PHYWE

Gerat zur Gefrierpunkterniedrigung

36821.00

Betriebsanleitung

=
)

Abb. 1

1 GERATEBESCHREIBUNG

Das Geréat zur Messung der Gefrierpunkterniedrigung be-
steht aus zwei zylindrischen Glasgefaen, die ineinander-
gesetzt und mittels einer Schraubverbindung GL 45 ver-
bunden werden. Das aufRere reagenzglasahnliche Gefald
(a in Abb.1) bildet den Mantel, der das innere Gefal3 (Ge-
friergefal, b in Abb.1) umgibt. Der Mantel kann luftgefullt
bleiben. Besser ist jedoch, ihn mit etwa 35 bis 40 ml Etha-
nol zu beschicken (es kann Brennspiritus verwendet wer-
den!). Das aulRere Gefall mit dem Zwischenmedium (Luft
oder Ethanol) gewahrleistet den gleichmaRigen Warme-
transport vom inneren Gefald zur Kaltemischung.

Das innere Gefaf (b) nimmt die Losung oder das Lésungs-
mittel auf, dessen Gefrierpunkt bestimmt werden soll. Es
hat am oberen Ende eine Schraubverbindung GL 25 zur
Aufnahme eines Beckmannthermometers und einen Glas-
rohrstutzen mit Schraubverschluf3 GL 18 zum Eintragen der
zu l6senden Substanz. Der Boden des inneren Gefalies ist
flach gehalten, damit ein kleines Ruhrstabchen (/= 15 mm)
ungehindert darauf rotieren kann.

2 VERSUCHSBEISPIEL
Bestimmung molarer Massen durch Messung der Gefrier-
punkterniedrigung ( = Kryoskopie).

2.1 Versuchsaufbau

Nach Abb. 2 wird eine Wanne oder Schale (z.B. Kristalli-
sierschale, Kunststoffiwanne 0.4.) auf einen Magnetriihrer
gestellt. In diese Schale setzt man ein Becherglas 1000ml
(niedrige Form), das mit einer Kéltemischung gefillt ist.
(Siehe Tabelle moglicher Mischungen. Fir den Unterricht
wird meist eine Mischung aus kleingeklopftem Eis und
Kochsalz ausreichen. In die Mitte des Becherglases bzw.
der Kaltemischung setzt man nach Abb. 2 das zusammen-
gesetzte Gerat und haltert es an einem Stativ.

Nun gibt man in das innere GefaR ein Ruhrstabchen. Das
Beckmannthermometer wird nach den Angaben der Bedie-

Abb. 3

nungsanleitung auf den vorgesehenen MeRbereich einge-
stellt und dann in einer Kaltemischung, die sich zweck-
maRig in einem Dewargefal? befindet, bereitgestellt (Abb.
3). Zusétzlich wird ein Laborthermometer mit Tauchschaft
(-10 ... + 110° C) bereitgehalten. Ist die genaue Dichte des
vorgesehenen Losungsmittels nicht bekannt, stellt man
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durch Wagung die genaue Masse von 50 ml Losungsmittel
fest (= m,). Die Abmessung der 50 ml muf mit einer Vollpi-
pette erfolgen.

2.2 Bestimmung des relativen Gefrierpunktes des
Losungsmittels

Mit einer Vollpipette werden 50 ml des vorgesehenen L6-
sungsmittels (z.B. Wasser) in das innere Gefal3 gegeben.
Dann wird der Magnetriihrer angeschaltet und so einge-
stellt, daf® sich das Ruhrstédbchen lebhaft dreht (Achtung!
Nicht versehendlich die Heizung des Rihrers mit einschal-
ten!). Mit dem Laborthermometer kontrolliert man nun die
absinkende Temperatur im Loésungsmittel. Liegt sie nur
noch etwa 1° C Uiber dem Gefrierpunkt des Lésungsmittels,
wird das Beckmannthermometer rasch in das Geréat einge-
setzt (Abb. 2). Dabei ist zu beachten, daf3 mit dem Beck-
mannthermometer keine Verunreinigungen in das LO-
sungsmittel eingetragen werden. Es muf3 also nach der
Entnahme aus dem Bereitstellungsgefall (Dewar-Gefal
mit Kaltemischung) rasch mit einem Tuch abgewischt wer-
den. Das muf3 schnell gehen, damit die Quecksilbersaule
nicht zu weit aufsteigt. Sie darf auf keinen Fall Anschluf3 an
den Quecksilbervorrat im oberen GefalR (UberlaufgefaR)
bekommen, sonst ist die Thermometereinstellung hinféllig
und muf wiederholt werden. Mit einem Ruhrstab wird die
Kéltemischung im Becherglas leicht bewegt, um gleich-
magige Kuhlung des Gerétes zu erreichen.

Beobachtung: Das Beckmannthermometer zeigt weiter ab-
sinkende Temperatur an. PI6tzlich steigt die Quecksilber-
saule jedoch wieder etwas an und erreicht einen Hochst-
stand.

Diesen Hochststand liest man genau ab. Es ist der relative
Gefrierpunkt des Losungsmittels (= t,;). Die Ablesung mui3
auf mindestens 1/100° C genau erfolgen. Bei Verwendung
einer Lupe lassen sich jedoch noch Zwischenwerte in Tau-
sendstel schéatzen.

