die Temperatur in Kelvin, reziprok bedeutet 1/T.

5Die Kalorimeter sind nummeriert. Notieren Sie die Nummer, Sie brauchen dasselbe Gerit bei V 7.7
®Dazu nicht den Magnetriihrer benutzen, der spéter unter dem Kalorimeter riihrt!

"Wie viel Wasser Sie nehmen ist nicht wichtig, Sie miissen die Masse aber genau messen und notieren!
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7.7 Spezifische Losungswéirme eines unbekannten Salzes (T)

Tragen Sie entsprechend Abb. [7.1] die ge-
messene Temperatur gegen die Zeit auf und
ermitteln Sie durch Extrapolation des lang-
sam abfallenden Kurventeils auf t = 0 die
Temperatur T3, die das gesamte Kalorimeter
(Gefafd plus Wasser) bei unendlich schnel-
lem Warmeaustausch annehmen wiirden.
Die Warmekapazitét C ergibt sich dann zu

Mo - c,0 - (T2 — To)

C= ,
(T1 — To)

(7.4)

wobei c,0 = 4184JK~! kg~! die spezifi-
sche Wiarme des Wassers ist , d. h. die Ener- 0 f
giemenge, die man einem Kilogramm Was-

ser zufithren muss, um seine Temperatur . .
P Abb. 7.1: Temperaturverlauf bei Bestimmung der

um 1K zu erhohen. Wirmekapazitit

Testiert wird der erhaltene Wert C der
Wiérmekapazitdt des Kalorimeters. Geben Sie die Einheit fiir C an. Im Kolloquium sollten
sie die Herleitung von Gl. (7.4) aus Abschnitt[C.T|verstanden haben.

7.7 Spezifische Losungswarme eines unbekannten Salzes (T)

Auszuleihende Gerite: Kalorimeter, Magnetriihrer mit Rithrfisch, Zehntelgradthermometer

Exakt dieselbe Wassermenge wird in das-
selbe Kalorimeter wie bei Versuch [7.6] ein-
gewogen. Eine bekannte Menge mg des zu
untersuchenden Salzes (ca. 5g) wird in ei-
nem verschlossenen Reagenzglas durch die
entsprechende Offnung des Deckels in das
Kalorimeter gehédngt.

Lesen Siejetzt unter stindigem Riihren al-
le 30 s die Temperatur ab, bis Sie geniigend
Messpunkte fiir eine Extrapolation gewon-
nen haben. Dann wird die inzwischen tem-

perierte Substanz aus dem Reagenzglas un-

ter gleichméfiigem Riihren rasch in das Was-
ser im Kalorimeter eingeworfen. Anschlie-
end lesen Sie wieder alle 30s die Tempe-
ratur bis mindestens fiinf Minuten nach der Abb. 7.2: Temperaturverlauf bei der Bestimmung
volligen Auflosung des Salzes ab. der Losungswarme

Erstellen Sie aus Ihren Messdaten ein
Temperatur-Zeit-Diagramm, und ermitteln Sie daraus die Temperaturdifferenz Ty — Ty = AT,
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7 Fliissigkeiten und fliissige Mischungen

wie in Abb. [7.2| dargestellt. Dabei wird der idealisierte Kurvenverlauf ermittelt, der sich ein-
stellen wiirde, wenn der Losevorgang und der entsprechende Warmeaustausch unendlich
schnell ablaufen wiirden. Diesen Verlauf erhilt man, indem man im Bereich der starken Tem-
peraturdnderung eine Parallele zur T-Achse derart zieht, dass die schraffierten Flichen gleich
grofl werden. Die spezifische Losungswarme L ergibt sich dann aus

_CAT
ms

L= (7.5)
wobei C die in Versuch [/.6| gemessene Warmekapazitat des Kalorimeters ist. Alle Tempera-
turmessungen werden mit einem Thermometer mit 1/10 °C-Teilung durchgefiihrt.

Berechnen Sie aus Ihren Messwerten die spezifische Losungswérme in J/g. Dieser Wert
wird testiert.

7.8 Molalitat von zwei Salzlésungen (T)

Auszuleihende Gerite: Zehntelgradthermometer, Magnetriihrer mit Riihrfisch

Es soll die Molalitit von zwei wissrigen Salzlgsungen (Typ AB — AT + B™) bestimmt
werden. Sie erhalten diese, wenn Sie zwei kleine Bechergldser in der Analysenausgabe ab-
geben. Erst wird Wasser und dann die ausgegebenen Losungen in einem mit einem Riihrer
und einem Thermometer (1/10 °C-Teilung) versehenen Gefaf’ in eine Eis-Kochsalz-Mischung
getaucht. Notieren Sie regelmifiig in Zeitabstdinden von 30s die Temperatur der Losung. Der
Gefrierpunkt zeigt sich durch eine tiber einige Minuten nahezu konstant bleibende Tempera-
tur und die Ausscheidung feiner Eiskristalle® an. Vor der Ausbildung von Eiskristallen kann es
zu einer Unterkiihlung der Losung kommen. In diesem Fall miissen Sie noch weiter abkiihlen,
oft hilft es auch, mit einem Glasstab an der Innenseite des Becherglases zu kratzen.

Bestimmen Sie in IThrem Protokoll aus der Temperaturdifferenz AT zwischen dem Gefrier-
punkt des reinen Wassers, der mit dem gleichen Verfahren zu bestimmen ist, und dem der
Losung dann nach GL die Molalitdt der Losung fiir nicht dissoziierende (!) geloste Stoffe.
Die molale Gefrierpunktserniedrigung von Wasser ist k; = 1,86 Kkg mol .

Fiihren Sie jede Messung dreimal durch, geben Sie den Mittelwert der Einzelmessungen an.

Testiert werden die gemessenen Gefrierpunktserniedrigungen AT.

8Z7u viel auskristallisiertes Eis in der Losung fiihrt zu falschen (zu tiefen) Messwerten, da bevorzugt reines Wasser
auskristallisiert und die Konzentration des Salzes in der fliissigen Phase ansteigt.
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7.9 Verteilungskoeffizient von Iod in Chloroform und Wasser

7.9 Verteilungskoeffizient von lod in Chloroform und Wasser

Auszuleihende Gerite: Scheidetrichter mit Ring, Magnetriihrer mit Riihrfisch

Bestimmen Sie die Verteilung von Iod auf die beiden Lésungsmittel HyO und CHCI;3 bei
Raumtemperatur fiir zwei unterschiedliche Iod-Einwaagen. Berechnen Sie die Konzentratio-
nen in den beiden Phasen und den Verteilungskoeffizienten k aus Gl. (7.3).

