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deion. Wasser = deionisiertes Wasser

RG
(aq)

Reagenzglas bzw. Reagenzglédser

aquatisiert — in Wasser geldst

ARBEIT IM CHEMIELABOR



GLF PRAKTIKUM KANTONSSCHULE BADEN RD

I Arbeit im Labor

Einleitung

Es ist an der Zeit ihr gesammeltes Chemiewissen im Labor mit eigenen Handen zu
erleben. Sie werden im Praktikum die experimentelle Seite der Chemie kennenler-
nen, die erfahrungsgemass mindestens so viel Freude macht wie die theoretische.
Allerdings muss man wissen, womit man arbeitet und welche Sicherheitsmassnah-
men man treffen muss, um einen souveranen Umgang mit Experimenten zu erler-
nen

Ziele

¢ mit Glaswaren vertraut sein
e das sichere Arbeiten im Labor verinnerlichen

e die Gefahrensymbole kennen

Verhaltensregeln im Labor

Befolgen Sie die folgenden einfachen Regeln, wird die Unfallgefahr auf ein Mini-
mum gehalten und Sie kdnnen sich voll auf die faszinierende Welt der Experimente
konzentrieren.

Vor der Versuchsdurchfiihrung

e Versuchsanleitung vor der Stunde sorgfaltig lesen, allfallige Fragen und Un-
klarheiten notieren.

e Labormantel und Schutzbrille anziehen

e Kleider, Mappen, etc. auf der Fensterbank-Ablage deponieren (Stolper- und
Beschadigungsgefahr).

e Sorgfaltig nach der Praktikumsanleitung arbeiten. Bei Unklarheiten die Lehr-
person kontaktieren

Wahrend der Versuchsdurchfiihrung

e Die Schutzbrille ist obligatorisch!

e Beim Erhitzen von Flussigkeiten kann es leicht zum plétzlichen Herausspritzen
kommen (Siedeverzug). Das Reagenzglas (RG) wird deshalb hdchstens zur
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Halfte geflllt und beim Erwarmen vorsichtig geschittelt.
Offnung des RG niemals auf eine Person richten (Fehler!
Verweisquelle konnte nicht gefunden werden.).
Grossere Flussigkeitsmengen werden unter Verwendung
von Siedesteinchen erhitzt.

e Sparsamer Gebrauch von Chemikalien vermindert Kos-
ten, Gefahren und Umweltbelastung. Zur Entnahme von Reagenzglasoffnung

niemals auf

Chemikalien werden die Flaschen mit der Etikette zur Personen richten!

Hand genommen und geodffnet, die Flaschendffnung wird Abb. 1: Gefahr bei Erwérmen

icesioke
vom Gesicht weg gehalten, der Stopfen umgekehrt auf von Flsssigkeiten

den Tisch gelegt. Nach der Entnahme wird die Flasche
sofort verschlossen. Einmal entnommene Chemikalien werden nie in die Vor-
ratsflasche zurickgegeben.

e Bei Geruchsproben nicht das aus dem Reaktionsgefdass ausstromende kon-
zentrierte Gas einatmen, sondern das mit Luft verdinnte Gas mit der Hand der
Nase zufacheln.

e Sollte einmal etwas daneben gehen, sofort die Lehrkraft informieren!

Nach der Versuchsdurchfiihrung

e Verlassen Sie Ihren Laborplatz verlassen so, wie sie ihn angetroffen haben.

e Feste Gegenstande wie Filterpapier oder gebrauchte Holzspatel in den Abfall-
eimer werfen.

e Glasabfall wird in ein besonderes Abfallgefass gegeben.

e Organische Lésungsmittelabfalle (Alkohol, Aceton, etc.) werden in einen Sam-
melbehalter geleert. Fir chlorhaltige Losungsmittelabfalle steht ein besonderer
Behalter bereit.

e Schwermetallabfalle (Silber, Blei etc.) werden separat gesammelt.
e Falls nicht anders vermerkt, werden die Lésungen in den Abguss gekippt.

e Gebrauchte Glasgefdasse werden vorgespllt, bis keine festen Chemikalienreste
sichtbar sind und anschliessend zum Waschen weggestelit.

e Sonstiges Labormaterial wird auf den richtigen Platz weggeraumt.
e Tische werden mit einem Schwamm sauber gewischt.
e Gummihltchen von Pasteurpipetten gehéren nicht in den Abwasch!

e Glaswaren im Abwasch nach Grosse sortieren

4 ARBEIT IM CHEMIELABOR



GLF PRAKTIKUM

KANTONSSCHULE BADEN RD

Hinweise zum Verhalten bei einem Notfall

AUGEN
GAS
ELEKTRO

MENSCH VERATZT
MENSCH BRENNT

BRAND

ALARM
FEUER
UNFALL

TELEFON

Augensplilung
Haupthahn GELB am Lehrerkorpus.

Hauptschalter GRAU am Lehrerkorpus. Knopf auf O dre-
hen.

Dusche beim Eingang

Léschdecke im Gang gegenlber Labor. Dusche. Feuerlo-
scher Schaum - nicht gegen Gesicht.

Feuerléscher CO2: Von unten nach oben, vom Herd zur
Peripherie I6schen.

Roter Knopf am Tldrrahmen des Labors

Feuerwehr alarmieren 118

Spital anrufen

Notfallkarten

Bei Augenveratzungen Augenarzt (Anschlagbrett) anrufen
im Laborantenraum, Zimmer 7013

Chemielehrer, Zimmer 7011

Sekretariat

NOTFALLNUMMER DER KANTI BADEN: 056 200 04 00
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Kennzeichnung von Chemikalien

Um Verwechslungen zu vermeiden, mussen alle Chemikalienbehalter eindeutig
und dauerhaft beschriftet sein. Chemikalienbehalter mit gefahrlichem Inhalt sind
durch leicht verstandliche und international gebrauchliche Warnsymbole gekenn-
zeichnet. In Abb. 2 sind die EU-Kennzeichen links und die neuen Kennzeichen
gemass GHS (Globally Harmonized System) rechts dargestelit.

GHS 01

E Explosionsgefahrlich
Explosionsgefahrlich
I GHS 02
F+ Hochentzindlich Entziindlich
s Seigns GHS 02
F Leichtentztindlich Entziindlich
GHS 03
o} Brandfordernd
Brandfordernd
GHS 04
Kein Symbol
Unter Druck stehende Gase
) GHS 05
Atzend
Atzend
3 GHS 06
Sehr Giftig @ Giftig
<< GHS 06
Gift
P Giftig
GHS 07
Xi Reizend
Reizend
GHS 08
xXn Gesundheitsschadlich
Gesundheitsschadlich
GHS 0%
N Umweltschadlich

Umweltschadlich

Abb. 2: Internationale Warnsymbole kennzeichnen gefahrliche Stoffe
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Aufgabe

Tragen Sie die Namen der abgebildeten Laborgerate ins Ratselgitter ein. Die dick
eingerahmten Felder ergeben waagrecht gelesen das Lésungswort.
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Synthese von Fluorescein

Einleitung

Fluorescein ist der starkste bekannte Farbstoff und wurde erstmals vor gut hun-
dert Jahren vom deutschen Chemiker Adolf Bayer 1871 synthetisiert.

Fluorescein absorbiert gelbes und blaues Licht, sodass von weissem Licht nur das
rote Licht Ubrig bleibt. Eine Fluorescein-Lésung weist deshalb eine rote Farbe auf,
wenn man durch die Lésung blickt (im Durchlicht).

Fluorescein absorbiert aber auch UV-Strahlung, die unter Beteiligung der Elekt-
ronen als grunes Licht im sichtbaren Bereich wieder abgegeben wird. Diese Er-
scheinung nennt man Fluoreszenz. Da diese Strahlung nach allen Seiten abgege-
ben wird, erscheint Fluorescein-L6ésung griin, wenn man auf sie blickt (im Auf-
licht). Die Fluoreszenz von Fluorescein ist so stark, dass sie noch nachweisbar
ware, wenn man im Zirichsee ein wirfelzuckergrosses Stiick Fluorescein auflo-
sen wirde! Aus diesem Grund wird Fluorescein in der Hydrogeologie oft zum Stu-
dium von ober- und unterirdischen Wasserlaufen eingesetzt. Bereits 1904 konnte
so der Hydrologe Eduard Rahir beispielsweise nachweisen, dass das Wasser des
Hollochs bei Muotathal mit dem Zirichsee in Verbindung steht.

Seit 1961 wird Fluorescein auch in der
medizinischen Augendiagnostik einge-
setzt. Dabei wird eine extrem geringe
Menge Fluorescein mit ein wenig Wasser

eingenommen, worauf der Augapfel fo-

Normal Fundus Normal Fluorescein Angiogram

tografiert wird. Die Verstarkung des
Kontrasts durch die fluoreszierende Wir-
kung lasst krankhafte Veranderungen
erkennen (vgl. Abb. 1).

Fluorescein wird zudem auch in der Flu- Diabetic Fundus

oreszenz-Mikroskopie sowie zur Markie-
Abb. 3: Fluorescein zur Diagnose von Gefas-

rung in der Molekularbiologie eingesetzt serkrankungen im Auge bei Diabetes

- z.B. von Antikdérpern.

In diesem Praktikum werden wir Fluorescein nach der gleichen Reaktion synthe-
tisieren, die auch Bayer bei seiner Entdeckung 1871 anwendete:
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2 Resorcin lactiade Form
HO OH HO OH
O 0T e OO
H H H,30, {Kat) I Z
> 0
0
0
0
Phthalsaureanhydrid n
0 HO 0 0
2 NaQH
+ 2H0 e OH
0
Fluaresceln chinoide Form

1. Zuerst reagiert Phthalsdureanhydrid nacheinander mit zwei Molekllen Resor-
cin. Dabei entsteht ein Gemisch von zwei verschiedenen Formen einer Vor-
stufe von Fluorescein: Die schwach gelbe lactoide Form, die nicht fluoresziert
(Lactone sind ringférmige Ester) und die intensiv rote chinoide Form, die Flu-
oreszenz aufweist (Chinin war der erste bekannte fluoreszierende Stoff). Die
beiden Formen wandeln sich in einer Gleichgewichtsreaktion ineinander um.

2. Durch die Zugabe von Natronlauge (NaOH-L6sung) werden der chinoiden
Form 2 H*-Ionen (Protonen) entzogen, was zur vollstdandigen Umwandlung in
die bekannte Form von Fluorescein als Natrium-Salz fihrt.

Ziele

e den Umgang mit dem Bunsenbrenner kennen

e den Umgang mit einer UV - Lampe kennen

e den Begriff konjugierte Doppelbindungen definieren

e den Zusammenhang der Farbgebung und der Anzahl konjugierter Doppelbin-
dung erklaren

10 SYNTHESE FLUORESCEIN



GLF Chemiepraktikum KANTONSSCHULE BADEN RD

Experimenteller Teil

Pro Zweiergruppe bendtigen Sie folgendes Material an Ihrem Platz:

e 1 mittelgrosses Reagenzglas e Schwefelsaure konz.

e 4 Pasteurpipetten e Natronlauge NaOH 10 mol/I
e 1 Glasstab e Ethanol

e 1 Becherglas ca. 1000 ml e Resorcin

e Phthalsaureanhydrid

Tragen Sie die Schutzbrille! Fuhren Sie die Vorschrift genau durch und be-
obachten Sie, wie sich die Farbe bei den Reaktionen verandert.

1. Geben Sie in ein Reagenzglas mit separaten Léffeln zuerst eine erbsengrosse
Menge Resorcin, anschliessend die gleiche Menge Phthalsaureanhydrid.

2. Tropfen Sie vorsichtig mit einer Pasteurpipette 10 Tropfen konzentrierte
Schwefelsaure H,S04 dazu. (Vorsicht atzend!). Waschen Sie die Pipette nach
Gebrauch sofort aus.

3. Erwarmen Sie das Reagenzglas behutsam mit dem Bunsenbrenner, bis die
beiden Substanzen gerade miteinander verschmelzen. Stellen Sie den Bren-
ner ab, sobald die Verflissigung abgeschlossen ist. Zu grosse Hitze zer-
stort die Substanzen. Merken Sie sich die Farbe des Durchlichtes.

Achtung: Beim Erhitzen von Fllssigkeiten kann es leicht zum plotzlichen Herausspritzen kom-
men (Siedeverzug). Das Reagenzglas (RG) wird deshalb héchstens zur Halfte gefiillt und beim
Erwarmen vorsichtig geschiittelt. Offnung des RG niemals auf eine Person. Gréssere Fliissig-

keitsmengen werden unter Verwendung von Siedesteinchen erhitzt.

4. Lassen Sie das Reagenzglas abklihlen - zuerst an der Luft, dann unter dem
fliessenden Wasser.

5. Geben Sie zum dickflissigen Produkt zwei Pasteurpipetten voll Ethanol und
schwenken Sie das Reagenzglas, bis sich das Produkt vollstéandig gelést hat.
Falls ein Bodensatz Ubrigbleibt, haben Sie vorher Gber dem Bunsenbrenner
zu stark erhitzt. In diesem Fall kénnen Sie die L6ésung in ein heues Reagenz-
glas umgiessen - und damit die unerwiinschten unléslichen Stoffe abtrennen.

6. Geben Sie tropfenweise etwa eine Pipette voll konzentrierter Natronlauge
(NaOH-L6sung, ATZEND!) ins Reagenzglas und schiitteln Sie jedes Mal, wenn
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Sie ein paar Tropfen zugegeben haben. Was beobachten Sie und wie inter-
pretieren Sie Ihre Beobachtungen?

Durchlicht J C Auflicht
/

o
N

e Farbe im Durchlicht (Farbe des durchgelassenen Lichts) .......cccccooveenee.

Welche Farbe wird somit von der Lésung absorbiert?

e Farbei im Auflicht (Farbe des emittierten LichtS): .....ccoooviiiiiiniiiiiciee.

7. Fullen Sie das 1000 ml Becherglas mit Leitungswasser. Gehen Sie anschlies-
send mit dem folgenden Materialien zu einer freien UV-Lampe in der Kapelle:
geflilltes 1000 ml Becherglas, Reagenzglas mit Fluorescein, Glasstab.

8. Stellen Sie das 1000 ml Becherglas vor die UV-Lampe. Erzeugen Sie mit dem
Glasstab durch umrihren einen Wirbel und geben Sie einen paar Tropfen Flu-
orescein-Ldosung aus dem Reagenzglas zu. Was beobachten Sie? Mischen Sie
noch ein paar Tropfen dazu, dann sehen Sie die Effekte deutlicher. Achten
Sie insbesondere auf die Farbe:

e Im UV-Licht (Schalter an der UV-Lampe auf 366 nm bzw. 354 nm stel-
len)):

e Muss man stark verdinnen, bis die Farbung nicht mehr sichtbar ist?

12 SYNTHESE FLUORESCEIN
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Auswertung/Aufgaben: Konjugation und Farbe

Das Fluorescein-Molekil weist mehrere Doppelbindungen auf, zwischen deen sich
stets je eine Einfachbindung befindet. In diesem Fall spricht man von konjugier-
ten Doppelbindungen (konjugiert: zusammenhangend). Dabei muss auf eine
Doppelbindung immer genau eine Einfachbindung folgen.

