Kapitel 3:
Trenn- und Reinigungsmethoden

Verhaltenshinweise

nur die Versuche im Abzug durchfiihren, bei denen das notwendig ist.
Versuche bevorzugt am Platz durchfiihren
Abstandsregelung kann bei Arbeit an benachbarten Abziigen nicht

eingehalten werden, daher ist bei der Arbeit am Abzug unbedingt eine
Maske zu tragen




Trennmethoden: fest/fliissig

dekantieren, filtrieren, abnutschen,
zen‘rr'lfugler'en

Wahl der Methode je nach
Niederschlag und Ziel

Zustand des Niederschlags kann
beeinflusst werden (Vgl. V. 3.2)

passendes ilterpapier wahlen!

F|X|eren e die Saugflasche
mit eme/ tatlvklammer'

Kristallisation von KAI(SO,),

Art und GroBe der Kristalle wird
durch Versuchsbedingungen
& festgelegt:

Keimbildungsgeschwindigkeit
Keimwachstumsgeschwindigkeit

. Bild: Kristalle mit etwa 2cm
Keimbildungsgeschwindigkeit nahe

Null, langsames Wachstum der
vorhandenen Kristalle

Bild aus Wikipedia




Zentrifugieren, Bedienung der Zentrifuge

Drehzahl: 40%
Zeit: 4-6min

Entweder 2 oder 4 Gldser in
gegeniiberliegende Pldtze
stellen.

Gewicht der gegeniiberliegenden
Zentrifugengldser muss gleich
sein!

Bedienung der Waage




Ionentauscher

X Entsalztes Wasser
Kationentauscher

Beladung mit einer Ionensorte (meist H*):
H* wird abgegeben, andere werden festgehalten (c
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Kationentauscher: durch Sduren regenerierbar

Anionentauscher: durch Basen regenerierbar

Regeneration durch Verschiebung des
Gleichgewichts
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Einsatzgebiete:
Entfernen von Ionen aus Losung
Aufkonzentration von Ionen im Ionentauscher
Spiilmaschine (dann Na* -Beladung)
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Wasser enthalt Wasser enthalt
Na*-, Ca®*-, ClI"— und H,O" -, CI"- und
SOZ - lonen SO~ lonen
Ionenaustauscher
(Durchfithrung)
Biirettenhalter . Biirettenhalter benutzen

. Kiiken (wenig) fetten, Fiillhohe Ionen-
austauschergranulat etwa 5-7cm

. CaCl, -Losung nicht zu konzentriert
ansetzen

omatogrﬁeséiule
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Ausschiitteln
(Nernstscher Verteilungssatz)

Extraktion von geléstem Iod aus
Wasser durch CHCI,

geldstes Tod verteilt sich in beiden
Losungsmitteln

Nernst: LD wasser -
C(IZ )Chlorof.

Iod-Stdrke-Test zur Uberpriifung
der wdssrigen Phase

Scheidetrichter entliiften, Druck
steigt bei leicht fliichtigen
Lasungsmitteln

Papierchromatographie
(Verteilungschromatographie)

Trenn- und Analysemethode

Substanzen verteilen sich zwischen
2 fliissigen Phasen

mobile Phase: 1-Butanol, mit 12%iger
Salzsdure ausgeschiittelt.
4 Teile Butanol auf 1 Teil Salzsdure

stationdre Phase: Wasserfilm auf
Papierfaser

Entwickeln mit Na,S-Lsg: Sulfide,
schwarz und braun gefarbt

auftragen mit Kapillarrohrchen




Adsorption an Aktivkohle

« keine chemische Reaktion
©)

«  Wechselwirkungen zwischen
Oberfldche und Molekiil

+ "Aktiv"-Kohle: vergroRerte
Oberfldche (Herstellung)

«  Nomenklatur
\ + a) Adsorbens
* b) Adsorbat
+ ¢) freie Molekiile

- . Bild: Wikipedia

Sdulenchromatographie
(Adsorptionschromatographie)
stationdre Phase: Aluminiumoxid
mobile Phase: Ethanol
Adsorption am Aluminiumoxid,

je polarer, desto stdrker

Polaritdt Losungsmittel beeinflusst
Adsorption und damit
Wanderungsgeschwindigkeit

hydrostatischer Druck




Umbkristallisieren
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* Reinigungsmethode:
+ Substanz in Losungsmittel geben

« erwdrmen: lost sich -> klare
Ldsung

+ abkihlen: Niederschlag

+ Reinsubstanz fdllt aus,
Verunreinigungen bleiben gelost

* manchmal schwierig

* Menge des Losungsmittels
anpassen

* heiB abfiltrieren nur, wenn
unbedingt notig

Léslichkeit (g Salz in 100 g H,0)

Temperaturabhingigkeit der Loslichkeit

100
90
80
70
60
50
40

30
20

10

0
0

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Lars Birlenbach

Temperatur (°C)

birlenbach@chemie.uni-siegen.de

36




Schmelzpunktbestimmung mit
dem Thiele-Apparat

I ~

~  Destillationsapparatur

aus Wikipedia
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Destillation

Ausnutzung unterschiedlicher
Siedepunkfe

leichter siedende Komponente reichert
sich im Dampf an

Verbesserung der Trennung durch
Vigreux-Kolonne

Glas ist zerbrechlich

max. Olbadtemperatur 200 °C

vor Inbetriebnahme vom Assistenten
liberpriifen lassen

Schliffe fetten
vor Riickgabe der Apparatur mit Heptan
wieder entfetten

Temperaturverlauf bei einer Destillation
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Destillation: Siedediagramm  sjcqepunkte

der reinen
o Komponenten o
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: Stoffmengenanteil
Zusammensetzung X,
der fliissigen Phase

Bild aus Wikiped

Azeotrop mit Siedepunktminimum

Zusammensetzung
des Dampfs

Siedepunkt
der Flussigkeit

Temperatur T

0]
Molenbruch von A, z,
© 2006 Wiley-VCH, Weinheim
Atkins / Physikalische Chemie
ISBN: 3-527-31546-2 Abb-06-17




Azeotrope Mischung

Zusammensetzung
Destillation gelingt nicht bei des Dampts
allen Mischungen
bei nicht-idealen Mischungen
bildet sich oft ein Azeotrop Siedepunkt
Im Diagramm: Azeotrop mit —_ de“r o
Siedepunktmaximum s Flussigkeit
nur teilweise Trennung moglich: I
bis zum Schnittpunkt von Tau- &
und Siedelinie 5
'_
bi a
0 Molenbruch von A, z, 1
© 2006 Wiley-VCH, Weinheim
Atkins / Physikalische Chemie
ISBN: 3-527-31546-2_Abb-06-16
Azeotrope Mischung
Destillation gelingt nicht bei allen
Mischungen
- . . Dampf
bei nicht-idealen Mischungen 7 amp G
bildet sich oft ein Azeotrop - —

Im Diagramm: Azeotrop mit
Siedepunktmaximum

nur teilweise Trennung moglich:
bis zum Treffpunkt von Tau- und
Siedelinie

Flussigkeit




Azeotrop mit Siedepunktminimum

Dampf

Flussiglkeit

Xp