Die Messung besteht bei diesem Experiment in der Ermittlung der Iodkonzentrationen
in den beiden fliissigen Phasen. Sie wird nach der Trennung der Phasen im Scheidetrichter
durch Titration mit einer Losung von Natriumthiosulfat (NaxS,03) bekannter Konzentration
durchgefiihrt. Dazu wird die wéssrige Phase mit etwas Starkelosung versetzt, die die Iod16-
sung tiefdunkelblau farbt. Damit ist die Anwesenheit von Iod gut zu erkennen. Die Bindung
zwischen Iodmolekiil und Stérke stort die Reaktion des Iods mit den Thiosulfationen nicht.

L +2505 — 21" +5,02° (7.6)

Der Iod-Starkekomplex ist blau, alle anderen Verbindungen sind farblos. Die Riickreaktion
erfolgt praktisch nicht, da das Gleichgewicht nahezu vollstandig auf der rechten Seite liegt.
Entsprechend GL. ist bei der Titration zum Zeitpunkt der Entfarbung gerade die doppelte
Stoffmenge an S,05%~ aus der Biirette zugelaufen, wie Iod in der vorgelegten Losung vor-
handen war. Bezieht man die ermittelte Stoffmenge auf das Volumen der vorgelegten Losung,
erhélt man die Konzentration. Bei der Bestimmung der I,-Konzentration in der Chloroform-
phase verfahrt man dhnlich, wobei aber vor der Titration Wasser zugegeben wird. Dabei stellt
sich wieder ein Verteilungsgleichgewicht zwischen Wasser- und Chloroformphase ein, das
beim Titrieren stindig gestort wird. Das Iod in der wéssrigen Phase wird durch Zugabe der
Thiosulfat-Losung verbraucht und aus der Chloroformphase nachgeliefert, solange der Vorrat
reicht. Daher stellt sich der Umschlagspunkt zeitlich verzdger ein. Also langsam titrieren.
Im Einzelnen gehen Sie so vor:

1. In einen Scheidetrichter 250 mL demineralisiertes Wasser fiillen.

2. Das Iod (0,1 g bzw. 0,25 g) wird zunéchst in 50 mL Chloroform gelost (evtl. erwédrmen).
Wenn sich das gesamte Iod gelost hat, die Losung ebenfalls in den Scheidetrichter geben.

3. Den Inhalt des Trichters kréftig schiitteln. (Beliiften nicht vergessen!). Anschliefsend
warten, bis sich die beiden fliissigen Phasen Iod-Wasser-Lésung und Iod-Chloroform-
Losung vollstindig getrennt haben.

4. Die CHCl3-Phase in einen grofien Erlenmeyerkolben ablaufen lassen.

5. Von der wéssrigen Phase 200 mL und von der Chloroformphase 5 mL in je einen grofsen
Erlenmeyerkolben pipettieren. Zu der Chloroformlosung 100 mL demineralisiertes Was-
ser geben und schiitteln. Wenige mL Stiarkelosung zugeben.

6. Die so erhaltenen Losungen werden am einfachsten auf dem Magnetriithrer wie oben
beschrieben mit 0,01 M NayS,03-Losung titriert. Farbverdnderungen lassen sich leichter
gegen einen weiflen Hintergrund erkennen. (weifles Blatt Papier unterlegen)

Testiert werden die titrierten Volumina.
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8 Transportvorgange

Chemische Reaktionen laufen mit sehr unterschiedlichen Geschwindigkeiten ab. Dies liegt
unter anderem daran, dass die Reaktionspartner erst zueinander gelangen miissen, um zu
reagieren, und dass dieser Transport unter Umstdnden deutlich langsamer ablduft als die
Reaktion selbst. Es ist somit fiir Chemiker von groflem Interesse, Transportvorgiange von
Atomen, Molekiilen oder Ionen genauer zu studieren. Neben diesen Prozessen, bei denen
Stoffmengen (geladene wie ungeladene Teilchen) transportiert werden, spielt der Transport
von Warme und Impuls in der Natur eine wichtige Rolle. Bei allen genannten Vorgédngen
beobachtet man den Fluss | einer bestimmten physikalischen Grofie Q pro Zeit- und Flachen-
einheit, der durch den Gradienten (treibende Kraft) einer anderen physikalischen Grofie A
hervorgerufen wird. Es zeigt sich, dass der Fluss | hdufig proportional zum Gradienten der
Grofie A ist und versucht, diesen auszugleichen. Wenn wir den eindimensionalen Fall des
Flusses in z-Richtung betrachten, gilt allgemein die Beziehung

_19Q _ 94

“Fa = Loz ®D

J

wobei L eine fiir das betrachtete System und den Prozess spezifische Konstante ist und F
die Flache darstellt, durch die der Fluss vonstattengeht. Im Einzelnen bestehen folgende
Zusammenhinge, die in Tab.[8.1]dargestellt sind.

Transportprozess transportierte Grofle treibende Kraft

Diffusion Stoffmenge (1) Konzentrationsgradient
Elektrischer Strom Elektrische Ladung (§) Elektrisches Feld
Viskositat Impuls (m?) Geschwindigkeitsgradient

Aus Tabelle[8.Tjund GL.(8.1) ergeben sich mit der Abkiirzung

Tab. 8.1: Transportprozesse

0Q )
a5 = Q
das 1. Ficksche Gesetz fiir die Diffusion
n ac
das Ohmsche Gesetz fiir den elektrischen Strom
q_ _9o®
= K 5% (8.3)
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8.1 Diffusion von Ammoniak und Chlorwasserstoff in Luft

sowie die Definitionsgleichung fiir den Viskositdtskoeffizienten 7

K v

K_ 00 8.4

F- 5 (8.4)
Dass es sich bei der Viskositdt um ein Transportphé- v

nomen im definierten Sinne handelt, ist wie folgt ein-

zusehen: Ein Gas oder eine Fliissigkeit wird zwischen grad v
zwei Platten mit dem Abstand d geschert. Dabei tritt ein
Geschwindigkeitsgradient grad ¥ senkrecht zur Stro- d
mungsrichtung auf. Schneller flieSlende Schichten wer-
den durch langsamere auf Grund der zwischen ihnen
wirkenden Reibungskraft gebremst, umgekehrt wer-
den langsamere Schichten durch Schnellere beschleu-

nigt. Dies bedeutet, dass Impuls senkrecht zur Flief3-
Abb. 8.1: Scherung zwischen zwei Plat-

richtung tibertragen wird, wobei die treibende Kraft .
en

der Geschwindigkeitsgradient ist. GL ergibt sich
aus dieser Uberlegung, wenn man beachtet, dass die Impulsdnderung pro Zeit einer Kraft
entspricht. Sie ist die Definitionsgleichung fiir die Viskositdt und die Ausgangsgleichung fiir
die Herleitung des Gesetzes von Hagen und Poiseuille.

