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Vorwort

Chemische Experimente werden im Chemi icht in immer stérk MaBe nach
der Halbmikrotechnik ausgefiihrt, um jedem Schiiler Gelegenheit zum i
Experimentieren zu geben. Vor allem aus diesem Grund sind die Chemlelehrer an
einer Zusammenstellung chemischer Experimente nach dieser Technik interessiert.
Verfasser und Herausgeber legen mit diesem Buch eine Auswahl solcher Experimente
vor und glauben damit, daB den Bediirfnissen der Schulpraxis soweit wie moglich
entsprochen worden ist. In dem vom Herausgeber geleiteten Institut werden seit iiber
zehn Jahren entsprechende Unt: h gefithrt. Die in diesem Buch zusammen-
gestellten Experimente sind auBerdem innerhalb der Hochschulwochen von vielen
Chemielehrern erprobt worden.

Das Buch gliedert sich in zwei Teile. In dem Allgemeinen Teil sind die wesentlichsten
G kte zum pidagogisch-methodischen Einsatz der Halbmikrotechnik zu-
sammengefaBt. Damit wird dem Wunsch der Chemielehrer R die nach
einer méglichst umfassenden Erklirung des Einsatzes dieser Techmk suchen.

Der Experimentelle Teil des Buches enthilt sowohl die technischen Grundlagen der
Halbmikrotechnik als auch Experimente aus den Bereichen der anorganischen und
organischen Chemie. Die in den Experimenten immer wieder benotigten Apparaturen
sind am Anfang und am Ende des Buches 11t. Die Besct der
Experimente sind so gehalten, daB sie von einem Chemielehrer ohne Schw:engkelben
verstanden werden. Obwohl die in diesem Buch beschriebenen Experimente von den
Schiilern ausgefithrt werden sollen, sind die Beschreibungen fiir den Lehrer gedacht.
Der Lehrer sollte bei jedem Experiment seine Schiiler in geeigneter Weise mit den
Versuchsbedingungen vertraut machen.

Allen denen, die zum Geli des vorli den Buches beig haben, sei herz-
lichst gedankt. So haben die Herren Prof. Dr. Ackermann, Freiberg i.Sa., Dr. See-
both, Berlin, und Dipl.-Chem. Felber, Dresden, als Gutachter durch viele Hinweise
und Vorschlige wesentlich zur Verbesserung dieses Buches beigotragen. AuBerdem sei
Herrn Meusel vom Pidagogischen Bezirkskabinett Halle fiir seine Hinweise und die
wertvolle Unterstiitzung bei der Erprobung vieler Experimente wihrend der Hoch-
schulwachen sowie den Herren Dr. Schur und Ing. Bach vom Wi haftlich-
Technischen Zentrum der VVB Technisches Glas fiir die Beratung in standardisie-
rungstechnischen Fragen gedankt. Auch méchte ich meiner Mitarbeiterin Frau Rose-
marie Stiefel danken, welche die umfangreiche technische Kleinarbeit bewiltigt hat.
Ganz besonderer Dank gebiihrt schlieBlich dem Verlag Volk und Wissen und seinen
verantwortlichen Mitarbeitern, durch deren Bemiihen das Buch in der vorliegenden
Form relativ schnell erschienen ist.

Halle Maae) im Mai 1965 Der Herausgeber
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Einsatz der Halbmikrotechnik
im Chemieunterricht

Charakteristik der Halbmikrotechnik fiir den Bereich
des Chemieunterrichts

Der pidagogisch-methodische Wert der chemischep Schulexperimente ist
evident. Thre Bedeutung besteht in erster Linie darin, dem Scndler die duBere
Erscheinung der chemischen Reaktionen klar erkennbar zu zeigen und damit
wesentliche Grundlagen fiir das Erkennen von allgemeinen Verhaltensweisen
der Stoffe und GesetzmiBigkeiten zu schaffen. Mit Hilfe des Experiments
wird also dem Schiiler das Erkennen chemischer Sachverhalte auf der
Grundlage klarer Empfindungen und eindeutiger Wahrnehmungen ermog-
licht oder wenigstens betrichtlich erleichtert.

Chemische Schulexperimente, an deren Ausfiihrung die Schiiler selbstéindig
handelnd beteiligt sind, konnen eine iiber diesen Rahmen hinausreichende
Wirksamkeit erreichen. So hat sich zum Beispiel ergeben, daB die Schiiler
beim selbstindigen Experimentieren groBtenteils relativ dauerhafte Kennt-
nisse gewinnen und sich dabei die Denkfihigkeit gut ausbilden laBt. Die
Schiiler sind auBerdem bei der Ausfiihrung einer ihnen persénlich iiber-
tragenen experimentellen Arbeit in sehr positiver Weise erzieherisch zu be-
einflussen.

Es kann daher mit Sicherheit angenommen werden, daB kiinftig dasjenige
Experiment im Chemieunterricht immer mehr an Bedeutung gewinnt, das
von jedem Schiiler innerhalb des Unterrichtsgeschehens allein ausgefiihrt
wird. Diese Perspektive macht erforderlich, die Experimentiertétigkeit der
Schiiler und die gesamte Organisation des Chemieunterrichts kritisch zu
durchdenken. Es muf} ein Chemieunterricht geschaffen werden, in dem die
Schiiler innerhalb des Klassenunterrichts selbstéindig experimentieren
konnen, so dafl die ausgefiihrten Experimente unmittelbar den im Unter-
richtsgeschehen aufgebauten Erkenntnisprozessen dienen, dariiber hinaus
aber auch noch in der zuvor genannten umfassenden Weise bildend und er-
ziehend auf die Schiiler einwirken.

In einem solchen Chemieunterricht sind die chemischen Schiilerexperi-
mente ein wesentlicher Bestandteil. Sie wurden bisher bevorzugt nach der
iiblichen Makrotechnik ausgefiihrt. Es hat sich aber herausgestellt, daB sie
s0 nur sehr schwer harmonisch in den normalen unterrichtlichen Ablauf ein-
zubeziehen sind. Daher hat sich hier eine Unterrichtsform durchgesetzt, in
der zwischen normalem Klassenunterricht und Ubungsunterricht gewech-
selt wird. Neuer Unterrichtsstoff wird dabei iiberwiegend unter Einbezie-
hung von Demonstrationsexperimenten behandelt, und dann experimen-
tieren die Schiiler wihrend eines lingeren Zeitabschnittes verhéltnismaBig
selbstéindig. Die Arbeitsfliche und die GroBe der Gerite erlauben es meist
nicht, daB die Schiiler jedes Experiment individuell durchfiihren. Daher
arbeiten sie vorzugsweise in Gruppen von zwei bis vier Schiilern zusammen.
In dieser Form sind die chemischen Schiileriibungsexperimente fest in den
Chemieunterricht eingegliedert worden.

Grundsitzlich andere Verhiltnisse sind gegeben, wenn die chemischen
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Schiilerexperimente nach der Halbmikrotechnik ausgefiihrt werden. Hier
besteht die Moglichkeit, innerhalb des normalen Unterrichtsgeschehens ohne
besonderen Aufwand an Zeit, Arbeitsplatz und Instrumentarium zum selb-
stindigen Experimentieren der Schiiler iiberzugehen und jeden Schiiler
allein fiir sich experimentieren zu lassen oder von dieser Form zum gemein-
samen Unterricht zuriickzukehren. Der Einsatz der Halbmikrotechnik im
Chemieunterricht ist also von pidagogisch-methodischem Vorteil.

Die Halbmikrotechnik hat sich als eine Spezialtechnik der analytischen Che-
mie herausgebildet und gehort zur Mikrochemie. Diese ist entwickelt wor-
den, als man zunehmend dazu iiberging, mit Substanzen zu experimentieren,
die sehr wertvoll sind und zum Teil nur in ganz geringen Mengen zur Ver-
fiigung stehen.

Die in der Mikrochemie angewandten Techniken unterscheiden sich primir
nach der Menge der zum Experiment eingesetzten Substanzen (Tab. 1).

Tabelle 1 Techniken in der Mikrochemie, nach Ackermann [1;8.10]

eingesetzte Substanzmenge

Technik

in mg in ml
Halbmikrotechnik 100-.-10 5..-0,5
Mikrotechnik (im engeren Sinne) 10---0,1 0,5-:-0,05
Ultramikrotechnik < 0,1 < 0,05

Demgegeniiber verwendet die Makrotechnik Substanzmengen iiber 100 mg
beziehungsweise 5 ml.

Zwischen den Experimentiertechniken gibt es auch Uberginge. So kann die
Substanzmenge, die fiir eine Technik charakteristisch ist, mit dem Instru-
mentarium einer anderen Technik untersucht werden.

Der Einsatz unterschiedlicher Substanzmengen bedingt jeweils charakte-
ristische Techniken des chemischen Experimentierens. Sie werden im we-
sentlichen bestimmt durch das Instrumentarium, die Verfahren der Aus-
fiihrung und Untersuchung und die Arbeitsoperationen des chemischen
Fixperimentierens.

Cater dem [Instrumentarium sollen die Instrumente (z.B. Pinzetten),
Gerite (z.B. Reagenzgliser) und Apparate (z.B. Gasentwickler) verstanden
werden, die zum Experimentieren erforderlich sind.

Das Verfahren beim Ausfiihren von Experimenten ist die Art der chemischen
Reaktionen und deren Aufeinanderfolge. Auch die Verfahren sind fiir die
jeweilige Technik spezifisch, wenn man von bestimmten Ubergingen ab-
sieht.

Die Arbeitsopzrationen stellen die experimentalpraktischen Verwirklichungs-
moglichkeiten eines ausgewihlten Verfahrens mit den zur Verfiigung stehen-
den Substanzmengen und dem entsprechenden Instrumentarium dar.

Die Halbmikrotechnik ist die experimentalpraktische Ausfithrung wissen-
schaftlicher Untersuchungen an chemischen Stoffen, deren Substanzmengen
der GroBenordnung von 100 mg bis 10 mg beziehungsweise 5 ml bis 0,5 ml
zuzuordnen sind. Es werden dabei ein fiir diese Technik spezifisches Instru-
mentarium, spezifische Verfahren und spefizische Arbeitsoperationen ein-
gesetzt.
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Die Halbmikrotechnik innerhalb des Chemieunterrichts einer allgemein-
bildenden Schule bezieht sich auf die Ausfiihrung padagogisch-methodisch
wertvoller (bzw. notwendiger) chemischer Schulexperimente mit den fiir
diese Technik charakteristischen Substanzmengen und dem im wesentlichen
gleichen Instrumentarium, den gleichen Verfahren und Arbeitsoperationen.

Einteilung der Schul i nach der Halbmikrotechnik

2 5

Nach der Halbmikrotechnik lassen sich im Chemieunterricht der allgemein-
bildenden Schule sehr viele Experimente ausfiihren. Sie kénnen in einfache
und komplizierte chemische Schulexperimente eingeteilt werden (Abb. 1),
die sachlich den Bereichen der anorganischen, der organischen und der
physikalischen Chemie unterzuordnen sind.

Bei den einfachen Schulexperimenten handelt es sich um die Ausfithrung von
Einzelreaktionen, die moglichst augenscheinliche Verinderungen zeigen.
Diese Experimente dienen recht oft sehr unterschiedlichen Aufgaben gleich-
zeitig, so daB eine weitere Differenzierung nicht zweckmaBig erscheint. So
kann zum Beispiel die thermische Zerlegung von Quecksilberoxid als ana-
lytischer Nachweis der Zusammensetzung und zur Darstellung von Sauer-
stoff eingesetzt werden. Der Vorteil der einfachen Experimente gegeniiber
den komplizierten besteht darin, daB sie sehr schnell und meist auch ohne
groBere Vorbereitung innerhalb des Unterrichtsgeschehens auszufiihren sind.
Gelegentlich bezeichnet man sie auch als ,,Handexperimente‘.

Die zusam beziehungsweise komplizierten Schulexperimente be-
stehen aus mehreren chemischen Reaktionen, die in bestimmter Weise
zusammenhingen. Sie erfiillen im allgemeinen nur eine spezifische Aufgabe
und erfordern fiir ihre ordnungsgeméaBe Durchfithrung eine bestimmte, mehr
oder weniger umfangreiche Vorbereitung. Threm spezifischen Charakter ent-
sprechend konnen sie im wesentlichen in analytische, priparative und tech-
nologische Experimente unterschieden werden.

Bei einem analytischen Experiment handelt es sich um die Ausfiihrung che-
mischer Reaktionen, welche die qualitative oder die quantitative Zusam-
mensetzung eines chemischen Stoffes, eines Stoffgemisches oder Naturpro-
duktes ermitteln helfen. Beispiele fiir diese Experimente sind die spezifischen
analytischen Nachweisreaktionen, die klassischen Trennungsverfahren und
die darauf basierenden quantitativen Bestimmungen. Der Wert der ana-
lytischen Schulexperimente liegt im qualitativen und im quantitativen Be-
reich bis hin zum exakten Erfassen und Beweisen quantitativer Gesetz-
miBigkeiten. Die Analytik dient daher im Chemieunterricht nicht nur dem

I Schulexperimente nach der Halbmikrotechnik I

Einfache Experimente Homplizierte Experimente

I Analytische Experimente I | Préiparative Experimente l Ifeclmalaglscheﬁmmtel

Abb.1 Einteil der Schulexy
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Erlernen analytischer Verfahren und Operationen, sondern sie vermittelt
dem Schiiler vor allem allgemeine Gesetzmifligkeiten der Chemie. Thre
Bildungsfunktion reicht also iiber den Rahmen der Analytik weit hinaus und
miindet in die allgemeine Bildung im Bereich der gesamten Chemie ein.
Durch die priparativen Experimente soll ein bestimmter chemischer Stoff
nach den Verfahren und Operationen der chemischen Pripariertechnik her-
gestellt werden. Im Chemieunterricht werden zum Beispiel verschiedene
Salze als Priparate angefertigt. Durch diese Experimente a8t sich nach-
weisen, ob eine angenommene beziehungsweise bereits unterrichtlich er-
arbeitete GesetzmiBigkeit bestiitigt werden kann. Prapuarative Experimente
haben allgemeine Bedeutung im Chemieunterricht fiir die Bestitigung eines
Sachverhaltes erlangt. Sie sind aber auch geeignet, die ,,praktische Anwen-
dung' — als Stufe des Erkenntnisprozesses — zu verwirklichen.
Innerhalb technologischer Experimente werden meist mehrere chemische
Reaktionen in einer Apparatur und in einem ganz bestimmten zeitlichen und
reaktionstechnischen Zusammenhang ausgefiihrt, um den Schiilern den
reaktionstechnischen Ablauf eines chemisch-technischen Verfahrens im
Experiment zu veranschaulichen. Nach der Makrotechnik ausgefiihrte
technologische Experimente werden fast ausschlieBlich als Demonstrationen
eingesetzt, weil die Versuchsapparaturen fiir Schiilerexperimente oft zu
kompliziert und die Reaktionen zu schwierig beziehungsweise zu gefihrlich
sind. Technologische Experimente nach der Halbmikrotechnik sind zwar
in fachwissenschaftlicher Beziehung meist bedeutungslos, im Chemieunter-
richt bieten sie aber den Schiilern die Moglichkeit, Grundlagen chemisch-
technischer Verfahren selbstéindig experimentierend zu erarbeiten.

Pid iscl hodische Bedeutung der Halbmikrotechnik

i)

fiir den Chemieunterricht

Bei einer kritischen Einschitzung der Halbmikrotechnik im Bereich des
Chemieunterrichts muB davon ausgegangen werden, daB das Schulexperi-
ment kiinftig mehr als bisher vom Schiiler selbstiindig ausgefiihrt, harmo-
nisch in den gesamten Unterrichtsablauf einbezogen und moglichst auch vom
Ausfithrenden selbst (in individueller, z.T. auch gemeinschaftlicher Arbeit)
ausgewertet wird. Demgegeniiber wird das Demonstrationsexperiment in
seinem bisherigen Einsatzumfang zuriicktreten .

Die Einfiihrung der Halbmikrotechnik im Unterricht hat folgende besonders
zu nennende Vorziige :

® Es sind keine besonders installierten und eingerichteten Laboratorien er-
forderlich. Die WasserzufluB- und AbfluBeinrichtungen zum Beispiel werden
durch normale Bechergliser beziehungsweise Filtrierstutzen ersetzt. Die
Reaktionsgefifle kann man mit einem Gasbrenner, meist aber schon mit
Hilfe eines einfachen Spiritusbrenners erwirmen. Damit ist jedoch nicht
gesagt, dal man in jedem Falle auf gut eingerichtete Laboratorien ver-
zichten soll. Es wird nur darauf orientiert, daB auch an noch nicht so gut
eingerichteten Schulen chemische Schiilerexperimente prinzipiell moglich
sind (' S.19).

® Die am Experiment beteiligten Schiiler sind nur relativ geringfiigig ge-
fékrdet. Auf viele padagogisch-methodisch wertvolle Schiilerexperimente muf
im Unterricht verzichtet werden, weil sie fir den Ausfiihrenden, fiir den
Betrachtenden oder den in unmittelbarer Nihe Arbeitenden zu gefihrlich



sind. Solche Gefahren bestehen beispielsweise, wenn giftige Gase auftreten,
die Reaktionen sehr heftig, unter Umstinden auch explosionsartig ablaufen
bezichungsweise ablaufen konnen oder mit leicht entziindlichen Stoffen ex-
perimentiert wird.

Diese Gefahren sind beim Experimentieren nach der Halbmikrotechnik er-
heblich gemindert, vor allem, weil relativ kleine Substanzmengen eingesetzt
werden. So wird es moglich, auch solche Schiilerexperimente ausfithren zu
lassen, deren Einsatz bisher nach der Makrotechnik nicht erwogen worden
ist. Durch die Halbmikrotechnik erweitert sich also die Anzahl der einsetz-
baren chemischen Schiilerexperimente betrichtlich.

® Alle Schiiler einer Klasse kinnen den Verlauf des Experiments aus unmittel-
barer Nihe beobachten. Beim Einsatz chemischer Demonstrationsexperi-
mente ist es nicht méglich, allen Schiilern gleichzeitig die sich vollziehenden
Verinderungen aus unmittelbarer Nihe zu zeigen. Ebenso ist es nicht sinn-
voll und oft auch nicht méglich, die entstandenen Reaktionsprodukte nach
Ablauf des Experiments in der Klasse herumzureichen. Durch Anwendung
der Halbmikrotechnik ist die effektive Voraussetzung dafiir gegeben, daB die
Schiiler die Schulexperimente selbst ausfiihren und den Ablauf dieser Ex-
perimente in jeder Phase unmittelbar verfolgen kénnen.

® Alle Schiiler einer Klasse werden systematisch und griindlich in die chemische
Experimentiertechnik eingefiihrt. Voraussetzung dafiir ist die Anwendung der
Halbmikrotechnik, bei der jeder Schiiler moglichst auch jedes Experiment
ausfithren kann. Der Lehrer ist dann in der Lage, die experimentellen Schwie-
rigkeiten schrittweise langsam und kontinuierlich zu steigern. Das ist zum
Beispiel nicht moglich, wenn die Schiiler etwa im Verlaufe eines Halbjahres
einmal an der Ausfiihrung eines Demonstrationsexperimentes beteiligt
werden.

o Die Experimente sind wenig zeitaufwendig. Manche im Chemieunterricht
einzusetzenden Experimente erfordern, wenn sie nach der Makrotechnik aus-
gefiihrt werden, sehr viel Zeit, die aber innerhalb einer Unterrichtsstunde
nicht immer zur Verfiigung steht. Daher mufl der Lehrer verschiedentlich
auf sehr instruktive Experimente verzichten. Experimente nach der Halb-
mikrotechnik beanspruchen wesentlich weniger Zeit als entsprechende Expe-
rimente nach der Makrotechnik. Dieser Vorzug ergibt sich aus den Merkmalen
der Halbmikrotechnik. Kleine Substanzmengen und kleine Gerite konnen
zum Beispiel schneller erwirmt und abgekiihlt werden als groBe. Auch der
Zusammenbau der kleinen, aus Normteilen zusammengesetzten Apparatu-
ren geht relativ schnell vor sich. Auf diese Weise ergeben sich zum Teil be-
trachtliche Zeiteinsparungen, so daB es méglich wird, mehr Experimente
einzusetzen, als es frither bei ausschlieBlichem Gebrauch der Makrotechnik
der Fall gewesen ist.

o [ie Ausfiihrung des Experiments und der Erkenntnisprozef sind weit-
qefiend miteinander verbunden. Im Chemieunterricht ist es piadagogisch-
methodisch besonders schwierig, das Experiment harmonisch mit den
Erkenntnisprozessen zu verbinden, die von den Schiilern auszufiihren sind.
Die Ausfiikrang der Experimente und der damit in Zusammenhang stehen-
den Erkenntnisprozesse der Schiiler lassen sich aber bei Anwendung der
Halbmikrotechnik eng und harmonisch miteinander verbinden, weil jeder
Schiiler fiir sich experimentieren und seine hierbei erzielten Ergebnisse aus-
werten kann. Damit kann einer Ausbildung der Schiiler im Denken, das
heiBlt einer Weiterentwicklung der Fihigkeiten, in besonderem MaBe gediant
werden.



