AK Konduktometrische und potenziometrische | [ & | N 02A

Kappenberg| Titration von Salzsdaure mit Natronlauge ‘Q? | 1.1ACMr.
2-Kanalmessung (normale Birette) "=y AK Analytik

Da sich bei der Neutralisation die elektrische Leitfahigkeit und der pH-Wert der Lésung dndern, kann man die

Prinzip | Titration sowohl konduktometrisch wie auch potenziometrisch verfolgen.
Mit dem ALL-CHEM-MISST Junior hat man die Moglichkeit, Leitfahigkeit und pH-Wert gleichzeitig aufzunehmen..
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Aufbau
und
Vorbe-
reitung Benotigte Gerate Verwendete Chemikalien
O ALL-CHEM-MISST Jr./Netzteil [0 "Spulbecherglas", 250 mL O Natronlauge (c = 0,1 mol/L)
O Computer O Pipette, 10 mL O Salzsdure (c =0,1 mol/L)
[0 USB- bzw. serielles Kabel O Magnetrihrer O dest. Wasser
O Leitfahigkeitselektrode O Rahrfisch O Pufferlésung, pH 7
O pH-Elektrode O 2 Stative O Pufferlésung, pH 4
O Becherglas, 150 mL O Birettenklemme O evtl. Bromthymolblaulésung
[0 Burette, 25 mL O Doppelelektrodenhalter
O Muffe O Pipettierhilfe

Vorbereitung des Versuchs

Gerate entsprechend der Zeichnung bereitstellen, aufbauen und verbinden.

10 mL Salzsaure (bzw. Analysenlosung) mit der Pipette in das Becherglas geben.

Ruhrfisch dazugeben und Becherglas auf den Magnetriihrer stellen.

pH-Elektrode in das halb mit Leitungswasser gefillte ,Spililbecherglas” stellen.

pH-Elektrode in die entsprechende pH-Buchse stecken.

Leitfahigkeitselektrode in die entsprechende k(LF)-Buchse stecken und am Elektrodenhalter befestigen.
Die Birette mit Natronlauge fiillen und auf die Nullmarkierung einstellen.

v v v v v v Vv

Vorbereitung am Computer

> | AK Analytik 11|‘f@|‘ﬁﬂj| starten; |Messen @ ‘mit Gerdte-Schnellstarter App@ |ALL-CHEM-MISST Il @
> Anweisungen befolgen und 'abhaken’ ‘
4
4

Auswahl des Messkanals: (Buchse im Bild oben) (Bild unten)
pH-Kalibrieren: Anweisungen befolgen/'abhaken' bzw. entspr. Werte eingeben

*» Auf welche Weise mochten Sie messen: : | Volumen ‘/ﬁ] ‘Tastatur ‘/ﬁ]

Volumenintervall: 0,5| mL, Gesamtvolumen: mL, X-Komma:
> Mehrkanalmessung: |Parallel - Darstellung der Kanale im Graphen:

> pH:|Es[0-14]- [Akzeptieren|F) LF: &[0 - 5 mS/cm [Akzeptieren[“B)| [weiter[/f)
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> pH-Elektrode am Stativ befestigen. Riihrfisch darf beim Drehen die Elektroden nicht beriihren.
> Soviel dest. Wasser zugeben, dass die Pt-Bleche der LF-Elektrode gut bedeckt sind.
Durch- | * Zur Messwertaufnahme bei 0,0 mL oder besser die 'Leertaste’ driicken.
fiihrung » Die Titratorflussigkeit kontinuierlich (mit recht kleiner Geschwindigkeit!) aus der Biirette auslaufen lassen
und nach jeweils 0,5 mL einen Messwert mit 'Leertaste’ oder speichern.
» Zum Beenden ‘Messung beenden ‘@ dricken.
Speichern | * Icon oben links
> Projektnamen eingeben (hier: Beispiel) [ ‘NOZa-l-l-user\ und ‘Akzeptieren‘@
Excel- » (Evtl. Hauptmenii ,Favoriten) Icon mit Text | In Excel 6ffnen .
Export > Evtl. Bild minimieren D ,weil das auf dem Rechner vorhandene Excel-Blatt im Hintergrund gedffnet wird.
Offnen | * |aK Analytik 11]VF)[/F) neu starten;
bei » |Auswerten |‘ﬁﬁ "Projekt" direkt auswahlen oder ‘Anderes Projekt 6ffnen @ und dann das ge-
Bedarf wiinschte Projekt anklicken und
Aus- 5,00 <= pH-/Letwert == "
wertung o O — no
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Die Auswertung ist zur Zeit noch auf dem Arbeitsblatt N02a-1-2 abgedruckt.
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Prinzip:

Neutralisationstitration - Theorie

Die Neutralisationsreaktion verldauft nach folgender Gleichung:

1H30%(aq) + 1ClI(ag) + 1Na*(ag) + 10H (aq) > 2H,0(l) + 1Nat(ag) + 1ClI(aq)
Salzsdure Natronlauge Wasser Salz
Es reagieren eigentlich nur die schon vorliegenden Oxoniumionen mit den zugetropften Hydroxidionen

1. Betrachtung der elektrischen Leitfahigkeit

Hier ist der Leitwert (elektrische Leitfahigkeit = einzig meRbarer Wert) als Summe der Einzelleitwerte von
Oxonium-, Chlorid-, Natrium- und Hydroxidionen gegen das Titratorvolumen aufgetragen. Man erkennt, wie fast
nur die sehr schnellen H;0"-lonen (rot) und die ebenfalls schnellen OH-lonen (blau) den Leitwert beeinflussen.
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Die Leitfihigkeit fallt zunichst, weil die schnellen H;0" -lonen durch langsamere Na' -lonen ,ersetzt“ werden.
Nach dem Aquivalenzpunkt steigt die Leitfahigkeit durch die etwas weniger beweglichen OH™ -lonen wieder an.
Der Aquivalenzpunkt ergibt sich aus dem Schnittpunkt der beiden Regressionsgeraden der zwei Phasen.

2. Betrachtung des pH-Wertes

Wir benutzen dieselben Konzentrationen wie oben und wahlen nur eine andere Darstellung im Graphen:

1. Es werden nur noch die H;0"- und die OH-lonen betrachtet.

2. Auf der y Achse wird statt Leitwert der negative dekadische Logarithmus der Oxonium-/Hydoxid- lonen-

konzentrationen pH = -log(c(H;0") gegen das Titratorvolumen aufgetragen.

3. Im oberen Graphen ist im Aquivalenzpunkt die Konzentration der Oxoniumionen durch die Titration (fast)
¢(H;0") = 0 mol/L Aber man kann noch einen pH-Wert messen: er betrégt: 7

3. Ab dem Aquivalenzpunkt erhéht sich die Hydroxidionenkonzentration c(OH’). Daraus wird der pH-Wert be-
rechnet: pH= 14 — pOH.
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Zu Beginn ist der pH- Wert ist sehr niedrig, da die Chlorwasserstoffsdure vollstandig dissoziiert ist. Im Laufe der
Titration werden die Oxoniumionen durch die Hydroxidionen neutralisiert. In der Ndhe des Aquivalenzpunktes
aber steigt der pH-Wert bei weiterer Zugabe der Hydroxidionen sprunghaft an. Am Ende der Titration ist die
Steigung wieder gering. Daher bietet sich hier die ,,3 Geradenmethode” als Auswertemethode an.
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1. Auswertung des Graphen fiir den pH-Wert
Bestimmung des Volumens im Aquivalenzpunkt
Die Ermittlung erfolgt nach der sogenannten ,Drei-Geraden—Methode“: Die Messwerte in und um den
Aquivalenzpunkt werden in 3 ,Zonen“ eingeteilt. 1. ,Vorperiode®, 2. ,Hauptperiode” und 3. ,Nachperiode”.
Durch diese Bereiche werden vom Computer nacheinander einzelne Ausgleichsgeraden gelegt. Der Mittelwert
der x-Werte der beiden Schnittpunkte der drei Geraden ist das Volumen im Aquivalenzpunkt.
(Die Schiiler kénnen die Ausgleichsgeraden mit dem Geo-Dreieck einzeichnen).