8.1 Diffusion von Ammoniak und Chlorwasserstoff in Luft

Sie sollen die Diffusion von NHz und HCl bei Raumtemperatur in Luft qualitativ untersu-
chen. Dazu bringen Sie einen Tropfen konzentrierte Salzsdure (ohne die Wandung des Rea-
genzglases damit zu verunreinigen) auf den Boden eines Reagenzglases; in einem zweiten
Reagenzglas verfahren Sie genauso mit konzentrierter NH3-Lésung!. Dann bringen Sie die
Langsachsen der Reagenzgliser in die Horizontale und halten die Offnungen der beiden Rea-
genzgldser genau aufeinander. Umwickeln Sie die Verbindungsstelle mit Tesafilm und legen
die Reagenzgldser vorsichtig auf den Labortisch.
Interpretieren Sie Ihre Beobachtungen. Fiir die Konstante D der GL gilt

1
Dx — |, (8.5)

VM

wobei M die molare Masse ist.

8.2 Leitfahigkeit von Elektrolyten (T)

Auszuleihende Gerite: Gleichspannungsquelle mit Anzeige fiir die Stromstarke, Kohleelek-
troden mit Zuleitungen, Hebebiihne, 8 Bechergldser mit unbekannten L(’jsungenz.

1 Am Besten verwenden Sie dazu eine Tropfpipette. (s. Abb. S.

2Da es einige Zeit dauert, bis die Glaser in der Gerateausgabe abgefiillt sind, sollten Sie diesen Versuch am Ende
des vorherigen Praktikumstags anmelden, wenn Sie nicht eine halbe Stunde warten wollen, bis die Losungen
fertig sind.
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8 Transportvorgdnge

Fiir eine Reihe von Losungen ist der elektrische Strom zu ermitteln, der sich unter der
Einwirkung einer elektrischen Potentialdifferenz (Spannung) als treibende Kraft einstellt.
Aus den Messwerten sollten Sie schliefsen, welche der Losungen als Leiter und welche als
Nichtleiter anzusehen sind, welche von ihnen also ausreichend viele Ladungstriger? enthalten
und welche nicht.

Befestigen Sie zwei Kohleelektroden in et-
wa 2 cm Abstand in solcher Hohe an einem
Stativ, dass die Enden nach unten zeigen
und etwa 15 - 20 cm vom Labortisch entfernt
sind. Die beiden Kohlen verbinden Sie mit-
telsisolierter Zuleitungen mit den Klemmen
der auszuleihenden Gleichspannungsquel-
le. Der Aufbau ist in Abb. schematisch
dargestellt.

Stellen Sie das Becherglas mit der zu un-
tersuchenden Losung auf eine Hebebiihne

>I(ohle—
elektroden

und schrauben Sie diese unter den Elek-
troden nach oben, bis die Elektroden eini-
ge Zentimeter in die Fh’jssjgkeit eintauchen. Abb. 8.2: Anordnung zur Messung der Leitfdhigkeit
Die absolute Eintauchtiefe selbst ist nicht Vvon Elektrolyten

wichtig, sie muss aber wie auch der Elektrodenabstand bei allen Messungen gleich sein.

Nach der Messung reinigen Sie die Elektroden und spiilen diese mit destilliertem Wasser.
Vermessen Sie alle Losungen.

Zum Schluss wird noch eine Mischung aus gleichen Teilen der Losungen (7) und (8) ver-
messen. Was beobachten Sie im Vergleich zu den einzelnen Losungen (7) und (8)?

Identifizieren Sie unter Berticksichtigung weiterer Eigenschaften (Farbe, Geruch, Siede-
punkt etc.) und der Beobachtungen an den Elektroden* die acht Losungen. Nutzen Sie die in
Tab. angegebenen Werte, um abzuschétzen, ob ein Stoff sich abscheidet oder nicht. Blei und
Nickel haben zwar ein negatives Standardelektrodenpotential, aber durch die Uberspannung
des Wasserstoffs an der Graphitelektrode scheiden sie sich trotzdem elementar aus wéssriger
Losung ab.

Folgende Substanzen werden als wissrige Losung ausgegeben: destilliertes Wasser, Metha-
nol, Starke, Harnstoff, Glucose, KOH, H,SO,4, HNO3, HCl, NaOH, CaCl,, BaCl,, SrCl,, LiCl,
Nal, NiSOy4, Pb(NOs3)», Essigsdure, NH,OH

Wieso darf man bei diesem Experiment den elektrischen Strom als Maf3 fiir die elektrische
Leitfahigkeit verwenden? Testiert werden die identifizierten Losungen und die gemessenen
Stromstdrken. Geben Sie im Protokoll fiir alle Losungen die Reaktionen an, die an Anode und
Kathode ablaufen.

3positive Teilchen = Kationen, negative Teilchen = Anionen
“negative Elektrode = Kathode, positive Elektrode = Anode
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8.3 Viskositét verschiedener Alkohole

8.3 Viskositat verschiedener Alkohole

Auszuleihende Gerite: Viskosimeter, grofies Becherglas, Stoppuhr
Ermitteln Sie die Viskositdt von Methanol, Ethanol, 1-Propanol und 1-Butanol bei Raum-
temperatur mit einem Kapillarviskosimeter.