® Die Experimente lassen sich gut innerhalb des programmierten Unter-
richts einsetzen. Durch den Einsatz der Halbmikrotechnik besteht die Mog-
Lchkeit, einen programmierten Chemieunterricht zu organisieren, in dem
chemische Experimente integrierender Bestandteil sind. Die Ausfiihrung
chemischer Schulexperimente nach der Halbmikrotechnik entspricht in
vielen Punkten der Eigenart des programmierten Unterrichts; denn in
beiden Fillen sollen (bzw. konnen) die Schiiler individuell arbeiten und das
ihnen gemiile Arbeitstempo bestimmen. AuBerdem 1aBt sich dadurch das
chemische Experimentieren sinnvoll mit den Erkenntnisprozessen der
Schiiler verbinden, in denen bestimmte Aufgaben zu lésen sind. Die Experi-
mente konnen auch auf die logischen Schritte aufgeteilt und in diese ein-
bezogen werden. SchlieBlich sind die Ergebnisse der experimentellen Ar-
beiten ebenso leicht und umfassend zu kontrollieren, wie die Erfiillung der
gesamten Aufgaben.

Durch Anwendung der Halbmikrotechnik hat der Schiiler relativ oft Ge-
legenheit zum selbstéindigen Experimentieren. Daher wird er in einem be-
sonderen und sehr viel stirkeren MaBe als frither zu Sorgfalt, Genauigkeit,
Sauberkeit und Gewissenhaftigkeit erzogen.

Ei ten der Halbmik hnik i halb des Chemi ichts

Die chemischen Schulexperimente lassen sich nach der Person, die experi-
mentiert, in Lekrer- und Schiilerexperimente einteilen. Geht man von der
padagogisch-methodischen Funktion der Schiilerexperimente aus und be-
riicksichtigt, daB vom Schiiler chemische Reaktionen nicht nur iiber die
rezeptive sinnliche Wahrnehmung und das Denken sinnlich erfaBt werden,
sondern auch iiber die praktisch-manuelle Tétigkeit, so kann man Demon-
strationsexperimente und Ubungsexperimente unterscheiden. Die Demonstra-
tionsexperimente werden vom Lehrer oder von einzelnen Schiilern ausge-
fihrt und danach in Lekrerdemonstrationsexperimente und in Schiiler-
demonstrationsexperimente Klassifiziert. Bei den Ubungsexperimenten han-
delt jeder Schiiler fiir sich. Diese Experimente, Schiileriibungsexperimente
genannt, stellen eine wesentliche Variante der Schiilerexperimente dar.

Schulexperimente

ot
Lehrer- Schiiler- Schiiler-

demonstrati imente trati imente iibungsexperimente

LDemonstrationsexperimente Ubungsexperimente

Schulexperimente

Ahb.2 Arten der Schulexperimente




Abbildung 2 gibt einen Uberblick iiber die Beziehungen zwischen den ein-
zelnen Arten der Schulexperimente.

Chemische Schulexperimente nach der Halbmikrotechnik werden vorzugs-
weise als Schiileriibungsexperimente eingesetzt. Die verwendeten Substanz-
mengen, Gerite und Apparate lassen den Reaktionsverlauf nur aus unmittel-
barer Néhe erkennen, so daB ein Einsatz als Demonstrationsexperiment
meist von selbst ausscheidet. Der Einsatz der Schulexperimente nach der
Halbmikrotechnik ist zwar eingeengt, doch der pidagogisch-methodische
Wert derselben wird dadurch in keiner Weise vermindert. Auch bei anderen
Schiileriibungsexperimenten wird nur sehr selten eine Demonstrations-
wirkung angestrebt.

Chemische Experimente nach der Halbmikrotechnik lassen sich besonders
gut innerhalb des verwebenden Verfahrens einsetzen. Das verwebende Ver-
fahren hat sich — inshesondere durch den Einsatz chemischer Experimente
nach der Halbmikrotechnik — seit geraumer Zeit immer mehr als eine neue,
spezifische Organisationsform des Chemieunterrichts durchgesetzt. s ver-
einigt harmonisch den ,,Klassenunterricht alter Form*, also den sogenann-
ten Demonstrationsunterricht, und den ,,Ubungsunterricht", in der Form
der zusammenhéngenden chemischen Schiileriibungen, wobei nicht nur
geiibt, sondern allgemein experimentell gearbeitet wird [2; S. 10].

Das Charakteristische des verwebenden Verfahrens besteht darin, daB inner-
halb einer Unterrichtsstunde oft mehrmals hintereinander vom Klassen-
unterricht, in dem der Lehrer mit seinen Schiilern in der bekannten Weise
einen bestimmten Unterrichtsabschnitt erarbeitet, zum Ubungsunterricht
iibergegangen wird und umgekehrt. Im ,,iibungsunterrichtlichen Teil* des
verwebenden Verfahrens werden — harmonisch verbunden mit dem zu er-
arbeitenden Unterrichtsstoff — Experimente in Einzel- oder Gruppenarbeit
durchgefiihrt.

Diese enge Verbindung von streng gegliedertem Klassenunterricht und
selbstandiger Schiilerarbeit macht es méglich, die Schiilerexperimente zum
Ausgangspunkt von Erkenntnisprozessen zu wihlen und sie nicht auf eine
nachtrigliche Bestitigung vermittelter Sachverhalte zu beschriinken.

Die innerhalb des verwebenden Verfahrens eingesetzten chemischen Experi-
mente nach der Halbmikrotechnik kénnen, je nach ihrer Stellung im Unter-
richtsprozeB, unterschiedlichen Bildungs- und Erziehungsaufgaben dienen.

® Der Einsatz der chemischen Experimente liegt im Bereich der Erkenntnis-
prozesse, die von den Schiilern zu vollziehen sind. Dadurch werden echte
Kenntnisse vermittelt und eine Erziehung zum Denken unterstiitzt. Das ist
bei einem Einsatz des Experiments auf allen drei Stufen des Erkenntnis-
prozesses moglich. In dieser Funktion ist das chemische Experiment bisher
nur selten innerhalb von Schiileritbungen eingesetzt worden.

® Chemische Experimente werden zur Wiederholung und Ubung eingesetzt.
Dabei fiihren die Schiiler chemische Reaktionen wiederholt aus und iiben
dadurch das einmal Erkannte, gewinnen dauerhafte und sichere Kenntnisse
und entwickeln gleichzeitig ihr Kénnen und ihre Fertigkeiten im chemischen
Experimentieren.

® Chemische Experimente dienen der Vertiefung des Unterrichtsstoffes. Das
ist zum Beispiel der Fall, wenn zu einem bestimmten Sachgebiet weiter-
reichende Experimente durchgefiihrt werden. Auf diese Weise festigt und
erweitert sich das Grundwissen der Schiiler bei gleichzeitiger Ausbildung
des Konnens, der Fertigkeiten und der Fahigkeiten. Hinzu kommen noch
viele andere, zum Teil sehr wesentliche Bildungs- und Erziehungseinfliisse,
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auf die hier nicht weiter eingegangen werden kann. Es kann als sicher gel-
ten, daB3 der positive Einflul des verwebenden Verfahrens auf den Chemie-
unterricht erst durch den Einsatz chemischer Experimente nach der Halb-
mikrotechnik wirksam wird.

Die Schiileriibungsexperimente nach der Halbmikrotechnik lassen sich
innerhalb des verwebenden Verfahrens noch mit den anderen Arten che-
mischer Schulexperimente kombinieren, so daB ein sehr eindrucksvoller und
abwechslungsreicher Unterricht zu erreichen ist. Nachfolgend sind einige
diesbeziigliche Moglichkeiten genannt, die Grundlage fiir eine Klassi-
fizierung sein kénnen.

@ Das Schiileritbungsexperiment wird nach dem Demonstrationsexperiment
ausgefiihrt. Beide Experimente sind inhalts- und ausfithrungsgleich bis auf
die angewandte Technik. In diesem Fall liegt ein wiederholendes und iiben-
des Schiileriibungsexperiment in gleicher Front vor.

@ Das Schiileriibungsexperiment folgt nach dem Demonstrationsexperiment;
beide Experimente haben den gleichen Sachgehalt, sind aber nicht mehr
inhalts- und ausfiihrungsgleich. Man spricht hier von einem vertiefenden und
bestitigenden Schiileriibungsexperiment. Es 1Bt sich weiter unterteilen:

a) Beim vertiefenden und bestitigenden Schiileriibungsexperiment in
gleicher Front fithren alle Schiiler einer Klasse untereinander inhalts- und
ausfithrungsgleiche Experimente aus.

b) Das vertiefende und bestitigende Schiileriibungsexperiment in getrennt-
gemeinschaftlicher Arbeitsweise erfat alle Experimente gleichen Sachgehalts,
die nicht mehr inhalts- und ausfithrungsgleich sind.

e Es wird kein Demonstrationsexperiment, sondern ein Schiileriitbungs-
experiment eingesetzt, um den neuen Unterrichtsstoff zu festigen und zu
vertiefen. Solche Experimente werden festigende und vertiefende Schiiler-
dibungsexperimente genannt. Sie werden unterteilt in

a) festigende und vertiefende Schiileriibungsexperimente in gleicker Front,
wobei alle Experimente untereinander inhalts- und ausfithrungsgleich sind,
b) festigende und vertiefende Schiileriitbungsexperimente in getrennt-ge-
meinschaftlicher Arbeitsweise. Letztgenannte haben alle den gleichen Sach-
gehalt, sind aber nicht mehr inhalts- und ausfithrungsgleich.

e Man setzt zur entwickelnden Erarbeitung des neuen Unterrichtsstoffes
keine Demonstrationsexperimente, sondern nur Schiileriibungsexperimente
ein. Bei dieser Einsatzart spricht man vom entwickelnden und erarbeitend:
Schiileribungsexperiment. Man kann diese Experimente in drei Gruppen
einteilen.

a) Beim entwickelnden und erarbeitenden Schiileriibungsexperiment in
gleicher Front werden untereinander inhalts- und ausfithrungsgleiche Ex-
perimente durchgefiihrt.

b) Die entwickelnden und erarbeitenden Schiileriibungsexperimente in ge-
trenni-gemeinschaftlicher Arbeitsweise haben alle den gleichen Sachgehalt, sind
jedoch nicht mehr inhalts- und ausfiihrungsgleich.

¢) Alle Schiileriibungsexperimente, die zu den entwickelnden und erarbei-
tenden Schiileriitbungsexperimenten in regelloser Arbeitsweise gehoren, ent-
sprechen einem anderen Sachgebiet. Sie sind daher auch nicht mehr inhalts-
und ausfithrungsgleich. Diese Art von Experimenten ist nicht innerhalb des
verwebenden Verfahrens einzusetzen.

Die entwickelnden und erarbeitenden Experimente sind besonders wichtig.
Sie kinnen die ,,lebendige Anschauung*, das ,,denkende Durchdringen‘‘ und
auch das ,,praktische Anwenden‘* unterstiitzen.




L.5.

Chemische Experimente nach der Halbmikrotechnik werden von den Schii-
lern vornehmlich innerhalb des verwebenden Verfahrens ausgefohrt. Sis
lassen sich jedoch auch noch bei anderen Formen des Unterrichts erfoig-
reich einsetzen, zum Beispiel im Rahmen der Stillbeschaftigung, bei der
Kontrolle, Uberpriifung und Beurteilung der Schiilerleistungen — insbeson-
dere bei den sogenannten kommentierten Ubungen und innerhalb dee pro-
grammierten Unterrichts (7 S. 16).

Diese Unterrichtsformen entbehrten bisher einer breiten experimental-
praktischen Grundlage, durch Anwendung der Halbmikrotechnik kann sie
aber zu einem groflen Teil geschaffen werden.

Anforderungen an Chemieriume

Im Fach Chemie werden die Schiiler einer Klasse im allgemeinen in einem
besonderen Raum unterrichtet, der durch seine Beschaffenheit, Einrichtung
und Ausstattung dem Lehrer und auch dem Schiiler das Ausfithren fach-
spezifischer Arbeitsoperationen erméglicht. Die Arbeitsoperationen nach der
Makro- und der Halbmikrotechnik unterscheiden sich zwar, dennoch resul-
tieren daraus keine grundsiitzlichen Unterschiede beziiglich der Beschaffen-
heit, Einrichtung und Ausstattung der Chemieriume. Im Hinblick auf die
allgemeinen Anforderungen an Chemieréiume sei daher auf die Ausfithrungen
von Keune verwiesen [3; S.479--559]. Daneben gibt es aber auch spe-
zielle Anforderungen, die sich aus der halbmikrotechnischen Arbeitsweise
ableiten.

Fiir den Einsatz der Halbmikrotechnik im Chemieunterricht ist der Lehr-
Ubungs-Rawm am geeignetsten, da nur in ihm ein moderner Experimental-
unterricht erteilt werden kann [3; S. 468--489]. An einen solchen Chemie-
raum sind folgende allgemeine Anforderungen zu stellen:

e Es mufl moglich sein, Lehrer- und Schiilerdemonstrationsexperimente
nach der Makro- und Halbmikrotechnik durchzufiihren.

@ Jeder Schiiler sollte die Schiileriibungsexperimente selbstindig an seinem
Arbeitsplatz ausfithren kénnen.

® Es sollte die Moglichkeit fiir einen Einsatz der anderen Lehr- und Lern-
mittel bestehen.

Die Chemierdume sollten auf Grund ihrer Beschaffenheit, Einrichtung und
Ausstattung diesen Anforderungen in idealer Weise geniigen. Es gibt aber
auch gute Behelfslosungen. Beim Arbeiten nach der Halbmikrotechnik kann
zum Beispiel auf die Installation von Wasserzufliissen und -abfliissen sowie
von Gas- und Stromzuleitungen an die Arbeitstische der Schiiler verzichtet
werden. Es ist auch keineswegs erforderlich, daB8 von Anfang an fiir Schiiler-
iibungsexperimente nach der Halbmikrotechnik komplette Instrumentarien
und vollstandige Chemikaliensiitze bereitstehen. Man wird in den meisten
Fillen die Einrichtung und Ausstattung der Chemierdume entsprechend den
vorhandenen Mdglichkeiten stufenweise vornehmen.

Der Aufwand an organisatorischer Vorbereitungsarbeit des Lehrers auf den
Einsatz von Schiileriibungsexperimenten ist am geringsten, wenn das ge-
samte Instrumentarium und die wichtigsten Chemikalien an den Arbeits-
plitzen der Schiiler aufbewahrt werden. Das ist beim Arbeiten der Schiiler
nach der Makrotechnik bestenfalls fiir einige Grundchemikalien und beson-
ders oft benutzte Instrumente, Geriite und Apparate moglich, dagegen
konnen fiir die Schiileriibungsexperimente nach der Halbmikrotechnik ein
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komplettes Instrumentarium und eine sehr umfangreiche Chemikalien-
sammlung an den Arbeitsplitzen stindig bereitstehen. Dazu eignen sich am
besten solche Lehr-Ubungs-Réume, die mit Energieblocken und den dazu-
gehorigen Schiilerarbeitstischen mit Schrankteil eingerichtet sind. Chemi-
kalien und Instrumentarium kénnen in diesem Fall folgendermaBen auf-
bewahrt werden :

e Das Instrumentarium und die Flaschengestelle mit dem Chemikaliensatz
werden in den Schrankteilen der Arbeitstische verschlieBbar abgestellt.
Eine besonders iibersichtliche Anordnung des Chemikaliensatzes wird er-
reicht, wenn man die Flaschengestelle nach Tischen und Chemikaliengruppen
kennzeichnet. Die Gestelle fiir einen Tisch Nr. 4 zum Beispiel konnte man
jeweils mit folgenden Kennzeichen versehen:

IV/A fiir anorganische Losungen, IV/B fiir anorganische Festsubstanzen und
IV/C fiir Substanzen der organischen Chemie. Die Anordnung der Flaschen
in den Gestellen ist an allen Arbeitstischen gleichartig und durch Nume-
rierung festgelegt. Flasche und Standplatz im Flaschengestell haben die
gleiche Nummer. Eine solche Einrichtung der Schiilerarbeitsplitze ist
verhiltnismaBig zeitaufwendig; sie ermdglicht jedoch eine schnelle Kon-
trolle des Chemikaliensatzes, die man sogar den ,,Chemieordnungsschiilern*‘
iibertragen kann.

Auch das Instrumentarium muB} in den Schrankteilen der Schiilerarbeits-
tische iibersichtlich aufbewahrt werden. Die Standorte der groBeren Geriite,
zum Beispiel der Filtrierstutzen, Gummidoppelgeblise und Stander fiir
Halbmikro-Kochgliser, sollte man ebenfalls kennzeichnen. Da in jedem
Schrankteil drei Instrumentariensitze aufzubewahren sind, wiren zum
Beispiel fiir den Tisch Nr. 4 folgende Zeichen zu verwenden: IV/D, IV/E
und IV/F.

Drei Halbmikro-Reagenzgliser, ein Halbmikro-Gasentwickler und drei
Halbmikro-Gaswiischer verbleiben zum sofortigen Einsatz im Reagenzglas-
gestell. Das iibrige Instrumentarium findet in einem Kasten mit folgenden
Abmessungen Platz: 300 mm x 100 mm x 65 mm. Der Kasten wird ent-
sprechend gekennzeichnet.

Das An- und Abrdumen der Chemikalien und des Instrumentariums ver-
langt bei einer solchen Aufbewahrung nur wenig Zeit.

@ Das Instrumentarium wird im Schrankteil der Arbeitstische gelagert, die
Chemikalien dagegen werden auf dem Energieblock und dem Tisch ab-
gestellt.

Zwei Flaschengestelle eines Arbeitstisches stehen auf der Mittelfliche des
Energieblockes, das dritte findet unterhalb des ersten auf der Tischfliche
Platz (Abb. 3). Durch diese Anordnung tritt keine zusitzliche Sichtbehin-
derung auf. Die Gestelle sind so jederzeit griffbereit und werden zum Experi-
mentieren in die Mitte der Tische gestellt. Flaschengestelle, Flaschen und
Instrumentarium werden in der oben beschriebenen Art gekennzeichnet.
Im Lehr-Ubungs-Raum sollte fiir Schiileriibungsexperimente dem Lehrer
ein gesondertes Instrumentarium nebst Chemikaliensatz zur Verfigung
stehen, damit er im Anfangsunterricht und in besonders schwierigen Fillen
die experimentelle Tétigkeit der Schiiler durch Vorfithren des Experimentes
anleiten kann. AuBerdem ist es dadurch zum Beispiel gut méglich, das expe-
rimentelle Kénnen eines Schiilers vor der Klasse zu iiberpriifen, wihrend die
gleichen Experimente von den anderen Schiilern an ihren Arbeitsplitzen
ausgefiihrt werden.

Fiir die Aufbewahrung der Chemikalien und des Instrumentariums in an-
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Abb. 3 Schiilerarbeitsplatz

ders eingerichteten Réumen sind entsprechende Behelfsméglichkeiten zu
suchen. Dabei ist immer auf eine iibersichtliche, gut durchdachte Anordnung
der Chemikalien- und Instrumentariensitze zu achten, damit die Vorbe.
reitungsarbeiten méglich wenig Zeit beanspruchen.