In solchen sog. konjugierten Systemen kdénnen sich je zwei Elektronen aller be-
teiligten Doppelbindungen im gesamten konjugierten Bereich - d.h. von der ers-
ten bis zur letzten Doppelbindung - frei bewegen, d.h. sie bilden zusammen ein
grosses neues Orbital, bzw. eine Kugelwolke. Diese Elektronen fihren dazu, dass
solche Molekiile mit konjugierten Systmen farbig sind.

Aufgabe

Zahlen Sie die Anzahl konjugierter Doppelbindungen in allen konjugierten Elekt-
ronensystemen der folgenden Stoffe und notieren Sie, ob der Stoff eine Farbe
aufweist (keine/ schwach/stark) und ob Fluoreszenz vorliegt:

Stoff Anzahl konjugierte Farbe Fluoreszenz
Doppelbindungen

Resorcin

Phthalsdaureanhydrid

Fluorescein, lactoid

Fluorescein, chinoid

Fluorescein, Na-Salz

Folgerungen:
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II Welt der Salze

Einleitung

Salze oder Ionenverbindungen sind aus positiven Metalli-
onen (Kationen) und negativen Nichtmetallionen (Anio-
nen) aufgebaut. Der Zusammenhalt der Ionen erfolgt
durch elektrische Anziehungskrafte, welche in alle Raum-
richtungen wirken. Die Ionen ordnen sich deshalb zu re-
gelmassigen dreidimensionalen Gitter- oder Kristallstruk-
turen - auch Ionengitter genannt. Die sogenannten Git-
terkrafte sind gross und kdnnen nur mit viel Energie Uber-
wunden werden. Deshalb sind alle Salze Feststoffe mit ho-
hen Schmelztemperaturen.

Ziele

e die wichtigsten Eigenschaften von Salzen (Ionenverbindungen) kennen.
e die typischen Eigenschaften von Salzen erklaren kénnen.

Experimenteller Teil

Sie arbeiten in Zweiergruppen.

Die folgenden Experimente sind an vier verschiedenen Posten (A is D) vorberei-
tet. Die Bearbeitung dieser Posten kann in beliebiger Reihenfolge erfolgen. Bevor
Sie mit einem Experiment starten, /esen Sie in Ihren Unterlagen alle Angaben
sorgfaltig durch.

Nach Beenden eines Experiments rdumen Sie den Arbeitsplatz grindlich auf und
hinterlassen den Posten fir die Nachsten so wie Sie ihn zuvor angetroffen haben
(oder vielleicht noch etwas ordentlicher).
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Posten A - Zucker oder Salz

Zwei weisse Pulver stehen im Schrank. Sie sehen gleich aus. Die Etiketten haben
sic aber dummerweise von den Flaschen gelést. Auf der einen Etikette steht Glu-
cose, CsH1206 (Traubenzucker, eine Molekilverbindung), auf der anderen Kali-
umchlorid (ein Salz, besteht aus K*-Ionen und cl™-Ionen). Ein Geschmackstest
ist nicht zu empfehlen, denn das Salz ist ungesund.

Aufgabe

Identifizieren Sie die beiden weissen Pulver, indem Sie die elektrische LeitfGhig-
keit der entsprechenden Lésungen testen.

Die elektrische Leitfahigkeit von geschmolzenen und in Wasser geldsten Salzen
beruht auf dem Vorhandensein beweglicher Ionen: die positiven Ionen (Kationen)
wandern zum Minuspol, der Kathode. Die negativen Ionen, die Anionen, wandern
zum Pluspol, der Anode. Die Wanderung der Ionen im elektrischen Feld hat ihnen
auch den Namen gegeben: ion griech. = wandernd.

Vorgehen:

e Geben Sie in drei Becherglaser 50 ml deion. Wasser. Lésen Sie in einem Be-
cherglas (beschriftet mit A) einen halben Léffel voll vom Pulver A, im anderen
Becherglas (beschriftet mit B) einen halben Léffel voll vom Pulver B. Reinigen
Sie den gebrauchten Loffel, bevor Sie ihn mit dem zweiten Stoff in Berihrung
bringen.

e Tauchen Sie die Elektroden des Leitfahigkeitsmessgerats in den ersten Becher,
der nur deion. Wasser enthalt. Die beiden Elektroden dirfen sich nun gegen-
seitig nicht berthren. Die Lampe sollte nicht brennen. Trocknen Sie die Elekt-
roden mit einem Papiertichlein ab.

e Nun kdénnen Sie auch die Flissigkeit im Becher A und im Becher B auf elektri-
sche Leitfahigkeit GUberprifen. Spllen Sie die Elektroden vor jedem Wechsel
mit deion. Wasser ab.

Aufraumen - Entsorgung

Leeren Sie den Inhalt der beiden Becherglaser in den Ausguss. Spllen Sie die
Becherglaser mit deion. Wasser grindlich aus, trocknen sie mit einem Papier-
tlchlein und stellen sie wieder an den Arbeitsplatz zurick.
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Auswertung

Tragen Sie in den Abbildungen unten ein, welche Teilchen in Lésung A und Lésung
B im Wasser geldst vorliegen. Jeder Kreis ist ein geldstes Stoffteilchen. Bezeich-
nen Sie diese mit den richtigen Stoffformeln.

A B

O O
O O
o © o ©
o ©] |o©

Fragen:

1. Weshalb zeigt die Zuckerlésung keine Leitfdhigkeit fuir den elektrischen
Strom?

2. Was ist zwingend nétig, damit ein Stoff den elektrischen Strom leiten kann?
Ein Stoff (oder eine Ldsung) ist dann elektrisch leitfahig, wenn geladene Teil-
chen vorhanden sind, die sich frei bewegen kdnnen.

Beschreiben Sie flr eine Lésung, die den elektrischen Strom leitet, die Vor-
gange an der Anode und der Kathode.

16 WELT DER SALZE
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Posten B — Zwei Eisensalze

Eisen bildet mit Halogenen, Sauerstoff und auch mit Sulfat farbige Salze. Diese
Salze unterscheiden sich nicht nur in ihrer Farbe sondern auch in ihrer Loslichkeit
in Wasser. Sie kénnen flr zwei Beispiele selbst herausfinden, wie es darum steht.

Sicherheit: In Wasser geldste Eisen(III)-Ionen erzeugen eine saure L6-
sung. Deshalb Augen schitzen.

Chemikalien: Eisen (III)-chlorid, Eisen(III)-oxid

Vorgehen

e Flllen Sie die zwei Reagenzglédser (RG) 1/3 voll mit deion. Wasser.

e Geben Sie in die beiden RG's von je einem Salz ganz wenige Kristalle (die
kleinstmogliche Menge). Falls sich diese |6sen, geben Sie noch etwas mehr
hinzu.

e Wie unterscheidet man, ob sich ein Stoff |6st oder nicht?

e Wenn die Flussigkeit transparent wird, dann handelt es sich um eine L6-
sung. Bleibt die Flissigkeit trib, so handelt es sich um eine Suspension:

e ungeldste Feststoffpartikel sind in der Flissigkeit verteilt.

Entsorgung

Leeren Sie den Inhalt der RG's in den Ausguss und legen Sie die leeren RG's in
die bereitgestellten Wagen.

Auswertung

e Wie beurteilen Sie die Léslichkeit der beiden Eisensalze?

e Wie lauten die Verhéltnisformeln fur die beiden Salze?
Eisen (III)-chlorid:

Eisen(III)-oxid:
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Die Ldslichkeit (wie auch die Schmelztemperatur und die Harte) von Salzen
hangt unter anderem von der Gitterenergie Eg ab. Die Gitterenergie wiederum
hangt ab von der Coulombkraft, mit der sich die Ionen gegenseitig anziehen:

r

F

Die Ladungen Q: und Q2 entsprechen im Ionengitter den Ionenladungen,
der Abstand r entspricht der Summer der Ionenradien.

Li* BeZ* N3 0%~ F-

¢ s c Q0 O~
Metals o

7 45 . 146 140 133
6 ® lons [ Semimetals 3

Na* Mgz+ Nonmetals AB+ | sid* p3- 52— -

® ¢ » Q0O -
212 184 181

102 72 535 40

Atoms

K* ca2+ sc3+ Ti3+ v2+ cr2+ Mn2+ Fe3+ c°2+ Ni2+ cu2+ Zn2+ Ga3+ Ge‘“ Ass+

Se?2~  Br~
.QOOQOQOOQQQoooooKr
198 196

138 100 74.5 67 79 80 83 64 745 69 73 74 62 53 58

Rb* Sr2* Y3+ zr**  Nb* Mo* Tc* Rud* Rh3* Pd* Agt Cd** In¥* sSn**t  sb3 | Te?” 1~
@ © 0 ¢ 0o s0s0o@@®@®@@® o O o Xe
152 118 90 72 72 65 64.5 68 66.5 86 115 95 80 69 76 221 220

Cs* Ba2t Hf4+ Tad3+ w4+ Re? Os* I3+ Pt2*  Aut H92+ T3+  pb% Bi3* ‘
. . La3* o (] ® ® ® o O . ® o o @O Po ‘ At  Rn

167 135 71 72 66 63 63 68 80 137 102 88.5 775 103

Die héchsten Gitterenergien weisen Salze auf mit kleinen, hochgeladenen Io-
nen. Denn je naher die Ionenteilchen zusammenricken und je grdsser die Io-
nenladungen sind, desto starker ziehen sie sich an.

Beispiele: Salz NaCl NaF MgO Al>0O3
Ec in kJ/mol -780 -920 -3930 -15'100

Die Werte sind negativ, weil diese Energiebetrage bei der Gitterbildung frei
werden. Beim Auflésen der Gitterstruktur muss diese Energie aufgewendet
werden.
- Erklaren Sie nun flr die obigen Salze die Resultate. Argumentieren Sie mit
den ausschlaggebenden Eigenschaften der beteiligten Ionen (Ladungen und
Radien).
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Posten C — Chloridionen entdecken

Es gibt Ionenkombinationen, welche sehr stabile Ionengitter bilden. Als Folge da-
von sind diese Salze schwerléslich. Ein solches Salz ist Silberchlorid. In einem
Liter 20 °C warmen Wassers |6st sich nur gerade 1 Milligramm (mg) davon. Wenn
nun in einer Losung Chloridionen enthalten sind, kdnnen diese durch Zugabe von
Silberionen entdeckt werden. Es kommt zwischen den Chloridionen und den Sil-
berionen zu einer sogenannten Féllungsreaktion: Es bilden sich Silberchlorid-Kris-
talle und diese fallen als Feststoff aus. Auch wenn es nur ganz geringe Mengen
sind, erkennt man das ausgefaéllte Salz als weisse Tribung.

Wie kommen die Silberionen in die Losung? Man nimmt ein gutldsliches Salz und
stellt daraus eine konzentrierte Losung her. Davon genltigen wenige Tropfen, um
in einer Flussigkeit die Anwesenheit von Chloridionen zu testen.

Im Labor arbeiten wir immer mit deion. Wasser. Diesem wurden praktisch alle
Fremdstoffe, insbesondere die Ionen entzogen. Nun hat aber ein Schiler aus
Versehen einige Spritzflaschen mit Leitungswasser aufgefillt. Sie wissen sich je-
doch zu helfen und finden heraus, welche von den zwei Flaschen (A und B) am
Arbeitsplatz besser wieder geleert und neu geflillt werden sollte.

Sicherheit: Silbersalze, auch gel6ste, sind giftig. Sie dirfen nicht auf die Haut
gelangen. Also sauber arbeiten!

Gerate: 2 Reagenzglaser (RG), RG-Gestell, zwei Spritzflaschen mit Wasser
(A und B)

Chemikalien: Tropfflaschchen mit Silbernitrat-Lésung (AgNOs (aq)).
»~aq" bedeutet ,geldst in Wasser"

Vorgehen

Flllen Sie die beiden RG's bis zu Halfte einmal mit Wasser A und einmal mit
Wasser B.
Geben Sie dann zu beiden Proben je drei Tropfen Silbernitrat-Lésung.

Entsorgung

Leeren Sie den Inhalt der RG's in den daflir bereitgestellte Flasche: Silbersalz-
Abfall.

Legen Sie dann die leeren RG's in die bereitgestellte Kiste.
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Auswertung

e In welcher Flasche ist deionisiertes Wasser, in welcher das Leitungswasser?

Inhalt von Flasche A:
Inhalt von Flasche B:

e Erklaren Sie die Ursache fir das unterschiedliche Ergebnis Ihrer Experimente:

e Féllungsreaktionen werden allgemein mit der folgenden Gleichung beschrie-
ben:

AB(aq) + CD(aq) > AD(s) + CB(aq)

Formulieren Sie nun die Reaktionsgleichung fur die Fallung von Chloridionen
mit Silberionen. Bericksichtigen Sie dabei alle vorhandenen Ionen, also auch
die Natrium-Ionen (Na*) und die Nitrat-Ionen (NO3").

AB = Silbernitrat, CD = Natriumchlorid
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Posten D - Losen von Salzen in Wasser

Viele Salze l6sen sich von selbst in Wasser. Manchmal wird dabei sogar Energie
frei (exothermer L6sungsvorgang). Andere Salze I6sen sich unter starker Abkiih-
lung (endotherm).

Beim Loésen werden offenbar die starken Anziehungskrafte zwischen den Ionen
im Kristallgitter — und damit auch die Gitterenergie - GUberwunden. Wie ist das
madglich?

Zwei verschiedene Aspekte sind daflir verantwortlich:

a) Energie (Enthalpie) - Folge der wirkenden Kréfte

Da Wassermoleklle Dipole sind, werden Sie beim Lésen eines Salzes von Ionen
an der Oberflache des Ionenkristalls angezogen. Im geldsten Zustand schliess-
lich ist jedes Anion und Kation von Ionen umgeben. Diese Anziehungskrafte
fuhren dazu, dass Energie freigesetzt wird — die Hydrationsenergie Ex.

Ist die aufzuwendende Gitterenergie kleiner als die freiwerdende Hydrationse-
nergie, ist der Lésungsvorgang exotherm, im umgekehrten Fall endotherm:
Ec < En: AH < 0 (exothermer Vorgang - die Umgebung erwarmt sich)

Ec > En: AH > 0 (endothermer Vorgang - die Umgebung klhlt sich ab)

a) Entropie - Folge der Wahrscheinlichkeit der zufélligen Teilchenbewegung
Durch die zufallige Teilchenbewegung bewegen sich die Teilchen bei Raum-
temperatur bereits sehr heftig und es kommt zu haufigen Zusammenstéssen.
Erhalt nun z.B. ein Ion an der Ecke des Gitters einen Stoss, kann es sein, dass
sich dieses dadurch etwas vom Ionengitter entfernt. Ein zweiter Stoss kann
das Ion entweder zurick in Richtung Ionengitter bewegen - oder aber weiter
weg vom Gitter. Da es fir den zweiten Fall mehr Mdglichkeiten gibt, ist es
wahrscheinlicher, dass sich das Ion weg vom Gitter bewegt (auch wenn dies
energetisch ungunstig ist), sodass sich das Ionengitter bei sehr vielen solchen
Ereignissen aufldst.