Nach Hagen und Poiseuille betragt das in der Zeit t unter dem Druck — —
einer Fliissigkeitssdule mit der Dichte p (sprich: rho) und der Hohe i durch
eine Kapillare mit dem Radius r und der Lange I stromende Volumen V

rrtoght

V= il 86) ||

Dabei ist g die Erdbeschleunigung und 7 (sprich: eta) eine substanzspe- —
zifische, stark temperaturabhiangige Grofle, die Viskositat oder Zahigkeit
genannt wird. Ermittelt man die Durchflusszeiten t; und ¢ eines bestimm-
ten Fliissigkeitsvolumens fiir zwei verschiedene Fliissigkeiten 1 und 2,
wobei 77, die Viskositdat des Wassers ist (7 = 1,0mPas) und V,r,/ und h
konstant gehalten werden, so folgt aus GL. :

m= 172—2 . (8.7)

Die unbekannte Viskositit 77; kann bestimmt werden, wenn man die Dich-
ten p; und p, bei der gewiinschten Temperatur kennt.

Das Viskosimeter wird vorsichtig mit dem Schenkel, der die Kapillare
enthilt, an einem Stativ befestigt und vertikal ausgerichtet. Dabei wird es

so tief wie moglich in ein groes Becherglas getaucht, das mit Wasser von Abb. 8.3: Einfaches
Kapillarviskosime-

Raumtemperatur gefiillt ist. Das Viskosimeter muss mindestens bis {iber
ter

die obere Messmarke ins Wasser tauchen. Genau 3 mL Messfliissigkeit
werden mit einer Messpipette in das weitere Rohr des Viskosimeters eingeftillt. Abweichende
Fillmengen verfélschen das Ergebnis.

Nach etwa 10min Wartezeit fiir den Temperaturausgleich | Verbindung | p (g/mL)
wird die Fliissigkeit mit einer Wasserstrahlpumpe oder einem HOH 1,000
Peleusball bis tiber die obere Messmarke hochgesaugt. Den Va- MeOH 0,7914
kuumschlauch der Wasserstrahlpumpe vorsichtig auf die Off- EtOH 0,7893
nung des engeren Rohres halten®, da das Viskosimeter leicht PropOH 0,8035
zerbrechlich ist. Dann wird die Durchflusszeit zwischen den bei- ButOH 0,8098

den Messmarken gemessen. Fiihren Sie jede Messung dreimal

durch, aus den Messwerten wird der arithmetische Mittelwert Tab. 8.2: Dichte von Was-

gebildet. ser und einigen Alkoholen bei
Erstellen Sie eine Tabelle aus den vermessenen Fliissigkeiten, 20°C

den Mittelwerten der Durchlaufzeiten in Sekunden und den relativen Durchlaufzeiten im

Bezug auf Wasser. Testiert wird die vollstandige Tabelle.

5 Achten Sie darauf, dass keine Fremdkorper in das Rohr fallen, diese konnen die Kapillare verstopfen.
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8 Transportvorgidnge

Berechnen Sie im Protokoll die Viskositdten 7, der vermessenen Alkohole, interpretieren
Sie Ihre Ergebnisse, und vergleichen Sie diese mit Literaturwerten.
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9 Elektrochemie

Taucht man ein Stiick Metall in eine Losung, die dieses Metall als Ionen enthdlt, so stellt sich
ein Gleichgewicht ein, das durch zwei gegenldufige Prozesse bestimmt wird: Die Auflosungs-
tendenz des Metalls, das positive Ionen (Kationen) in die Losung entldsst (Gl. (9.1))

Me — Me"" +ve™ (9.1)
und die Abscheidungstendenz der Kationen der Losung zum Metall (Gl. (9.2))

Me'" +ve” — Me . (9.2)
Dabei ist e~ das Symbol fiir ein Elektron und v be- @(
zeichnet die Anzahl der abgegebenen bzw. aufgenom-
menen Elektronen. Die Auflosungstendenz hiangt nicht Me, Me,

von der Konzentration der Losung, sondern nur von
der Temperatur ab. Die Abscheidungstendenz dagegen
steigt mit zunehmender Konzentration in der Losung.
Dies fiihrt dazu, dass sich an der Elektrode solange Me-
tall abscheidet oder in Losung geht, bis eine Spannung
zwischen der Losung und dem Metall entsteht, die eine
weitere Abscheidung oder Auflosung verhindert.

Da die in GL und angedeuteten Elektronen

in Wirklichkeit nicht frei auftreten und auch die Span- f—ﬁ—w_
—_Me1 g ME, -

<
|
‘\-‘_\M\_\_

i

nung zwischen Losung und Metall nicht messbar ist,
ist eine Untersuchung der hier beschriebenen Vorgan-
ge nur durch einen Vergleich unterschiedlicher Metalle Abb.9.1: Schematische Darstellung ei-
moglich. Dazu wird der in Abb.[0.T]schematisch darge- ner elektrochemischen Zelle

stellte Aufbau eingesetzt.

Zwei Stabe aus den Metallen Me; und Me; (Elektroden) tauchen in die entsprechenden
Ionenldsungen. Das zwischen den Elektrolytlosungen befindliche Diaphragma ! verhindert
eine mechanische Durchmischung der Elektrolyte, ldsst aber eine Ionenwanderung und da-
mit einen Ladungstransport zu. Die beiden Elektroden werden an ein Spannungsmessgerét
angeschlossen. Sind die Metalle Me; und Me, sowie die Konzentrationen der entsprechenden
Ionenldsungen gleich, so ist keine Spannung zu beobachten. Sobald unterschiedliche Metalle
oder, bei Verwendung gleicher Metalle, unterschiedliche Konzentrationen vorliegen, lasst sich

Thalbdurchlassige Trennwand, die nur einige Ionensorten durchlasst. Im Praktikum werden Salzbriicken einge-
setzt, die die gleiche Funktion haben, aber anders aufgebaut sind.
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9 Elektrochemie

eine Spannung messen. Die Spannung hingt von der Art der Metalle, vom Konzentrationsver-
héltnis der Ionenlosungen und von der Temperatur, jedoch nicht von der Art der Gegenionen
ab.

Die Erkldrung fiir diese Beobachtungen: Zwischen jeder der Elektroden und der umge-
benden Losung bildet sich eine Spannung aus, die von der Auflosungs- und Abscheidungs-
tendenz der jeweiligen Elektroden/Elektrolyt-Kombination abhédngt. Die Elektrode mit der
positiveren Spannung beziiglich des Elektrolyten ist gegeniiber der anderen Elektrode positiv
geladen. Im Falle gleicher Metalle in Losungen unterschiedlicher Konzentration ist die Auflo-
sungstendenz an beiden Elektroden gleich, die Abscheidungstendenz ist aber in der Losung
hoherer Konzentration starker ausgepragt. Die entsprechende Elektrode wird somit wegen
der erhohten Zufuhr an positiver Ladung gegeniiber der anderen Elektrode positiv geladen.