Fiir Chemierdume ohne Schiilerarbeitstische mit Schrankteil bezichungs-
weise fiir normale Klassenzimmer werden im folgenden einige Behelfs-
I6sungen beschrieben.

® Das Instrumentarium und die Chemikalien werden in Schrinken auf-
bewahrt, die im Lehr-Ubungs-Raum stehen [vgl. auch 4; S. 104]. Die Chemi-
kalien konnen sich in gekennzeichneten Flaschen und Flaschengestellen
befinden (7 S. 54) und vom ,,Chemieordnungsschiiler** bei Bedarf entspre-
chend der Tischnummer vor der Stunde bereitgestellt werden. Eine solche
Anordnung bietet folgende Vorteile :

Zum Auffinden und Bereitstellen und auch fiir das Abriumen der Chemi-
kalien wird relativ wenig Zeit benétigt. Besonders giinstig wirkt sich diese
Art der Aufbewahrung bei Experimenten mit einem groBeren Chemikalien-
bedarf aus.

Die Schiiler werden veranlaBt, aus einem groBleren Sortiment die erfor-
derlichen Chemikalien auszuwihlen. Das ist beim Einsatz der Experimente
zum entwickelnden Erarbeiten von besonderer Bedeutung. Die Formel und
der Name der verwendeten Substanzen werden stindig wiederholt.

Es wird vermieden, dai einige benstigte Chemikalien nicht bereitgestellt
werden.

Der Raumbedarf zur Aufbewahrung der Flaschen ist relativ klein.

Dem stehen folgende Nachteile gegeniiber:

Besonders im Anfangsunterricht wirkt eine Vielzahl bereitgestellter Chemi-
kalien auf die Schiiler verwirrend. Fiir viele Experimente werden nur
zwei bis vier verschiedene Chemikalien benétigt; es miissen aber ein oder
sogar zwei Flaschengestelle transportiert werden. Diese Nachteile sind aber
nicht so schwerwiegend, daB man auf die satzweise Aufbewahrung der
Chemikalien verzichten sollte.
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Das Instrumentarium wird ebenfalls satzweise bereitgehalten (8. 20). Den
Kasten mit dem Instrumentarium und auch die anderen Gerite und Appa-
rate eines Schiilerinstrumentariums kann man auf einem Tablett mit den
Abmessungen 550 mm %350 mm lagern. Dadurch wird der Transport er-
leichtert, und die Schiiler kénnen die Tabletts als Experimentierunterlage
benutzen.

Entscheidet sich der Lehrer im Anfangsunterricht dafiir, nur einige Chemi-
kalien und bestimmte Gerite an die Schiiler auszugeben, so konnen diese
aus den Sitzen ohne besondere Schwierigkeiten entnommen werden.

@ Die Chemikalien und das Instrumentarium fiir Schiilerversuche werden
nach den bereits genannten Prinzipien in einem gesonderten Raum auf-
bewahrt. Dazu wird man sich entschlieBen, wenn der Chemieraum zu klein
ist oder der Chemieunterricht ausschlieBlich in normalen Klassenraumen er-
teilt werden muB. Damit ist es prinzipiell moglich, in allen Unterrichts-
riaumen, in denen sich Tische mit ebenen Platten befinden, halbmikrotech-
nische Schiilerexperimente nach dem verwebenden Verfahren einzusetzen.

@ Die Aufbewahrung der Chemikalien und des Instrumentariums kann auch
so organisiert werden, da man die Instrumentariensitze wie beschrieben
auf Tabletts in Schriinken oder Regalen und die Chemikalienflaschen in
Flaschenstandern nach Stoffen geordnet bereithilt. Man verwendet dazu je
Substanz zwei Flaschenstinder fiir jeweils 10 Flaschen. Die Stinder sind
mit dem Namen, dem Symbol oder der Formel der Substanz gekennzeich-
net und stehen im Vorratsschrank hintereinander an einer Stelle, die in
gleicher Weise beschriftet ist. Die ,,Chemieordnungsschiiler” nehmen vor
der Unterrichtsstunde die erforderlichen Flaschenstinder heraus und stellen
auf jedem Arbeitstisch eine Flasche ab. Nach der Stunde werden die Chemi-
kalien in die Flaschenstander und in die Schrinke zuriickgerdumt. Das An-
und Abriumen ist bei dieser Art der Aufbewahrung von Chemikalien mit
einem groBeren Zeitaufwand verbunden als bei der satzweisen Anordnung.
AuBerdem wird in den Schrinken beziehungsweise Regalen eine grofere
Abstellfliche bendtigt. Im Anfangsunterricht bewihrt sich diese Art,
sie ist aber sehr umstindlich bei Experimenten mit einem groBeren
Chemikalienbedarf. Schrinkt man die Anzahl der auszugebenden Chemi-
kalien auf diejenigen ein, die fiir ein bestimmtes Experiment benotigt
werden, so wird die Denkrichtung der Schiiler zum Teil recht nachteilig
beeinfluBt. Ahnliches ist auch fiir ein nach gleichen Prinzipien geordnetes
Instrumentarium zu sagen. Instrumentarium und Chemikalien sollten daher
bevorzugt satzweise an die Schiiler ausgegeben werden.

Die Zusammenstellung der Chemikalien- und Instrumentariensitze be-
ansprucht einen groBeren Zeitraum. Man wird daher zunéchst die wichtigsten
Chemikalien und die Grundapparate (z.B. Halbmikro-Gasentwickler, Halb-
mikro-Gaswiischer) bereitstellen und dann die Arbeitssitze der Schiiler all<
miihlich vervollstandigen.

Unfallverhiitung und Unfallschutz

Bei Anwendung der Halbmikrotechnik innerhalb chemischer Schiiler-
experimente ist die Unfallgefahr stark gemindert, jedoch nicht ausgeschlos-
sen. Die halbmikrotechnischen Experimente fiir den Chemieunterricht sind
so angelegt, daB bei ordnungsgemiBer Durchfiihrung keine wesentlichen
Gefahren fiir die Schiiler und den Lehrer bestehen; es sind aber auch hier



mechanische Verletzungen, zum Beispiel durch zerbrochene Glasteile oder
zersprungene GefiBe, moglich. Es ist daher die Pflicht des Chemielehrers,
durch entsprechende Organisation der experimentellen Arbeiten, eindeutig
formulierte Arbeitsanweisungen, wiederholte Belehrungen der Schiiler und
sorgfiltige Aufsicht dafiir Sorge zu tragen, daB Unfille nicht vorkommen.
Der Lehrer wird zum Beispiel darauf zu achten haben, daB die Versuchs-
anordnungen standsicher aufgebaut werden und die Schiiler seine Anwei-
sungen beim Experimentieren konsequent und vollkommen einhalten.
Der Chemielehrer hat neben dem Direktor die volle Verantwortung dafiir,
daB die Gesundheit der Schiiler im Chemieunterricht entsprechend den
gesetzlichen Bestimmungen geschiitzt wird. Uber die einschligigen Arbeits-
schutzbestimmungen muB er genaue Kenntnisse besitzen. Zu beachten sind
auch die diesbeziiglichen Ausfiihrungen von Keune [3; S. 683.--689] und
Meyendorf [4; S.194--209]. Die Arbeitsschutzbestimmungen enthalten
Mindestforderungen, und der Lehrer ist berechtigt, sie durch weitergehende
Ausfithrungen zu ergéinzen. Darum ist es auch bei Anwendung der Halb-
mikrotechnik notwendig, allgemeine Arbeitsregeln fiir Schiiler aufzustellen,
den Schiilern mitzuteilen und die Einhaltung zu kontrollieren. In die Ar-
beitsanweisungen fiir die Schiiler sollten Gefahrenhinweise aufgenommen
werden.

Im einzelnen sind bei der Arbeit nach der Halbmikrotechnik folgende
Punkte zu beachten:

® Die Schiiler diirfen grundsitzlich nicht mit Giften der Abteilung 1 ar-
beiten. Inwieweit Gifte der Abteilung 2 verwendet werden kénnen, muB der
Fachlehrer auf Grund der speziellen piadagogischen Situation seiner Klasse
entscheiden.

® Im Schiilerchemikaliensatz kénnen nur dann Gifte der Abteilung 3 auf-
bewahrt werden, wenn der Aufbewahrungsraum nach dem Unterricht ver-
schlossen gehalten wird.

o Die Darstellung und Verwendung von giftigen Gasen, die nicht im amt-
lichen Giftverzeichnis als Gifte der Abteilung 1 aufgefiihrt sind, ist gestattet.
Allerdings mu3 der Lehrer durch geeignete Mafnahmen dafiir sorgen, dafl
die Gase nicht in gefahrdrohender Menge entstehen oder aus den Appa-
raturen in den Arbeitsraum entweichen kénnen.

® Die Schiiler sind darauf hinzuweisen, Geruchsproben ohne ausdriickliche
Aufforderung zu unterlassen.

® Die Anwendung der Halbmikrotechnik schafft zahlreiche Erleichterungen
beim Umgang mit brennbaren Fliissigkeiten. Allerdings betrifft das nicht
die Aufbewahrung dieser Substanzen. Alle Flaschen mit brennbaren Fliissig-
keiten der Gefahrenklassen A I, A II, BT und B II miissen in der Schule
unabhéingig von ihrer GroBe mit der Aufschrift , Feuergefihrlich gekenn-
zeichnet sein. Die am Arbeitsplatz der Schiiler aufbewahrten Mengen sollten
so gering wie moglich gehalten werden. Flaschen mit Kohlendisulfid (Schwe-
felkohlenstoff) und Athoxyéthan (Ather) gibt man zweckmaBigerweise nur
im Bedarfsfalle aus. Zu beachten ist ferner, daf$ Schiiler sich nicht am Auf-
fiillen der Flaschen mit brennbaren Fliissigkeiten beteiligen diirfen. Brenn-
bare Fliissigkeiten bis zu einer Gesamtmenge von 5 ml diirfen zwar iiber
offener Flamme erhitzt werden. Es ist aber darauf zu achten, da die Appa-
raturen geschlossen sind (Riickflufkiihler 0.4.) und Déampfe nicht in gro-
Beren Mengen entweichen kénnen.
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2.1

2.1.1.

Technische Grundlagen der Halbmikrotechnik

Instrumentarium
Instrumente

Instrumente sind einfach gebaute Gegenstiinde aus Glas, Holz Metall oder
Kunststoff, die Teile chemischer Gerite sein konnen und fiir die Durch-
filhrung der verschiedenen Operationen benstigt werden. Durch den allei-
nigen Einsatz von Instrumenten kann man keine chemischen Experimente
durchfiihren.

Ausgleichrohre. Mit Hilfe der Ausgleichrohre werden zwei Apparate, zum
Beispiel ein Halbmikro-Gasentwickler und ein Halbmikro-Gaswischer, mit-
einander verbunden. In Verbindung mit diesen Apparaten benétigt man
die Ausglelchrohre bel der Ausfilhrung bestimmter Arbeitsoperationen.
So werden sie beisy ise beim pneumatischen Auffangen von Gasen

- (/" Apparat 3, Apparat 7) und beim Kondensieren gasférmiger

‘f Stoffe (,/ Apparat 11) eingesetzt. Man erhalt ein Ausgleich-
rohr, wenn man ein etwa 80 mm langes Biegerohr mit einem
AuBendurchmesser von 5 mm entsprechend der Abbildung 4

J‘. biegt.
Abb.4 Ausgleichrohr
Gasableitungsrohre sind Bestandteile verschiedener Apparate (. Apparat 4,
Apparat 5, Apparat 15). Ihr Einsatz ermdglicht den Gastransport innerhalb
geschlossener Apparaturen, das pneumatische Auffangen von Gasen aus
erhitzten Reaktionsgefilen und das Kondensieren gasférmiger Stoffe. Man

stellt sich ein Gasableitungsrohr aus einem etwa 200 mm langen Biegerohr
mit einem AufBendurchmesser von 5 mm nach Abbildung 5 her.

|

35

——H Abb. 6

| [ Gaseinleitungsrohr

Gaseinleitungsrohre werden in Verbindung mit anderen Instrumenten und
Geriten zur Herstellung verschiedener Apparate benétigt (' Apparat 6 bis
Apparat 12). Besondere Bedeutung haben sie in diesen Apparaten fiir das
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Reinigen gasformiger Stoffe, fiir das Vermischen gasférmiger und fliissigre
Stoffe sowie fiir das Kondensieren gasférmiger Stoffe. Ein Gaseinleitungs-
rohr stellt man, entsprechend der Abbildung 6, aus einem etwa 135 mm
langen Biegerohr mit einem AuBendurchmesser von 5 mm her.

Glasstibe benotigt man besonders fiir das Mischen (' S. 54) von Reaktions-
partnern. Aulerdem werden sie beim Filtrieren (,7S. 53)und zur Vermeidung
von Siedeverziigen bei Reagenzglasversuchen (/7 S. 56) gebraucht. Aus
Vollglasstangen mit einem Durchmesser von 4 mm stellt man Glasstibe
(Abb. 7) von etwa 110 mm Linge folgendermafBen her:

An einem Ende wird der Glasstab vorsichtig rundgeschmolzen. Dabei darf es
nicht zu einer Wulstbildung oder Verdickung kommen. Dieses Ende muf in
ein Filterréhrchen hineinpassen. Das andere Ende des Glasstabes wird
2--3 mm weit in die Flamme gehalten und bis zum Erweichen kriftig er-
hitzt. Dann preit man es gegen eine feuerfeste, glatte Unterlage aus Stein
oder Metall, so daB eine kleine, runde Abplattung entsteht, die nicht grofer
als die lichte Offnung eines Halbmikro-Reagenzglases sein darf.

34

I 1 1 Abb.7 Glasstab

4

Halbmikro-Tropfer werden in drei verschiedenen GroBen bendtigt. In den
Halbmikro-Standflaschen sind Halbmikro-Tropfer nach TGL 40-314, Typ O,
enthalten. Sie sind 60 mm lang und haben einen d#uBeren Durchmesser von
6,5 + 0,5 mm (Abb. 8c). Halbmikro-Tropfer dienen der Entnahme und
Dosierung von Loésungen. Die Tropfer der Halbmikro-Standflaschen benutzt
man nach dem Entfernen der Gewindekappe zur Herstellung von Halb-
mikro-Gasentwicklern (7' S. 43 bis 46).

AuBler dem Typ C sind noch die Halbmikro-Tropfer mit langer Spitze nach
TGL 40-314, Typ A, fiir das halbmikrotechnische
Arbeiten von groBer Bedeutung. Diese Tropfer
haben einen duBeren Durchmesser von 8 mm, eine
Gesamtlinge von 170 mm und eine Lénge der Kapil-
lare von 70 mm (Abb.8a). Die lange Tropferkapil-
lare bricht verhiiltnismiBig leicht. Die Linge der
Tropferkapillare ist erforderlich, da nur so Losun-
0 gen aus dem Filterrshrchen entnommen werden

konnen, wenn in diesem die Filterwatte zu fest
gestopft ist. AuBerdem erreicht man mit der langen
Tropferkapillare leicht den Boden der Halbmikro-
Reagenzgliser.

Zur Herstellung dieser Tropfer benutzt man etwa
220 mm langes Biegerohr mit einem dufBeren Durch-
messer von 8 mm. Nachdem die Enden rund-
geschmolzen sind, wird das Glasrohr in der Mitte
unter stindigem Drehen bis zum Erweichen erhitzt
und dann auflerhalb der Flamme bis zur gewiinsch-
ten Liinge ausgezogen. Symmetrische Tropfer erhélt

100

Abb. 8 Halbmikro-Tropfer
a) Typ A; b) Typ B; ¢) Typ C




man nur dann, wenn wihrend des Ausziehens das Glasrohr weiter ge-
dreht wird. Giinstig ist es, wenn die Enden der Tropfer noch mit
einem Wulst versehen oder geweitet werden. Die Sifonsauger halten
dann besser. Einen Wulst erhilt man, wenn das Ende des Tropfers
in der heiflen Flamme des Bunsenbrenners bei leichtem Drehen bis zum
Erweichen erhitzt und anschlieend leicht gegen eine feuerfeste Unterlage
gedriickt wird. Das Weiten kann mit einem spitzen, mit Paraffin iiber-
zogenen Messer oder einem #hnlichen Metallgegenstand vorgenommen
werden. Die Messerspitze wird mit leichtem Druck in das bis zum Erweichen
erhitzte Glasrohr eingefiihrt und der Tropfer dabei langsam gedreht.

Kurze Halbmikro-Tropfer nach TGL 40-314, Typ B, mit einem Auflen-
durchmesser von 8 mm und einer Gesamtlinge von 85mm (Abb. 8b)
werden entsprechend hergestellt. Sie werden aber weniger gebraucht. Bei
ihrer Verwendung mull man beachten, dai das Volumen des Tropfers
groBer als das des Sifonsaugers sein muf3.

Die Tropfer sollten sofort nach jedem Gebrauch gesidubert werden. Im
allgemeinen geniigt ein mehrmaliges Aufsaugen von Leitungswasser, das
anschlieBend in den fiir Abfille bestimmten Filtrierstutzen oder in ein
Becherglas entsprechender GroBe eingespritzt wird. Eventuell verbleibende
Reste konnen nach dem Entfernen des Sifonsaugers mit einem Pfeifen-
reiniger beseitigt werden. Verschmutzungen der Tropferkapillare entfernt
man, indem man die Tropfer in ein zur Hilfte mit ,,Waschsiure** oder einem
entsprechenden Losungsmittel gefiilltes Halbmikro-Reagenzglas einstellt.
Bei analytischen Arbeiten miissen die Tropfer nach dem Ausspiilen mit
Leitungswasser noch mit destilliertem Wasser nachgespiilt werden.

Hornspatel benétigt man fiir den Transport und fir das Vermischen von
Festsubstanzen. Am besten eignet sich ein Spatel aus Horn oder PVC, der
auf einer Seite flach ist und dessen andere Seite eine kleine, rinnenihnliche
Wélbung aufweist (Abb. 9). Die Wolbung muBl mindestens teilweise in die
Offnung eines Halbmikro-Reagenzglases hineinpassen. Die Spatel sollten
etwa 160 mm lang und maximal 8 mm breit sein. Doppelspatel mit zwei
flachen Seiten erschweren ein sauberes Arbeiten.

Abb.9 Hornspatel

Pinzetten. Mit Hilfe der Pinzette entnimmt man Filterwatte oder Asbest-
wolle den entsprechenden Vorratsbehiltern und bringt sie in Filterrohr-
chen beziehungsweise Verbrennungsrohre ein. Vernickelte, abgerundete Pin-
zetten (Abb. 10) von 90 mm Linge werden bevorzugt benutzt. Spitze Pine
zetten sind weniger geeignet.

Abb. 10 Pinzette

Reagenzglasbiirsten (Abb. 11) bendtigt man zum Sdubern der Halbmikro-
Reagenzgliser und der verschiedenen Apparate. Thr Durchmesser betrigt
10 mm. Die Glasrohre der verschiedenen Apparate konnen nicht mit diesen
Biirsten gereinigt werden. Man benutzt dazu am besten Pfeifenreiniger.

OO MO
AR
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(O Abb.11 Reagenzglasbiirste
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Reagenzglashalter aus Holz mit Stahlfedern (Abb. 12), die fir makro-
technische Arbeiten verwendet werden, eignen sich auch zur Halterung der
Halbmikro-Reagenzgliser. Man kann sie auch in Stativmuffen einspannen
und so als ,,Stativklemme** zur Halterung bestimmter Apparate in umfang-
reicheren Geritezusammenstellungen einsetzen.

Abb. 12 Reagenzglashalter

Tamponlrig?r werden besonders beim Filtrieren (7 S. 53) bendtigt. Man
fertigt sie leicht aus Rouladennadeln an, indem man die Spitzen durch Auf-
driicken gegen eine harte Unterlage zu feinen Hikchen umbiegt (Abb. 13).

