Bestimmung molarer Massen durch Messung der CT

Siedepunktserh6hung - Ebullioskopie — 10.3
Material Pasteurpipetten, 1 aus 36590.00 1
Bunsenstativ, h =750 mm 37694.00 1 Gummihdtchen, 1 aus 39275.03 1
Doppelmuffe 37697.00 2 Siedesteinchen, 200 g 36937.20 1
Universalklemme 37715.00 2 Exsikkator “WERTEX” 34126.00 1
Gerat zur Siedepunktserhéhung 36820.00 1 Exsikkatorplatte 32474.00 1
Digital-Temperaturmef3gerat, 4-4 13616.93 1 Uhrglasschale, d=80 mm 34572.00 1
Temperatur-Tauchsonde Pt 100 11759.01 1 Glycerin, 250 ml 30084.25 1
Schutzhdilsen fir Harnstoff, 250 g 30086.25 1
Temperaturflhler, 1 aus 11762.05 1 Hydrochinon, 250 g 30089.25 1
Rundkolben, 250 mil, GL 25/12 35812.15 1 Wasser, dest., 5| 31246.81 1
Becherglas, 250 ml, hohe Form 36004.00 1 Schraubstock
Dichtungen fir Lésungsmittel nach Bedarf
Verbindungskappen, GL 25/8, 1 aus 41242.03 1
Siliconschlauch, di =7 mm 39296.00 1
Mérser mit Pistill, 150 ml, Porzellan 32604.00 1 Sicherheitshinweis
Schlauchklemme, b= 15 mm 43631.15 1 Sollten in dem Versuch andere Losungsmittel als
Mikrospatell6ffel, Edelstahl 33393.00 1 Wasser verwendet werden, ist auf sachgerechten
Spritzflasche, 500 mi 33931.00 1 Umgang und Entsorgung zu achten.
Pillenpresse 04403.04 1
Heizhaube, 250 mi 32255.93 1
Leistungssteller 32247.93 1 Durchfiihrung
Laborwaage mit Datenausgang, 620 g 45023.93 1 MefBprinzip
Wageschalen, PS, Die MeBlosung (Lésung oder Lésungsmittel) befin-
85x85x7 mm, 1 aus 45019.01 1 detsichiminneren Gefaf. In einem Rundkolben wird
Trichter, do = 80 mm 34459.00 1 Losungsmittel zum Sieden gebracht. Der Losungs-
Abb. 1
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mitteldampf stromt dabei zuerst durch das &duBere
und dann durch das innere Gefa3 und erwarmt so
die Lésung, die sich im inneren Gefai befindet.

Aufbau

Das Gerét zur Messung der Siedepunktserhhung
besteht aus zwei zylindrischen GlasgefaBen, die
ineinandergesetzt werden. Das duBere GefaB istam
Boden und kurz unterhalb des GL-45-Gewindes seit-
lich mit einem Glasrohrstutzen (d= 8 mm) versehen.
Das innere GefaB besitzt neben einer GL-25-
Schraubverbindung und einem seitlichen Glasrohr-
stutzen (d = 8 mm) zusétzlich in seinem Innern ein
enges Glasréhrchen, dessen EinlaBoffnung in der
GefaBwand beginnt. Diese EinlaB6éffnung muf sich
beim Zusammenbau der beiden GefaBe unterhalb
des Dichtringes befinden (sieche Abb. 2), der zusam-
men mit der Schraubkappe eine gasdichte Verbin-
dung der beiden GefaBe bewirkt. Die Offnung a darf
also nicht vom Dichtring verschlossen werden!
Bevor man die beiden GefaBe ineinandersetzt und
verschraubt, wird durch eine erste Wagung die genaue
Masse des trockenen inneren Gefal3es festgestellt und
notiert (=m). Das zusammengesetzte Gerat wird
dann uber den unteren Glasrohrstutzen des duf3eren
GefaBes mit dem 250-ml-Rundkolben verbunden und
dicht verschraubt. Am Kolben wird zuvor die Dichtung
der Schraubverbindungskappe gegen eine Dichtung
mit 8 mm Bohrung getauscht und er wird mit 150 bis
200 ml des zu verwendenden Losungsmittel und eini-
gen Siedesteinchen befiillt. Den Kolben wiederum
setzt man in eine Heizhaube.