Sind die beiden Elektroden leitend miteinander verbunden, so werden die auf der einen
Seite frei werdenden Elektronen

Me; — Me] ™ +ve~ (9.3)

auf der anderen Seite wieder aufgenommen:
Mey™ +ve” — Me, (9.4)

Die Vorgénge lassen sich dann durch die folgende Bruttoformel beschreiben:

Me|* 4+ Me, = Me; + Mey ™ (9.5)

Bei einem Formelumsatz flieflen z = v mol Elektronen von der einen Elektrode zur anderen.
Nattirlich muss - solange keine quantitativen Angaben {iiber die Konzentrationen gemacht
werden - auch die Moglichkeit der Reaktion in der entgegengesetzten Richtung und damit
eines Elektronenstroms in umgekehrter Richtung offen gelassen werden. Dies kommt durch
den Doppelpfeil in GL zum Ausdruck. Bei geeignet gewdhlten Konzentrationen an
Me]* und Mej ™" fliet kein Strom: Das untersuchte System befindet sich im chemischen
Gleichgewicht.

Bisjetzt wurde stillschweigend angenommen, dass die Metalle Me; und Me; beim Ubergang
in den in wissrigen Losungen vorliegenden ionischen Zustand die gleiche Anzahl v Elektro-
nen pro Molekiil abgeben. Wird z.B. in Abb. 0.1] fiir Me; = Ag und fiir Me; = Cu gesetzt,
so entstehen einfach geladene Ag*-lonen und zweifach geladene Cu®*-lonen. Dies muss in
der Reaktionsgleichung durch entsprechende stochiometrische Koeffizienten berticksichtigt
werden. Aus Griinden der Elektroneutralitdt - die Elektronen, die an der einen Elektrode abge-
geben werden, miissen an der anderen aufgenommen werden - hédngen die stochiometrischen
Koeffizienten mit den Ladungen der Ionen wie folgt zusammen:

uMey + 1 Mey ™ = vMe]'" +1v1Mey . (9.6)

Bei einem Formelumsatz flieSen somit z = 17 - 1, mol Elektronen von einer Elektrode zur
anderen.
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Besteht kein leitender Kontakt zwischen den beiden Elektroden, so besteht keine Mog-
lichkeit des Ladungsausgleichs, und wir konnen mit dem Messgerit die oben diskutierte
Spannung, die man als elektromotorische Kraft - abgekiirzt EMK - bezeichnet, messen. Das
Vorzeichen der EMK gibt an, ob sich das System , links oder rechts vom Gleichgewichtszu-
stand” befindet (GI. oder ); ihr Zahlenwert ist ein Maf$ dafiir, ,wie weit das System

vom Gleichgewichtszustand entfernt” ist. Element | Eg/V
0

Den quantitativen Zusammenhang zwischen der elektromo- Li/Lit -3,04
torischen Kraft E, den Konzentrationen c; und ¢, der Elektrolyt- K/K+ -2,92
16sungen, der Temperatur T sowie einer noch zu erlduternden Ba/Ba?t | -2,90
systemspezifischen Grofie AEy liefert die nernstsche Gleichung Sr/Sr2+ -2,89
RT " Ca/Ca** | -2,87

E=AL - —In— . 9.7) Na/Na* | -2,71

2 Zn/Zn®t | 0,76

Dabei ist R die allgemeine Gaskonstante?, F die faradaysche Kon- Fe/Fe?* | -0,44
stante?, z die pro Formelumsatz ausgetauschte Anzahl an Elek- OH /O, -04

tronen und ¢; sowie ¢, die Konzentrationen der Kationen Me¥1+ Ni/Ni?t | -0,257
bzw. Mey?". AE, ist nach GL diejenige Spannung, die man Sn/Sn?* | -0,14
fiir den Fall ¢c; = ¢» = 1mol L™! erhilt. Wenn das Experiment Pb/Pb%*+ | -0,13
bei diesen Konzentrationen durchgefiihrt wird, stimmt E mit der Hy/H* 0,00
Differenz der sogenannten Normalpotentiale oder Standardpo- Cu/Cu** | +0,35

tentiale der betrachteten Metalle tiberein. Dabei handelt es sich Ag/Ag® | +0,80

um tabellierte, in der sogenannten Spannungsreihe zusammen- ClI=/Cl, | +1,36
gefasste Spannungswerte, die unter den nachfolgend erlduterten Au/Au®T | +14

Normalbedingungen gemessen wurden: Tab. 9.1: Elektrochemische
Spannungsreihe.

e Temperatur: 25°C

e Messelektrode: Die zu untersuchende Elektrode des Metalls Me taucht in eine Me?™-
Losung der Konzentration 1M

e Bezugselektrode: Eine Platinelektrode taucht in eine 1M H'-Ionenlosung, durch die
bei Normaldruck* Wasserstoffgas perlt. Man bezeichnet diese Elektrode als Normal-
wasserstoffelektrode. Da Wasserstoff gasformig ist, muss er zur Gewéhrleistung der
elektrischen Leitfahigkeit der Elektrode an einem Metall, z. B. Pt, adsorbiert werden.

Die Normalpotentiale einiger Elemente sind in Tabelle aufgelistet. Die Tabelle kann
erweitert werden durch Paare mit unterschiedlichen Oxidationsstufen ein und desselben
Elementes, z. B. Cr3*/Cr®*. Neben den hier behandelten Metallen sind alle Elemente, fiir die
eine geeignete Elektrode aufgebaut werden kann, z. B. C17/Cl,, von Interesse.

Wenn die stochiometrischen Koeffizienten in der nernstschen Gleichung nicht {ibereinstim-
men, entsteht die Schwierigkeit, dass das Argument des Logarithmus mit einer Dimension

2allgemeine Gaskonstante R = 8,3143 J/ (mol K)
3faradaysche Konstante F = 96487 C/mol
4Normaldruck 1atm = 101325 Pa
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9 Elektrochemie

behaftet ist. Diese Schwierigkeit wird vermieden, indem in der nernstschen Gleichung jede
Konzentration durch den Standardwert (1 mol /L) geteilt wird. Bei einer korrekten Herleitung
entsteht die nernstsche Gleichung auch in dieser Form.