——— O  Abb.13 Tampontriger

Tiegelzangen bendtigt man besonders zum Halten der Halbmikro-Koch-
gliser, wenn diese iiber freier Flamme erhitzt werden sollen. Besonders
geeignet sind doppelt gebogene Tiegelzangen mit glattem Schenkel und
einer Linge von 20 cm (Abb. 14). Es sind die gleichen Tiegelzangen wie beim
Arbeiten nach der Makrotechnik,

Abb. 14 Tiegelzange

T-Stiicke werden besonders bei technologischen Experimenten benotigt. Sie
konnen die Funktion rohrférmiger Reaktionstiirme iibernehmen und ohne
Schwierigkeiten in umfangreiche Geritezusammenstellungen einbezogen
werden. Durch ihren Einsatz konnen zum Beispiel das Gegenstromprinzip
(/" Versuch 66) und das Kreislaufprinzip (,” Versuch 148a) mit einfachen
Mitteln veranschaulicht werden. Am besten
o /)] ,eignen sich T-Stiicke mit glatten Enden und
[ | einem AuBendurchmesser von 8mm (Abb.15).
I Bei T-Stiicken mit gewolbten Enden lassen
sich die Schlauchverbindungsstiicke leichter
aufziehen. Jedoch ist mit der Wolbung eine
Verengung des Glasrohres verbunden, die sich
sehr nachteilig auswirkt.

Abb. 15 T-Stiick

Winkelrohre werden zur Herstellung verschiedener Apparate (,* Apparat 13,
Apparat 14) benétigt. Man stellt sie sich aus Biegerohr mit
einem AuBlendurchmesser von 5 mm und einer Linge von etwa.

N 60 mm entsprechend der Abbildung 16 her.

]

|5 Abb.16 Winkelrohr



2.1.2.

Geriite

Geriite sind Gegenstéinde aus Glas, Keramik, Holz, Metall oder Kunststoff,
in welchen chemische Experimente ausgefiihrt werden konnen oder die zur
Halterung anderer Instrumente, Gerite und Apparate Verwendung finden.
Sie konnen Teile chemischer Apparate sein.

Ablage fiir Tropfer. Verschmutzte Tropfer oder Glasstibe miissen manchmal
voriibergehend aus der Hand gelegt werden.
Man benutzt dafiir Ablagen fiir Tropfer aus
Kunststoff (Abb. 17) oder Metall und vermeidet
so ein Verschmutzen des Arbeitsplatzes. In
Geritezusammenstellungen kénnen die Ablagen
fiir Tropfer auch zur Halterung der Aktivkohle-
adsorptionsrohre verwendet werden.

Abb. 17  Ablage fiir Tropfer

Aktivkohleadsorptionsrohre sollen eine Verunreinigung der Luft durch
Gase, die beim Experimentieren entstehen, verhindern. Sie bilden deshalb
den Abschlull vieler Apparaturen. Aktivkohleadsorptionsrohre (Abb. 18)
werden aus 500 mm langem Biegerohr mit einem duBeren Durchmesser von
8 mm hergestellt. Die an beiden Enden rundgeschmolzenen Glasrohre fiillt
man mit kérniger Aktivkohle und verschlieBt sie anschlieBend auf beiden Sei-
ten locker mit Asbestwollepfropfen. Auf das eine Ende wird ein 40 mm langes
Schlauchstiick mit einer inneren Weite von 6 mm zur Hilfte aufgezogen.
Durch dieses Schlauchstiick kann das Aktivkohleadsorptionsrohr leicht
mit anderen Geriten verbunden werden.

Adsorptionsvorrichtungen kann man sich auch durch Fiillen von 25-ml-
Erlenmeyerkolben oder -Rundkolben mit korniger Aktivkohle herstellen.
Die Kolben miissen dann mit doppelt durchbohrten Stopfen verschlossen
werden. Durch die eine Bohrung wird ein Gaseinleitungsrohr bis kurz iiber
den Boden eingefiihrt. Die zweite Bohrung enthilt ein Winkelrohr.

=
S

Abb. 18  Aktivkohle-
adsorptionsrohr

Bechergliiser der NenngroBe 150 ml mit einem Durchmesser von 55 mm
und einer Hohe von 80 mm (Abb. 19) benétigt man zum Auffangen des
Kiihlwassers, das von wassergekiihlten Gasableitungs- oder Ausgleichs-
rohren herabfliet. AuBerdem kann man sie als Wasserbider einsetzen und
in ihnen andere Gerite und Apparate erhitzen. Selbst die 25-ml-Rund-

oder Erlenmeyerkolben finden darin Platz. Ein groferes
v Wasserbad besteht aus der breiten Form der 400-ml-Becher-
glaser und einem Wasserbadeinsatz aus SchichtpreBstoff
oder Aluminium. Der Wasserbadeinsatz haltert gleichzeitig
5 Halbmikro-Reagenzgliser und 2 Halbmikro-Kochgléser.

Abb. 19  Becherglas
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Die Bedeutung dieser Wasserbider fiir Schiilerexperimente ist durch die
lange Anheizzeit und den hohen Energieverbrauch gering.

Chemikalienflasch Fliissige Reagenzien werden in 30 ml fassenden Halb-
mikro-Standflaschen nach TGL 40-313 aufbewahrt. Fiir die Schule sind drei
verschiedene Ausfithrungen von Bedeutung (Abb. 20).

In die Halbmikro-Standflaschen mit Kegelschliff (Abb. 20b) fiillt man Sauren
und leichtfliichtige Losungen, insbesondere Fliissigkeiten aus der orga-
nischen Chemie. Die Sifonsauger auf den Flaschen mit konzentrierten Siuren
sind nicht widerstandsfihig genug und miissen von Zeit zu Zeit erneuert
werden. Die Tropfer der Halbmikro-Standflaschen mit Kegelschliff diirfen
nicht am Sifonsauger transportiert werden. Sie werden mit zwei Fingern an
der Stelle angefalit, wo der Sifonsauger an dem Tropfer ansetzt.
Fiirlichtempfindliche Substanzen, wie Wasserstoff peroxid, Silbernitratlésung,
Chlor- und Bromwasser, stehen braune Halbmikro-Standflaschen mit Ge-
windekappe (Abb. 20¢) zur Verfiigung. Alle iibrigen Fliissigkeiten gibt man
in weiffe Halbmikro-Standflaschen mit Gewindekappe (Abb. 20a).

Die Verwendung von Halbmikro-Standflaschen hat folgende Vorteile:

e Die Halbmikro-Standflaschen gestatten ein sauberes Entnehmen von
Flissigkeiten, was fiir konzentrierte Hydroxidlgsungen und Siuren von be-
sonderer Bedeutung ist. Die Unfallgefahr wird damit wesentlich herabgesetzt.
® Die Schraubverschliisse konnen mit einer Hand bedient werden, ohne daf
die Flasche festgehalten werden muB.

o Auf Grund der rechteckigen Form lassen sich die Halbmikro-Standflaschen
ohne Platzverlust einheitlich nebeneinanderstellen.

® Bei der Verwendung von Flaschengestellen lassen sich die Chemikalien
auf geringem Raum iibersichtlich anordnen, da sich die beschriftete Seite
nicht verdrehen kann.

Festsubstanzen konnen nach dem Entfernen der Tropfer auch in den Halb-
mikro-Standflaschen mit Gewindekappe aufbewahrt werden. Auf Grund
der guten Standsicherheit dieser rechteckigen Flaschen ist ihre Verwendung
besonders zu empfehlen, wenn die Flaschen nicht am Arbeitsplatz der Schiiler

Abb. 20 Halbmikro-Standflaschen Abb. 21 Standflasche der Aus-
a) mit Gewindekappe; b) mit Kegelschliff (NS); fithrung B (weithalsig)
¢) mit Gewindekappe, braun



verbleiben, sondern an- und abgeriumt werden miissen. Nachteilig ist
allerdings der enge Hals dieser Flaschen. Dadurch werden das Fiillen der
Flaschen und das Entnehmen der Festsubstanzen erschwert. Diese Schwie-
rigkeiten konnen durch den Einsatz eines kleinen Pulvertrichters (nach
TGL 40-306, Blatt 4) und eines Horn- oder Kunststoffspatels weitgehend
vermieden werden.

Festsubstanzen konnen auBerdem in 10-ml-Standflaschen der Ausfihrung B
(weithalsig) mit NS 14, 15/23 nach TGL 40-346 (Abb. 21) aufbewahrt wer-
den. Aus diesen Flaschen konnen die Festsubstanzen leichter als aus den
Halbmikro-Standflaschen entnommen werden. Allerdings sind diese Fla-
schen auf Grund der hohen Lage ihres Schwerpunktes nicht so standsicher
wie die Halbmikro-Standflaschen. Die Standflaschen der Ausfiihrung B
kénnen jedoch durch ihre runde Form nicht so iibersichtlich wie die Halb-
mikro-Standflaschen angeordnet werden. Bereits durch eine geringe Drehung
der Flaschen sind die Aufschriften verdeclkt.

Destillationsaufsiitze werden fiir verschiedene Destillationen benotigt
S (/" Versuch 115, Versuch 134). Man kann sie sich leicht
selbst herstellen (Abb. 22). Von einem Reagenzglas mit
seitlichem Ansatzrohr der GroBe 160 mm x 16 mm wird
= der Boden bis zu einer verbleibenden Gesamtlinge von
100 mm abgeschnitten. Die Schnittfliche wird rund-
geschmolzen und mit einem 10 mm langen Stiick PVC-

3 Schlauch von 16 mm Durchmesser iiberzogen.
s
.|
7 Abb. 22 Destillationsaufsatz

Drahtelektroden werden fiir elektrolytische Experimente benotigt. Man
verwendet sie als Katoden und auch als Anoden, wenn gasformige Ab-
scheidungsprodukte aufgefangen werden sollen.

Als Elektrodenmaterial dienen Haltedrihte defekter Glithlampen (60 W
oder groBer). Der Glaskolben wird abgeschlagen, und mit einer Zange werden
die Glasteile des Sockels zerstort. Es muB darauf geachtet werden, daB die
Zuleitungen zu den Haltedrihten méglichst lang sind. Mit dem Zuleitungs-
draht wird ein etwa 50 mm langer, an den Enden gut isolierter Kupfer-
draht fest verdrillt (nicht verlstet!) und in ein Glasrohr von 60 mm Linge
und 5 mm AuBendurchmesser eingeschoben. Der Haltedraht (freies Elek-
trodenende) soll 10 mm herausragen. Uber einer kleinen Flamme wird das
Ende des Glasrohres zugeschmolzen und auf einer Linge von 10 mm ab-
gewinkelt. Nun ist das freie Ende nach oben zu biegen. Die Zuleitung zur
Elektrode wird entsprechend der Abbildung 23 verkiirzt, auf 10 mm um-
gebogen und verlotet, damit ein guter Kontakt zu den Krokodilklemmen
des Elektrodenhalters vorhanden ist.

0

Abb. 23 Drahtelektrode
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hre zur W. dampfdestillation werden zusammen mit dem Destil-
lationsaufsatz eingesetzt (/' Versuch 115). Sie lassen sich leicht

Ein:
-4
folgendermaBen herstellen:
Ein 110 mm langes Glasrohr mit einem Durchmesser von 5 mm
o wird durch einen Korkstopfen, dessen unterer Durchmesser
B
¢5

14 mm betragt, hindurchgefiihrt. In einer Linge von 65 mm
biegt man das Glasrohr so um 180°, daBl der verbleibende kiir-
zere Schenkel parallel verliuft (Abb. 24).

Abb. 24 Einsatzrohr zur Wasserdampfdestillation

Elektrodenhalter dienen zur Halterung der Drahtelektroden und der Kohlen-
elektroden. Sie werden mit einer Klemme am Stativ befestigt. Man stellt die
Elektrodenhalter (Abb. 25) leicht folgendermaBen her:
Eine 10---15mm starke Kork- oder Gummischeibe mit einem Durch-
messer, der grofler als 35 mm ist, wird im Abstand von
(7 30 mm mit zwei Lochern versehen, in welche die AbschluB3-
buchsen von Krokodilklemmen straff eingesetzt werden
~1 konnen. Die Bananenstecker der elektrischen Zuleitungen
werden in die so geschaffenen Buchsen, gesteckt. Die
Elektroden sind an den Krokodilklemmen zu befestigen.
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Abb. 25 Elektrodenhalter

Erlenmeyerkolben. Die enghalsige Form der 25-ml-Erlenmeyerkolben aus
Geriteglas 320 oder 490, TGL 7209 (Abb. 26) eignet sich gut als Wasserbad.
Halbmikro-Reagenzgliser mit seitlichem Ansatzrohr und die daraus her-
gestellten Apparate passen gut hinein und werden gleichzeitig etwas ge-
haltert (/" Versuch 116). Vorteilhaft wirkt sich die geringe Fliissigkeitsmenge
des Wasserbades aus, die leicht zum Sieden zu bringen ist. Auch als zusétz-
liche Kiihlvorrichtungen kionnen mit kaltem Wasser gefiillte 25-ml-Erlen-
meyerkolben eingesetzt werden (/' Apparat 11). Schlief3-
lich gelingt der Nachweis der Brennbarkeit pneumatisch
aufgefangener Gase in diesen Erlenmeyerkolben hesser als
in Halbmikro-Reagenzglisern, da die Offnung der Halb-
mikro-Reagenzgliser fiir das Durchschlagen der Flamme
| zu eng ist. Die enghalsige und die weithalsige Form der
s 25-ml-Erlenmeyerkolben konnen in gleicher Weise wie die
25-ml-Rundkolben benutzt werden (7 S. 40).

J Abb. 26 Erlenmeyerkolben

Abb. 27 Filterrohrchen

Filterrohrchen werden zum Filtrieren bendtigt. Man kann sie aus etwa
160 mm langem Biegerohr mit einem duBeren Durchmesser von 8 mm her-
stellen (Abb. 27). Zunichst schmilzt man das Biegerohr an den Enden rund
und zieht es danach in der Mitte zu einer kurzen Spitze aus. Anschliefend
werden die Kapillaren entfernt. Ein etwa 2 mm breiter Gummiring, der aus
einem Gasschlauch geschnitten ist, wird bis zur Mitte iiber das Filterrohr-
chen geschoben. Dadurch kann es auf ein Halbmikro-Reagenzglas aufgesetzt
und die Linge seines Hineinragens variiert werden.

C2)



Filtrierstutzen (Abb. 28) von 100 mm Hohe und einem Durchmesser von
80 mm eignen sich gut zur Aufnahme fliissiger Abfille. Auf Grund ihrer
Bodenverdickung sind sie recht standsicher. Filtrierstutzen kénnen den Ab-
fluB und gegebenenfalls auch die Wasserzuleitung am Arbeitsplatz der
Schiiler ersetzen. Die Wasserzuleitung wird durch einen mit Leitungswasser
gefiillten Filtrierstutzen ersetzt. Die Menge des vorhandenen Leitungs-
wassers reicht zum Saubern des verwendeten Instrumentariums sowie zum
Fiillen der Kristallisierschalen, die als pneumatische Wannen verwendet
werden, aus. Das Leitungswasser kann auch als Kiihlwasser und zum Teil
auch als Losungsmittel benutzt werden. Bei analytischen Experimenten ist
es zweckmiBig, einen mit destilliertem Wasser ge-
fiillten Filtrierstutzen zum Nachspiilen der Halb-
mikro-Tropfer bereitzustellen.

Die Halbmikro-Tropfer werden nach ihrer Siube-
rung in einen mit Leitungswasser gefiillten Filtrier-
stutzen eingestellt und sind so stets einsatzbereit.
Die Filtrierstutzen kénnen auch durch Becher-
gliser entsprechender Abmessungen ersetzt werden.
Es ist giinstig, alle Filtrierstutzen zu beschriften.

Abb. 28 TFiltrierstutzen

Flaschengestelle werden zur Aufbewahrung der fiir Schiilerexperimente be-
notigten Chemikalien benutzt (. S. 54). Es eignen sich besonders Flaschen-
gestelle aus Holz, die 40 Flaschen aufnehmen kionnen und 360 mm lang,
160 mm breit und 240 mm hoch sind (Abb. 29).
Diese Mafle miissen unbedingt eingehalten
werden, damit die Flaschengestelle in den
Schrankteilen der Schiilerarbeitstische ab-
gestellt werden konnen.

Abb. 29 Flaschengestell
Abb. 30 Flaschenstinder

Flaschenstiinder werden neben Flaschengestellen zur Aufbewahrung der
Chemikalienflaschen benutzt. Sie bestehen aus Holz oder PVC und haben
folgende Abmessungen (Abb. 30): Linge 370 mm, Héhe der Hinterwand
38 mm, Héhe der Vorderwand 18 mm, Breite der Grundplatte 35 mm. Im
Flaschensténder finden zehn Halbmikro-Standflaschen Platz. Die Flaschen-
stinder werden eingesetzt, wenn die Flaschen auBerhalb der Schiiler-
arbeitsplitze aufbewahrt werden miissen (7 S. 22).

Gummidoppelgebliise (Abb. 31) bendtigt man zur Druckfiltration, fiir den
Stofftransport bei priparativen anorganischen und organischen Experimen-
ten sowie auch fiir technologische Experimente. Der innere Durchmesser

35



des Schlauches, der vom Gummidoppelgeblise wegfiihrt, unterliegt be-
triachtlichen Schwankungen. Die Schiiler kénnen diesen Schlauch daher in
einigen Fillen nur erschwert auf Glasrohre aufziehen. Abhilfe wird durch
eine kleine Olive mit einem etwas stirkeren, kurzen Schlauchstiick ge-
schaffen, die man zwischen Gebliseschlauch und Rohr schaltet.
Gummihalbgeblise sind fiir Schiileriibungsexperimente nicht zu empfehlen,
weil man hier die Geschwindigkeit des Gasstromes nur durch den Druck der
Hand regulieren kann. Eine Erleichterung wurde durch einen 50-ml-Rund-
kolben geschaffen, den man an das Halbgeblise anschlieBt. In ihm kann eine
geringe Gasmenge gespeichert und mit Hilfe eines Quetschhahnes entnom-
men werden. Der Rundkolben muf} mit einem doppelt durchbohrten Stopfen
verschlossen sein, der ein Zu- und ein Ableitungsrohr enthilt. Die Schiiler
gehen aber mit einer solchen Anlage umsténdlicher und schwieriger um als
mit einem Gummidoppelgeblise.

Abb. 31
Gummidoppelgeblise
mit

. < . Schraubquetschhahn

Halbmikro-Kochgliser benutzt man zum Einengen von Losungen bis zur
Trockne. Sie bestehen aus Geriteglas 320 und werden nach

v TGL 40-316 mit einem Durchmesser von 25 mm und einer Hohe
von 60 mm hergestellt (Abb. 32). Halbmikro-Kochglaser sind
widerstandsfiihig und kénnen in der Flamme kriftig erhitzt

8 werden.
925 Abb. 32 Halbmikro-Kochglas

Halbmikro-Reagenzgliser. Fiir Schiilerexperimente eignen sich besonders
Halbmikro-Reagenzgliser mit einem AuBendurchmesser von 9,5 mm und
einer Linge von 75 mm (Abb. 33). Alle iibrigen Instrumente und Gerite,
wie Gaseinleitungsrohre, Halbmikro-Tropfer, Filterréhrchen und Glasstébe,
sind auf diese Groe abgestimmt. In den Halbmikro-Reagenzglisern werden
vor allem analytische Reaktionen ausgefiihrt. Niederschlige und Farb-
verdnderungen kann man in diesen Reagenzglisern ohne zusitzliche Hilfs-
mittel eindeutig erkennen. Durch die Wahl eines geeigneten Hintergrundes
wird das Erkennen noch erleichtert.

Infolge der wirkenden Adhésions- und Kohisionskrifte ist es nicht moglich,
geringe Flissigkeitsmengen aus Halbmikro-Reagenzglisern in andere
Gerite und Apparate einzugieBen. Die Fliissigkeiten miissen deshalb mit
Halbmikro-Tropfern aufgenommen werden.