Q@ -
0
® o D o’ & PN
-0-o0- -0 -0 /.~ -0-07%5, ©o0
o—o—o-g 0-0-0H ©0-0- o

-0-0 - -0-0 - -0-0-9 oo
0-0-0 0-0-0 0-0-09 C o
-0-0- -0-0- Jog0)° ©29
69 [+ )

Die Wahrscheinlichkeit eines chemischen Zustandes wird als Entropie mit dem
Symbol S bezeichnet. Da der geldste Zustand eine gréssere Wahrscheinlichkeit
aufweist als der ungeldéste, nimmt die Entropie bei diesem Vorgang zu:
AS >0

In der Reaktionslehre werden wir uns noch intensiv mit der Entropie auseinan-
dersetzen.
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Zusammenfassend lasst sich sagen, dass sowohl die Energie (Enthalpie AS) als
auch die Entropie AS beim Lésungsvorgang beteiligt sind.

Da die Entropie den Lésungsvorgang von Salzen in der Regel beglinstigt, kdnnen
sich auch Salze l6sen, bei denen der Vorgang endotherm ist, d.h. die Enthalpie
leicht unglnstig ist.

Bei schwerldslichen Salzen allerdings ist die Enthalpie meist sehr unglinstig - in
der Regel gilt dies bei einer sehr hohen Gitterenergie, d.h. bei sehr kleinen und
hoch geladenen Ionen.

Sicherheit: Lithiumchlorid und Calciumchlorid sind gesundheitsschadlich und
wirken atzend

Gerate: 5 Reagenzglaser (RG), RG-Gestell, Loffel, Stopfen, Thermometer

Chemikalien: Lithiumchlorid (LiCl), Natriumchlorid (NaCl), Kaliumchlorid (KCl),
Calciumchlorid (CaClz), Ammoniumchlorid (NH4Cl)

Vorgehen
e Messen Sie zu Beginn die Temperatur des deion. Wassers in der Spritzflasche.
e Fullen Sie alle RG’s 1/3 voll mit deion. Wasser.

e Geben Sie zum ersten RG einen halben Loéffel voll vom ersten Salz. Ver-
schliessen Sie das RG mit dem Stopfen und schitteln Sie das RG dreimal kraf-
tig. Dann stecken Sie sofort das Thermometer in die L6sung und messen die
Temperatur. Tragen Sie den Messwert in die Tabelle ein.

e Machen Sie denselben Test auch mit den anderen vier Salzen.

Entsorgung

Leeren Sie den Inhalt der RG in den Ausguss und legen Sie die leeren RG's in die
bereitgestellte Kiste.
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Auswertung

Tragen Sie Ihre Messergebnisse in die Tabelle ein. Berechnen Sie die Tempera-
turdifferenzen zwischen reinem Wasser und den Salzlésungen.

In der Kolonne “Erklarung” geben Sie an, ob:

e das Ldsen des Salzes exotherm oder endotherm verlauft.
e die Gitterenergie oder die Hydratationsenergie (Ec oder Ex) grdsser ist.

Wassertemperatur (in der Spritzflasche): .ciccvecvicviesienae °C
Salznamen Ionenfor- Temp. in | Temp. dif- Erkldarung
(Verhiltnisfor- mel der Salz- ferenz
mel) I6sung

- Erklaren Sie die Temperaturabnahme, die beim Ldsen einiger Salze ge-
messen werden kann.
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Fragen

1. Ein Salzkristall wird ins Wasser gegeben. Die Salzteilchen und die Wassermolekiile
treten miteinander in Wechselwirkung.
Worauf beruht diese Wechselwirkung?

2. Bei der Wechselwirkung wird Energie frei: die Hydratationsenergie En. Diese fordert
den L&sevorgang. Es gibt jedoch eine zweite Kraft, welche beim Lésungsvorgang Uber-
wunden werden muss. Beschreiben Sie diese Kraft und wie heisst die entsprechende
Energie?

3. Es gibt Salze, bei denen wird beim Lésen Warme frei (exothermer Lésevorgang). An-
dere I6sen sich unter starker Abklihlung (endothermer Lésevorgang).
Wie schatzen Sie fiur diese beiden Falle die Gitter- bzw. die Hydrationsenergie ein?

4. Welche Verhaltnisse herrschen bei schwerléslichen Salzen?

5. Der Lésevorgang mit Kochsalz beschreibt man in der Formelsprache folgen-
dermassen:

NaCl(s) > Na*(aq) + CI (aq)

Was bedeutet das Anhangsel “aq”?

24 WELT DER SALZE



GLF PRAKTIKUM KANTONSSCHULE BADEN RD

IIT Reinstoffe erkennen

Einleitung

Auf molekularer Ebene unterscheiden sich Reinstoffe dadurch, dass sie unterschiedliche
kleinste Teilchen aufweisen. Diese kleinsten Teilchen kénnen Atome, Moleklile, ein- oder
mehratomige Ionen sein. Auf der Ebene unserer Erfahrungswelt unterscheidet man ver-
schiedene Reinstoffe aufgrund ihrer messbaren und beobachtbaren Eigenschaften. Um
einen Reinstoff zu charakterisieren und zu identifizieren bestimmt man einige seiner
Eigenschaften. Die Anzahl und Auswahl von Eperimenten kann von Stoff zu Stoff vari-
ieren. Ein geschicktes Vorgehen flhrt oft rascher zum Ziel.

Folgende Eigenschaften kdénnen in Labor-Experimenten ermittelt werden:

e Geruch Farbe

e Schmelzpunkt Siedepunkt

e Ldslichkeit in diversen Losungsmitteln | e Dichte

Brennbarkeit

e VVerhalten beim Erhitzen

e elektrische Leitfahigkeit e Geschmack (nicht praktiziert, da ev. giftig)

Ziele

e Stoffeigenschaften kennen und Stoffe nach Eigenschaften sortieren

e analytisches Denken und experimentelle Methoden zur Stoffeinteilung anwenden
e richtiges Ablesen des Volumenpegels bei Messzylindern

e Reinstoffe und Gemische unterscheiden

e molekulare Stoffe von ionischen Stoffen unterscheiden

e ionische Stoffe nach deren Siedepunkte einordnen

Experimenteller Teil

Unbekannte Substanzen A - I (9 Reinstoffe) sollen mittels geeigneter experimenteller
Untersuchungen richtig identifiziert und beschriftet werden. Sie lernen, wie messbare
und beobachtbare Eigenschaften von Reinstoffen in Versuchen gezielt ausgenutzt wer-
den und dadurch die Unterscheidung und das Erkennen von Stoffen erlauben.
Folgende Reinstoffe sind in den Flaschen (A - I) enthalten.

Ordnen Sie diese aufgrund der Stoffeigenschaften den folgenden Stoffen zu:

- Kupfersulfat Pentahydrat - Ethanol

- Saccharose - Heptan

- Salicylsaure - Naphthalin

- Toluol - Natriumchlorid
- Wasser
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Tabelle 1: Zusammenstellung der Literaturdaten

Reinstoff Literaturwerte ausgewadhlter Eigenschaften
Aggregats-
Summenformel/ Molmasse Tm /To Zustand Dichte Loslichkeit Besondere Eigenschaften
ustan
Strukturformel (g/mol) (cvererennnn ) % [T in H20 (Farbe, Geruch, ...)
Ethanol /\ 46.07 -114/ 78 liquid (1) 0.79 ++ Geruch wie Brennsprit
OH
Heptan 100.21 -91/ 98 0.68 - Geruch vergleichbar mit Benzin
/\/\/\
Naphthalin 128.17 80/ 218 solid (s) 1.14 - Leicht reizender Geruch <
(Achtung!)
Natriumchlorid 58.44 801/ 1465 s 2.17 + weiss
NaCl
Kupfersulfat 249.69 Nach Merck |s 2.284 + blau
Pentahydrat CuS04:(H20)s nicht anwend-
hoe
Saccharose % T e . ]3423 186/ ----- s 1.57 ++ weiss
Salicylsaure Q_{ 138.12 158.3/ 211 |s 1.44 weiss
Toluol ©/ 92.14 -95/ 111 0.87 - Geruch vergleichbar mit Benzin
Wasser 18 0/ 100 1 ++ Geruch neutral

0
N

* = Standardbedingungen: 25°C, 1013 hPa (Umgebungsdruck)
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Vorgehen

1

3

> W N

. Teilen Sie alle Reinstoffe in die Aggregatszustande bei RT (= Raumtemperatur)
ein:

fest flissig

. Prifen Sie nun flr jede Stoffgruppe die Ldslichkeit in Wasser:

Geben Sie in ein Reagenzglas deionisiertes Wasser 5 cm hoch. Geben Sie bei
Feststoffen eine kleine Spatel zu, bei Flissigkeiten eine Pasteurpipette. Schlies-
sen Sie mit einem Gummistopfen und schitteln Sie.

Resultate:
Feststoffe: [6slich: unloslich:
Flissigkeiten: I6slich: unléslich:

Tragen Sie Ihre Resultate in Tabelle 2 ein.

Welche Stoffe lassen sich aufgrund des Aggregatzustandes, der Loslichkeit und
evtl. besonderer Eigenschaften schon eindeutig identifizieren?

. individuelle Angaben

. Bestimmen Sie fir die noch nicht identifizierten Flissigkeiten die Dichte.

Dazu haben Sie einen 10 ml Messzylinder und eine Waage zur Verfligung.
Uberlegen Sie ein geeignetes Vorgehen
Resultate:

. Anhand Tabelle
. Heptan(E) kleinere Dichte als Toluol (D)
. Ethanol (A) kleinere Dichte als Wasser (G)
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Sie sollten nun alle flissigen Stoffe zugeordnet haben.

Die noch nicht identifizierten Feststoffe kénnen anhand ihres chemischen Verhal-
tens mit den folgenden Experimenten naher untersucht werden.
Dazu mussen die Stoffe zum Teil in Wasser gelést werden.
FUhren Sie diese Tests nur fir die Stoffe durch, bei welchen die eindeutige Un-
terscheidung aufgrund von messbaren Eigenschaften (z.B. Ldslichkeit) schwierig
bis unmaoglich ist.

Diese Tests werden in sauberen Reagenzglasern (RG’s) durchgefihrt.

e a) Loésungen von chloridhaltigen Salzen ergeben mit einigen Tropfen
Silber(I)-nitrat-Losung (AgNOs-Lsg.) einen Niederschlag von schwer-
l6slichem Silber(I)-chlorid (Agc.).

e b) Erhitzt man vorsichtig in einem Reagenzglas Salze, die Kristallwasser
enthalten, so kann man im oberen Teil des Reagenzglases an der Wand
Kondenswasser beobachten.

e ) Saccharose wird bei vorsichtigem Erhitzen braunlich und entwickelt
einen typischen Caramel-Geruch.

e d) Eine wassrige Losung von Salicylsaure, die nur sehr wenig léslich ist,
farbt ein pH-Universalindikator-Papier gelb bis rot, weil die Ldsung
sauer ist.

Tabelle 2: Eintrag der tatsédchlich gemessenen Werte (zur Ubersicht):

Probe | Gemessene Eigenschaft | [0 Tests (bei festen Stoffen):
Chemisches Verhalten

H20- Dichte a) b) C) d)
Loslichkeit

A

B

C

D

E

F

G

H

I
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Entsorgung

e Proben, die einem Test mit Silber(I)-nitrat-L6sung unterzogen wurden, muissen
in die Flasche flr Silber-Abfalle gegeben werden.

e Wasser, Ethanol, Saccharose und Natriumchlorid kénnen unter Nachspllen mit
Leitungswasser in den Abguss gegeben werden.

e Heptan und Toluol werden zusammengegossen. In diesem Gemisch 16st man die
Salicylsaure und das Naphthalin auf. Die entstandene Lésung wird in den Kanister
fur nicht halogenhaltige organische Abfélle (blaue angehangte Etikette) gegeben.

e Kupfersulfat wird im Abfall fir anorganische Stoffe mit Schwermetallen entsorgt.

Auswertung / Aufgaben

Nun kénnen Sie die zehn Verbindungen den Buchstaben A - I zuordnen!

A F
B G
C H
D I
E

Fragen

1. Warum kénnen messbare und beobachtbare (spezifische) Eigenschaften nur fur
Reinstoffe angegeben werden, und nicht auch fir Gemische?

2. Warum ist die Nennung des Aggregatzustandes eines Reinstoffes ohne zusatzli-
che Angabe keine spezifische Eigenschaft?
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3. Warum ist streng genommen auch die Angabe der Siedetemperatur eines Rein-
stoffes flir sich allein keine spezifische Eigenschaft? Was muss zusatzlich auch
noch angegeben werden?

4. Warum haben Salze Ublicherweise einen viel h6heren Schmelzpunkt als die meis-
ten Molekllverbindungen (flichtige Stoffe)?

5. Welches Salz hat wohl den hdéheren Schmelzpunkt: Calciumoxid oder Natriu-
macetat? Begriinden Sie! Uberpriifen Sie Ihre Vermutung anhand von Literatur-
daten.
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IV Aspirin-Synthese

Einleitung

Aspirin ist ein dusserst wichtiges schmerzstillendes (analgetisches), fiebersenken-
des (antipyretisches) und entzindungshemmendes (antiphlogistisches) Medika-
ment.

Die Wirkung von Aspirin war schon im Altertum bekannt. Der griechische Arzt Hip-
pocrates rat schwangeren Frauen kurz vor der Geburt die Blatter von Weidenbau-
men zu kauen, um die Geburtsschmerzen zu lindern. Der Wirkstoff in den Weiden-
blattern wurde allerdings erst 1836 vom italienischen Chemiker Raffaele Piria in
Turin aus der Weidenrinde isoliert und nach dem lateinischen Namen fiir Weide salix
Salicylsaure genannt. Als es 1874 gelang, die Salicylsaure synthetisch herzustellen,
und 1876 die lindernde Wirkung bei rheumatischen Erkrankungen entdeckt wurde,
stieg die Herstellung und Verwendung sprunghaft an. Das damals verwendete Nat-
riumsalz der Salicylsaure war allerdings sehr schlecht magenvertraglich. Gut zwan-
zig Jahre spater gelang es der deutschen Firma Bayer, diese Nebenwirkungen stark
zu vermindern, indem die Salicylsaure mit Essigsaure zur Reaktion gebracht wurde,
wodurch Acetylsalicylséure entstand, der Wirkstoff von Aspirin (siehe Abbildung 1).

(o]
(0]
OH
OH (0] (o] (o]
+ )J\ )k (o) + )k
OH (@) /K HO

o)

Salicylsdure Essigsdureanhydrid Acetylsaliclysdure Essigsdure

Um Aspirin rein zu erhalten, muss das Rohprodukt, welches noch Edukt(e) ent-
halt, mithilfe der Kristallisationstechnik (effektive Reinigungsmethode flir Festkor-
per) aufbereitet werden.

Ziele

5. richtige Handhabung beim Pipettieren

6. Abnutschen als gangige Filtrationsmethode anwenden

7. Reinigung durch Umkristallisation kennen und durchfihren
8

. Ausbeuteberechnungen durchfiihren
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Experimenteller Teil

Pro Zweiergruppe bendtigen Sie folgendes Material an Ihrem Platz:

100 mL Erlenmeyerkolben

100 mL Becherglas

Stopfen 100 mL Erlenmeyerkolben
Ethanol

2 mittelgrosse Pillenglaser

10 mL Messpipette
1 Pasteurpipette

1 Nutsche inkl. Filterpapier

Sicherheit

Essigsaureanhydrid ist stark atzend und riechend. Konz. Schwefelsdure H,S0, ist stark atzend.