An die seitlichen Glasrohrstutzen werden kurze Sili-
conschlauche angeschlossen, die bei Verwendung
von Wasser als Lésungsmittel einfach in ein Becher-
glas fihren, dort jedoch nicht bis auf den Boden
reichen durfen, sondern etwa in der Becherglasmitte
enden. Bei Verwendung organischer Lésungsmittel
werden diese Schlduche (ber ein y-formiges Verbin-
dungsrohr mit einem Zweihalskolben (100 ml) verbun-
den, der mit einem RickfluBkihler (Dimrothkiihler)
versehenist. Auf den mitdem duBeren GefaR verbun-
denen Schlauch wird eine Schlauchklemme gesetzt,
die zunachst gedffnet bleibt.

Indas innere Gefaf gibt man ca. 40 ml Losungsmittel
und verschlie3t das Gerat mit einer Schutzhtilse fir
den Temperatursensor. Dazu wird die Dichtung der
Schraubverbindung gegen die Dichtung mit 12 mm
Bohrung, die zuvor beim Rundkolben ausgebaut
wurde, getauscht. In die Schutzhiilse gibt man zwei
bis drei Tropfen Glycerin zur besseren Warmetiber-
tragung und steckt dann die Temperatur-Tauchsonde
hinein. Letztere wird mit dem Digital-Temperatur-
mefgerat verbunden.

Die Substanz, deren molare Masse bestimmt wer-
den soll, muB in Pillenform vorliegen. Zur Herstel-
lung der Pillen dient eine einfache Pillenpresse
(Abb. 3). Sie funktioniert folgendermafen:

Die Substanz wird in einem Mérser fein zermahlen.
Dann setzt man in die Bohrung des PreBzylinders
zuerst den kleinen Stahistempel ein. Er verschlieBt
die Bohrung auf der Unterseite. Dann fiillt man die
Bohrung mit der feingemahlenen Substanz, setzt
den langeren Stempel von oben her auf die Bohrung
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und drickt die Substanz damit etwas zusammen.
AnschlieBend spannt man die Presse nach Abb. 3in
einen Schraubstock und drickt damit auf die Stem-
pel, so daB die Substanz zu einer festen Pille geformt
wird. Nach dem Pressen wird die Pille mit dem
langen Stempel aus dem Zylinder herausgedruckt.
Fir eine Messung werden 1 bis 2 Pillen von etwa 5
bis 7 mm Dicke benétigt. Ihre Masse (ms) wird durch
eine Wagung auf mindestens 1 mg genau bestimmt.

Abb. 3
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Das Losungsmittel im Kolben wird auf Siedetempe-
ratur erhitzt. Der entstehende Dampf steigt in das
auBere Gefa3 auf und erwarmt das innere GefaB.
Ein Teil des Dampfes kondensiert dabei, ein anderer
Teil entweicht tiber den Schlauch mit Schlauchklem-
me in das Becherglas bzw. den Kolben mit Rickfluf3-
kdhlung.

Nach einigen Minuten Siedezeit, senkt man die Heiz-
haube fiir ein paar Sekunden ab, so daf3 das Sieden
kurzzeitig aufthdért und das im auBeren Gefaf3 kon-
densierte Losungsmittel in den Kolben zurtickflieBt.
Ist das geschehen, fiihrt man die Heizhaube wieder
an den Kolben und |aBt weitersieden. Steigt wieder
Dampf auf, schlieBt man die Schlauchklemme, so
daB nun der Dampf Uber das innere Glasréhrchen in
das innere Gefa3 und dort durch das Lésungsmittel
stromt.

Ist die Siedetemperatur erreicht und konstant, so
schaltet man das TemperaturmeBgerat auf den
MeBmodus fiir Temperaturanderungen mit einer
Auflésung von einem hunderstel Grad um (Taste
ATIK; vergl. hierzu die Bedienungsanleitung des
MeBgerates), o6ffnet das innere Gefaf3, hebt die
Schutzhiilse mit dem Temperatur-Tauchsensor an,
fugt zu dem siedenden Lésungsmittel moglichst
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rasch die Substanzpille und verschlief3t das Geréat
wieder. Der Siedepunkt der sich jetzt im inneren
GefaB befindlichen Lésung wird nun bestimmt, wo-
bei das TemperaturmeBgeréat direkt die Differenz zu
der Siedetemperatur des reinen Lésungsmittels an-
zeigt (AT).