Halbmikro-Reagenzglaser eignen sich wegen ihres geringen Durchmessers
nicht zum Einengen von Losungen. Man verwendet dafiir Halbmikro-
Kochgliser. Auch die Brennbarkeit von Gasen kann in Halbmikro-Reagenz-
glésern nur schlecht nachgewiesen werden. Fiir diese Reaktionen fingt man
die Gase daher in gréBeren Reagenzglisern mit einem duBeren Durchmesser



von 12 mm und einer Linge von 100 mm oder in 25-ml-Erlen-
meyerkolben auf.

Jeder Schiilergeritesatz sollte auch ein graduiertes Halbmikro-
Reagenzglas (Halbmikro-Reagenzglas B nach TGL 40-315) ent-
halten. Durch tropfenweise Zugabe verschiedener Fliissigkeiten
in diese graduierten Halbmikro-Reagenzgliser und gleichzeitiges
Abzéhlen der Tropfen erhalten die Schiiler einen Eindruck von
den verwendeten Fliissigkeitsmengen in Millilitern.

Abb. 33 Halbmikro-Reagenzglas

Kohlenstabelektroden werden fiir elektrolytische Experimente benstigt. Man
verwendet sie vor allem als Anode. Kohlenstabelektroden (Abb. 34) sollten
vorzugsweise folgende Abmessungen haben: Linge 60 mm, Durchmesser
4 mm. Geeignet sind auch Kohlenstiibe aus Taschenlampenbatterien, deren
Zuleitungslaschen auf etwa 15 mm verkiirzt wurden.

<
-
“ Abb. 34 Kohlenstabelektrode

Kristallisierschalen aus Glas mit Ausgul nach TGL 21636, Blatt 4, benutzt
man in der Halbmikrotechnik zum pneumatischen Auffangen der Gase.
Fiir Schiilerexperimente eignen sich am besten Kristallisierschalen (Abb. 35)
mit flachem Boden, die folgende Abmessungen haben: Hohe 55 mm, Durch-
messer 95 mm. Um Uberschwemmungen zu
i vermeiden, die gegebenenfalls beim Fiillen
eines 25-ml-Erlenmeyerkolbens mit Gas ent-
| stehen konnen, sollte das Wasser zum Fiillen
der Gasauffanggerite vorher aus der Kristal-
lisierschale entnommen werden.

895 Abb. 35 Kristallisierschale

MeBzylinder (Abb. 36) werden ei tzt, wenn ein Ab der zur Reak-
tion kommenden Lésung in Millilitern oder Zehntelmillilitern
ol erforderlich ist. Dazu benutzt man die hohe Form des 10-ml-
@4 MeBzylinders mit AusguB, die nach TGL 40-307 hergestellt wird
3 und eine Graduierung bis zu !/;, ml besitzt. Im allgemeinen
werden jedoch Losungen fiir halbmikrotechnische Experimente
in Tropfen abgemessen.

~—
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J——> Abb. 36 MeBzylinder

Objekttriiger. In einigen Fillen muB man die Niederschlige unter dem
Mikroskop betrachten. Die Niederschlige werden direkt auf Objekttragern
(Abb. 37) ohne Vertiefung nach der TGL 18987 mit den Abmessungen
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26 mm x 76 mm erzeugt. Wenn man die Niederschlige in der Losung unter-
suchen will, ist ein Abdecken mittels Deckglischen notwendig. Trotz der
im Glas vorhandenen Spannungen kénnen die Niederschlige auch durch vor-
sichtiges Erhitzen iiber einer Sparflamme oder durch Erhitzen der Objekt-
triger auf einem Metallblech aus Aluminium vor dem Mikroskopieren
vollstindig getrocknet werden.

Die im Biologieunterricht von den Schiilern benutzten ROW-Kleinmikro-
skope oder die Schiilermikroskope, Typ KM 8,

konnen auch im Chemieunterricht eingesetzt
8 werden.
% Abb. 37 Objekttriger

Reagenzgliiser mit seitlichem Ansatzrohr haben fiir Schiilerexperimente nach

der Halbmikrotechnik grofe Bedeutung. Sehr viele priparative und techno-

logische Experimente konnen ohne diese Reagenzgliser nur schwer durch-

gefiithrt werden. Die Reagenzgliser mit seitlichem Ansatzrohr werden zur

Herstellung vielseitig verwendbarer Apparate benutzt (7 Apparat 1 bis

Apparat 12). Von den verschiedenen Gréfien haben sich die Reagenzgliser
mit den Abmessungen 75 mm x9,5mm nach TGL 40-320 aus
Geriiteglas fiir halbmikrotechnische Arbeiten gut bewihrt (Abb. 38).
Im Unterschied zu der nichstfolgenden Grofle dieser Reagenz-
gliser mit den Abmessungen 100 mm x 12 mm nach TGL 40-304,
die ebenfalls fiir halbmikrotechnische Arbeiten geeignet sind,
benétigt man fiir die kleinere Form der Reagenzgliser mit seit-
lichem Ansatzrohr kein zusitzliches Stativmaterial.

Abb. 38 Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr

Reagenzglasgestelle dienen zur Halterung von Reagenzglisern und Appa-
raten. Sie werden hiufig an Stelle eines Stativs verwendet (Abb. 39). Die
Beobachtungsmaoglichkeit der Reaktionen wird durch das Reagenzglas-
gestell in keiner Weise beeintrichtigt. Das grofle Reagenzglasgestell aus
Holz oder PVC (Abmessungen : Léinge 260 mm, Breite 70 mm, Héhe 70 mm)

——
B
I

Abb. 39 Halterung einer Apparatur im Reagenzglasgestell



mit dreimal neun Bohrungen eignet sich sehr gut fiir halbmikrotechnische
Arbeiten in der Schule. Bei der Selbstanfertigung ist darauf zu achten, daB
die vorderen neun Bohrungen der Deckplatte angeschnitten sind. Eine
solche Bohrung hat einen Durchmesser von 11 mm. Die einzelnen Bohrungen
sind 13 mm voneinander entfernt. Die Deckplatte hat eine Stiirke von 6 mm.
Die Grundplatte ist 15 mm dick. Sie wird senkrecht unter den Bohrungen der
Deckplatte bis zu einer Tiefe von 8 mm angebohrt. Dadurch kinnen sich die
eingestellten Reagenzgliser oder Apparate nicht verschieben.

Reagenzglasstinder eignen sich gut zum Abstellen einzelner Halbmikro-
Reagenzgliser, Reagenzgliser mit seitlichem Ansatzrohr oder auch ein-
facher Apparate. Sie zeichnen sich durch eine sehr gute Standsicherheit aus
und kénnen daher auch zur Halterung der Gerite und Apparate in Versuchs-
apparaturen benutzt werden.

Die Reagenzglasstiinder (Abb. 40a) haben die Form eines geraden Pyra-
midenstuimpfes mit quadratischer Grundfliche. Der Pyramidenstumpf ist
von der Mitte der Deckfliche her angebohrt. Nachteilig wirkt sich bei diesen
Reagenzglasstiindern aus, daB durch das Einstellen der Geriite und Apparate
in die Bohrung die Reaktion nicht oder nur schlecht beobachtet werden
kann. Die Reagenzglasstinder sind daher in der jetzigen Form fiir die Schule
in vielen Féllen wertlos. Sie kénnen den schulischen Bediirfnissen durch
Freilegen der Bohrung angepaBt werden (Abb. 40b). Der Sténder wird verti-
kal und horizontal jeweils bis zum Grund der Bohrung angesiigt. Der verti-
kale Schnitt wird nicht durch die Mitte der Bohrung gefiihrt, sondern die
Bohrung wird seitlich angeschnitten. Dadurch ist es unméglich, daB die
Gerite nach vorn aus der Bohrung herausfallen. Die Standsicherheit bleibt

dabei erhalten.
% b R. 75

Abb. 40 Reagenzglasstiinder Abb. 41 Reduktionsrohr
a) BemaBung; b) angeschnitten

Reduktionsrohre (Abb. 41) bendtigt man zur Reduktion von Metalloxiden
mit Wasserstoff und zur anderweitigen Umsetzung von Feststoffen mit
Gasen. Sie werden aus Jenaer Glasrohr mit einem #uBeren Durchmesser
von 5---6 mm angefertigt. >

Reibschalen. Fiir halbmikrotechnische Arbeiten benutzt man am besten den
Freiberger Morser mit Pistill nach TGL 8693 (Abb. 42). Es handelt sich um
eine Reibschale aus Porzellan mit einem Innendurchmesser von 45 mm,
einem AuBlendurchmesser von 60 mm und einer Héhe von 25 mm. Das
Pistill hat einen Durchmesser von 10 mm und eine Linge von 55 mm. Ver-
glichen mit gréBeren Reibschalen hat der Freiberger Mérser den Vorteil,
dal geringe Substanzmengen nach dem Zerkleinern
oder Mischen leicht und vollstéindig wieder entfernt
werden konnen.

Abb. 42 Freiberger Morser mit Pistill
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Rundkolben werden fiir viele priparative organisch-chemische Experimente
bendtigt und in dhnlicher Weise wie Reagenzgliser mit seitlichem Ansatz-
rohr eingesetzt. Die Reagenzgliser mit seitlichem Ansatzrohr sind trotz
ihrer vielseitigen Verwendungsmiglichkeiten fiir bestimmte Experimente
nicht geeignet. So ist in ihnen beispielsweise ein lingeres Erhitzen eines
Reaktionsgemisches unter Riickflufl nur schlecht moglich. Auch das Uber-
o2 destillieren eines Reaktionspartners in die
i Vorlage macht mit einem Halbmikro-
Gasentwickler ~Schwierigkeiten. Solche
Experimente kénnen aber recht gut mit
Rundkolben ausgefiihrt werden. Am besten
eignen sich weithalsige 25-ml-Kurzhals-
rundkolben ohne Schliff (Abb. 43a) nach
TGL 10099. Fiir einige organisch-chemi-
sche Experimente ist der Einsatz von
25-ml-Langhalsrundkolben ohne Schliff
(Abb. 43b) nach TGL 10097 giinstig.

Abb. 43  Rundkolben
a) weithalsiger Kurzhal dkolben ohne Schliff;
941 L 941 | b) Langhal 1kolben ohne Schliff

Stinder fiir Halbmikro-Kochgliser sind zum Einstellen der Halbmikro-
Kochgliser notwendig, da diese einen gewdlbten Boden besitzen und nicht
direkt am Arbeitsplatz abgestellt werden konnen. Fiir die Schule geniigen
Stander mit einer Bohrung (Abb. 44). Um eine
gute Standsicherheit zu garantieren, gleicht der
Stinder fir Halbmikro-Kochgliser einem Pyra-
midenstumpf. Das Holz ist zum Schutz vor Séuren
mit farblosem Holzlack iiberzogen.

Abb. 44 Stinder fiir Halbmikro-Kochgliser

Stativmaterial. Stative werden fiir die halbmikrotechnischen Experimente
selten gebraucht. Man benutzt sie vorzugsweise zur Halterung der Gerite
und Apparate, die erhitzt werden miissen. Den geringen Dimensionen der
Halbmikro-Gerite und Apparate entsprechend
1 miissen auch die Stativklemmen sehr klein sein.
Fiir Stativplatten sind folgende Abmessungen geeig-
net: Breite 100 mm, Linge 120 mm, Hohe 10 mm.
Stativstibe mit einer Linge von 350 mm, einem
Durchmesser von 13 mm und dem Gewinde M 10
sind gut geeignet. Als Stativklemmen kann man in
vielen Fillen Biirettenhalter benutzen. Man kann
aber auch den Stiel eines Reagenzglashalters aus
Holz so rund schneiden, daB er sich in eine Muffe
einspannen léBt (Abb. 45a). Reagenzgliser mit seit-
lichem Ansatzrohr konnen auf diese Weise wihrend
des Erhitzens gut gehaltert werden. Man muB sie

Abb. 45 a) Stativ mit Reagenzglas-
halter als Stativklemme




Abb. 45 b) Halbmikro-Stativ

dabei nach Moglichkeit etwas schridg einspannen, um ein Versengen des
Reagenzglashalters zu vermeiden.

Am besten geeignet ist jedoch das von W. Kuhn entwickelte Stativ fiir
halbmikrotechnische Arbeiten (Abb. 45b). Es ist mit zwei Arten von Stativ-
klemmen ausgeriistet, einer fiir Halbmikro-Reagenzgliser und die davon
abgeleiteten Apparate und einer zweiten fiir Rundkolben und die ent-
sprechenden Apparate. Vorteilhaft ist, daB im Gegensatz zu den Makro-
stativen die Halterung der Gerite und Apparate in den Stativklemmen
allein durch Federwirkung erreicht wird. Der Schlitz in der Stativplatte
erméglicht das beliebige Verschieben der Stativstibe gegeneinander. Das
wirkt sich giinstig bei der Halterung kompletter Versuchsapparaturen aus.

Spiritusbrenner (Abb. 46) sind fiir die Schiiler einfach zu bedienen und im
allgemeinen auch sicher. Nachteilig wirkt sich manch-
mal das Zuriickrutschen des Dochtes aus, der mit
einer Pinzette aus dem Vorratsbehilter herausgeholt
werden mufl. Das kénnte durch eine geringfiigige Ver-
dnderung des Dochthalters vermieden werden. Dieser
diirfte nicht zylindrisch, sondern miiBite leicht konisch
nach unten verengt sein.

Abb. 46 Spiritusbrenner

Spritzflaschen, mit destilliertem Wasser gefiillt, aus Polyithen (Abb. 47)
eignen sich sehr gut zur tropfenweisen Entnahme des destillierten Wassers.
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Dariiber hinaus steht mit den Spritzflaschen das destillierte
Wasser zum Nachspiilen bestimmter Gerite und Apparate
auch in gréBeren Mengen schnell zur Verfiigung. Am besten
sind Spritzflaschen mit einem Inhalt von 100 ml oder
250 ml.

Das fiir bestimmte chemische Experimente erforderliche
destillierte Wasser kann auch mit in den normalen Chemi-
kaliensatz der Schiiler aufgenommen werden. Es wird dann
in den weilen Halbmikro-Standflaschen mit Gewindekappe
bereitgehalten.

M
i

i

Abb. 47  Spritzflasche aus Polyithylen

Tiipfelplatten werden fiir zahlreiche analytische Reaktionen benétigt, wenn
das Volumen der Reaktionsldsungen unter 5 Tropfen liegt und die Reak-
tionspartner anschlieBend nicht mehr gebraucht werden. Sie sind nach
TGL 11565 aus Porzellan oder Glas hergestellt. Fiir die Schule eignen sich
Tiipfelplatten aus Glas (Abb. 48) besser, da hier der gewiinschte Hintergrund
leicht geschaffen werden kann. Thr besonderer Vorteil besteht darin, daB
mehrere Vergleichsreaktionen nebeneinander ausgefiihrt werden kénnen.
Nachteilig wirkt sich jedoch aus,
daB ihr Einsatz ausschlieBlich auf
Tipfelreaktionen beschrinkt ist. An

Stelle der Tiipfelplatten werden da-

her in der Schule oft Uhrglasschalen

@ benutzt. Auflerdem konnen sehr

© @ © @ viele Tiipfelreaktionen in der Schule
auf Filtrierpapier ausgefiihrt wer-

@@@@@@ den.
©O0O0OOoO

Abb. 48 Tiipfelplatte aus Glas

Uhrglasschalen nach TGL 21636, Blatt 8, mit einem AuBendurchmesser
" (NenngroBe) von 53 mm werden in der Schule unter anderem fiir Tﬁpfel-
reaktionen benétigt. Aus zwei solchen Uhrglasschalen kann man leicht eine
Halbmikro-Gaskammer herstellen (Abb. 49). Die Halbmikro-Gaskammer
eignet sich zum Beispiel sehr gut zum Nachweis von Ammoniak in Ammo-
niumsalzen. )

Neben diesen kleinen Uhrglasschalen kommen noch gréfere mit einer Nenn-
groBe von 63 mm zum Einsatz. Da die Losungen aus den Halbmikro-
Standflaschen grundsitzlich nur mit dem in der Flasche befindlichen Trf_)pfer
aufgenommen werden diirfen, miissen sie teilweise erst au'f diese grofBere
Uhrglasschale iibertragen werden. Von dort kann man sie dann in den
Tropfer eines Halbmikro-Gasentwicklers oder in andere Tropfer aufnehmen.

@ Abb. 49 Halbmikro-Gaskammer

Verbrennungsrohre werden bei zahlreichen ha.lbmikro‘:,echnischen Experi-
menten fiir die Umsetzung der Reaktionspartner benotigt. Man benutz.t an
beiden Enden glattgeschmolzene Verbrennungsrohre aus Normalglas (Biege-



2.1.3.

2.1.3.1.

rohr), Supremaxglas oder Quarz mit den Abmessungen 120 mm X8 mm
(Abb. 50). Die Verwendung derartiger Verbrennungsrohre ermoglicht eine
Einbeziehung in Versuchsapparaturen ohne den Einsatz von Stopfen. Die
Verbindung zwischen den einzelnen Geriten oder Apparaten wird nur durch
Schlauchstiicke hergestellt.

L 18}

[ 20 | Abb. 50 Verbrennungsrohr

Die Verbrennungsrohre werden mit Katalysatoren oder mit dem Reaktions-
gut selbst beschickt. Haufig muB zusitzlich ein Gasstrom hindurchgedriickt
werden. Das Reaktionsgut oder der Katalysator darf dabei nicht durch das
Verbrennungsrohr in die anderen Gefifle hineingedriickt werden. Man ver-
hindert das durch das Einbringen von Asbestwollepfropfen. In diesem Zu-
sammenhang soll auf einige Schwierigkeiten hingewiesen werden:

® Zu fest angedriickte Asbestwollepfropfen versperren den durchzuleitenden
Gasen den Weg. Es miifite dann mit Uberdruck gearbeitet werden. Das
hat oft zur Folge, daB die Pfropfen zusammen mit dem Reaktionsgut weg-
gedriickt werden.

@ Zu locker eingefiihrte Asbestwollepfropfen werden durch schnell strémende
Gase ebenfalls zusammen mit dem Reaktionsgut weggedriickt.

Einen erfolgreichen Versuchsablauf erreicht man, wenn die Asbestwolle mit
dem Glasstab etwas fester angedriickt wird und man nachtriglich mit
einem Draht (eventuell mit dem Tampontriger) iiber der Asbestwolle
einen feinen Gang einsticht. Das Reaktionsgut und der Katalysator miissen
im Verbrennungsrohr eine lockere Schicht bilden.

Das Erhitzen der Verbrennungsrohre aus Normalglas erfolgt am besten in
der Flamme eines Spiritusbrenners oder in der Sparflamme eines Gas-
brenners. Wenn nicht zu lange erhitzt wird, konnen-die Verbrennungsrohre
mehrere Male zum Einsatz kommen. Selbst wenn sie nach dem ersten Ge-
brauch nicht mehr zu verwenden sind, konnen die Schiiler leicht und billig
neue aus entsprechendem Biegerohr herstellen. Setzt die Reaktion ein
stirkeres Erhitzen in der Flamme eines Bunsenbrenners voraus, benutzt
man Verbrennungsrohre aus Supremaxglas oder Quarz.

Apparate

Die Apparate fiir halbmikrotechnische Arbeiten entstehen, indem man be-
stimmte Instrumente und Gerite sinnvoll kombiniert. Fiir Schiilerexperi-
mente nach der Halbmikrotechnik werden einige Apparate haufiger benutzt.
Man verwendet sie als Bauteile fiir Versuchsapparaturen oder auch einzeln.
Diese Apparate werden Grundapparate genannt. Sie sind in einer Ubersicht
zusammengestellt, die sich am Anfang und Ende dieses Buches befindet.