Arbeiten Sie mit diesen Stoffen in der Kapelle. Labormantel, Handschuhe und Schutzbrille tragen!

Synthese: Aspirin aus Salicylsdure

1.

Wagen Sie 5.5 g Salicylsaure (0.044 mol) ab und geben Sie die Salicylsaure in
einen 100 mL Erlenmeyerkolben.

Pipettieren Sie 7.5 mL Essigsaureanhydrid (8 g, 0.08 mol) und 4 Tropfen konz.
Schwefelsdaure H.SO4 dazu.

Vorgehen beim Pipettieren

Flissigkeiten genau bis zur eingezeichneten Marke aufsaugen. Massgebend
ist die tiefste Stelle des Meniskus.

Flissigkeit aus der senkrecht gehaltenen Pipette ganz ablaufen lassen, dann
Pipettenspitze mit leichtem Drehen an der Gefasswand abstreifen. Nicht
Ausblasen!

Verschliessen Sie den Kolben mit einem Stopfen und stellen Sie ihn flr 15 min.
ins ca. 60 °C warme Wasserbad. Gelegentlich schwenken.

Die Salicylsaure muss sich vollstandig |6sen. Falls die Acetylsalicylsaure (Aspi-
rin) bereits am Boden kristallisiert, ist das kein Problem.

Klihlen Sie anschliessend den Kolben mit kaltem Wasser auf Raumtemperatur
ab. Das Produkt Aspirin kristallisiert. Fligen Sie 75 ml deion. Wasser hinzu,
damit das schlecht wasserldsliche Aspirin vollstandig auskristallisiert.

Nutschen Sie das Produkt ab. Falls es am Boden klebt, kann es mit einem
Spatel gelost werden. Spllen Sie evtl. im Kolben verbleibendes Produkt mit
wenig (!) deion. Wasser nach.

Das Rohaspirin mithilfe eines Spatels vom Kolben wegkratzen und in einem
100 ml Becherglas sammeln.

Das Rohaspirin direkt fur die nachfolgende Reinigung verwenden.
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Reinigung durch Umbkristallisation

Um das Rohaspirin zu reinigen, missen Sie es von den restlichen Substanzen (Aus-

gangsstoffe, allfdllige Nebenprodukte) trennen. Hier wir die Tatsache ausgenutzt,

dass Aspirin in einem Wasser-Ethanol-Gemisch schlecht I6slich, der Ausgangsstoff

Salicylsdure stattdessen gut Iéslich ist.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

Stellen Sie das Rohaspirin ins Wasserbad (ca. 60 °C). Geben Sie 12 mL Ethanol
dazu (bei Bedarf etwas mehr- so wenig wie nétig), bis sich der ganze Feststoff
aufgel6st hat (klare Lésung!).

In einem 100 mL Erlenmeyerkolben erwarmen sie 40 ml deion. Wasser auf ca.
50°C.

Geben Sie das warme Wasser zum geldsten Aspirin und lassen Sie die Lésung
langsam abklhlen bis das Aspirin aus der Ldsung kristallisiert.
(Bei Zeitknappheit kénnen Sie auch das Becherglas flr kurze Zeit ins Eiswasser
halten. Gut aufpassen, dass ja kein Eiswasser ins Becherglas gelangt.)

In der Zwischenzeit wiegen Sie zwei Pillenglaser ab, tragen die Werte in die
Tabelle bei der Aufgabe 3 ein und beschriften sie mit Ihrem Namen.

Nutschen Sie das Produkt ab, Verteilen Sie es auf die beiden tarierten Pillen-
glaser und lassen Sie es fur ein paar Minuten trocknen.

Ermitteln Sie die Masse des feuchten Aspirins (Wert festhalten). Berechnen Sie
anschliessend die Ausbeute (siehe unten und Aufgaben).

Decken Sie den Behalter mit einer Schicht Kleenex-Papier und einem Gummi-
bandchen zu und legen Sie das Pillenglas zum Trocken in den Exsikkator.

In zwei Wochen werden Sie die Masse vom getrockneten Aspirin abwiegen, um
die Ausbeute erneut zu bestimmen.

Ausbeutebestimmung:

m(ASpirin)abgewogen .
m(Asp iT'iTl) theoretisch

prozentuale Ausbeute = 100

wobei m die Masse des Produkts darstellt.
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Auswertung / Aufgaben

1. Wie viel Aspirin kann maximal entstehen, wenn Sie von 5.5 g Salicylsdure aus-

gehen und genligend Essigsaureanhydrid vorhanden ist?

2. Welche Rolle spielt die Schwefelsaure, welche das spater zugefligte Wasser?

3. Ermitteln Sie die Ausbeute des umkristallisierten und getrockneten (zwei Wochen

spater) Aspirins. Kommentieren Sie. Kommentieren Sie Ihren Wert. Kommen-

tieren Sie zusatzlich mogliche Ausbeutewerte tber 100 %.

Leerge-

wicht

Gefullt
feucht

Differenz
feucht

Gefullt

trocken

Differenz

trocken

m(Pillenglas) / g
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V Dunnschichtchromatographie von
Schmerzmitteln

Einleitung

Die Chromatographie ist eine sehr leistungsfahige und verbreitete Trennmethode.
Sie wurde erstmals vom russischen Botaniker Tswett 1903 zur Trennung von Blatt-
farbstoffen angewendet (chroma, gr. = Farbe).

Fir die Dinnschichtchromatographie (DC) verwendet man Plattchen aus Kunststoff,
Aluminium oder Glas, die mit einer dinnen Schicht eines sehr feinkérnigen Stoffes
(z.B. Cellulose- oder Aluminiumoxidpulver) beschichtet sind.

Diese Schicht bezeichnet man als stationdre Phase. Das zu trennende Gemisch
wird nun in der Nahe des unteren Randes des Plattchens punktféormig aufgetragen.
Anschliessend wird das Plattchen in ein Gefass gestellt, das eine geringe Menge
Flissigkeit enthalt. Diese Flussigkeit bezeichnet man als Fliessmittel oder mobile

Phase.
— 0 —0 — 0
] ]
S ohase
T '3
Gerische ——| | o 0o] | ([0 00 | |

P e e - ——

Mobile Phase Die Mobile Phase Das Gemisch trennt
wandert nach oben sich auf

Das Fliessmittel steigt nun durch die Kapillarkraft in der Schicht hoch. Sobald die
Flissigkeit den Gemischfleck erreicht hat, sind die Teilchen des Gemisches der An-
ziehungskraft der stationdren Phase einerseits und der Anziehungskraft der mobi-
len Phase andererseits ausgesetzt. Je nach Krafteverhaltnis bleibt ein Teilchen eher
am Startpunkt oder es wandert eher mit der mobilen Phase nach oben.

Die Krafte und somit das Wanderverhalten eines Teilchens hangen sowohl von der
Art des Schichtmaterials und des Fliessmittels, als auch von der Art des Teilchens
ab.

In den meisten Fallen lassen sich Schichtmaterialien und Fliessmittelgemische so
kombinieren, dass die verschiedenen Teilchensorten eines Gemisches verschieden
weit wandern, sodass sie sich voneinander trennen lassen.
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In der Regel unterscheiden sich die beiden Phasen in ihrer Léslichkeit (hydrophil
oder lipophil): Ist die mobile Phase hydrophil, wandern die hydrophilen Stoffe
schneller, ist die mobile Phase lipophil, wandern die lipophilen Stoffe schneller.

Fragestellung

Da jeder Stoff in einer bestimmten Kombination von stationarer/mobiler Phase eine
charakteristische Wandergeschwindigkeit aufweist, lasst sich die DC auch flr die
Analyse von Inhaltsstoffen verwenden. Dazu fihrt man ein DC von der unbe-
kannten Probe zusammen mit vermuteten Referenzsubstanzen durch. Erscheint bei
der unbekannten Probe ein Fleck auf der gleichen Hohe wie eine der Referenzsub-
stanzen, ist dies ein starker Hinweis, dass die Probe diese Referenzsubstanz enthalt.

Auf diese Weise werden wir in diesem Praktikum die Wirkstoffe verschiedener
Schmerzmittel analysieren.

Obwohl es eine Vielzahl von rezeptfreien Schmerzmittel auf dem Markt gibt (Aspirin,
Dafalgan, Treupel, Panadol, Kafa, Contra-Schmerz, Cibalgin etc..), enthalten die
allermeisten lediglich einen oder mehrere der folgenden finf Wirkstoffe:

\N ) 0 / HN)K
cooH Sy :
@/O\C/ ;5%;\ 5 )\)Ni[ N/>
N |

° ° OH

Acetylsalicylsaure Codein Ibuprofen Coffein Paracetamol

Sie werden als Zweiergruppe ein Schmerzmittel erhalten und mussen dieses auf die
enthaltenen Inhaltsstoffe analysieren.

Als zweite Aufgabe miUssen Sie dieses Schmerzmittel anhand der Informationen am
Ende des Praktikums «Zur Wirkung von Schmerzmitteln» beurteilen: Welches sind
die Vorteile bzw. Nachteile des Schmerzmittels, wann ist es geeignet oder weniger
geeignet?

Wenn Sie noch Zeit haben, kédnnen Sie noch DC’s von Filzstiften durchflihren, um
den Ablauf der Diinnschichtchromatografie besser sichtbar zu machen.
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Experimenteller Teil

I. Untersuchung von Schmerzmitteln

Plattchenbeschichtung:

Kieselgel (SIL)

Ethylacetat : Methanol

105: 5

(steht auf dem Lehrertisch bereit).

Nehmen Sie eine halbe Tablette eines Schmerzmittels (unbekannte Probe) und

Geben Sie das erhaltene Pulver in ein grosses RG und figen Sie 10 ml Alkohol
hinzu. Schitteln Sie wahrend ca. 30 Sekunden heftig um den Wirkstoff zu ext-

Filtrieren Sie L6ésung durch ein Faltenfilter in ein kleines RG und beschriften Sie

Fliessmittel:
a. Extraktion der Wirkstoffe:
1.
zermahlen Sie diese in einem Morser zu feinem Pulver .
2.
rahieren .
3.
dieses mit P (unbekannte Probe)
4.

Stellen Sie auch eine Probe, der von Ihnen im letzten Praktikum selbst synthe-
tisierten Acetylsalicylsaure (A*), her. Dazu lésen Sie 0.1 g Ihrer Probe in 4 ml
Ethanol in einem RG und beschriften sie mit A*,

Sie testen mit der nachfolgenden Dinnschichtchromatographie, wie rein ihre selbst
synthetisierte Acetylsalicylsaure ist. Zusatzlich untersuchen Sie welche der flnf
Wirkstoffe in ihrem Schmerzmittel (unbekannte Probe P) vorhanden sind.

OH
\N
COOH
OH
O\C/ o
I
~
Acetylsalicylsaure Codein Ibuprofen
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b. Auftragen der Probe:

Achtung: Schicht des Plattchens nicht mit den Fingern berihren und nicht an-
kratzen!

1. Die Schablone etwa 1 cm vom unteren Rand des Plattchens andricken.

2. Mit weichem Bleistift sehr sanft die Startlinie und die Kreuzchen flir das Auftra-
gen der Proben einzeichnen,
In der Reihenfolge des Auftragens hat sich folgendes Schema fir zwei DC-
Plattchen bewahrt:

P  Unbekannte Probe
I Ibuprofen
A Acetylsalicylsaure

A* Selbst synthetisierte
Acetylsalicylsaure

Cd Codein |

CO COffeI n TLC-Schablone
eping Buiods oL

Pa Paracetamol

Die folgenden Schritte werden zuerst von der Lehrperson demonstriert.

3. Die Kapillare kurz in die Probelésung eintauchen, damit etwas Lésung in die
Kapillare aufsteigt.

4. Die Kapillare senkrecht auf die Schicht aufsetzen. Sobald etwas Lésung aus-
fliesst, die Kapillare sofort abheben, damit der Fleck auf der Schicht nicht zu
gross wird. Bei konzentrierten Proben genligt einmaliges Auftragen, bei ver-
dinnten Proben wartet man bis der Fleck
trocken ist und tragt am selben Ort nochmals Lésung auf. Der Durchmesser des
Startflecks sollte méglichst klein sein! Achten Sie aber , dass der Punkt von
Ibuprofen deutlich sichtbar ist, da dieses im UV nur schwach sichtbar ist.

[
Kapillare

TLC-Schablone DC-Pldttchen
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0

Bei den Ubrigen Startpunkten tragt man auf gleiche Weise die anderen Ldsun-
gen auf.

Halten Sie Ihre DC-Plattchen zur Kontrolle unter die UV-Lampe : Bei allen Start-
punkten sollte ein kleiner dunkler Startfleck zu sehen sein.

. Trennen (Entwickeln):

Man gibt das Fliessmittel in das Chromatographiegefass - ca. 0,5 cm hoch -
stellt das Plattchen hinein und schliesst das Gefass mit dem Deckel.

Bitte darauf achten, dass das DC-Plattchen vollstandig im Fliessmittel steht, die
Bleistiftlinie mit den Startflecken sich aber auf jeden Fall oberhalb des Fllissig-
keitsspiegels befindet!

Das Gefass ruhig stehen lassen.

Warten, bis das Fliessmittel ca. 1 cm vom oberen Ende des Plattchens entfernt
ist, Plattchen herausnehmen und die Fliessmittelfront mit dem Bleistift sofort
markieren.

Plattchen mit dem Fon trocknen.

d. Sichtbarmachen der Flecken

1.

Beide Plattchen zuerst unter einer UV-Lampe bei 254 nm betrachten (verdun-
keln) und die Flecken vorsichtig mit einem Bleistift umranden.

Demonstration durch die Lehrkraft:

Zur besseren Identifikation von Acetylsalycilsaure und Paracetamol kann die
DC-Folie zusatzlich noch zunachst mit Ksz[Fe(CN)s]-Lésung und anschliessend
mit FeClz-Lésung bespriht werden. Die Flecken von Acetylsalycilsaure und Pa-
racetamol verfarben sich dadurch violett bzw. graubraun.

Da die Ubrigen Flecken durch die entstehende blaue Farbe lberdeckt werden,
wird dies lediglich exemplarisch gezeigt.
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Auswertung / Aufgaben

Kleben Sie ihre DC-Plattchen in die folgenden Felder ein oder zeichnen Sie die DC-
Resultate ein.

Aufgaben

1. Identifizieren Sie durch Vergleich der Flecken auf den DC-Plattchen die Wirk-
stoffe, die sich in Ihrer Tablette befinden.

2. Lesen Sie den folgenden Abschnitt ,,Zur Wirkung von Schmerzmitteln™ sorgfaltig
durch, und beurteilen Sie damit Ihre Schmerztablette: Welches sind geeignete
Anwendungsbereiche, Vorteile und Nachteile?

40 DUNNSCHICHTCHROMATOGRAFIE



GLF PRAKTIKUM KANTONSSCHULE BADEN RD

3. Haben Sie das von Ihnen selbst synthetisierte Aspirin identifizieren kénnen?
Falls noch andere Flecken vorhanden waren: Um welche Substanz(en) kénnte

es sich handeln?