Draten won FO3 10,03.1991
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Berechnung des Gehaltes (Bedeutung der Indizes: v = vorgelegt — z = zugegeben bis zum Aquivalenzpunkt)
Bei Aquivalenz gilt: ny(HAc) = n,(NaOH) = ¢y(HAc) = S, (NaOH) -V, (NaOH)
V, (HAC)
Bestimmung am Computer
S EUT -l AK Analytik 11 Start Messung Favoriten | Auswerten | Hinzufiigen
»  Zur Auswertung wird die nicht benétigte Komponente ausgeblendet (Achtung: nicht geldscht!).
\Rechte Maustaste in den Graphen %‘ [ LeitwertHakchen entfernen, wenn man pH - auswerten will.
’ ‘HM: Auswerten@ |Drei-Geraden-Methode@|
* Folgen Sie den Anweisungen (mit 'Abhaken’) 1. fiir die Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode
» Zur Priifung des Ergebnisses ‘Koordinaten Zeichnen‘@ dann ‘Konzentration berechnen@
> |Akzeptieren [} und (evtl. Position dndern) und
Auswertung des pH-Wertes im Halbaquivalenzpunkt (HAP):
Hier wird die Methode gezeigt. Anwendbar ist sie nur bei schwachen Sauren: pKs-Wert = pH(HAP)
Aus- Halbdquivalenz besteht, wenn die Hilfte der vorgelegten Sidure umgesetzt ist. Das zugetropfte Volumen im HAP
wertung | ist genau halb so groR wie das im Aquivalenzpunkt.
':Ialtf- G TN COT LU AK Analytik 11 Start Messung Favoriten | Auswerten | Hinzufiigen
aqui- ’ \Halbéquivalenzpunkt@ (Achtung: es folgen Beispielwerte:!)
valenz » Linker x-Wert: =2 0,0 | mL, Rechter x-Wert: [ \10.14\mL Stiitzpunkte: [ \Q\ und‘Berechnen.
punkt

> \Akzeptieren@ \Koordinaten Zeichnen\@ und ‘Beschriften (evtl. Position dndern) und Fertig
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2. Auswertung des Graphen fiir die elektrische Leitfahigkeit

Zur Auswertung bietet sich die “Zweigeradenmethode” an.
Durch die Messpunkte der beiden "Schenkel" werden vom Computer Ausgleichsgeraden gelegt (die Schiiler

konnen die Ausgleichsgeraden mit dem Geo-Dreieck einzeichnen). Der Schnittpunkt der beiden Geraden ist das
Volumen im Aquivalenzpunkt.

Berechnung des Gehaltes:: Bei Aquivalenz gilt: n(HCI) = n(NaOH): c(HCl) = ¢(NaOH) -V (NaOH)
V(HCI)

> Hauptmenii:

AK Analytik 11 Start Messung Favoriten ' Auswerten Hinzufiigen

»  Zur Auswertung wird die nicht benétigte Komponente ausgeblendet (Achtung: nicht geldscht!).

|Rechte Maustaste in _den Graphen \W UHékchen entfernen, wenn man Leitwert auswerten will.

> [HM: Auswerten[/B| [Zwei-Geraden-Methode[“Fj
* Folgen Sie den Anweisungen (mit 'Abhaken’) 1. fiir die Vorperiode und 2.fiir die Hauptperiode
» Zur Priifung des Ergebnisses \Koordinaten Zeichnen@ dann \Konzentration berechnen@

> |Akzeptieren \ und \ Beschriften . (evtl. Position dndern) und \Fertig .

Aus-
wertung =olx]
Daten waon 010 02.07.1991
5,00
Teil 2 4,50
4,00
3,50
3,00 .
? Yolumen 10,50 ml |
-§2,50 | Leitwert: 1,175 m3 I
. 2,00 /
1.50 \\ /
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B | __._-——-—-7'4’_——__—’1 |
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Wolumen il
Gerdte und Chemikalien miissen schon aufgebaut, anschlossen und eingeschaltet sein!
Quick- Einmal gespeicherte Einstellungen kénnen fiir eine sofortige neue Messung benutzt werden.
> [AK Analytik 11]VF)|“T) neu starten;
Start ‘Auswerten @ ‘Anders Projekt 6ffnen @ und dann ’ NOZa-l-l-QS.aka|‘ﬁC]|‘f@|
»  Bei Hauptmeniipunkt \Messung , bei "Einstellungen" _Weiter‘/ﬁj \Alte Ergebnisse verwerfen@
»  Weiter, wie bei Durchfiihrung beschrieben.
Zeitbedarf Aufbau Vorber. Durch- Auswer- Ab- Intuitive Be-
Minuten (Exp): Rechn. fahr. tung bau dienung (+1-6)
‘ Beachten: ‘ @ Entsorgung | Ausguss evtl. nach Neutralisation |

| Literatur | F. Kappenberg; Computer im Chemieunterricht 1988, S. 142, Verlag Dr. Flad, Stuttgart |
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