Halbmilk o s okler

Einfache Halbmikro-G wickler (Apparat 1) kénnen verwendet werden,
um durch Verdrangungsreaktionen leicht Gase zu erzeugen. Der einfache
Halbmikro-Gasentwickler ist auBlerdem ein Bauteil fiir weitere Halbmikro-
Gasentwickler. Er wird folgendermalien hergestellt.
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Der Tropfer einer Halbmikro-Standflasche wird nach dem Entfernen der
Gewindekappe durch ein 25.-.-30 mm langes Stiick Gummischlauch (TGL
13380) gefiihrt und dann auf ein Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr
(75 mm x 9,5 mm) aufgesetzt (Abb. 51a). Der einfache Halbmikro-Gasent-
wickler wird in einem Reagenzglasstinder oder in einem Reagenzglasgestell
gehaltert.
Das Reagenzglas des Gasentwicklers mufl von oben gut verschlossen sein.
Der Durchmesser der Halbmikro-Tropfer und die lichte Weite der Reagenz-
gléser mit seitlichem Ansatzrohr kénnen aber in den Werten schwanken.
Man muB daher die Schwankungen durch einen Gummischlauch ausgleichen
und hilt dazu Schlauchstiicke mit einem Durchmesser von 3 mm bezie-
hungsweise 4 mm bereit.
Beim Halbmikro-Gasentwickler wird auf den durchbohrten Stopfen ver-
zichtet, der fiir makrotechnische Arbeiten erforderlich ist. Das ist als ein
besonderer Vorteil zu werten. Bei der Verwendung von Reagenzgliisern mit
seitlichem Ansatzrohr in den Abmessungen 100 mm x 12 mm kann dieser
Vorteil nicht genutzt werden, obwohl sonst alle entsprechenden, im Unter-
richt einzusetzenden Experimente nach der Halbmikrotechnik gut in diesen
groBeren Reagenzglisern mit seitlichem Ansatzrohr ausgefiihrt werden
konnen.
Der einfache Halbmikro-Gasentwickler entspricht dem |, behelfsmiBigen
Gasentwickler*, der beim Arbeiten nach der Makrotechnik eingesetzt wird.
Dieser besteht aus : Erlenmeyerkolben, Tropftrichter, doppelt durchbohrtem
Stopfen und Gasableitungsrohr (Abb. 51b). Seine Herstellung istim Vergleich
zum Halbmikro-Gasentwickler mit einem hoheren Zeit- und Material-
aufwand verbunden. Der Einsatz des ,,behelfsmiBigen Gasentwicklers™ bei
Schiileriibungsexperimenten kann leicht zu einer starken Verunreinigung
der Luft im Unterrichtsraum fiihren, bedingt durch den wesentlich hoheren
Chemikalieneinsatz. Setzt man diesen Gasentwickler in einer umfang-
reicheren Versuchsapparatur ein und will man die erzeugten Gase hindurch-
driicken, so muf3 man fiir einen Druckausgleich sorgen (Abb. 51 ¢). Die Hand-
habung dieses Apparates wird damit fiir die Schiiler noch komplizierter. Die
beschriebenen Schwierigkeiten treten beim Gebrauch eines Halbmikro-
Gasentwicklers nicht auf, weil durch
das Zusammendriicken des Sifon-
saugers der Innendruck jederzeit zu
iiberwinden ist.
Zur Halterung des ,,behelfsmiBigen
Gasentwicklers bendtigt man ein
Stativ, andernfalls leidet die Stand-
sicherheit. Der einfache Halbmikro-
Gasentwickler ist dagegen auf die
beschriebene einfache Art aus-
reichend gehaltert.

Abb. 51 Gasentwickler
a) Halbmikro-Gasentwickler (Apparat 1);
b) behelfsmifBiger Gasentwickler ohne
Druckausgleich;
c) behelfsmiiBiger Gasentwickler mit

P b 7 Druckausgleich



Halbmikro-Gasentwickler mit nach oben gerichtetem Ausgleichrohr (Appa-
rat 2) setzt man hiufig ein, wenn das erzeugte Gas durch ein Gaseinleitungs-
rohr in ein zweites Reagenzglas mit seitlichem Ansatz eingefiihrt werden
soll. Dieser Gasentwickler entsteht, indem man an das seitliche Ansatzrohr
des einfachen Halbmikro-Gasentwicklers ein Ausgleichrohr, das nach oben
gerichtet ist, anschlieBt (Abb. 52). Durch das Ausgleich-
rohr wird eine stufenweise Anordnung der Versuchs-
apparatur vermieden, die vorliegen wiirde, wenn das
Gaseinleitungsrohr direkt an den seitlichen Ansatz des
Halbmikro-Gasentwicklers angeschlossen wiire. Das hiitte
eine wenig iibersichtliche Versuchsapparatur und aufer-
dem Schwierigkeiten bei der Halterung der Apparate
zur Folge.
Verzichtet man bei komplizierten Versuchsanordnungen
auf diesen Apparat und verwendet an Stelle des Aus-
gleichrohres ein Stiick Gummischlauch, so leidet darunter
die Ubersichtlichkeit auBerordentlich.

Abb. 52 Apparat 2

Halbmikro-Gasentwickler mit nach unten gericl Ausgleichrohr und
s»pneumatischer Wanne‘ (Apparat 3) kann man einsetzen, wenn das zu erzeu-
gende Gas pneumatisch aufgefangen werden soll. Das Ausgleichrohr taucht
in eine zur Hilfte mit Wasser gefiillte Kristallisierschale ein (Abb. 53).

Mit einer Fiillung des Apparates ist es durchaus moglich, einen 25-ml-Erlen-
meyerkolben mit Gas zu fiillen. Die Handhabung dieses Apparates durch die
Schiiler ist einfach und elegant. Nachdem die vorgesehenen Gerite mit
Gas gefiillt sind, wird das Ausgleichrohr aus der Kristallisierschale heraus-
genommen und mit einem Aktivkohleadsorptionsrohr verbunden. Die Luft
im Lehr-Ubungs-Raum wird auf diese Weise kaum durch gesundheitsschéidi-
gende Gase verunreinigt.

Abb. 53 Apparat 3
Abb. 54 Apparat 4

Halbmikro-Gasentwickler mit nach oben gericl Gasablei ohr

(Apparat 4) werden zu Experimenten benutzti bei denen erzeugte Gasedurch
solche Apparate hindurchgeleitet werden miissen, die in einem Stativ
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eingespannt und zusétzlich zu erhitzen sind. Dieser Gasentwickler (Abb. 54)
ist fiir eine Reihe komplizierter organischer Experimente wichtig. Er er-
moglicht die iibersichtliche Zusammenstellung von Apparaturen, deren
Einzelapparate unterschiedlich hoch angeordnet sind.
Halbmikro-Gasentwickler mit nach unten gerick Gasableitungsrohr
(Apparat 5) werden am oberen Teil eines Statives eingespannt. Das Gas-
ableitungsrohr ist an das seitliche Ansatzrohr des
Reagenzglases nach unten gerichtet angeschlossen
und taucht in eine zur Hiilfte mit Wasser gefiillte
Kristallisierschale ein (Abb. 55).

Die Substanzen im Gasentwickler konnen wihrend
der Reaktion erwiirmt werden. Mit diesem Gas-
entwickler kann man daher Gasbildungsreaktionen
ausfithren, die nur in der Wirme mit der notwen-
digen Geschwindigkeit ablaufen.

Abb. 55 Apparat 5

Halbmikro-Gaswiischer
Einfache Halbmikro-Gaswiischer (Apparat 6) kann man zum Hindurch-

driicken von Gasen durch Fliissigkeiten einsetzen. Das Gerdt wird her-
gestellt, indem man zunéchst iiber ein Gaseinleitungsrohr (' S.27) ein
25---30 mm langes Stiick dickwandigen Gummischlauch (innerer Durch-
messer 5 mm, Wandstirke 2 mm) zieht. Das Gaseinleitungsrohr wird danach
dicht iiber den Boden eines Reagenzglases mit seitlichem Ansatzrohr
/" 8. 38) eingefiihrt (Abb. 56). Durch den dickwandigen Schlauch muB ein
guter VerschluBl des Reagenzglases erreicht werden.

Auch bei diesen Apparaten machen sich die Schwankungen der Rohrweiten
und der Reagenzglasdurchmesser zum Teil recht unangenehm bemerkbar.
Leider kénnen nicht alle Reagenzgliser mit seitlichem Ansatzrohr durch ein
solches mit einem Schlauchstiick versehenes Gaseinleitungsrohr in gleicher
Weise verschlossen werden. Die einmal zusammengestellten Halbmikro-
Gaswiischer sollten daher stets als fertige Apparate aufbewahrt werden.
Das Gaseinleitungsrohr sollte man nicht zu einer Kapillare ausziehen. Da-
durch wiirde zwar eine intensive Durchmischung des Gases mit der Fliissig-
keit erreicht, aber der Gasdruck in der Apparatur wird zu hoch. Das
ist besonders dann der Fall, wenn sich bei der Einleitung des Gases in der
Flitssigkeit Niederschlige bilden und dadurch die Kapillare verstopft. Das
Gas kann dann nicht entweichen und driickt meist den Tropfer des Gasent-



wicklers heraus. Fiir die Schiiler entstehen durch eine derartige Ausfithrung
der Gaseinleitungsrohre zusétzlich Gefahrenquellen.

Die Handhabung des einfachen Halbmikro-Gaswischers ist fiir die Schiiler
wesentlich einfacher als der Umgang mit den Gaswaschflaschen der Makro-
technik. Es kommt kaum vor, daBl die Schiiler Halbmikro-Gaswischer in
eine Versuchsapparatur falsch einfiigen. Halbmikro-Gaswischer sind aufler-
dem vielseitiger einsetzbar als G hflaschen, denn man kann sie zum
Beispiel direkt in der Flamme erhitzen. Der Halbmikro-Gaswischer kann
in komplizierte Apparaturen harmonisch einbezogen werden.

Abb. 56 Apparat 6 Abb. 57 Apparat 7 Abb. 58 Apparat 8

Halbn.ikro-Gaswiischer mit nach unten gerichtetem Ausgleichrohr am seit-
lichen A ohr und . Wanne* (Apparat 7) konnen benutzt
werden, wenn Gase vor dem pneumatischen Auffangen noch durch beson-
dere Fliissigkeiten hindurchgedriickt werden sollen. Es ist damit moglich,
einen Teil der Gase mit bestimmten gelosten Stoffen zur Reaktion zu bringen
und die nicht umgesetzten Gase anschlieBend pneumatisch aufzufangen. Der
Apparat eignet sich auch gut fiir Experimente, bei welchen die Farbe von
Gasen erkannt werden soll. Er wird dazu vollstindig mit dem Gas gefiillt;
das iiberschiissige Gas kann man pneumatisch auffangen.

Man stellt sich diesen Gaswischer her, indem man an das seitliche Ansatzrohr
eines im angeschnittenen Reagenzglasstinder stehenden einfachen Halb-
mikro-Gaswischers ein nach unten gerichtetes Ausgleichrohr anschlief3t.
Das Ausgleichrohr taucht in eine zur Hilfte mit Wasser gefiillte Kristalli-
sierschale ein (Abb. 57).

Halbmikro-Gaswiischer mit nach oben gerichtetem Ausgleichrohr am seit-
lichen Ansatzrohr (Apparat 8) werden fiir das Zusammenstellen zahlreicher
komplizierter Versuchsapparaturen gebraucht. Sie gewihrleisten' einen
stufenlosen iibersichtlichen Aufbau der Apparatur. Sie werden aus einem
einfachen Halbmikro-Gaswiéscher und einem Ausgleichrohr zusammen-
gesetzt (Abb. 58).

Halbmikro-Gaswiischer mit nach oben gerichtetem Ausgleichrohr am Gas-
einleitungsrohr (Apparat 9) werden in gréferen Apparaturen eingesetzt, in
denen Apparate enthalten sind, die erhitzt werden sollen. Diese Apparate
sind in ein Stativ eingespannt. Es ist giinstig, wenn die Apparate, die an
die erhitzten Apparate angeschlossen sind, durch Reagenzglasstander oder
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Reagenzglasgestelle gehaltert werden kénnen. Das wird durch den Einsatz

des Apparates 9 moglich.

An das Gaseinleitungsrohr eines im angeschnittenen Reagenzglasstinder

stehenden einfachen Halbmikro-Gaswischers ist ein nach oben gerichtetes
Ausgleichrohr angeschlossen (Abb. 59). Uber das Ausgleich-
rohr wird zwischen dem erhitzten Apparat und der unten
stehenden Apparatur die Verbindung hergestellt. Das Aus-
gleichrohr wirkt dabei gleichzeitig als Luftkiihler.

Abb. 59 Apparat 9 Abb. 60 Apparat 10

Halbmikro-Gaswiischer mit nach unten gerichtetem Ausgleichrohr am Gas-
einleitungsrohr (Apparat 10) werden in bestimmten Fillen fiir die iibersicht-
liche Zusammenstellung komplizierter Apparaturen bendtigt. Es handelt
sich um einen im angeschnittenen Reagenzglasstander stehenden einfachen
Halbmikro-Gaswischer, an dessen Gaseinleitungsrohr ein nach unten ge-
richtetes Ausgleichrohr angeschlossen ist (Abb. 60).

Der Apparat 10 wird haufig zusammen mit dem Apparat 12 eingesetzt. Die
im Apparat 12 hergestellten und gewaschenen Gase werden im Appa-
rat 10 nachbehandelt.

Halbmikro-Kondensationsvorlage (Apparat 11)

Bei zahlreichen organisch-chemischen Experimenten miissen Stoffe konden-
siert werden. Man benutzt dazu die Halbmikro-Kondensationsvorlage. Sie
kann leicht aus dem Apparat 9 (/' S.47) hergestellt werden. Das Mittel-
stiick des Ausgleichrohres vom Apparat 9 wird mit einem angefeuchteten
Streifen Filtrierpapier umwickelt. Um den unteren Winkel des Ausgleich-
rohres wird ein Wollfaden geschlungen. Withrend der Versuchsdurchfithrung
gibt man aus einem Halbmikro-Tropfer Wasser auf den oberen Rand des
Filtrierpapieres. Das Wasser soll langsam durch das Papier und iiber den
Wollfaden in ein 150-ml-Becherglas abflieRBen. Giinstig ist es, den Wollfaden
bereits vor der Versuchsdurchfiihrung anzufeuchten. Das Gaseinleitungsrohr
reicht nur bis zur Hilfte in das Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr. Da-
durch kann das Kondensat bei einem Entzug der Heizquelle nicht in das
ReaktionsgefiB zuriickgesaugt werden. Die Halterung des Apparates 11
erfolgt durch einen mit kaltem Wasser gefiillten 25-ml-Erlenmeyerkolben.
Dadurch wird eine zusiitzliche Kiihlwirkung erreicht (Abb. 61). In Ver-
bindung mit dem Apparat 13 kann der Apparat 11 fiir die Ausfiithrung
einfacher Destillationen benutzt werden.
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Abb. 61 Apparat 11 Abb. 62 Apparat 12

Verbrennungsrohr mit Halbmikro-Gaswiischer (Apparat 12)

Die in Verbrennungsrohren erzeugten Gase werden hiufig durch einen oder
mehrere Gaswischer hindurchgefiihrt. Im Apparat 12 ist das Verbrennungs-
rohr mit dem Gaseinleitungsrohr eines Halbmikro-Gaswiischers verbunden.
Die Halterung erfolgt durch einen angeschnittenen Reagenzglasstinder
(Abb. 62).

Destillierkolben und Reaktionskolb

Destillierkolben (Apparat 13) eignen sich in Verbindung mit dem Apparat 11
fiir die Durchfiihrung einfacher Destillationen (Abb. 63).

Als Destillierkolben dient ein 25-ml-Rundkolben mit passendem zweifach
durchbohrtem Stopfen nach TGL 16534. Je nach der Art des Experiments
benutzt man Kurzhals- oder Langhalsrundkolben. Wenn keine Rund-
kolben zur Verfiigung stehen, konnen an ihrer Stelle auch 25-ml-Erlen-
meyerkolben verwendet werden. Durch die eine Bohrung des Stopfens wird
ein Winkelrohr eingefiihrt. Die zweite Bohrung enthilt ein Laborthermo-
meter nach TGL 11996 mit einem MeBbereich von 0--- 200°C. Es muB darauf
geachtet werden, daf die Enden von Winkelrohr und Thermometer mog-
lichst gleich weit in den Rundkolben hineinragen.

Reaktionskolben (Apparat 14) werden besonders fiir die Durchfithrung von
organisch-chemischen Experimenten benétigt, da fiir diese die vom Halb-
mikro-Gasentwickler abgeleiteten Apparate auf Grund ihres geringen Vo-
lumens oft nicht geeignet sind. Apparat 14 erhilt man, wenn man das
Thermometer in Apparat 13 durch einen Halbmikro-Tropfer ersetzt
(Abb. 64). Er erméglicht die Zugabe von Fliissigkeit wihrend der Versuchs-
durchfiihrung.
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% Abb. 63 Apparat 13 Destillierkolben
°C Abb. 684 Apparat 14 Reaktionskolber.
Abb. 65 Apparat 15 Destillierkolben fiir RiickfluBdestillation

Destillierkolben fiir RiickfluBdestillation (Apparat 15) werden zur Riickfluf3-
destillationen eingesetzt. Um den RiickfluB zu gewihrleisten, muf3 die
Flamme von Zeit zu Zeit entfernt werden. Apparat 15 erhilt man, indem man
einen 25-ml-Rundkolben mit einem doppelt durchbohrten Stopfen ver-
schlief3t, durch dessen eine Bohrung ein Halbmikro-Tropfer und durch dessen
zweite Bohrung ein mit angefeuchtetem Filtrierpapier umwickeltes Gas-
ableitungsrohr gefithrt sind. Ahnlich wie bei Apparat 11 ist das untere Ende
des Filtrierpapiers mit einem Wollfaden umwickelt. Dieser hat die Aufgabe,
das wihrend der Versuchsdurchfiihrung auf das Filtrierpapier aufgetropfte
Wasser in ein 150-ml-Becherglas abzuleiten (Abb. 65).

Neben diesen fiir den Chemieunterricht besonders wichtigen Grundappa-
raten konnen fiir bestimmte Experimente aus den angefiihrten Instru-
menten und Gerédten noch Spezialapparate hergestellt werden. Der Aufbau
und die Handhabung dieser Spezialapparate werden an den betreffenden
Stellen ihres Einsatzes beschrieben.
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Arbeitsoperationen

Die Arbeitsoperationen sind die experimental-praktischen Verwirklichungs-
moglichkeiten einzelner Reaktionen (7 S.12). Die praktische Durchfiih-
rung einer chemischen Reaktion kann man nicht losgeldst von dem Vor-
bereiten der Reaktionspartner und dem Aufbereiten der entstandenen
Reaktionsprodukte betrachten. Sowohl im Bereich der chemischen Technik
als auch im Laboratorium werden gewdhnlich drei Stufen angewendet :

® Vorbereitung der Reaktionspartner auf die Reaktion,

o Stoffumwandlung,

® Aufbereitung der Reaktionsprodukte.

Bei Nachweisreaktionen im Chemieunterricht der allgemeinbildenden Ober-
schule ist die Aufbereitung der Reaktionsprodukte meist ohne Bedeutung.
Es ist sehr schwierig, ein iibersichtliches System der Arbeitsoperationen
aufzustellen, die von den Schiilern beim Experimentieren nach der Halb-
mikrotechnik anzuwenden sind. Anhaltspunkte fiir die Aufstellung eines
solchen Systems kénnen den verschiedenartigen Systemen der Grund-
operationen aus der chemischen Verfahrenstechnik entnommen werden. Die
Grundoperationen gelten allerdings nur fiir die Vorbereitung und die Auf-
bereitung. Die Stoffumwandlung bleibt hierbei als Stufe unberiicksichtigt,
da ihr andere GesetzméiBigkeiten zugrunde liegen. :

In Anlehnung an die Nomenklatur der Grundoperationen kann man fiir den
Bereich des Chemieunterrichts folgende Gruppen halbmikrotechnischer
Arbeitsoperationen unterscheiden: T'rennen, Vereinigen, Zerkleinern, Form-
geben, Aufbewahren, Stofjtransportieren und Wirmeiibertragen.

Die einzelnen Gruppen kénnen nach den Zustandsformen der zu bearbei-
tenden Stoffe weiter unterteilt werden. Im folgenden werden einige aus-
gewihlte Arbeitsoperationen vorgestellt.