Entsorgung

Geben Sie das restliche Fliessmittel in den Kanister fir unhalogenierte organische
Abfélle. Stellen Sie die DC-Kammern ohne Decken zum Abdampfen in einen Ab-
zug. Ihre restliche Probenlésung kénnen Sie im Abfluss entsorgen.
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Zur Wirkung von Schmerzmitteln

Allgemeines:

Am haufigsten werden Schmerzmittel bei Grippe ("Erkaltungskrankheiten") einge-
nommen. Da es sich dabei um Infektionskrankheiten handelt, die von schwer be-
kampfbaren Viren ausgeldst werden, sollte man sich bewusst sein, dass diese Mittel
die Krankheit nicht heilen. Sie lindern lediglich die damit verbundenen Beschwer-
den, indem sie z. B. Schmerzen unterdricken.

Die untersuchten Schmerzmittel weisen drei Wirkungen auf:

e Unterdrickung von Kopf-, Muskel-, Gelenk-, Menstruations- und Zahnschmer-
zen.

e Entzindungshemmung (z.B. bei Schmerzen durch Gelenkentzindungen)

e Fiebersenkung durch Beeinflussung des Temperaturzentrums im Gehirn. Da Fie-
ber zu den natirlichen Abwehrmechanismen des Kdrpers gehért, kann diese Wir-
kung bei gefahrlichen Krankheiten problematisch sein.

Obwohl es nur wenige erprobte Schmerzmittel gibt, gibt es auf dem Markt Dutzende
von Praparaten, welche oft dieselben Wirkstoffe enthalten. Kombinationspraparate
enthalten zusatzlich zum Schmerzmittel meist die in dieser Verwendung umstritte-
nen Stoffe Coffein bzw Codein (vgl. unten). Eine synergistische Wirkung konnte
bislang nicht nachgewiesen werden.

Synergistisch: Zusammenwirkend, Synergismus betreffend; Synergismus: die
gleich gerichtete und damit sich gegenseitig verstdrkende Wirkung zweier oder
mehrerer Kréfte, Stoffe, Lebewesen

Acetylsalicylsaure:

ASS ist das alteste bekannte und meistverwendete Schmerzmittel. (Aspirin, Aspro
etc.) Entdeckt wurde es in Afrika, wo zur Schmerzlinderung eine Strauchwurzel ge-
gessen wurde, die ASS enthalt. Obwohl im Allgemeinen gut vertraglich, kann ASS
die Schleimhaut in der Magenwand schadigen und so zu Magenbeschwerden fihren.
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Paracetamol:

Die Wirkung von Paracetamol und ASS ist nahezu identisch. In kleinen Mengen ver-
wendet ist es das vertraglichste Schmerzmittel. In grosseren Mengen kann es aller-
dings die Leber schadigen.

Ibuprofen:

Ibuprofen hemmt nichtselektiv die Bildung von entziindungsvermittelnden Prostag-
landinen. Damit wirkt es schmerzstillend, entzindungshemmend und fiebersen-
kend. Ibuprofen wirkt auch gerinnungshemmend und kann in seltenen Féllen Ma-
genblutungen ausldésen. Das Risiko daflr ist allerdings deutlich geringer als bei-
spielsweise bei Acetylsalicylsaure.

Codein:

Codein ist ein Morphin-Derivat und weist somit eine ahnliche chemische Struktur
wie Morphin oder Heroin auf. Es weist keine eigentliche Wirkung als Schmerzmittel
auf, sondern wirkt beruhigend und dampfend.

Die Gefahr, von Codein abhangig zu werden, ist gering. Es besteht jedoch eine
gewisse Gewdhnungsgefahr, d.h. es braucht immer héhere Dosen, um die gleiche
Wirkung zu erzielen.

Coffein:

Coffein ist ebenfalls kein Schmerzmittel, sondern wirkt anregend. Es ist auch in
Kaffee, Tee und Cola-Getranken enthalten. Die Verwendung in Kombinationspra-
paraten ist umstritten, da die anregende Wirkung keinen unmittelbaren Nutzen in
der Schmerzbekampfung aufweist.

Quellen: Arzneimittel-Kompendium der Schweiz, Verlag Documed AG, Basel, 2012

K. Langbein, H. Martin, H. Weiss: Bittere Pillen, Nutzen und Risiken der Arzneimit-
tel. Ein kritischer Ratgeber, Verlag Kiepenheuer und Witsch, Kéln, 2013
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II. Untersuchung von Tinten und Filzstiften

Um den Ablauf der Dlunnschichtchromatografie besser sichtbar zu machen, kdén-
nen Farbgemische wie sie in Filzschreibern vorkommen, chromatographisch ge-
trennt werden

Plattchenbeschichtung: Cellulose (CEL) oder Kieselgel (SIL)
Fliessmittel: Wasser

Tragen Sie Kleine Punkte von Filzschreibern oder unverdinnte Tinte auf die Startli-
nie der Cellulose-Plattchen auf. Verwenden Sie dazu wasserlosliche, nicht wasser-
feste Filzstifte und Wasser als Fliessmittel.

Kleben Sie Ihre Folien in die dafiir vorgesehenen Felder bzw. zeichnen Sie die Fo-
lien ab und bezeichnen Sie die Wirkstoffe, die in Ihrer Tablette vorhanden sind.
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VI Titration von Essigsaure

Einleitung

Essig ist eine wassrige Losung. Speiseessig enthalt ca. 4-5% Essigsaure CH3;COOH,
dazu noch Farb- und Aromastoffe.

Essigsdaure verleiht Essig den sauren Geschmack und andere fur saure Loésungen ty-
pische Eigenschaften. So kann Essig zum Beispiel zur Entfernung von Kalkablagerun-
gen verwendet werden.

Im Handel findet man neben Speiseessig Putzessig mit einem hdheren Essigsaure-
gehalt zum Entkalken und Reinigen.

Ziel dieses Experimentes ist die Bestimmung der Konzentration von Essigsaure in
Speiseessig durch eine Titration.

Theorie
Die Titration ist eine Methode zur quantitativen Analyse.

Dabei lasst man einen Stoff A, dessen Menge bestimmt werden muss, mit einem
Stoff B reagieren. Aus der Menge des Stoffs B, die nétig ist um alles A umzuset-
zen, lasst sich die Menge des Stoffs A ermitteln. Dazu muss die chemische Glei-
chung der Reaktion bekannt sein. Diese gibt an, in welchem Molverhaltnis die
Stoffe A und B miteinander reagieren. Man muss auch den Endpunkt der Reak-
tion erkennen kénnen, d.h. der Moment, an dem alles A reagiert hat.

Die Titration von Essigsaure ist eine typische Saure-Base-Reaktion .Essigsaure rea-
giert mit Natronlauge (eine wassrige Losung der Base Natriumhydroxid NaOH) ge-
mass folgender Gleichung:

CH3;COOH (aq) + NaOH (aq) — CHsCOONa(aq) + H,O

Essigsaure + Natriumhydroxid —  Natriumacetat + Wasser

1 mol Essigsaure reagiert also mit 1 mol Natriumhydroxid. Durch die Zugabe der
Base Natriumhydroxid wird die Saure zerstort (neutralisiert), bei vollstandigem
Umsatz ist die Lésung neutral.
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Zur Erkennung des Endpunktes der Titration wird der zu titrierenden Lésung ein
Saure-Base-Indikator zugefligt.

Indikatoren sind Farbstoffe, welche in saurer bzw. basischer Losungen verschiedene
Farben aufweisen. So ist zum Beispiel der Indikator Phenolphthalein in einer sauren
Lésung farblos, in einer neutralen und basischen Losung hingegen rot-violett gefarbt.

In der sauren Essigldsung ist Phenolphthalein farblos. Bei vollstéandiger Neutralisa-
tion der Essigsaure mit Natriumhydroxid findet ein Farbwechsel zu rosa statt.

Der Farbwechsel gibt also den Endpunkt der Titration an.

Vorgehen bei der Titration:

Einer Essigprobe mit genau abgemessenem :.:ﬂ

Volumen wird etwas Phenolphthalein-L6-
sung zugegeben. Zu Beginn der Titration ist
Phenolphthalein in der sauren Essiglésung Biirette
farblos.

Nun wird aus einer Blrette, unter Rihren

eine Natronlauge-Lésung mit bekannter

Konzentration zugetropft. Die zugegebene
Natronlauge neutralisiert nach und nach die
Saure, der Sauregehalt in der Probe nimmt

;f
ab. Bei vollstandiger Neutralisation (= End-
punkt der Titration) andert Phenolphtalein
seine Farbe: Die Ldsung farbt sich rosa.

Nun wird an der Blrette das zur Neutralisa-

tion bendtigte Volumen Natronlauge abge-
lesen.
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Auswertung der Titration

Aus der Reaktionsgleichung ist ersichtlich, dass Essigsaure und Natriumhydroxid
im Molverhaltnis 1:1 reagieren.

Die Stoffmenge n (=Anzahl Mol) Essigsaure in der titrierten Essigprobe entspricht
also der Stoffmenge NaOH in der zur Titration benétigten Natronlauge:

N Saure = N Base
-V Ssure = CBase °* \Y Base
festgelegt festgelegt  Ergebnis der Titration

Die gesuchte Konzentration an Essigsaure

\ Saure Das Saurevolumen, das zur Titration verwendet wird
C Base : Die bei der Titration verwendete Konzentration an Natronlauge.
V Base : Das Volumen an Natronlauge als Ergebnis der Titration

Mit einer einfachen Umformung der Gleichung kann die gesuchte Konzentration an
Essigsaure berechnet werden:

CBase * VBase

Vsiure

Mit Hilfe der molaren Masse M von Essigsaure wird die Essigsaurekonzentration in

g/L ermittelt:
cinmol/LeM =cing/L
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Auswertungsbeispiel

Die Konzentration einer Essigsaure-L6sung muss bestimmt werden. Dazu wird
eine 10,0 mL-Probe entnommen, mit einigen Tropfen Phenolphthalein versetzt,
dann wird unter Rihren eine Natronlauge-Lésung, ¢ (NaOH) = 0,1 mol/L zuge-
tropft. Der Farbumschlag des Indikators findet nach der Zugabe von 8,5 ml Nat-
ronlauge-Ldsung statt.

Wie gross ist die Konzentration der Essigsaurelésung?

Losung:
-V Ssure = CpBase ° \Y Base
festgelegt festgelegt  Ergebnis der Titration
V Base : Ergebnis der Titration: Volumen V(NaOH) = 8,5 mL = 0,0085 L
Vi Saure Das Probevolumen betragt 10.0 mL= 0.01 L
C Base : Die Konzentration der verwendeten Natronlauge ist 0.1 mol/L

CBase L4 VBase 01 mOl/L L4 00085 L

= = 0,085 mol/L
VSéure 001 L

Konzentration der Essigsdaure-Losung in g/L:
Molare Masse von Essigsaure M(CH3COOH): 60 g/mol
c(CH3COOH) = 0,085 mol/L » 60 g/mol = 5,1 g/L
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Experimenteller Teil

Achtung! Natronlauge ist dtzend: Das Tragen einer Schutzbrille ist

wdahrend der ganzen Arbeit obligatorisch!

Vorgehen

1. Bilrette mit Klammer senkrect am Stativ montieren.

2. Mit Hilfe des Trichters Natronlauge-L&sung bis ca. 1 cm uber die 0-Marke auf-

fallen.

Natronlauge bis genau zur 0-Marke ins Becherglas ausfliessen lassen. Kontrol-

lieren, dass die ganze Blrette bis zur Spitze frei von Luftblasen ist.

Allfallige Tropfen an der Hahnspitze abstreifen.

Vorgehen beim Ablesen des Fliissigkeitsstandes:
Die Oberflache der Flissigkeit in der Blrette ist

nach unten gewdélbt (konkav). Diese Erscheinung
nennt man Meniskus.

Der FlUssigkeitsstand muss auf Augenhéhe und

an der tiefsten Stelle der Flissigkeitsoberflache
abgelesen werden.

Als Ablesehilfe dient der bei den meisten Bliretten
vorhandene blaue Streifen auf weissem Hinter-
grund (Schellbachstreifen): )

Ablesewert: 32,3 ml

ST |

i

weisser Farbstreifen

blauer Farbstreifen

3. Mit der Vollpipette 10,0 ml Essig in den Erlenmeyerkolben pipettieren.

Vorgehen beim Pipettieren:

Flissigkeiten genau bis zur eingezeichneten Marke aufsaugen. Massgebend ist

die tiefste Stelle des Meniskus.

Flissigkeit aus der senkrecht gehaltenen Pipette ganz ablaufen lassen, dann

Pipettenspitze unter leichtem Drehen an der Gefasswand abstreifen. Nicht Aus-

blasen!
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4. Etwa 10 ml deionisiertes Wasser, 3-4 Tropfen Phenolphthalein-Lésung und ei-
nen Magnetfisch zugeben. Den Erlenmeyerkolben auf ein weisses Blatt auf den
Magnetruhrer stellen. Riuhrer einschalten, Rihrgeschwindigkeit so einstellen,
dass es keine Spritzer gibt.

5. Natronlauge-L6sung zutropfen, bis die Farbe der Lésung zu einem bleibenden
rosa umschlagt. Flissigkeitsstand an der Birette ablesen, Natronlauge-Ver-
brauch berechnen und notieren

Vorgehen beim Titrieren:

Eine erste, rasch durchgefuhrte Titration dient zur Ermittlung des ungefdhren Ver-
brauchs an Natronlauge.

Danach wird mindestens dreimal mdéglichst genau titriert. Dabei wird die Natron-
lauge bis ca. 1 ml vor dem Umschlagspunkt rasch, dann vorsichtig tropfenweise
zugegeben. Sobald die rosa-Farbe bestandig ist, wartet man einige Sekunden be-
vor man einen weiteren Tropfen zugibt. Wenn die rosa-Farbe bleibt, ist die Titra-
tion beendet.

Nach der Titration wird der Inhalt des Erlenmeyerkolbens jeweils nicht weggewor-

fen. Man gibt zum Gemisch jeweils wieder 10.0 ml Essigsaure und titriert weiter.
Dadurch wird die Genauigkeit des Endresultats erhéht.

Eigene Resultate:

Blrettenstand Verbrauch Nat-
ronlauge
am Anfang am Ende mi
1.Titration
2.Titration
3.Titration
Entsorgung

Uberschiissige Natronlauge-Lésung , welche noch in der Biirette enthalten ist,
wird in die dazu vorgesehene Flasche ausfliessen lassen. Die Birette wird dann
mit Wasser gesplilt.
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Auswertung der eigenen Titration

-V Saure = CBase ° \Y Base

festgelegt festgelegt  Ergebnis der Titration

V Base Verbrauch an Natronlauge, Durchschnitt = ..........c.ciiiinenne.
V Saure Das Probevolumen von ESSIGSEUre = ......vvuveivneenierneeninsneennnnns
C Base

Die Konzentration der Natronlauge

Konzentration der Essigsdaure-Losung

. CBase * VBase
- in mol/L:

Siaure

Aufgaben

1. Vergleichen Sie Ihr Ergebnis mit den Angaben des Herstellers und kommentie-
ren Sie den Vergleich
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VII Elektrolytische Oxidation von Aluminium
(Eloxal-Verfahren)

Einleitung
Al203 ca. 320 nm
Eloxal: Elektrolytische Oxidation von
.. Pore
Aluminium
.. . . Grenzschicht
Aluminium ist zwar ein unedles Metall, aus Al und AbO3

aber dennoch ziemlich korrosionsbe-
standig, da sich auf seiner Oberflache
im Kontakt mit Luftsauerstoff sofort
eine Oxidschicht bildet, welche das da-
runterliegende Metall vor dem Kontakt
mit der Luft schitzt.