Zum Vorzeichen der EMK ist zu bemerken, dass es dem Vorzeichen der Spannung der
rechten Elektrode (in Abb mit ,,2"” bezeichnet) bezogen auf die Linke entspricht. In vielen
Lehrbiichern steht in der nernstschen Gleichung anstelle des Minus- ein Plus-Zeichen. Die
Gleichung ist dann trotzdem richtig, wenn zusétzlich der Zahler und der Nenner im Argument
des Logarithmus vertauscht worden sind®.

Verwenden wir in der Zelle entsprechend Abb.[9.Ijauf beiden Seiten das gleiche, einwertige
Metall und lassen nur die Konzentrationen der entsprechenden Metallsalzlosungen unter-
schiedliche Werte c; und ¢, annehmen, so liegt eine sogenannte Konzentrationskette vor. Da
fiir diesen Fall AE = 0 und v; = v, = 1 gilt, erhalten wir Gl in einer vereinfachten Form

C1
2

E= g In 9.8)

Die GL und gelten nur fiir lonenkonzentrationen < 10~2mol/L. Bei hoheren
Konzentrationen gilt die nernstsche Gleichung wegen der interionischen Wechselwirkungen
nur noch ndherungsweise. Man miisste, um die Giiltigkeit der genannten Beziehungen zu
erhalten, anstelle der Konzentrationen c die Aktivitdten a einfiihren. So betrdgt beispielsweise
fiir eine 1M HCI-Losung die Aktivitdt nur noch 0,8 mol/L. Nur fiir hohe Verdiinnung sind a
und c praktisch identisch.

Bei der Bestimmung der EMK mit dem in Abb.[9.T]an-
gegebenen Aufbau begeht man einen Fehler. Zwischen

den Elektrolytlosungen, d. h., tiber das Diaphragma hin-
weg, tritt ein Spannungssprung auf, das Diffusionspo-
tential. Die Entstehung dieses Diffusionspotentials soll
am Beispiel einer elektrochemischen Zelle mit zwei ver-
schieden konzentrierten Silbernitratlosungen erldutert
werden. Durch das Diaphragma wird das Silbersalz be-
vorzugt von der konzentrierten Seite her hintiberdif-
fundieren. Da Anion und Kation nicht mit der gleichen
Geschwindigkeit diffundieren - das Nitration ist schnel-
ler - , wird die verdiinnte Silbernitratlosung durch die

bevorzugt hineinwandernden Nitrationen negativ ge-
laden: Es bildet sich ein Diffusionspotential aus. Diese Abb-9.2: SChemfitiSChe Darstell.ung ei-
Uberlegung zeigt auch, wie dieses Diffusionspotential "¢’ elektrochemischen Zelle mit Salz-
vermieden werden kann: Man muss zwischen die Elek- briicke
trolytlosungen eine konzentrierte Losung bringen, bei der Anion und Kation gleich schnell
wandern. Dies ist beispielsweise fiir eine KNO3-Losung ndherungsweise erfiillt.

Eine Moglichkeit fiir den Aufbau einer Zelle ohne Diffusionspotential - so wird auch im
Praktikum gemessen - ist in Abb. dargestellt. Die Heber sind gebogene Glasrohre, die

SIna/b = —Inb/a
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eine durch Agar-Agar-Zusatz gelatinierte KNO3-Losung enthalten. In Anlehnung an Abb.
verwenden wir folgende Kurzschreibweise zur Beschreibung einer elektrochemischen Zelle:

Mey [Me}!" [KNO; [Mef** |Me; 9.9)

in der fiir jede Phasengrenze ein senkrechter Strich steht.

Eine wichtige praktische Anwendung der EMK-Bestimmung liegt im Bereich der quanti-
tativen Analyse: Sowohl GL als auch GI. gestatten, eine unbekannte Konzentration
2 zu ermitteln, wenn fiir ein bestimmtes System c¢; vorgegeben und E gemessen worden ist.
Man nennt diese Methode der Konzentrationsbestimmung Potentiometrie, eingesetzt wird
sie in Versuch[9.2] Der Vorteil gegeniiber anderen Methoden besteht darin, dass sie wegen der
logarithmischen Abhéangigkeit der gemessenen Spannung von der Konzentration besonders
zur Bestimmung kleiner Konzentrationen geeignet ist.

Bei allen Versuchen wird der in Abb. gezeigte Aufbau verwandt, anstatt einer Salz-
briicke werden jedoch zwei und zwischen diesen ein weiteres Becherglas mit KNOz-Losung
eingesetzt. Die Salzbriicken sind dadurch langer verwendbar. Zuerst werden die Silbernitrat-
16sungen unter Verwendung der ausgegebenen 0,1 M Losung angesetzt6. Bei der Entnahme
von Losungen miissen trockene Pipetten verwendet werden! Die anderen Losungen werden
durch Verdiinnung gewonnen. Sie verfahren dabei wie bei Versuch nehmen aber statt
der Biirette eine Vollpipette. Sie konnen sich auch weitere Vollpipetten in anderen Grofien
(hilfreich ist z. B. eine 1-mL-Vollpipette) ausleihen.

Wegen der geringen Konzentrationen miissen Sie dabei sehr sauber und genau arbeiten.
Beginnen Sie die Messungen mit den niedrigsten Konzentrationen’. Bechergliser, Heber und
Elektroden sind jeweils mit der Losung vorzuspiilen.

bSilbernitrat wirkt dtzend und hinterlésst schwarze Flecken auf der Haut!
"Eine Verunreinigung durch einen Tropfen zu hoch konzentrierte Losung stort erheblich. Ein Tropfen mit zu
geringer Konzentration stort fast nicht.
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9 Elektrochemie

9.1 Elektromotorische Kraft einer Konzentrationskette

Auszuleihende Gerite: Digitalmultimeter mit zwei Silberelektroden, Salzbriicken, 3 kleine
Becherglaser
Vermessen Sie das System

Ag|Ag"(c1) [KNOs |Ag™(c2) |Ag

mit folgenden Konzentrationen:

cimolL- [ 01 ] 01 | 01 | 00l | 001 | 0,001
c»(molL~1) | 0,01 | 0,001 | 0,0001 | 0,001 | 0,0001 | 0,0001

Vergleichen Sie die gemessenen Werte mit den aus der Theorie berechneten und diskutieren
Sie im Protokoll eventuelle festgestellte Abweichungen.