Trennen

Das Zerlegen eines Stoffgemisches in einzelne Phasen oder Komponenten
wird als T'rennen bezeichnet. Innerhalb des Chemieunterrichts geschieht das
meist auf thermischem oder mechanischem Wege.

Tabelle 2 enthélt wichtige halbmikrotechnische Trennoperationen fiir Stoff-
gemische, geordnet nach Phasen.

Tabelle 2 Halbmikrotechnische Trennop

Phasen Trennoperation

fest/fest Ausl Mag heiden, Sublimieren, Extrahieren

fest/ﬂﬁssig Sedimentieren, Dekantieren, Filtrieren, Auspressen, Extra-
hieren, Verdampfen, Adsorbieren

fest/gasformig Waschen \

fliissig/fliissig Aussalzen, Kristallisieren, Verdampfen, Destillieren, Extra-
hieren, Adsorbieren

fliissig/gasformig Waschen

gasformig/gasformig  Adsorbieren, Absorbieren, Kondensioren
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Destillieren. Beim Destillieren wird die leichter siedende Komponente aus
einem Flissigkeitsgemisch in die Gasphase iibergefiihrt und anschlieBend
kondensiert. Diese Trennoperation beruht auf thermischer Grundlage. Fiir
die Anwendung der Halbmikrotechnik kommen vor allem die Gleichstrom-,
die Gegenstrom- und die Wasserdampfdestillation in Frage. Die Vakuum-
destillation wird im Chemieunterricht wegen der damit verbundenenerhchten
Unfallgefahr kaum bei Schiileriibungsexperimenten eingesetzt.

e Mit Hilfe der Gleichstromdestillation trennt man fliissige Stoffgemische,
deren Komponenten stirker unterschiedliche Siedetemperaturen besitzen.
Die kondensierte Phase wird abgetrennt, ohne daf sich ein Riicklauf bildet.

e Die Gegenstromdestillation wendet man an, wenn Fliissigkeitsgemische
mit geringer relativer Fliichtigkeit zu trennen sind. In der Halbmikrotech-
nik werden dazu am einfachsten Kolonnen eingesetzt.

Zwischen dem Dampf, der in der Kolonne aufsteigt und dem riicklaufenden
Kondensat besteht ein stindiger Warme- und Stoffaustausch. Die schwerer
siedende Komponente reichert sich in dem Riicklauf und die leichter sie-
dende in dem aufsteigenden Dampf an. Der ganze Vorgang gleicht einer
Mehrfachdestillation.

Fiir die halbmikrotechnische Destillation im Chemieunterricht geniigt ein
einfaches Rohr als Kolonne. Die Wirksamkeit dieser Kolonnenart sinkt
allerdings mit zunehmendem Durchmesser des Rohres. Besser wirksam sind
die Vigreux-Kolonnen. Sie haben eine groBere Austauschfliche zwischen
Kondensat und Dampf. Fiillkérperkolonnen sind weniger geeignet fiir das
Halbmikrodestillieren, weil hier unter anderem groBere Substanzmengen
der Untersuchung entzogen werden.

Das Gleichstrom- und das Gegenstromdestillieren fithrt man im Chemie-
unterricht vorwiegend diskontinuierlich durch.

Der Aufbau der Apparaturen zum Destillieren und Gegenstromdestillieren
geht aus den Abbildungen 89,92, 95, 96, 97 und 100 (7 S. 139ff) hervor. Der
Rundkolben darf héchstens bis zu zwei Drittel mit Fliissigkeit gefiillt sein.
Siedeverzug verhindert man durch Siedesteine, die bereits zu der kalten
Losung gegeben werden. Das Destillieren und Gegenstromdestillieren sollen
stets gleichmiiBig verlaufen.

o Die Wasserdampfdestillation wendet man zur Trennung und Reinigung
organisch-chemischer Substanzen an, die im Wasser weitgehend unloslich
sind und bei ihrer Siedetemperatur, die iiber 100 °C liegt, einen merklichen
Dampfdruck besitzen. Dabei werden die organischen Substanzen mit Hilfe
von Wasserdampf verfliichtigt. Der Dampfdruck des Wassers und der or-
ganisch-chemischen Substanz beeinflussen sich nicht. Der Gesamtdruck iiber
dem Gemisch ergibt sich einfach aus der Summe der Dampfdriicke des
Wassers und der Substanz. Die Siedetemperatur eines solchen Gemisches
liegt demnach stets unter der des Wassers. Organisch-chemische Substan-
zen, die eine iiber 100°C liegende Siedetemperatur haben, lassen sich so
schonend destillieren.

Das Wasserdampfdestillieren wird beendet, sobald das Destillat nicht mehr
olig ist.

Adsorbieren bedeutet die Anreicherung eines Stoffes an der Oberfliche fester
Substanzen. Bei diesem Vorgang wirken sowohl physikalische als auch che-
mische Krifte. Die Stirke des Adsorbierens ist hauptsichlich abhingig von
der Oberflichenbeschaffenheit des Adsorptionsmittels und von der Polaritit
sowie der MolekiilgroBe des zu adsorbierenden Stoffes. Das Adsorbieren ist
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stets mit einer Wirmeabgabe verbunden. Man unterscheidet polare (z.B.
Aluminiumoxid) und nichtpolare Adsorptionsmittel (z.B. Aktivkohle, Wo-
fatite). Bei halbmikrotechnischen Experimenten im Chemieunterricht wird
meist Aktivkohle zum Adsorbieren giftiger Gase eingesetzt. Das Entfirben
von Losungen infolge Adsorption spielt im Chemieunterricht nur eine unter-
geordnete Rolle.

Die Aktivkohle befindet sich beiden halbmikrotechnischen Schulexperimenten
in Aktivkohleadsorptionsrohren (7' S. 31), zu deren Halterung man Ablagen
fiir Tropfer benutzen kann. Bei nicht zu groBer Strémungsgeschwindigkeit
der Gase nimmt die Aktivkohle gesundheitsschédigende Gase weitgehend auf.
Sie bleibt verhiltnismifBig lange funktionsfihig, muB aber je nach der
Hiufigkeit des Gebrauchs ab und zu erneuert werden.

Filtrieren. Durch Filtration trennt man zwei Phasen mit Hilfe eines durch-
lassigen Materials, das eine Phase zuriickhilt. Bei den halbmikrotechnischen
Schulexperimenten werden nur Feststoffe aus Fliissigkeiten abgetrennt. Die
reine Fliissigkeit lauft als Filtrat durch das Filter, wihrend der Feststoff als
Filterkuchen (Filterriickstand) zuriickbleibt. Im Unterricht verwendet man
zum Filtrieren ein Filterréhrchen mit kleinem Wattebausch. Man bereitet
das Filtriergerit wie folgt vor:

Mit der nichtabgeplatteten Seite eines Glasstabes wird ein kleiner Watte-
bausch bis zur Verengung in das Filterrohrchen eingefiihrt und ein wenig
angedriickt. Das Einlegen der Watte muB geiibt werden, denn sowohl zu
fest gestopfte als auch zu locker eingefiihrte Watte wiirden sich beim Fil-
trieren als ungeeignet erweisen. Die Watte wird vor dem Filtrieren mit destil-
liertem Wasser durchnéBt. Das Wasser soll leicht abflieBen. Ist die Watte
zu fest angepreBt worden, muB sie vor der Zugabe des Filtriergutes auf-
gelockert werden. Dazu und auch zum Entfernen der Watte verwendet man
Tampontriiger (/' S. 30). Das Filtriergut gibt man mit einem Halbmikro-
Tropfer mit langer Spitze in das vorbereitete Filterrohrchen. Das Filtrieren
kann durch den AnschluB eines Gummidoppelgeblises an das obere Ende
des Filterrshrchens und die Anwendung eines geringen Uberdruckes be-
schleunigt werden, da die Filtergeschwindigkeit unter anderem vom Druck-
unterschied auf beiden Seiten des Filters abhéngig ist.

Das Filterrohrchen eignet sich zur Abtrennung geringer Mengen eines Riick-
standes aus einer Fliissigkeit. Der Riickstand sollte nach dem Filtrieren nicht
hoher als 2---3 mm tiber der Watte stehen. GroBere Mengen eines Riick-
standes erschweren das Filtrieren und sollten durch den Einsatz mehrerer
Filterrohrchen von der Fliissigkeit abgetrennt werden.

Bei zu locker eingefiihrter Watte ist das Filtrat triib. Es muB in ein zweites
vorbereitetes Filterrshrchen iibertragen und noch einmal filtriert werden.
Die Riickstinde konnen durch Zugabe von Wasser im Filterrohrchen ge-
waschen und danach in einem entsprechenden Losungsmittel gelost werden.
Konzentrierte Siuren oder Hydroxidlésungen darf man als Losungsmittel
nicht verwenden, da sie die Watte angreifen.

Vereinigen
Unter dem Vereinigen versteht man das Herstellen eines Stoffgemisches aus
einzelnen Komponenten oder Phasen. Es gehort neben dem Trennen mit zu

den wichtigsten Gruppen der halbmikrotechnischen Arbeitsoperationen.
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In der Tabelle 3 sind die am hiufigsten anzuwendenden halbmikrotechni-
schen Arbeitsoperationen des Vereinigens angefiihrt.

Tabelle 3 Halbmikrotechnische Vereinigungsoperatis

Phasen Vereinigungsoperation

fest/fest Vermengen, Verschmelzen
fest/fliissig Benetzen, Suspendieren, Auflosen
fest/gasformig Adsorbieren

fliissig/fliissig Emulgieren, Mischen
fliissig/gasférmig Absorbieren

gasformig/gasférmig ~ Mischen

Mischen. Unter dem Mischen versteht man das Herstellen einer homogenen
Verteilung von Gasen oder Fliissigkeiten.

® Beim Mischen von Gasen unterschiedlicher Dichte 148t man die schwerere
Komponente in die leichtere einflieBen oder die leichtere Komponente in der
schwereren aufsteigen.

® Das Mischen von Fliissigkeiten wird durch Riihren oder Schiitteln be-
schleunigt. Man kann dazu auch den Halbmikro-Tropfer benutzen. Di=
Losung wird einige Male in den Tropfer gesaugt und jeweils wieder aus-
gedriickt. Losungen mischt man in Halbmikro-Reagenzglidsern auch, indem
man einen Glasstab mit dem abgeplatteten Ende nach unten im Reagenz-
glas auf und ab bewegt. Diese Methode ist zum Beispiel beim quantitativin
Ausfillen von Substanzen in Halbmikro-Reagenzglisern zu empfehlen.

Auflésen. Das Auflisen von Feststoffen in Fliissigkeiten 1aft sich in Halb-
mikro-Reagenzglisern beschleunigen, in dem man mit einem Glasstab ar-
beitet (,” Mischen) und dadurch die noch ungelosten Feststoffe aufwirbelt.
Auf diese Weise konnen auch Niederschlige und Riickstéinde gewaschen
werden.

Autbhewahren

@ Die festen und fliissigen Chemikalien fiir Schiileriibungsexperimente be-
wahrt man in Halbmikro-Standflaschen auf, die in Flaschengestellen ("
S. 35) abgestellt werden, damit sie den Schiilern stindig und unmittelbar
zur Verfigung stehen.

Durch diese Aufbewahrung kénnen auf geringem Raum verhéltnismaBig
viele Flaschen iibersichtlich abgestellt werden. Die Flaschengestelle mit den
darin vorhandenen Chemikaliensitzen werden jeweils von den drei be-
ziehungsweise zwei Schiilern eines Arbeitstisches gemeinsam benutzt. Fiir
die erforderlichen Chemikalien reichen bei maximaler Ausstattung drei der-
artige Flaschengestelle aus.

Ein Flaschengestell enthilt die Flaschen mit den anorganischen Losungen.
Séuren und Hydroxidlésungen sollten méglichst weit voneinander entfernt,
in der ersten beziehungsweise der letzten Reihe des Flaschengestells, stehen.
Alle ibrigen Losungen sind alphabetisch geordnet.



2.2.4.

2.2.5.

Bei der Entnahme der Losungen sollten die Halbmikro-Standflaschen im
Gestell stehenbleiben.

Das zweite Flaschengestell wird zur Aufbewahrung anorganischer Fest-
substanzen benutzt.

Im dritten Flaschengestell befinden sich ausschlieBlich Substanzen aus dem
Bereich der organischen Chemie. Man ordnet zunichst die organischen
Flissigkeiten und dann die organischen Festsubstanzen in alphabetischer
Reihenfolge in das Gestell ein.

e Im Chemieunterricht werden beim halbmikrotechnischen Arbeiten die
Gase unmittelbar vor ihrem Einsatz erzeugt oder nur kurze Zeit unter Luft-
abschlufl aufbewahrt.

Stofftransportieren

® Luft wird bei halbmikrotechnischen Versuchsdurchfithrungen mit Hilfe
von Gummidoppelgeblidsen bewegt. Dazu klemmt man den Schlauch des
Geblises mit einem 30 mm breiten Quetschhahn nach Hoffmann ab, um im
Vorratsball Luft zu speichern. Wihrend der Versuchsdurchfiihrung kann die
Ausstromungsgeschwindigkeit der gespeicherten Luft durch den Quetsch-
hahn reguliert werden.

Die Schiiler miissen den Umgang mit dem Gummidoppelgeblise iiben.
Gummidoppelgebléise sind aber leichter als Wasserstrahlpumpen zu hand-
haben. Vorteilhaft ist auch, da8 man bei diesem Transport von Gasen vom
flieBenden Wasser unabhiingig ist.

e Fliissigkeiten werden beim Arbeiten nach der Halbmikrotechnik grund-
sitzlich mit Halbmikro-Tropfern von einem GefiB in ein anderes iiber-
tragen. Das gilt auch dann, wenn in den Lésungen Niederschlige enthalten

. sind. Der Sifonsauger muB schon vor dem Einfithren des Tropfers in die

Losung zusammengedriickt werden. Man vermeidet dadurch, daB die Lo-
sung verspritzt oder tberliuft. Mit Halbmikro-Tropfern kann man auch
Losungen absaugen, die sich iiber einem Bodensatz befinden. Bei der Ent-
nahme und Ubertragung fliissiger Reagenzien aus Halbmikro-Standflaschen
muB} folgendes beachtet werden:

Die Halbmikro-Tropfer diirfen nicht am Arbeitsplatz abgelegt werden,
sondern sind sofort nach der Entnahme der Losung in die Flasche zuriick-
zugeben. Dadurch werden Verunreinigungen der Chemikalien vermieden.
Der Halbmikro-Tropfer einer Standflasche darf nie in eine andere Losung
oder Festsubstanz eingetaucht werden.

Die Reaktionsgefifiwand soll man nicht mit dem Halbmikro-Tropfer be-
rithren. Man hilt daher den Tropfer kurz iiber das ReaktionsgefiB und laBt
dann die Losung eintropfen.

Wiirmeiibertragen

Zum Wirmeiibertragen gehdren das Erhitzen und das Kiihlen. Das Wirme-
iibertragen ist stets mit anderen Arbeitsoperationen verbunden und spielt
dariiber hinaus eine wesentliche Rolle bei der Stoffumwandlung.

Im Bereich der Halbmikrotechnik wird groBtenteils direkt erhitzt. Nach den
geltenden Arbeitsschutzbestimmungen kann man auch brennbare Fliissig-
keiten direkt erhitzen, da es sich um &uBerst geringe Mengen handelt. Als
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‘Wiarmequelle reicht bei halbmikrotechnischen Schiileriibungsexperimenten
meist eine Spiritusflamme aus.

Fliissigkeiten in Halbmikro-Reagenzglisern erhitzt man am besten im
‘Wasserbad. Als Wasserbad dient ein Erlenmeyerkolben, der mit etwa 10 ml
Wasser gefiillt ist.

Schwieriger ist das Erhitzen von Fliissigkeiten in Halbmikro-Reagenzglisern
iiber offener Flamme, weil leicht Siedeverzug eintritt und die Reagenzgliser
in der heifien Flamme leicht zerspringen konnen. Offene Flammen kann man
als direkte Warmequellen benutzen, wenn das Halbmikro-Reagenzglas in
der Flamme eines Spiritusbrenners oder in der Sparflamme oder in der
kleinen, leuchtenden Flamme eines Gasbrenners erhitzt wird und ein Glas-
stab, der mit dem abgeplatteten Ende nach unten in der Fliissigkeit ver-
bleibt, den Siedeverzug verhindert.



3.1.
3.11.

Zielstellung

Instr

Experimente
aus dem Bereich der anorganischen Chemie

Einfiihrende Experimente

Chemischer Vorgang

Unterscheidung zwischen physikaliscl und ch } Vorgang 1

Am Beispiel des Erhitzens von Natriumchlorid und Zucker soll der Unter-
schied zwischen einem physikalischen und einem chemischen Vorgang er-
lautert werden.

2 Halbmikro-R liser, 2 R lasstander, Spatel, R glashalter, B

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

3.1.2.

Zielstellung

Bemerkungen

Natriumchlorid (Kochsalz), Zucker

Ein Halbmikro-Reagenzglas wird mit einem Spatel Natriumchlorid, ein
anderes mit einem Spatel Zucker gefiillt. Zuerst wird Natriumchlorid in der
Brennerflamme bis zum Schmelzen erhitzt. AnschlieBend erhitzt man den
Zucker kraftig.

Natriumchloridkristalle zerspringen beim Erhitzen (Dekrepitieren der
Kristalle), weil eingeschlossene Mutterlauge verdampft. Bei etwa 800°C
schmilzt Natriumchlorid. Durch diesen Versuch werden nur die Form der
Kiristalle und der Aggregatzustand des Salzes verindert.

Zucker zersetzt sich beim Erhitzen. Es verbleibt ein Riickstand aus Kohlen-
stoff (Zuckerkohle).

Verbrennungsvorgang — Luft — Oxydation

Erhi und Vert von Metall 2’

Die Schiiler sollen erkennen, daB Magnesium, Zink, Eisen, Blei und Kupfer
beim Erhitzen an der Luft oxydieren.

Die Experimente konnen bei der Behandlung des Verbrennungsvorganges
und der Redoxreihe der Metalle eingesetzt werden.

Vorsicht! Beim Erhitzen von Magnesiumgrie8 darf nur eine Spatelspitze ver-
wendet werden ! Magnesiumpulver (fein oder extrafein) ist fiir diesen Versuch
ungeeignet !

% .
Instr fum

Chemikalien

Durchfithrung

M: iarinne, Uhrglasschale, Spatel, Pinzette, Asbestdrahtnetz, Brenner

M i il (M: iumspé Zink pulv., Eisen pulv., Blei granuliert, Kupfer
pulv.

Auf dem Ende einer Magnesiarinne erhitzt man nacheinander je eine Spatel-
spitze MagnesiumgrieB, Zinkpulver, Eisenpulver, ein erbsengroBes Stiick
Bleigranulat und eine Spatelspitze Kupferpulver. Zum Schutz gegen herab-
fallende glihende Spine wird ein Asbestdrahtnetz untergelegt.
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Ergebnis

Zielstellung

Instr ium

Die Reaktionsprodukte gibt man nach dem Abkiihlen jeweils auf eine Uhr-
glasschale, die auf einem dunklen Untergrund steht, und vergleicht sie mit
den Ausgangsstoffen.

Magnesium entziindet sich, ohne zu schmelzen, und verbrennt unter greller
Lichterscheinung zu Magnesiumoxid. Zink verbrennt unter maBiger Licht-
erscheinung zu Zinkoxid, das in der Hitze gelb, nach dem Abkiihlen weill
aussieht. Eisen gliht auf und verbrennt zu schwarzem Eisen(IT,III)-oxid:
Blei schmilzt. Es bildet sich auf seiner Oberfliche eine Haut aus gelbem
Blei(IT)-oxid. Kupfer bildet beim Erhitzen an der Luft schwarzes Kupfer(IT)-
oxid.

Erhitzen und Verk von Nicht 11 3

Durch die Experimente wird der Begriff des chemischen Vorgangs gefestigt.
M: iari Spatel, B:

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Schwefel subl., Holzkohle pulv.

Eine Spatelspitze sublimierter Schwefel oder Holzkohlepulver wird auf dem
Ende einer Magnesiarinne iiber der Brennerflamme erhitzt. Die dabei auf-
tretenden Erscheinungen werden beobachtet. Wihrend der Reaktion fithrt
man die Geruchsprobe durch.