Durch das sog. Eloxal-Verfahren wird
diese Schicht, deren Dicke natlrlicherweise etwas 0.1 bis 0.5 ym betragt, auf 10
bis 30 um verstarkt, was den Korrosionsschutz wesentlich verbessert.

Struktur der Eloxalschicht

Beim Eloxieren wird eine saure wassrige Losung einer Elektrolyse unterworfen. Das
Werkstick aus Aluminium wird dabei an den positiven Pol (Elektronenmangel) an-
geschlossen, wo durch Oxidation des Wassers Sauerstoff entsteht, der noch im ato-
maren Zustand mit Aluminium reagiert, d. h. bevor sich O,-Moleklle bilden

2 Al + 3 0 — AlLOs.

Die dadurch wachsende Oxidschicht besitzt eine regelmassige Porenstruktur (vgl.
obenstehende Abbildung). Der Elektrolyt kann durch die Poren in die Schicht ein-
dringen, so dass die Reaktion am Porengrund fortschreiten kann und sich die
Schicht weiter verdickt.

Am negativen Pol (Elektronenliberschuss) werden HsO*-Ionen zu gasférmigem
Wasserstoff reduziert, was aber fir das Verfahren keine Bedeutung hat.

Nach Beendigung der Elektrolyse mlssen die Poren verschlossen werden. Dieses
Versiegeln (engl. sealing) kann beispielsweise durch Behandlung mit einer
Nickelfluoridldsung geschehen, weil dadurch eine Fallung geschieht, welche die Po-
ren verstopft. Vor dem Versiegeln kann das eloxierte Werkstlick gefarbt werden.
Da sich dabei die Pigmente in den Poren ablagern kénnen, ist die so erzielte Farbung
sehr widerstandsfahig.
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Experimenteller Teil

Sicherheit

Schwefelsdure und Natronlauge sowie deren Aerosole wirken atzend. Arbeiten
Sie im Abzug! Tragen Sie Schutzbrille und Handschuhe!

Halten Sie die Kugelschreiberhlilse mit Aufhanger beim Transport immer Uber
ein 250 ml Becherglas. So vermeiden Sie Chemikalientropfen auf dem Arbeits-
platz und auf dem Boden.

Eloxieren der Kugelschreiberhiilsen

@ S A Netzgerat

o
Y]
(o)
o
\l
(o)

@ @ 1----- Amperemeter

< @ --- Alublech

—————— ---Hilse

- -- & - - - Schwefelsaure

--- Becherglas

1. Zuerst mussen die beiden Kontaktflachen grindlich gereinigt werden. Dazu wer-
den die beiden Enden des Aluminiumdorns mit Schleifpapier sorgfaltig von allen
Farbresten und anderen Verunreinigungen befreit. Anschliessend sollte noch
versucht werden die Innenseite des Kugelschreibers mit dem Schleifpapier zu
reinigen. Wird diese Reinigung nicht geniigend sorgfaltig durchgefiihrt,
besteht die Gefahr, dass der elektrische Widerstand zu gross wird und
der Kugelschreiber gar nicht eloxiert wird. Dies verhindert dann die Far-
bung des Kugelschreibers.
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Der gereinigte Aluminiumdorn wird in die Kugelschreiberhilse gesteckt und
durch leichtes Dricken auf die Schreiberspitze befestigt.

2. Die Apparatur wird gemass der Abbildung aufgebaut. Die Krokodilklemme
wird ausserhalb des Becherglases befestigt. Von der Krokodilklemme flhrt ein
Kabel zum Minuspol des Netzgerates. Die Spezialaufhdangung wird direkt mit
dem Pluspol des Netzgerates verbunden. Der Amperemeter wird in Serie in
den Stromkreis integriert.

3. Zur Reinigung wird die Hulse ca. 1 Minute in die Natronlauge getaucht. Danach
darf sie nicht mehr mit den Fingern beriihrt werden! Unter fliessendem
Wasser wird sie gut abgespllt, danach einige Sekunden in die Salpetersaure
getaucht, nochmals gespilt und sofort in die als Elektrolyt dienende, ca.
20%ige Schwefelsaure gebracht.

4. Pro Apparatur kénnen zwei Kugelschreiberhlilsen an je einer Befestigungs-
schiene aufgehangt werden. Die Stromstarke wird auf 0.75 - 0.8 A pro Hlilse
eingestellt und wahrend der Elektrolyse konstant gehalten. Die Hilsen sollten
30 Minuten elektrolysiert werden.

5. Die Kugelschreiberhilse wird nach beendeter Oxidation im Becherglas wahrend
mindestens 5 Minuten unter dem laufenden Wasserhahn gespult, danach mit
deion. Wasser abgespritzt. Im noch feuchten Zustand wird sie in die warme
Farbstofflésung (T = 65°C) getaucht. Die maximale Farbintensitat ist nach 5-
10 Minuten erreicht.

6. Nach der erfolgten Farbung wird zur Verdichtung der Poren die Hllse anschlies-
send etwa 5 Minuten in seal-salzhaltigem Wasser gekocht (Seal-salz versiegelt
die Poren des Aluminiumoxids; vom englischen Wort to seal = versiegeln).

Hinweise zum Farben

e Die Kugelschreiberhllse muss immer nass gehalten werden. Beim Farben mus-
sen also Hulsenteile, die nicht gerade in die Farbe tauchen, regelmassig mit
deion. Wasser abgespritzt werden.

e Um regelmassige Farblibergange zu erhalten, muss die Eintauchtiefe in die
Farbstofflésung standig variiert werden.

e Bei der Anwendung mehrerer Farben sollte der ganze Kugelschreiber zuerst fur
einige Sekunden in eine der verwendeten Farblésungen eingetaucht werden.
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Geeignete Farbkombinationen

e Tlrkis — Blau -Violett e Brandrot -Violett -Blau
e Goldorange - Brandrot - Violett e Blau -Tirkis —-Grin
e Bronze - Bordeaux ¢ Gelb —-Gelborange -Brandrot

Aufraumen / Entsorgen

Ziehen sie alle Stecker raus (Elektrolyse-Gerate, Herdplatten). Decken Sie alle Be-
halter zu (Farbtopfe, Reinigungstdpfe). Wischen Sie alle Oberflachen ab.

Auswertung / Aufgaben

1. Hat es vor oder nach der Elektrolyse eine dickere Oxidschicht? Erklaren Sie.

Aluminiumoxidschicht (Al,0,) Aluminiumoxidschicht (Al,0,)

Aluminium (Al). - Aluminium (Al).

2. Wird die Oxidschicht am Minus oder am Pluspol gebildet? Erkléren Sie.

3. Weshalb kénnen die Aluminiumhilsen nach dem Eloxieren gefarbt werden,
vorher aber nicht. Erklaren Sie dies mit einer Skizze.
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VIII Indigo: Herstellung und Textilfarbung

Einleitung

Indigo ist einer der am langsten
bekannten Naturfarbstoffe, mit
dem seit Jahrtausenden in der
ganzen Welt - in Agypten, Indien
und China - Kleider, Teppiche und
Tongefdasse gefarbt wurden. Bei
einigen Volksstammen in Sud-
amerika diente Indigo als
Schminke fir die Lippen, und die
Kelten farbten zur Kriegsbema-
lung ihren ganzen Kérper damit
ein.

Friher wurde Indigo aus dem In-
digostrauch (Indigofera tinctoria),
der vor allem in Indien vorkommt,
und aus dem in Europa heimischen
Farberwaid (Isatis tinctoria) durch
einen Garprozess gewonnen.

1878 gelang die erste Indigosyn-
these. Der synthetische Indigo
verdrangte den pflanzlich gewon-

Abb. 1 links: Farberwaid, rechts: Indigostrauch

nenen, und die Plantagen gingen weltweit ein. Doch auch der kinstliche Indigo

konnte neben den vielen neu synthetisierten blauen Farbstoffen, die billiger und

lichtechter waren, nicht lange bestehen. Erst mit der Jeans-Mode wurde er wieder

begehrt.

Synthetischer Indigo lasst sich auf verschiedene Arten herstellen. Wir werden die-

jenige Synthese durchflihren, mit der dem deutschen Chemiker Baeyer die Struk-

turaufklarung von Indigo gelang. Sie ist sehr einfach durchzufiihren, besitzt aber

keine wirtschaftliche Bedeutung - der Ausgangsstoff ist teurer als der daraus ge-

wonnene Indigo.
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Theorie

Herstellung: Aus kleinen Bausteinen wird ein grosses Molekiil

Im ersten Schritt lassen wir 2-Nitrobenzaldehyd mit Aceton reagieren.

0 OH (o]
u : L
H + e _— ﬁ CHs
2
H3C/ \CH3
NOZ NOZ
2-Nitrobenzaldehyd Aceton

Durch die katalytische Wirkung von Wasser bildet sich unter Wasserabspaltung eine
Doppelbindung aus.

Tl I
H
CH\ﬁ/c\cm MO C\ﬁ/c\cm + H,0
2
NO, NO;

Im dritten Schritt wird Natronlauge (= wassrige NaOH-L&sung) zugegeben. Dabei
wird in einem bis heute nicht véllig geklarten Reaktionsmechanismus unter Abspal-
tung von Essigsaure Isatin gebildet. Zwei Moleklile Isatin vereinigen sich schliesslich
zu einem Indigo-Molekdl.

0 o)
I I .
C C N
C——=0 c—cC
N
H N ﬁ
(6]
Isatin Indigo
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Experimenteller Teil

Herstellung von Indigo

e Geben Sie 20 ml Aceton in einen Erlenmeyerkolben (100 mL) und stellen Sie
diesen auf den Magnetrihrer. Geben Sie unter Rihren der Reihe nach zu:

e 2 g 2-Nitrobenzaldehyd (rihren, bis es sich geldst hat)
e 10 mL deion. Wasser
e 8 mL Natronlauge (c = 1 mol/L)

e Nach etwa 5 Minuten weiterem Ruhren fallt der Indigo in feinen Kristallen aus.
Beachten Sie die Erwarmung der Lésung und die Farbanderung.

e Filtrieren sie den Indigo mit einer mittelgrossen Nutsche ab.

e Leeren Sie das Filtrat in den Kanister fur Losungsmittelabfdlle und waschen Sie
den Erlenmeyerkolben mit deion. Wasser aus. Kratzen Sie den Indigo mit einem
Loffel vom Filterpapier und geben sie ihn zurtck in den Erlenmeyerkolben.

Farben

Wie Sie gesehen haben, ist Indigo in Wasser unldslich. Fir den Farbevorgang muss
ein Farbstoff jedoch in geloster Form vorliegen. Deshalb reduziert' man Indigo zum
l6slichen, hellgelb gefarbten "Leuko-Indigo". Als Reduktionsmittel dient das Dithio-
nit-Ion S,04%" in alkalischer Losung (friher wurde stattdessen Urin verwendet)

o] 0©
I H | H
C\ /N C\ /N
=t + 5042 —— Ne_¢ + 2 s0,
" " /7 N\
H @ H C
| I
0] 09
Indigo Dithionit-Ion Leuko-Indigo

Nachdem man das zu farbende Stick mit der Leuko-Indigo-Lésung behandelt hat,
hangt man es an die Luft, worauf der Leuko-Indigo auf der Faser durch den Luft-
sauerstoff wieder zum blauen, wasserunldslichen Indigo oxidiert wird.

i Flr den Fall, dass Sie im Theorieunterricht Redoxreaktionen noch nicht behandelt haben: Ein Teil-
chen reduzieren heisst, ihm mit Hilfe eines Reduktionsmittels Elektronen zufiihren. Ein Teilchen
oxidieren heisst, ihm mit Hilfe eines Oxidationsmittels (z. B. Sauerstoff) Elektronen entziehen.
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Durchfiihrung

Zum Farben eignet sich Baumwolle. Waschen Sie sie vor dem Farben (auch wenn

sie neu ist - um die Appretur zu entfernen) - ohne Textilveredler.

Geben Sie 40 mL deion. Wasser, 5 g Natriumdithionit (= Natriumhydrosulfit)
und 12 Platzchen NaOH (dtzend) in den Erlenmeyerkolben mit Ihrem Indigo
und erwarmen Sie das Gemisch unter Rihren auf 80°C (Thermometer). - Aceton
ist feuergefahrlich und darf sich nicht in der Nahe der Brennerflamme befinden.

Flllen Sie in ein grosses Becherglas (2000 mL) so viel heisses Leitungswasser,
dass Ihre Textilien gerade untergetaucht werden kénnen. Geben Sie die Lésung
von Leuko-Indigo dazu und erwarmen Sie mit dem Brenner auf 40 bis 50 °C.

Tauchen Sie ihre Textilien in dieses Farbebad und bewegen Sie sie von Zeit zu
Zeit.

Nach funf Minuten nehmen Sie sie aus dem Farbebad, wringen sie aus und han-
gen sie an die Wascheleine.

Vor dem Gebrauch muissen Sie die Textilien grindlich waschen, um lberschissigen,

schlecht haftenden Farbstoff zu entfernen.

Waschen Sie zu Hause die gefarbten Textilien stets separat von anderer Wasche -

Indigo farbt beim Waschen ab.
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Aufgaben

1. Syntheseweg: Bezeichnen Sie in der Formel des Indigo die C-, O- und N-
Atome entsprechend ihrer Herkunft mit Farbe:
rot die vom 2-Nitrobenzaldehyd, griin die vom Aceton stammenden.

0
CE( \;I )
_/
c=c

/
N
0

2. Kommen in einem Molekll abwechselnd Einfach- und Doppelbindungen vor, so
werden diese als konjugierte Doppelbindungen bezeichnet. Zahlen Sie nun
die Anzahl solcher konjugierten Doppelbindungen im Indigomolekil und im
Leuko-Indigo-Molekll zusammen. Kénnen Sie einen Zusammenhang zwischen
der Anzahl konjugierten Doppelbindungen im Molekil und der Farbigkeit des
Stoffes erkennen?

0 OH
” H | H
c\ /N C /N
c=c + 5,0, + OH® —— \\c—c + 2505%°
/N /N
N o N C
| |
0 OH
Indigo Dithionit-Ion Leuko-Indigo

Indigo Leuko-Indigo

Absorbierte Farbe

Wellenldnge

Konjugierte Doppelbindungen
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3. Stochiometrie: Wie gross ist die theoretische Ausbeute Ihrer Indigo-Synthese,
d. h. wie viel Indigo erhalten Sie héchstens? Limitierend ist die Menge 2-Nitro-
benzaldehyd, die (ibrigen Stoffe wurden im Uberschuss zugegeben.

i |°|
H
u\\ ﬁ c\\ //N
H o+ ¢ — c—=c¢
|hc// \\CH3 . N// \b
NO, " I
2-Nitrobenzaldehyd Aceton °

Indigo

4. Loslichkeit: Erkléaren Sie, weshalb Leuko-Indigo besser wasserldslich ist als

Indigo.
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IX Seifensieden nach Kaltverfahren

Einleitung

Die Kulturgeschichte des Waschens geht bis in die Frihzeit der Menschen zurick.
Die Sumerer und Agypter hatten bereits um 2500 v. Chr. ein seifenartiges Reini-
gungsmittel. Es wurde aus pflanzlichen und tierischen Fetten und Pottasche (Kali-
umcarbonat) hergestellt. Erst seit der Entwicklung technischer verfahren zur Ge-
winnung von Soda (Natriumcarbonat) konnte Seife preiswerter produziert und so
zum Gebrauchsgegenstand werden. Heutzutage werden beim Seifensieden vor al-
lem Natriumhydroxid (NaOH) bzw. Kaliumhydroxid (KOH) als Base beim Spalten
von Fetten verwendet

Theorie
A. Verseifung:

Moderne, handgemachte Seifen (“Naturseifen”) werden aus verschiedenen Pflan-
zenodlen und Fetten wie Olivendél, Mandelél, Kokosdl usw. hergestellt. Verseift wer-
den die Fette mit einer starken Lauge (z.B. wassrige NaOH-L6ésung).