9.2 Loslichkeitsprodukt von AgCl

Auszuleihende Gerite: Digitalmultimeter mit zwei Silberelektroden, Salzbriicken, 3 kleine
Becherglaser
Das Loslichkeitsprodukt wird mit der Zellanordnung

Ag

0,01 M AgNO, [KNO3 (0,01 M KCl |Ag

gemessen. Sie fiillen in das eine Becherglas die 0,01 M AgNOs-Losung und in das Andere
die ausstehende 0,01 M KCI-Losung. In diesem Zustand wird die Spannung gemessen, dann
wird zur Erzeugung eines AgCl-Niederschlages ein Tropfen der 0,01 M AgNOs-Losung in das
entsprechende Becherglas eingebracht und wieder gemessen. Sie kennen die Chloridionen-
konzentration; die Silberionenkonzentration kénnen Sie gemafs GL. aus der gemessenen
Spannung berechnen. Dazu stellen Sie die Nernstsche Gleichung nach ¢, um. ¢; und die
anderen Werte kennen Sie.

Fiihren Sie den Versuch zuerst durch, ohne einen AgCl-Niederschlag zu erzeugen; dabei
vermessen Sie formal die 0,01 M AgNOz-Losung gegen die 0,01 M KCI-Losung. Diskutieren
Sie im Protokoll den Unterschied zwischen den beiden Spannungen und berechnen Sie das
Loslichkeitsprodukt von Silberchlorid.

Testiert werden die beiden gemessenen Spannungen.
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10 Zwei einfache Analysen

Als Abschluss des Praktikums bearbeiten Sie 2 Analysen. Dabei sollen Sie die Bestandteile
zweier Mischungen herausfinden. Die Analysen werden ausgegeben, wenn Sie das Kolloq zu
Kapitel 7 erfolgreich abgeschlossen haben.

Eine Analyse muss einen Praktikumstag vorher angefordert werden! Falls Sie an einem
Montag mit einer Analyse beginnen wollen, miissen Sie in der Woche vorher das Gefafs
abgeben, in das die Mischung gefiillt werden soll.

10.1 Tipps zur Bearbeitung der Analysen

Sie haben im Verlauf dieses Praktikums eine ganze Reihe von Methoden zur Reinigung und
Identifizierung unbekannter Substanzen kennengelernt. Diese Erfahrungen sollen Sie jetzt
nutzen, um die folgenden Analysen durchzufiihren. Das Salz kann die Ionen Lit, Na*, K*,
NH;, Ca?t, Sr?t, Ba?t, Cl—, Br—, I~ enthalten. Dabei zdhlen Kation und Anion als einzelne
Komponenten.

Beachten Sie auch diese Hinweise:

e Notieren Sie zumindest stichwortartig im Laborbuch alle Tests, die Sie durchgefiihrt
haben (mit Ergebnis!).

e Kationen ergeben oft charakteristische Flammenfarbungen.

e Cl™ ergibt mit AgNOs-Losung einen weifsen Niederschlag von AgCl, der sich bei Zusatz
von Ammoniaklosung wieder auflost. Br~ ergibt mit AgNOs-Losung einen hellgelben
Niederschlag, der sich bei Zusatz von Ammoniakldosung nur geringfiigig 16st. I ergibt
mit AgNO3-Losung einen gelben Niederschlag, der sich bei Zusatz von Ammoniakls-
sung nicht auflost.

° NH;LIr lasst sich durch NaOH als NH3 aus der Probe austreiben und am Geruch erkennen.

e Nutzen Sie die Tabelle auf den letzten Seiten dieses Skripts, um bestimmte Substanzen
anhand ihres Schmelz- bzw. Siedepunkts, ihres Verhaltens an Luft und beim vorsichtigen
Erhitzen, sowie ihrer Loslichkeit in Wasser, Ethanol, Toluol und Ether zu identifizieren.

e Wenn Sie zwei Feststoffe einer Analyse voneinander getrennt haben, sind diese noch
verunreinigt. Wie Sie dieses Problem angehen konnen, haben Sie z. B. in den Versuchen
3.11|oder auch gelernt.

e In Abschnitt 3 wurde beim Thema , Mischschmelzpunkt” erklart, wie Sie sicher stellen
konnen, dass der vermutete Feststoff tatsdchlich derjenige ist.
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10 Zwei einfache Analysen

e Falls in der Tabelle bei Bemerkungen ,Geruch” steht, konnen Sie in der Gerdteausgabe
eine Riechprobe machen.

10.2 Zweistoffanalyse (T)

Geben Sie ein mit Ihren Namen, Platznummer und ,, Analyse 1” beschriftetes Becherglas in der
Gerédteausgabe ab. Die Zweistoffanalyse enthilt ein Salz sowie einen organischen Festkorper.

10.3 Dreistoffanalyse (T)

Geben Sie einen mit Ihren Namen, Platznummer und , Analyse 2“ beschrifteten Rundkolben
mit Korkring in der Gerdteausgabe ab. Die Dreistoffanalyse enthilt eine organische Fliissigkeit,
einen organischen Feststoff und ein Salz,

10.4 Ansagen, Benotung der Analysen

Als Ansage bezeichnet man die beim Assistenten abgegebene, vermutete Zusammensetzung
der Analyse. Die Ansage muss schriftlich im Laborbuch erfolgen. Die Ansage wird in der
Gerate- und Chemikalienausgabe kontrolliert, bewertet und zuriickgegeben. Fiir einen falsch
gefundenen Inhaltsstoff wird ,-1”, fiir einen Fehlenden wird ,,+1” hingeschrieben. ,+1,-1”
heifst also: Eine Substanz ist falsch. Welche falsch und richtig sind, wird nicht verraten.

Sie konnen pro Analyse maximal drei Ansagen machen. Es konnen minimal 0 Punkte
erreicht werden, negative Punkte sind nicht moglich.

Fiir jeden Fehler wird ein Punkt abgezogen. ,,+2,-2” bedeutet also vier Punkte Abzug.

Die erfolgreiche Bearbeitung der Analysen ist kein zwingender Bestandteil des Praktikums:
Falls Ihnen am Ende des Praktikums keine Zeit mehr bleibt, konnen Sie die Analysen nicht
mehr bearbeiten. Das verschlechtert Ihre Note, fiihrt aber nicht zum Nichtbestehen des Prak-
tikums, falls Sie in den Kollogs gentigend viele Punkte gesammelt haben. Sie konnen maximal
10 Punkte fiir die Erste, maximal 15 fiir die zweite Analyse bekommen, wenn Sie bei der ersten
Ansage alles richtig haben.