Danach 6ffnet man zuerst wieder die Schiauchklem-
me (Wichtig! Damit beim Abschalten des Heizgera-
tes keine Flussigkeit aus dem inneren Gefaf3 in den
Kolben gesaugt wird.). AnschlieBend erst wird die
Heizhaube ausgeschaltet und abgesenkt, so daB3
das Sieden im Kolben rasch aufhért.

Zur Bestimmung der Masse des Ldsungsmittels
(= m) wird nun das Thermometer entfernt, das in-
nere Gefal3 vorsichtig ausgebaut (Achtung! Es ist
noch sehr warm) und mitsamt der darin befindlichen
Lésung gewogen. Die gefundene Masse (= m2) wird
notiert.

Auswertung

Es wurden gemessen:
Masse des leeren GeféBBes m1
Masse des GefaBes mit Lésung me
Masse der gelésten Substanz ms
Masse des Lésungsmittels mL=m2-m - Mms
Siedetemperatur Lésungsmittel T4
Siedetemperatur der Lésung T2
Siedepunktserhéhung AT=Tz2-T4

Da sich die Siedepunktserhéhung proportional zur
molalen Konzentration (= mol auf 1000 g Lésungs-
mittel) verhalt, gilt:

M= (ms - 1000 - K) /(mL - AT)

M = molare Masse

K = ebullioskopische Konstante (Sie ist spezifisch
fur jedes Lésungsmittel).

Sie kénnen einschlagigen Tabellenwerken entnom-
men werden.

Beispiel einer Messung (Harnstoff/Wasser):

ms = 0,685 g
AT = 0,13K
mL = 45,09
K = 0515-L .k
mol
(fir Losungsmittel Wasser)
M = 0,685 g - 1000 - 0,515 ¥mol - K = 60,35 g/mol

45,0g-0,13K
(Harnstoff = 60,05 g)
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Bei Bestimmung der ebullioskopischen Konstanten
von Lésungsmittein durch Verwendung bekannter
Substanzen ergibt sich K aus:

K = M-AT-mL
~ ms-1000

Bemerkungen

Zur Ubung und zur Demonstration der Bestimmung
molarer Massen durch Messung der Siedepunktser-
héhung eignet sich als Lésungsmittel schon Wasser
und als Prifsubstanz Harnstoff oder Hydrochinon. Die
festen Stoffe sind selbstverstandlich nur in trockenem
Zustand einzusetzen. Sie sollten wenigstens 24 Stun-
den in einem Exsikkator getrocknet werden.

Bei Verwendung anderer Stoffe ist jeweils zu beach-
ten, welches Lésungsmittel zu wahlen ist. Die fur
jedes Losungsmittel spezifischen ebullioskopischen
Konstanten kénnen einschlagigen Tabellenwerken
entnommen werden.
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Bei der Verwendung von anderen Lésungsmitteln
als Wasser werden die entstehenden Lésungsmittel-
dampfe nicht in ein Becherglas geleitet, sonder Giber
ein Y-Stick in einen Kolben mit RickfluBkihler
(Abb. 1). Dafiir bendtigt man zusétzlich folgendes
Material:

Rundkolben, 100 ml, 2-Hals,

GL 25/12, GL 18/8 35842.15 1
Dimroth-Kuhler, GL 25/12 35816.15 1
Schlauchschellen, d=8...122 mm, 2 St. 40996.00 2
Verbindungsréhrchen, Y-formig,

d=8mm 37014.00 1
Bunsenstativ, h= 750 mm 37694.00 1
Doppelmuffe 37697.00 2
Universalklemme 37715.00 2
Hinweis

Statt des digitalen TemperaturmeBgerates kann zur
Temperaturmessung auch ein Beckmann-Thermome-
ter eingesetzt werden. Die Durchfiihrung des Versu-
ches erfolgt dann so, wie in der Bedienungsanleitung
zum "Gerét zur Siedepunktserh6hung” beschrieben.
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