Bei der Verseifung erfolgt eine Spaltung (Hydrolyse) des Fettes in Glycerin und in
die Natriumsalze der Fettsauren, die Seifen.

Fihrt man die Hydrolyse mit Kaliumhydroxid durch, entstehen die weichen Kalisei-
fen (Schmierseifen), setzt man Natriumhydroxid (NaOH) ein, die harteren Natri-
umsalze (Kernseifen).

Q (@]
Base QO\JJ\/\/\/\/\/\/\/\A
0 Q ©
~ NaOH + Qaﬂ\/\/\/\/\/\/\/\/\ Fett
0]
(©]
OH Na® <9O)J\/\/\/\/\/\/\/\/\
O
P A K W W W W N Seife
O
OH Na® @o)J\/\/\/\/W\/\/\

Glycerin
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Strukturell gesehen handelt es sich bei Seifen um Salze. Als Kationen sind Na*
oder K* vorhanden. Anionen sind die konjugierten Basen von sogenannten Fett-
sauren (langkettige Carbonsauren).

Eine typische Seife ist z.B. Natriumstearat, wobei nur das organische Anion
waschaktiv wirkt:

(0]
WMOO@Na

Natriumstearat

Als Ausgangsstoff bei der Verseifung werden Fette verwendet. Fette sind Ester lang-
kettiger Carbonsauren (Fettsauren) mit Propantriol (Glycerin). Natlrlich vorkom-
mende Fette sind Gemische verschiedener Fett-Moleklle. Das Depotfett der Tiere
enthalt hauptsachlich langkettige gesattigte Fettsauren, wahrend die Pflanzen vor
allem kurzkettigere und ungesattigte Fettsauren enthalten.

Ein Fett-Molekull kann beispielsweise wie folgt aussehen:

Fette deren Fettsdurereste gesattigt sind (keine Doppelbindungen) und mehr als
zehn Kohlenstoffatome besitzen, sind bei Zimmertemperatur fest. Fette mit kirze-
ren Fettsdaureresten und héherem Anteil an ungesattigten Fettsdauren sind fllissig
und werden fette Ole genannt. Es handelt sich dabei meist um pflanzliche Fette.

Die Qualitat und die Konsistenz einer Seife hangen vor allem von ihrer Fettzusam-

mensetzung ab. Gewdhnliche feste Fette ergeben hartere Seifen. Aus stark unge-
sattigten Olen erhélt man weichere Seifen.
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B. Seifensieden nach Kaltverfahren:

In diesem Praktikum wird die Seife nach dem sogenannten Kaltverfahren herge-
stellt. Hierbei findet der Prozess der Verseifung bei relativ niedriger Temperatur, bis
zu 80°C, statt. Wie der Name ,Kaltverfahren®™ bereits andeutet, wird die Verseifung
nicht durch zusatzliches Zufiihren von Warme beschleunigt.

Nachdem Fett und Lauge vermengt sind - das sollte bei etwa 30°-50° C stattfinden,
kommt der Prozess der Verseifung. Zum Verrihren wird der Stabmixer verwendet.
Der Verseifungsprozess wird dadurch beschleunigt.

Nachdem der Verseifungsprozess einsetzt, wird die Masse immer dicker und pud-
dingartiger. Man kann die Bildung stabiler Emulsion erkennen.

Danach werden der Seife gewilinschte Duft- und Farbstoffe hinzugefligt. Die Seife
wird in die Form gegossen, gut isoliert und “schlafen gelegt”.

In den folgenden 24-48 Stunden wird der grdsste Teil der Verseifung stattfinden.
Da die Reaktion sehr exotherm ist, wird die Seifenmasse eine Temperatur von bis
ca. 80°C erreichen. Die Seifenmasse schmilzt dabei und sieht ,durchsichtig" aus.
Diesen Teil des Prozesses nennt man “Gelphase”.

In den folgenden Tagen kann die Seife in Sticke geschnitten und zum Trocknen
(mindestens 6 Wochen) gelegt werden.

Die noch junge Seife ist flir den taglichen Gebrauch zu basisch. Eine junge Seife
wird einen Wert zwischen pH 11 und 12 haben. Das kann fur empfindliche Haut
noch stark reizend sein. Nach wenigen Tagen sinkt der pH-Wert auf etwa 9 bis 10
herunter. Das ist auch der Wert der handelsiblichen Seifen.

Als Nebenprodukt bei der Verseifung entsteht Glycerin. Glycerin gilt als haut-
freundliche und feuchtigkeitserhaltende Verbindung, die auch in vielen Hand-
cremes enthalten ist. Bei der obigen Umsetzung, beldasst man es daher im Reakti-
onsgemisch, was die Anwendungseigenschaften der Seife positiv beeinflusst.

64 SEIFE



GLF PRAKTIKUM KANTONSSCHULE BADEN RD

Experimenteller Teil

Sicherheitshinweis:

Bei diesem Versuch wird Natriumhydroxid verwendet. Unbedingt mit Handschuhen
und Schutzbrille arbeiten (Spritzgefahr!), auch beim Saubermachen der Glaswaren,
weil frische Seifenreste noch Natriumhydroxid enthalten! &

Pro Zweiergruppe bendétigen Sie folgendes Material an Ihrem Platz:

e Becherglas (800 ml) e 2 Jogurt Becher (zum Farben)

e 2 Becherglaser (200 ml) o 2 Kaffeel6ffel (Kunststoff)

e Glasstab e Teigschaber

e Heizplatte e 1 Holzstabchen

e Thermometer e Stabmixer (pro 2 Gruppen)
Durchfiihrung:

Person A: Natriumhydroxid-Losung (Natronlauge) - Abzug;

1. In ein Becherglas (200 ml) werden 62g deion. Wasser eingewogen.

2. Mit Gummihandschuhen und Schutzbrille werden 27.5 g Natriumhydroxid
in einem Becherglas (200 ml) eingewogen.

3. Unter dem Abzug (Lehrperson beaufsichtigt diesen Teil!): Natriumhydroxid
wird vorsichtig in das Wasser unter standigem Rihren gegeben. Vorsicht: Die

Losung wird sehr heiss - solange rihren bis alles Natriumhydroxid geldst ist.

4. Unter dem Abzug die Lésung bis auf 30-50° C abkuhlen lassen.

Person B: Fett-Phase vorbereiten
1. In ein Becherglas (800 ml) werden 80 g Margarine und 50g Kokosfett
eingewogen und auf niedriger Hitze (maximale Temperatur 80° C) unter
standigem Ruhren geschmolzen.
2. 46 g Rapsol abmessen (im Plastikbecher) und hineingeben. Gefasse sehr
grindlich mit dem Teigschaber auszuputzen (Prazision ist hier extrem wich-
tig, man darf nicht viel an Olen und Fetten verlieren!).

3. 24 g Sonnenblumendl (im Plastikbecher) abmessen und dazugeben.

4. Die Lésung bis auf 30-50° abkihlen lassen.

65 SEIFE




GLF PRAKTIKUM KANTONSSCHULE BADEN RD

Verseifung Unter Abzug durchfiihren

-

. Abgeklhlte Natriumhydroxid-L6ésung unter langsamem Rihren in die ge-

schmolzene Fett-Phase giessen.

. Mit Hilfe von Stabmixer (Abzug; Spritzgefahr!) zu leichtem Andicken bringen.

Die Mischung erhalt Vanille-Pudding ahnliche Konsistenz. (Achtung: Dieser
Schritt ist entscheidend - nicht zu lange und nicht zu kurz!)

. Eine Pasteurpipette Parfimdl wird dazugegeben und nochmals mit Glasstab

gut verruhrt (kein Mixer!).

. Farben: Der gewahlte Farbstoff wird in einen Plastikbecher gegeben und in

wenig Seifenmasse aufgeschlammt (kleine Farbstoffklimpchen gut zerdri-
cken). Die restliche Seifenmasse wird hinzugefligt und mit einem Glasstab
gut verrihrt.

Es wird empfohlen nicht mehr als zwei verschieden Farben (2 verschiedene
Becher!) zu verwenden.

Probleme: 1. Pigmente fdarben sehr stark und muissen sehr vorsichtig dosiert wer-
den. Mit sehr wenig (eine Spatelspitze) Farbstoff anfangen. Falls nétig kann die
Menge spéter erhéht werden.

2. Da viele Farbstoffe ihre Farbe in Abhdngigkeit von pH-Wert verédndern, sind die
Farben der Seife hdufig nicht so wie von Ihnen am Anfang des Versuches erwartet.

. Die Mischung wird in die mit Backpapier ausgelegte Form gefullt. (Tipp: die

zwei Farbenmischungen gleichzeitig nebeneinander ins gleiche Kastchen fil-
len und evtl. mit Holzstdbchen marmorieren.) Pro Gruppe werden zwei ne-
beneinander liegende ,Kastchen™ geflllt. Die Seife wird mit dem Deckel zu-
gedeckt und gut isoliert.

. Nach einer Woche (oder sobald die Seifenmasse ausgekihlt ist, meist nach

24 Stunden) aus der Form nehmen, schneiden und mindestens 4 Wochen
lang auf einem luftigen Ort nachreifen und trocknen lassen.

Aufraumen/ Entsorgen &+ Handschuhe:

Samtliche Glaswaren werden unter warmem Leitungswasser mit einer Blrste ge-
reinigt. Plastikbecher werden in den Abfall geworfen.

Bitte saubern Sie Ihren Arbeitsplatz sowie die Waagen und die Chemikalien-Tische
besonders sorgfaltig, falls notwendig mit Spulmittel. Entfernen Sie sorgfaltig
schmierige Seifen-Riickstdnde mit Spulmittel, Vorsicht Atzgefahr!! (Frisch herge-
stellte Seife enthalt noch viel Natriumhydroxid)
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Auswertung/ Aufgaben

1. Fette
a. Zu welcher Gruppe organischer Verbindungen gehéren Fette?

b. Wovon hangt es ab, ob ein Fett bei Zimmertemperatur fest oder fllissig ist?

2. Fettsauren

Suchen Sie in einem Chemiebuch drei verschiedene Fettsauren heraus und zeich-
nen Sie deren Skelett- Formeln.

HO X

0—6

3. Herstellung von Seifen:
Es wird die Verseifung an folgendem Fett durchgefiihrt. Reaktionsgleichung:

Q

iy

ol
=\

3 NaOH(aq) + (0)
)

)

T

OH Na® @o)m\
OH + Na (@)
OH Na® GOJK/\/\/\/\/\/\/\/\
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4.Waschwirkung:

Recherchieren Sie im Internet nach den folgenden Punkten:

a. Warum ist ein erfolgreicher Waschprozess ohne Seife oder andere Waschmit-
tel im Wasser nicht mdglich?

b. Durch Zugabe von Seifen wird das Problem geldst. Erklaren Sie wie.

verschmutztes Kleidungsstick

«

starke Verardsserung

™ Seten ihen
|| ® .
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X Versilbern von Glasgefassen

Einleitung

Ausgezeichnet ist die Féhigkeit des Milchzuckers, bei Gegenwart von Alkalien Sauerstoff
aufzunehmen. Macht man eine Auflésung von Milchzucker durch Zusatz von Ammoniak
alkalisch und setzt alsdann ein Silbersalz hinzu, so wird bei gelindem Erwdrmen das Sil-
beroxyd reducirt und das Silber auf dem Glase in Gestalt eines spiegelnden Ueberzugs
niedergeschlagen.

Justus von Liebig: chemische Briefe, 30. Brief

Das Uberziehen von Glas mit einer diinnen und
glatten Silberschicht, das wir in diesem Prakti-
kum durchflihren, wurde von Justus von Liebig
in Augsburg 1871 zum ersten Mal untersucht
und fuhrte zu einer dramatischen Veranderung
der Industrie der Spiegelherstellung. Obwohl

mit dieser Reaktion sehr einfach, billig und
schnell Spiegel hergestellt werden konnten, wa-
ren die neuen Silberspiegel zunachst gar nicht
beliebt . Das Bild, das die Silberspiegel zurtick-
warfen, war flir den Geschmack der Zeit zu
farbgetreu. Das grunliche Bild, das die bis dahin

verwendeten giftigen Quecksilberamalgam-
Spiegel ihren Betrachtern lieferten, entsprach  APP-4: Bildung des Silberspiegels
eher dem damaligen Ideal der vornehmen, blei-

chen Blasse...

Allerdings war das zunehmende BedUirfnis nach Authentizitat nicht aufzuhalten und
das Verfahren, das von Liebig entdeckt hatte, wird bis heute zur Spiegelherstellung

verwendet.

Liebig kann Ubrigens durchaus als historischer Medienstar der Chemie bezeichnet
werden - seine chemischen Briefe, die als Wissenschaftskolumne in der "Augsbur-
ger Allgemeinen Zeitung" erschienen, stellen einen Meilenstein, wenn nicht den
Beginn der fundierten popularwissenschaftlichen Literatur dar.

Sie sind downloadbar unter: http://www.liebig-museum.de/justus liebig/
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Theorie

Elektronenverschiebungen, fachmannisch Redox-Reaktionen genannt, sind nicht
auf Salze beschrankt, sondern treten sehr haufig auch bei Molekillen auf. Molekile
mit einer Aldehyd-Gruppe (CHO) kénnen in Gegenwart von Wasser zwei Elektro-
nen spenden. Man nennt deshalb die Aldehyd-Gruppe in dieser Funktion Reduktor
oder auch Reduktionsmittel. Bei der Reaktion wird die Aldehyd-Gruppe zu einer
Carboxyl-Gruppe (COOH) oxidiert

o\ o\
4 /

R—C: + 3H0 =——= R—C( + 2 H0® + 260
H \Q—H

Aldehyd Carbonsaure

Abbildung 1: Aldehyd spendet Elektronen und wird dabei zur Carbonsaure oxidiert.