10.5 Erklarungen zur Tabelle auf den folgenden Seiten

Die Loslichkeit ist in g pro 100 mL Losungsmittel angegeben.

Loslichkeitsangaben: 20/7,5 g heifst: bei 20°C 16sen sich 7,5 g der betreffenden Substanz in
100ml des entsprechenden Losungsmittels. >66/mi bedeutet: Bei Temperaturen oberhalb 66°C
vollstandig mischbar.

Die Tabelle ist notwendigerweise unvollstindig, da nicht alle Daten vorliegen. Sie sind
herzlich eingeladen, fehlende Daten zu ergdnzen, zu prézisieren und gefundene Fehler zu
melden.
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10.6 Stoffeigenschaften von Substanzen

S Sublimationspunkt
Z | Zersetzungspunkt, Zersetzung
Kp Siedepunkt (Kochpunkt)
Fp Schmelzpunkt (Festpunkt)
subl. sublimiert, sublimierbar
mi | injedem Verhiltnis mischbar
sll sehr leicht 19slich
1 leicht 16slich
1 16slich
wl wenig l0slich
swl sehr wenig 16slich
unl (praktisch) unloslich
h. in heiflem Losungsmittel
k. in kaltem Losungsmittel
Chl Chloroform

Tab. 10.1: Legende zu Tabelle

10.6 Stoffeigenschaften von Substanzen
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Tab. 10.2: Stoffdatensammlung

Substanz Kp/°C | Fp/°C Wasser Ethanol Ether Toluol | Sonstige Bemerkungen
Aceton 56,2 - mi mi mi Geruch
Didthylamin 56,3 -48 mi | brennbar, NHj3
Chloroform 61,2 — wl mi mi Geruch
Methanol 64,7 - mi mi mi brennbar
Tetrahydrofuran | 65,5 - mi mi mi Geruch
n-Hexan 68,7 - mi mi mi brennbar
CCly 76,7 - 25/0,1g mi mi Geruch
Essigsdure- 77,1 -83 20/8,5¢g mi mi mi Chl. mi Geruch
ethylester
Ethanol 78,3 -114 mi mi mi mi Chl. mi brennbar
Benzol 80,2 5,5 20/0,2¢g mi mi Aceton mi | brennbar, Geruch
Cyclohexan 80,8 6,4 unl mi mi brennbar
Isopropanol 82,4 - mi mi mi Geruch
Propanol-(1) 97,4 - mi mi mi Geruch
n-Heptan 98,4 91 unl mi mi mi brennbar
Butanol-(2) 99,5 - 20/12¢g mi mi Geruch
Isobutanol 107,7 - 18/10g mi mi Glycerin mi | Geruch
Toluol 110,8 - 16/0,1g mi mi mi brennbar, Geruch
Butanol-(1) 117,5 - 18/6,8¢ mi mi Geruch
Xylol 136-144 | -47 swl 11 11 mi brennbar, Geruch
Cyclohexanon 156 -32 10/150g 1 1 Geruch (Pfeffer-
minz)

Phenol 182,2 40,8 20/8g, mi mi Geruch

>66/mi
Stearinsdure 359-383 | 71 25/0,03 25/7,2¢g 15/5,5g 11
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Tab. 10.2: Stoffdatensammlung

Substanz Kp/°C | Fp/°C Wasser Ethanol Ether Toluol | Sonstige Bemerkungen
8-Hydroxy- 266,6 75,8 swl 1 wl h. 11 Chl. 11
chinolin
Naphthalin 218 80 15/0,02g 25/7,7¢g 11 41/113g | Chl. 1 Me- | Geruch (Motten-
thanol wl kugeln)
Acetamid 221,2 82,3 25/238g 19/50g 62/382g | swl Glycerinll | brennbar
Naphthol-(1) - 95 S swlink,wl | 11 11 11 Chl. 11 subl.
inh
Oxalsdure- - 99-101,5 | 20/10g 11 wl subl. ab 100°C
dihydrat
Brenzkatechin 2459 103,8 1 wl Geruch
Resorcin 2814 110 12/147¢g 20/186g 11 ChlL. 1 Geruch
Iod 184,5 113,6 wl Il (braun) I (braun) | 11 (rot) Chlll viol. | subl.
Schwefel 444.6 110,2 unl swl swl wl CS; 11 >160°C, braun,
zahfl., brennbar
Naphthol-(2) 295 122 25/0,057g 11 11 11 sublimierbar
Benzoesaure 250 122,5 25/0,3g 15/32¢g sublimierbar
Harnstoff - 132,1 0/67¢g 20/4g swl Z.,NHj;
70/314g
100 mi
2-Aminoben- - 146 Z 14/0,4¢g 10/11g 7/16g 12/0,2¢g subl. unter Z.
zoesaure
Glucose - 147 Z 11 wl wl Aceton wl
Adipinsdure - 153 15/1,4g 11 15/0,4g swl
100/160g
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Tab. 10.2: Stoffdatensammlung

Substanz Kp/°C | Fp/°C Wasser Ethanol Ether Toluol | Sonstige Bemerkungen
NH;NO; - 169,5 0/118g explosiv
25/214g
100/871g
D-(-)-Weins&ure - 170 11 1 wl Z.
Hydrochinon - 170-2 15/5,7g, h.11 | 1l 11 25/0,02¢g
d,]-Campher 209,1 176,3 20/0,1g 12/120g 11 1 Aceton 11 Geruch, subl.
Methylrot - 183 swl 20/0,26g h. 11 Chl. 11 Indikator
4-Aminoben- - 188 13/0,3¢g 10/11g 6/8,2¢g 11/0,1g
zoesaure
Ascorbinsdure - 190 Z 20/33g 11 unl unl Chl. unl
Phthalsaure - 191 Z 20/0,6g, 18/12¢g swl Chl. unl subl.
85/7,7¢g
2,4-Dinitro- - 190-2 Z | unl swl unl unl Essigester
phenylhydrazin h. 1l
Anthracen 342 218 unl 16/0,1g 16/0,5g 16/0,9¢g
Phenolphthalein | — 262-3S | wl h. 1l | in Alkalil Indikator, rot im
alkal.
Magnesium - 649,5 unl unl unl unl brennbar
Methylorange - - 22/0,02g unl
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