Zur Ubung und zur Demonstration der Bestimmung mola-
rer Massen durch Messung der Gefrierpunkterniedrigung
eignet sich als Testsubstanz Hydrochinon oder Harnstoff.
Die Stoffe miissen jedoch gut getrocknet zur Verfiigung ste-
hen (Exsikkator) .

Bei Verwendung anderer Stoffe ist zu beachten, welches
Lésungsmittel jeweils zu wahlen ist. Die fiir jedes Losungs-
mittel spezifische kryoskopische Konstante K kann ein-
schlagigen Tabellenwerken entnommen werden.

Statt eines Beckmannthermometers kann zur Temperatur-
messung auch ein elektronisches Mel3gerét eingesetzt wer-
den, wenn es die erforderliche MeRRgenauigkeit aufweist
(1/100°C), z.B. das Digital-Temperaturmel3gerat 4-2
Nr. 13617.93.

2.3 Bestimmung des relativen Gefrierpunktes der

Lésung mit dem zu untersuchenden Stoff
Nach der Bestimmung des Gefrierpunktes des Ldsungs-
mittels wird der relative Gefrierpunkt der Losung bestimmt.
Dazu geht man folgendermaf3en vor:

Zuerst wird das Beckmannthermometer wieder in das Be-
reitstellungsgefaRl zuriickgebracht, damit es sich nicht ver-
stellt. Dann wird das innere GefalR des Gerates herausge-
nommen und etwas angewarmt, bis sich das gefrorene L6-
sungsmittel gerade wieder verflissigt hat. In diesem L&-
sungsmittel (50 ml, Masse m, ) wird eine genau ausgewo-
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gene Substanzmenge (zirka 0,5 bis 1 g) gelést (= m,). Es
ist empfehlenswert, die Substanz vorher in 1 bis 2 Pillen zu
pressen, dann zu wiegen und zu l6sen. Auf diese Weise
bleiben keine Substanzteilchen an den Wanden des Gera-
tes haften, wie bei einem Eintrag in Pulverform.

Das Gefal3 mit der Losung wird dann wieder in den Mantel
eingesetzt, der Rihrer eingeschaltet. Die absinkende Tem-
peratur wird, wie oben beschrieben, mit einem Laborther-
mometer beobachtet; ist sie nur noch 1 °C lber dem Ge-
frierpunkt des Losungsmittels, wird das Beckmannthermo-
meter wieder in das Geréat eingesetzt.

Beobachtung: Das Beckmannthermometer zeigt weiterab-
sinkende Temperatur an, doch plétzlich steigt der Queck-
silberfaden wieder an. Der Hochststand des Quecksilberfa-
dens entspricht dem Gefrierpunkt der Losung (= t,).

2.4 Auswertung
Masse des Losungsmittels =m_

Masse der gelosten Substanz = mg

rel. Gefrierpunkt Lésungsmittel =t

rel. Gefrierpunkt Lésung =t
Gefrierpunkterniedrigung =t,-t=At
kryoskopische Konstante =K

(ist fur das verwendete Losungsmittel einem Tabellen-
werk zu entnehmen.)
Fir Wasser hat K den Wert 1,853 °C/mol

Da sich die Gefrierpunkterniedrigung proportional zur mola-
len Konzentration verhélt, gilt:

m, - 1000

n
A
g

m

m, - 1000 - K

m_ - A

t

Beispiel einer Messung:

49,91 g (H,0)
0,59 g (Hydrochinon)
0,20°C (Aus 0,94 — 0,74)
1,853 (flir Wasser)

~P 33
I

0,599 - 1000 - 1,853
M= =109,52 g/mol
49,91 - 0,20

(Hydrochinon = 110,1 g/mol)
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Kéaltemischungen
Die Zahlen bedeuten Gewichsteile

Sinken der Temperatur
von (°C) auf

4 Wasser + 1 Kaliumchlorid
Wasser + 1 Amoniumnitrat
1 Wasser + 1 Natriumnitrat
+ 1 Ammoniumchlorid
3 Eis gemahlen + 1 Natriumchlorid
1,2 Eis gemahlen + 2 Calciumchlorid
(CacCl, - 6H,0)
1,4 Eis gemahlen + 2 Calciumchlorid
(CacCl, - 6H,0)
Methanol oder Aceton
+ feste Kohlensaure

=

2.5 Material

+ 10
+ 10

+15

Stativstab, /=500 mm, Gewinde M10

Doppelmufte
Universalklemme
Magnetriihrer mit Heizung
Gerét zur Gefrierpunkterniedrigung
Beckmannthermometer
fur Gefrierpunkterniedrigung
Ruhrstabchen, /=15 mm
Wanne 150 x 150 x 65 mm
Becherglas 1000 ml, niedrige Form
Dewargefal 500 ml
Laborthermometer mit Tauchschaft,
-10...+110° C
Vollpipette 50 ml
Glasstab, d =8 mm, /=300 mm
Pillenpresse
Morser mit Pistill, 150 ml
Loffel mit Spatelstiel, /=150 mm
Waage
Schraubstock

Brennspiritus, 1000 ml
Eis

Kochsalz

Tuch (z.B. Papiertuch)
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-12
-15

-24
-21

-39

-55

-77

02022.05
(2x) 37697.00
(2x) 37715.00
35714.93
36821.00

36821.10
46299.01
33928.00
36017.00
33006.00

38060.00
36581.00
40485.06
04403.04
32604.00
33398.00

31150.70

36821.00