Ein wichtiges Aldeyd ist die Glucose (Traubenzucker, CsHi206) und zwar in der
offenkettigen Form
OH

H OH
H 0
OH

Abbildung 2: Glucose (CsH120¢) in der offenkettigen Form

Die Reduktions-Wirkung von Glucose ist hinreichend stark, um Silber(I)-Ionen zu
elementarem Silber zu reduzieren. Fur die Herstellung von gleichmaBigen Silber-
schichten auf Glas-Oberflachen verwendet man Silberionen(I), welche von Ammo-
niak-Molekllen (NH3) umgeben sind :

Agt + 2 NHs; [Ag(NH3)2]™"

Die Anziehungskrafte zwischen den Ammoniak-Molekilen und den Silberionen
mussen vor der eigentlichen Reaktion iberwunden werden. Die erforderliche Bre-
chung der Silberionen(I)-Ammoniak-Interaktion verlangsamt den ganzen Versil-
berungs-Prozess. Diese Verlangsamung ist erwilinscht, weil sie eine gleichmassige
Beschichtung der Glasoberflache erméglicht. Damit lautet die Ionengleichung der
eigentlichen Silberspiegel-Reaktion so
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) o\

4 ® 4 >
R——-C\ + 2 [Ag(NHs)2]® + H0 R—-C\ + 2 Ag + 2 NH4

H \O—H

Abbildung 3: Das Aldehyd der Glucose reduziert die Silberionen(I) (Ag*) zu elementarem Silber
(Ag). Bei dieser Reaktion oxidiert Aldehyd (CHO) zur Carbonsaure(COOH).

Das Prinzip von Le Chatelier (falls mit Lehrperson schon behandelt)

Wie diese Gleichung zeigt, entstehen im Verlauf der Reaktion Ammonium-Ionen,
die eine schwache Saure darstellen. Daher arbeitet man in verdinnter Kaliumhyd-
roxid-L6sung, d.h. in basischem Milieu, um die Konzentration der Ammonium-Io-
nen gemaB der folgenden Reaktion zu senken

NHst + OH™ “2= NH; + H,0

Dies verschiebt das Silberspiegel-Gleichgewicht gemass Prinzip von Le Chatelier
stark auf die Seite des elementaren Silbers. Dadurch wird die Ausbeute an diesem
teuren Metall entscheidend vergroBert,

Experimenteller Teil

Ziele

e Ziergefasse mit inwendigem Silberspiegel herstellen

e Redoxreaktionen zwischen einem Molekil und einem Metall kennenlernen
e Sinn in der Verwendung der Silberionen(I)-Ammoniak Spezies sehen

e Falls schon behandelt, gekoppeltes Gleichgewicht fiir die Optimierung der Re-
aktionsbedingungen verstehen
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Durchfiithrung

Mit der nachfolgenden Vorschrift kdnnen drei GlasgefaBe mit je 3 dl Rauminhalt
inwendig versilbert werden. ErfahrungsgemaB werden die besten Ergebnisse mit
Glas-Flaschen von Coca Cola, Almdudler bzw. Corona erzielt.

1. Das zu versilbernde Gefal wird mit etwas Spulmittel versetzt und mit Hilfe
einer Blrste in Leitungswasser grindlich gereinigt. Die gesamte innere Oberfla-
che muB véllig frei von Schmutzresten sein.

2. Das GefaBB muB nun finfmal mit Leitungswasser und anschlieBend dreimal mit
etwa 50 ml deionisiertem Wasser ausgesplilt werden, um samtliche Spulmittel-
resten zu entfernen.

3. Nun wird Lésung A hergestelit:

e In ein sauberes Becherglas 100 ml werden 0.80 g Silber(I)-nitrat eingewogen.

Sicherheit

Silbernitrat ist ein starkes Oxidationsmittel. Es gibt arge Flecken auf Haut, Klei-
dern und Mobiliar (nicht sofort - werden erst mit der Zeit sichtbar)! Ammoniak

stinkt! Arbeiten Sie fir den nachsten Schritt in der Kapelle.

e Nun gibt man tropfenweise Ammoniak-Ldsung zu (15 Massen-%). Am besten
arbeitet man zu zweit, wobei eine Person Ammoniak-Lésung zutropft, wah-
rend die andere Person den Inhalt des Becherglases, das mit Vorteil um ca.
45° gekippt gehalten wird, standig mit einem Glasstab umrihrt.
Nach der ersten Zugabe von Ammoniak-Lésung verfarbt sich der Inhalt des
Becherglases grauschwarz, da in der stark basischen Ammoniak-Ldésung
schwerlésliches Silber(I)-hydroxid ausfallt. Mit der Zeit hellt er sich aber wie-
der auf, wird gelblich und schlieBlich véllig farblos und klar.

Der Inhalt des Becherglases muB durch Hinzufiigen eines einzigen Tropfens
Ammoniak-Lésung gerade klar werden. Es darf auf keinen Fall ein Uber-
schuBB an Ammoniak in die Silber(I)-nitrat-Lésung gelangen, da das Glas-In-
nere sonst nachher nur unzuldnglich oder sogar Uberhaupt nicht versilbert
wird. Das Auflésen des Silber(I)-nitrats in der Ammoniak-Lésung muB3 des-
halb vorsichtig und mit Geduld geschehen, da es letztlich lber Erfolg oder
MiBerfolg des Versilberns entscheidet.
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In ein Uhrglas werden 0.20 g Ammoniumsulfat eingewogen. Dieses wird ins
Becherglas gegeben und durch Ruhren mit einem Glasstab aufgeldst.

Die klare Lésung wird in einen MeBzylinder 100 ml transferiert und mit deio-
nisiertem Wasser auf 70 ml erganzt. Dann gieBt man die Flissigkeit zurtick
ins Becherglas.

Das Becherglas und der MeBzylinder werden mittels eines Filzstiftes mit ei-
nem groBen ,A" markiert.

4. Dann wird Lésung B hergestelit:

In ein sauberes Becherglas 100 ml werden 0.25 g Glucose eingewogen.

Man fligt rund 50 ml deionisiertes Wasser zu und 16st die Glucose darin auf.
Zum Riuhren wird der vorgangig gereinigte (!) Glasstab verwendet.

In ein sauberes Uhrglas werden zwischen 0.60 g und 0.70 g Kaliumhydroxid
eingewogen. Da das Salz in Platzchen-Form vorliegt, kann dessen Masse nicht
exakter abgemessen werden.

Das Kaliumhydroxid wird ins Becherglas gegeben und unter Umrihren mit
dem Glasstab aufgeldst.

Die klare Lésung wird in einen MeBBzylinder 100 ml transferiert und mit deio-
nisiertem Wasser auf 70 ml erganzt. Dann gieBt man die Flussigkeit zurlick
ins Becherglas.

Das Becherglas und der MeBzylinder werden mittels eines Filzstiftes mit ei-
nem groBen ,B" markiert.

Herstellung des Silberspiegels

5. 20 ml Lésung A werden nun mit dem richtigen (!) MeBzylinder abgemessen und

ins zu versilbernde GefaB gegeben. Im zweiten MeBzylinder werden 20 ml L6-

sung B bereitgestelit.

6. Man zieht Gummihandschuhe an und dreht das heiBe Leitungswasser auf. L6-

sung B wird nun zigig in das GefaBB gegeben, das dann sofort mit einem geeig-

neten Deckel dicht verschlossen wird.

7. Man schwenkt das GlasgefaB in horizontaler Stellung im heiBen Wasserstrahl

sanft hin und her, um es gleichmaBig zu erwarmen. Etwa alle finf Sekunden
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schittelt man den Glasinhalt kurz durch.

8. Nach kurzer Zeit erkennt man deutlich eine spiegelnde Ablagerung an der Glas-
wand. Sobald dies der Fall ist, nimmt man das Gefal3 aus dem Wasserstrahl und
schittelt es wahrend etwa 30 Sekunden sehr kréftig durch. Eine Hilfsperson
stellt das heiBe Wasser ab.

9. Der Flascheninhalt wird in den Behalter flir Schwermetall-Abfdlle gegossen. Das
Glas selbst wird vorsichtig noch dreimal mit 50 ml Leitungswasser gespllt.

Die Schritte 5 bis 9 kénnen nun mit zwei weiteren GlasgefaBen durchgefihrt wer-
den. Der Silberspiegel wird dann besonders dauerhaft, wenn die gut gereinigten
GefaBe nach dem vollstandigen Austrocknen mit einem Metallschutz-Lack behan-
delt werden.

Achtung! Das versilberte GlasgefaB darf keinesfalls fiir Lebensmittel ver-
wendet werden!

Aufraumen / Entsorgen

Der Flascheninhalt wird sogleich in den Behalter flr Silberabfalle (Kapelle) gegos-
sen - allfallige Uberschissige Losung A oder B gehdrt ebenfalls in diesen Behalter.
Das Glas selbst wird vorsichtig noch dreimal mit Leitungswasser gesplilt
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Auswertung / Aufgaben

1.

Welches Teilchen wird reduziert (erhalt Elektronen)? Formulieren Sie die Re-
aktionsgleichung dazu.

Welches Teilchen wird oxidiert (verliert Elektrondicht)? Formulieren Sie die
Reaktionsgleichung dazu?

Warm wird die ,,Lésung von Silber(I)-nitrat™ in Schritt 3 der Arbeitsvorschrift
zuerst grau-schwarz, wenn das feste Silber(I)-nitrat mit der Ammoniak-L6-
sung versetzt wird?

In welcher Form sind die Silber(I)--Ionen geldst, wenn die L6sung am
Schluss wieder klar ist?
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XI Reaktionsgeschwindigkeit

Einleitung

Chemische Reaktionen kédnnen unterschiedlich schnell verlaufen. Als Beispiel dient

die Reaktion von Eisen mit Luftsauerstoff, eine Oxidationsreaktion (Abb. 1).

Abb. 1a: Rosten einer Fahrradekette

Abb. 1b: Verbrennen von Eisenpulver

Wahrend ein Stlick Eisen an der Luft langsam zu Rost oxidiert, verlauft die Reak-

tion von Eisenpulver in der Brennerflamme sehr schnell (vgl. Tabelle 1)

Langsame Reaktion Schnelle Reaktion
Beispiele Rosten von Eisen Verbrennung von Eisenpulver
Dauer Jahre Sekunden
Temperaturanderung | Nicht feststellbar > 1000 °C
AH - 824 kJ/mol - 824 kJ/mol

Tab. 1: Entstehung von Rost in Vergleich zur Verbrennung von Eisenpulver

Als Mass fur den zeitlichen Ablauf einer chemischen Reaktion dient die Reakti-
onsgeschwindigkeit v. Als mittlere Reaktionsgeschwindigkeit (RG) versteht

man die Konzentrationsanderung der Edukte oder der Produkte pro Zeitintervall:

_ Ac(Edukte) _ Ac(Produkte)

At

At
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Theorie

Unedle Metalle reagieren mit verdiinnten Mineralsauren wie Salzsaure oder Schwe-
felsaure zum entsprechenden Salz und Wasserstoff. In diesem Praktikumsversuch
wird die Reaktion von Magnesium mit verdinnter Schwefelsaure untersucht. For-

mulieren Sie die Reaktionsgleichung:

v

Im Folgenden messen Sie die Abhangigkeit der Reaktionsgeschwindigkeit von der
Konzentration der Schwefelsdure, indem das Volumen des gebildeten Wasserstoff-

gases bestimmt wird (s. Abbildung 2).

W

Abb. 2: Darstellung der Versuchsdurchfihrung; RG mit Schwefelsaure (1), Mg-
Stabchen (2), Glasrohr (3), Messzylinder mit Wasser gefillt (4), Wanne mit Was-
ser (5)

Stellen Sie zunachst eine Vermutung Uber den Verlauf dieser Abhangigkeit auf und

begriinden Sie diese:
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Experimenteller Teil

Pro Zweiergruppe bendtigen Sie folgendes Material an Ihrem Platz:

Schwefelsaure (0.5 - 10 mol/L) e 1 Gummistopfen mit Loch
Salzsaure (1 mol/L) e Stoppuhr

15 grosse Reagenzglaser e 2 Messzylinder (25mL und 100
Mg-Stabchen, -spane mL)

1 Glasrohr S-férmig e 1Wanne

Fluhren Sie die Vorschrift genau durch und tragen Sie Schutzbrille!

Fullen Sie zunachst die Wanne zu 34 mit kaltem Leitungswasser.

7.

100 mL Messzylinder mit Wasser flillen und kopfuber in die Wanne stellen.

Geben Sie 10 mL Schwefelsaure einer bestimmten Konzentration, z. B. 0.5
mol/L (mit 25 mL Messzylinder) in das Reagenzglas.

Mg-Stabchen an die obere Wand des RG legen, noch nicht in die Saure!

Gummistopfen mit S-férmigem Glasrohr aufsetzen und Mg-Stabchen her-
unter fallen lassen.

Nach ca. 5 s (die Reaktion setzt dann ein) die aufsteigenden Gasblaschen
wahrend genau 15 s (Stoppuhr) in dem Messzylinder auffangen. Hierbei RG
gut schitteln.

Es sollen so viele Messungen (jedes Mal mit neuer Saure und nheuem Mg-
Stabchen) ausgefuhrt werden, bis ein zuverlassiger Wert erreicht wird.

Stellen Sie Reagenzglaser mit heftiger Reaktion in den Abzug.

Tragen Sie die gemessenen Werte in Tabelle 2 ein und werten Sie sie anschlies-

send mit Hilfe des Koordinatensystems (Abb. 3) graphisch aus (S. 60).

8.

Legen Sie zwei Mg-Stabchen in Wasser. Fihren Sie die unter 1.-6. beschrie-
bene Reaktion (statt mit H.SO4) mit HCI (1 mol/L) bei zwei verschiedenen
Temperaturen, bei Raumtemperatur (25°C) sowie bei 40 °C) durch. Ver-
wenden Sie zum Erwarmen der Salzsaure im RG den Gasbrenner. > Tab.
3

Bestimmen Sie die Masse eines Mg-Stabchens. Fihren Sie die unter 1.-6.
beschriebene Reaktion mit der dieser Masse entsprechenden Menge Mg-
Spane durch. Verwenden Sie hierflir 1-m Schwefelsaure (1 mol/L). > Tab.
4
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Auswertung
Tabelle 2
c(HS0) | el v | 2 1 3135 4|5 |6 7|8/ 10
[mol/L]
H>
[mL]

Abbildung 3: Abhangigkeit der RG von der Schwefelsdaurekonzentration

80 -
mL
Hz 70 -
60 -
50 -
40 -

30 -

20 A

c(H2S04) in mol /L

Tabelle 3

Temperatur Tabelle 4

in °C 25 | 40 Mg-Stab- | Mg-
(1-m HCI) chen Spéne
H> H>
[mL] [mL]
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Aufgaben

1. Beschreiben Sie den Verlauf der Reaktionsgeschwindigkeit in Abhangigkeit von
der Schwefelsaurekonzentration. Entspricht er Ihrer Erwartung? Bei welcher
H,SO4-Konzentration (mol/L) ist die RG am héchsten?

2. Beschreiben Sie Ihre Beobachtung bei der Reaktion der Mg-Stabchen mit HCI
(1 mol/L) bei zwei verschiedenen Temperaturen (25 und 40 °C). Kénnen Sie
eine Tendenz feststellen?

3. Welche Beobachtung machen Sie beim Einsatz von Mg-Spanen anstatt des Mg-
Stabchens? Begrindung?

4. Sie haben experimentell drei verschiedene Faktoren kennen gelernt, wie die Re-
aktionsgeschwindigkeit beeinflusst werden kann. Welche sind das? Wie kénnte
man die RG zusatzlich erhéhen?
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Zusatzaufgabe: Was kdnnte der Grund daflr sein, dass mit steigender Konzent-
ration der Schwefelsdure die Reaktionsgeschwindigkeit nicht konstant zunimmt?
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