Schwefel schmilzt, entziindet sich und verbrennt mit blauer Flamme zu
Schwefeldioxid. Das Verbrennungsprodukt besitzt einen stechenden Geruch.
Holzkohlepulver glitht auf und verbrennt zu Kohlendioxid. In beiden Fillen
entstehen Stoffe mit neuen Eigenschaften.

Rolle der Luft bei der Verbrennung 4

Die Schiiler sollen erkennen, da Luft zur Verbrennung von Kupfér not-
wendig ist. :

Die fiir den Versuch bendtigten Kupfernetzrollchen stellt man folgender-
mafen her:

Aus Kupferdrahtnetz werden etwa 4,5 cm lange Réllchen hergestellt, die aus
mehreren Lagen bestehen und sich gut in Halbmikro-Reagenzgliser ein-
fiihren lassen. Vor dem Versuch reduziert man die Kupferrélichen, indem
man sie mit einer Tiegelzange in die Flamme hilt, zum Gliihen erhitzt und
dann sofort in ein 1---2 cm hoch mit Methanol gefiilltes Becherglas wirft.
Vorsicht! Methanol entziindet sich! Es kann durch Uberdecken mit einer
Uhrglasschale geloscht werden! Kupferblech an Stelle von Kupfernetz zu
verwenden ist nicht giinstig.

T
Instr

Chemikalien
Durchfithrung
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Halbmikro-R las mit Stopfen, R lashalter, Brenner, Asbestdrahtnetz,
Tiegelzange

Kupfernetzrollchen

Ein reduziertes Kupfernetzrollchen wird in ein Halbmikro-Reagenzglas ge-
geben, iiber der Flamme schwach erwirmt und dann mit einem Stopfen ver-

schlossen. Nun wird das obere Ende des Kupferrsllchens im Glas 2---3 min
erhitzt. AnschlieBend erhitzt man das Réllchen in der ganze Linge kriftig.



Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Es braucht dabei nicht zu gliihen! Von dem stark erhitzten Reagenzglas
wird der Stopfen entfernt und das Réllchen sofort auf ein Asbestdrahtnetz
gelegt.

R

Im verschlc glas veriindert sich das Kupfer nur wenig. Am
oberen Ende des Réllchens bildet sich zunichst Kupfer(II)-oxid, das mit
dem Kupfer zu rotem Kupfer(I)-oxid reagiert. Kommt das heiBe Kupfer mit
der Luft in Berithrung, iiberzieht es sich unter auffallendem Farbspiel
mit Kupfer(IT)-oxid. War das Kupfer nicht heil genug, liegt im Endzustand
nur Kupfer(I)-oxid vor.

Quantitative Analyse der Luft 5

Der Versuch soll zeigen, daB8 die Luft zu einem Fiinftel aus Sauerstoff be-
steht.

Die MeB igkeit dieser Versuchsanordnung ist naturgemifl nicht sehr
groB. Deshalb empﬁehlt es sich, den Mittelwert aus den Ergebnissen aller
Schiilerexperimente zu bilden.

Das Experiment kann auch zur Herstellung von Stickstoff aus der Luft
eingesetzt werden. Der Luftstrom wird dann aus einem Gummidoppelgeblise
entnommen.

Apparat 2, Verbrennungsrohr, Apparat 7, graduiertes Reagenzglas mit Stopfen,
Brenner, Reagenzglasstinder

Wasser, Holzspan, Kupfernetzrollchen

In den Halbmikro-Tropfer des Apparates 2 wird Wasser gesaugt und in ein
graduiertes Reagenzglas getropft, bis 3 ml aufgefiillt sind. Die Tropfenzahl
wird notiert. Nun saugt man erneut Wasser auf und schlieBt an den
Apparat 2 ein Verbrennungsrohr an, in dem sich ein reduziertes Kupfer-
netzrollchen (,” Versuch 4) befindet. Das Verbrennungsrohr wird mit dem
Apparat 7 verbunden. Als Vorlage dient ein graduiertes Reagenzglas. Nun
wird das Kupfer erwirmt. Die hierbei in der ,,pneumatischen Wanne‘* aus-
tretenden Gasblasen werden nicht aufgefangen. Erst wenn sich die Luft
in der Apparatur geniigend ausgedehnt hat, wird das mit Wasser gefiillte
ReagenLglas iiber das Ausgleichrohr gesetzt. Nun beginnt man tropfen-
weise Wasser aus dem Halbmikro-Tropfer zu driicken und zahlt die Trop-
fen. Sind 3ml eingetropft (notierte Tropfenzahl), wird das Reagenzglas
sofort vom Ausgleichrohr genommen und mit dem unter Wasser liegenden
Stopfen verschlossen. Der Halbmikro-Tropfer des Apparates 2 wird ent-
fernt. AnschlieBend fiihrt man einen brennenden Holzspan in das graduierte
Reagenzglas ein.

Durch Eintropfen von insgesamt 3 ml Wasser in den Apparat 2 wird die
gleiche Menge Luft iiber das erhitzte Kupfer gedriickt. Hierbei entsteht
schwarzes Kupfer(IT)-oxid. In der Vorlage wird Stickstoff aufgefangen.

M h beim Verh von Metallen 6

Die Schiiler erkennen die Zunahme der Masse beim Verbrennen von Eisen-
pulver.
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Bemerkungen

Ein nicht ganz so eindeutiges Ergebnis erhélt man beim Verbrennen von
Magnesium- oder Kupferpulver.

Instr ium

- P Schiilerhandwaage, Spatel, Asbestdrahtnetz, B

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instr

Eisen pulv., Seesand

In einer Linge von 4--- 5 cm wird ein Spatel Eisenpulver auf der einen Halfte
der Magnesiarinne gleichmiBig verteilt. Die Rinne mit dem Eisenpulver wird
auf einer Schiilerhandwaage mit Seesand tariert. Uber einer Flamme wird
das Eisenpulver bis zum Glithen erhitzt. Dann legt man die Rinne mit dem
Verbrennungsprodukt erneut auf die Waage.

Beim Verbrennen von Eisenpulver ist eine deutliche Massezunahme fest-
zustellen.

Darstellung und Eigenschaften von Sauerstoff 7

Sauerstoff wird durch katalytische Zersetzung von Wasserstoffperoxid ge-
wonnen, durch die Spanprobe nachgewiesen und auf seine Dichte unter-
sucht.

Apparat 3, 3 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stopfen, Reagenzglasgestell, Brenner,
Spatel

Mangan(IV)-oxid, Wasserstoffperoxid 3%ig, Wasser, Holzspan.

Im Apparat 3 wird auf eine Spatelspitze Mangan(IV)-oxid Wasserstoff-
peroxid getropft. Das entweichende Gas fingt man nach etwa 5s pneu-
matisch in 3 Halbmikro-Reagenzglisern auf.

Die Reagenzgliser werden mit den unter Wasser liegenden Stopfen ver-
schlossen und herausgenommen. In das erste Reagenzglas fithren wir einen
glimmenden Holzspan ein. Das zweite Reagenzglas bleibt gedffnet im Re-
agenzglasgestell stehen. Das dritte wird gedffnet, die Offnung nach unten ge-
richtet. Nach etwa 30 s fithrt man in das zweite und dritte Reagenzglas einen
glimmenden Holzspan ein.

Der Holzspan leuchtet im ersten und im zweiten Reagenzglas auf. Das ist
ein Nachweis fiir Sauerstoff. Wasserstoffperoxid wird katalytisch zu Wasser
und Sauerstoff zersetzt. Sauerstoff hat eine groBere Dichte als Luft.

Nachweis der Katalysatorwirkung 8

Der Versuch soll die katalytische Wirksamkeit verschiedener Stoffe bei der
Zersetzung von Wasserstoffperoxid zeigen.

Chemikalien

Durchfithrung
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4 Halbmikro-R gliser, R 1 I, Spatel, B

Wasserstoffperoxid 4%ig, M: IV)-oxid, Natriumchlorid, Aktivkohlepulver,
Holzspan

In 4 Halbmikro-Reagenzgliser werden je 10 Tropfen Wasserstoffperoxid
gegeben. AuBierdem gibt man in ein R glas eine Spatelspitze Natrium-

chlorid, in ein zweites eine Spatelspitze oAktivkohlepulv;er und in ein drittes
eine Spatelspitze Mangan(IV)-oxid. Das Wasserstoffperoxid im vierten




Ergebnis

Zielstellung

Reagenzglas erhilt keinen Zusatz. In allen Reagenzglisern wird mit der
Spanprobe auf Sauerstoff gepriift. Dann erhitzt man das vierte Reagenaglas
und fithrt erneut die Spanprobe durch.

Ist im dritten Reagenzglas die Gasentwicklung beendet, wird die Farbe des
Bodenkorpers mit der des Ausgangsstoffes verglichen.

Wasserstoffperoxid zersetzt sich bei Raumtemperatur langsam unter Sauer-
stoffentwicklung zu Wasser. Wasserstoffperoxid wird deshalb unter Zusatz
von Inhibitoren (negative Katalysatoren), zum Beispiel Phosphorséure, in
den Handel gebracht. Durch Erwiarmen laBt sich der ZerfallsprozeB etwas
beschleunigen. Die Spanprobe lat nur geringe Sauerstoffentwicklung er-
kennen. Natriumchlorid zeigt keine Katalysatorwirkung. Durch den Zusatz
von Aktivkohle verlduft der ZerfallsprozeB merklich schneller. Die Zer-
fallsgeschwindigkeit ist am gréBten bei Zugabe von Mangan(IV)-oxid. Aus
den Versuchen kann gefolgert werden: Nicht alle Stoffe wirken katalytisch.
Die Katalysatoren unterscheiden sich in ihrer Wirksamkeit.

Entstehung von Flammen 9

Die Schiiler sollen erkennen, dafl Flammen brennende Gase sind.

M: iari Spatel, B

Instr

Chemikalit

K (Har ffin), Braunkohle pulv., Sigespiine

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Die Substanzen werden nacheinander untersucht. Auf das Ende einer
Magnesiarinne wird ein Spatel der betreffenden Substanz gebracht und
zunéchst 3--- 4 cm iiber der Flamme erhitzt. Treten Zersetzungsprodukte auf,
wird die Probe weiter in die Nahe der Flamme gebracht, bis sich die Stoffe
entziindet haben. Jetzt nimmt man die Magnesiarinne aus der Flamme und
beobachtet die Verbrennung.

Um Flammen entstehen zu lassen, mufl die Substanz auf eine Temperatur
erhitzt werden, bei der gasférmige Produkte entstehen. Entziindet mandiese,
so erkennt man iiber den Substanzen eine mehr oder weniger breite flammen-
freie Zone, die aus nichtbrennenden Gasen besteht.

Nachweis der hiedlichen Entziindbarkeit von Stoffen 10

Die Begriffe ,,Flammtemperatur® beziehungsweise ,,Entziindungstempera-
tur werden experimentell erarbeitet.

Halbmikro-R. R, 1 s odar R, lashalter. Hol B,

Instr um

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

TO- las,

3 Uhrglasschalen, Spatel

s

Benzin, Paraffingl, Sigespine

Auf 3 Uhrglasschalen versucht man mit einem brennenden Holzspan 10
Tropfen Benzin, 10 Tropfen Paraffinél und einen Spatel Sigespéne zu ent-
ziinden.

10 Tropfen Paraffindl oder ein Spatel Sigespine werden in einem Halb-
mikro-Reagenzglas erhitzt. Nach etwa 2 min hdlt man einen brennenden
Holzspan an die Reagenzglasoffnung.

Benzin entziindet sich leicht, Paraffingl und Sigespine erst nach dem
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Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis

3.1.3.

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung
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Erhitzen. Die Temperatur, bei der sich fliissige Stoffe entziinden, wird durch
die ,,Fl peratur‘ angegeben. Bei Feststoffen spricht man von der
,»Entziindungstemperatur,

Gesetz von der Erhaltung der Masse 11

Das Gesetz von der Erhaltung der Masse wird an der Umsetzung von Eisen
und Schwefel oder durch Verbrennen von Magnesiumspénen bewiesen.

Bei der Umsetzung von Schwefel und Eisen entsteht kein wesentlicher MeB-
fehler, wenn der Stopfen vom Reagenzglas gedriickt wird. Beim Erhitzen des
Magnesiums darf der Stopfen nicht herausgedriickt werden.

Halbmikro-Reagenzglas mit Stopfen, R lashalter, Schiilerhandwaage, Freiberg
Morser mit Pistill, Spatel, Glasstab, Brenner, Asbestdrahtnetz

Eisen pulv., Schwefel subl., Magnesiumspane, Seesand

Ein Halbmikro-Reagenzglas wird mit einem Gemisch aus einem Spatel
Eisenpulver und zwei Spateln Schwefel oder mit einigen Magnesiumspinen
gefiillt. Das Glas wird mit einem Stopfen fest verschlossen und auf einer
Schiilerhandwaage mit Seesand genau tariert. Nun erwérmt man den Boden
des Reagenzglases in der Flammenspitze bis zum Einsetzen der Reaktion.
Auf einem Asbestdrahtnetz 1iBt man das Reagenzglas abkiihlen und legt es
dann erneut auf die Waage.

Eisen und Schwefel reagieren unter Bildung von Eisen(II)-sulfid (/' Ver-
such 59). Magnesium reagiert mit dem im Reagenzglas vorhandenen Sauer-
stoff und zum Teil auch mit dem Stickstoff. In beiden Féllen ist nach der
Reaktion weder ein Masseverlust noch eine Massezunahme festzustellen.

Reduktion
Reduktion von Kupfer(Il)-oxid durch Metalle 12

Am Beispiel der Reduktion von Kupfer(IT)-oxid durch Blei, Eisen und Zink
wird der Begriff ,, Reduktion‘ erarbeitet. In Verbindung mit den Versuchen
2, 13 und 14 wird die Ableitung der Redoxreihe der Metalle vorbereitet.

Metalle wie Aluminium und Magnesium diirfen in Schiilerexperimenten
nicht zur Reduktion von Kupfer(II)-oxid verwendet werden, da die Um-
setzungen explosionsartig verlaufen konnen.

3 Halbmikro-R liser, R lashalter, 3 Uhrglasschalen, Spatel, Tampon-
triiger, Brenner

Kupfer(IT)-oxid pulv., Blei granuliert, Eisen pulv., Zink pulv.

In 3 Halbmikro-Reagenzglisern mischt man mit einem Tampontriger fol-
gende Stoffe:

einen halben Spatel Kupfer(II)-oxid und ein Stiick Bleigranulat,

4 Spatelspitzen Kupfer(IT)-oxid und eine Spatelspitze Eisenpulver und
eine Spatelspitze Kupfer(II)-oxid und eine Spatelspitze Zinkpulver.

Die Gemische werden einzeln erhitzt und dabei gut durchgeglitht. Das dritte



Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis

Gemisch wird nur so lange erhitzt, bis die Reaktion einsetzt. Die abgekiihl-
ten Reaktionsprodukte gibt man auf je eine saubere, trockene Uhrglasschale
und stellt ihre Farbe fest.

Nach der Reaktion zwischen Kupfer(II)-oxid und Blei erkennt man von
auBen am Boden des Reagenzglases die gelbe Farbe des Blei(II)-oxids. Die
erkaltete Oberfliche der Schmelze zeigt die rotbraune Kupferfarbe :

CuO + Pb— Cu + PbO

Beim Erhitzen von Kupfer(II)-oxid und Eisen gliht das Gemisch auf. Es
bildet sich am Reagenzglas ein Kupferspiegel. AuBerdem entsteht schwarzes
Eisen(ILIII)-oxid :

3Fe + 4Cu0 — Fe;0, + 4Cu

Die Umsetzung zwischen Kupfer(II)-oxid und Zink verlauft heftiger als
zwischen Kupfer(II)-oxid und Eisen. Es bilden sich Kupferpulver und kleine
Kupfergranalien vermischt mit Zinkoxid :

CuO + Zn — ZnO + Cu

Die Metalle Blei, Eisen und Zink entziehen dem Kupfer(II)-oxid beim Er-
hitzen Sauerstoff. Kupfer(IT)-oxid wird bei diesen Reaktionen reduziert.

Reduktion von Blei(II)-oxid durch Metalle 13

Am Beispiel der Reduktion von Blei(II)-oxid durch Eisen, Zink und Magne-
sium wird der Begriff ,,Reduktion* erarbeitet beziehungsweise gefestigt. In
Verbindung mit den Versuchen 2, 12 und 14 wird die Ableitung der Redox-
reihe der Metalle vorbereitet.

3 Halbmikro-R ld R lashalt Spatel, B 3 Uhrglasschalen
Freiberger Morser mit Pistill

Blei(IT)-oxid, Eisen pulv., Zink pulv., Magnesium grob pulv.

In 3 Halbmikro-Reagenzglisern mischt man folgende Stoffe:

3 Spatelspitzen Blei(II)-oxid und eine Spatelspitze Eisenpulver (bei kérni-
gem Blei(IT)-oxid wird das Gemisch erst in einem Freiberger Morser ver-
rieben!),

einen halben Spatel Blei(IT)-oxid und einen halben Spatel Zinkpulver und
eine Spatelspitze Blei(IT)-oxid und eine Spatelspitze Magnesiumpulver ( Vor-
sicht!). Die Gemische werden zunichst einzeln in der Flammenspitze erhitzt,
bis die Reaktion einsetzt. Die beiden ersten Gemische glitht man anschlieBend
noch kraftig durch. Die abgekiihlten Reaktionsprodukte gibt man auf je
eine saubere, trockene Uhrglasschale und stellt ihre Farbe fest.

Das Gemisch aus Blei(II)-oxid und Eisenpulver glitht beim Erhitzen auf.
Bei stirkerem Erhitzen beobachtet man kleine Bleigranalien:

4PbO + 3Fe — Fe,0, + 4Pb

Die Reduktion von Blei(IT)-oxid durch Zink verlduft heftiger. Es bildet sich

ein grau-schwarzes Granulat. An der Wandung des Reagenzglases zeigt sich
ein Bleispiegel:

PbO + Zn — Pb + ZnO



Die Reaktion zwischen Blei(II)-oxid und Magnesium verlduft sehr heftig.
An der Wandung des Reagenzglases bildet sich ein Bleispiegel:

PbO + Mg — Pb + MgO

Die Metalle Eisen, Zink und Magnesium entziehen dem Blei(IT)-oxid den
Sauerstoff. Blei(II)-oxid wird bei diesen Reaktionen reduziert.

Reduktion von Eisen(III)-oxid und Zinkoxid durch Metalle 14

Der Begriff ,,Reduktion® wird erarbeitet beziehungsweise gefestigt. Die

Vorsicht! Die angegebenen Mengen diirfen nicht iiberschritten werden!
3 Halbmikro-R liser, Ri lashalt 3 Uhrgl halen, Spatel, Brenner,

In 3 Halbmikro-Reagenzglisern mischt man mit einem Tampontriger fol-
einen halben Spatel Eisen(III)-oxid und eine Spatelspitze Zinkpulver, einen
halben Spatel Eisen(ITI)-oxid und einen halben Spatel Magnesiumpulver
und 2 Spatelspitzen Zinkoxidpulver und eine Spatelspitze Magnesium-

Die Gemische werden bis zur beginnenden Reaktion iiber der Flamme er-
hitzt. Die abgekiihlten Reaktionsprodukte gibt man auf je eine saubere,

Die Reduktion von Eisen(III)-oxid durch Zink und Magnesium erfolgt
schlagartig, wobei die Reaktion mit Magnesium deutlich heftiger verlauft:

Das Reaktionsgemisch aus Zinkoxid und Magnesium gliiht auf. Es bildet

Analyse des Wassers 15

Durch die Umsetzung von Wasserdampf mit Magnesium wird nachgewiesen,

Halbmikro-R 1 R lashalter, Spatel, Halbmikro-Tropfer, Reagenzglas-

Zielstellung

Ableitung der Redoxreihe der Metalle wird vorbereitet.
Bemerkungen
Instrumentarium

Tampontriger, Magnet
Chemikalien Eisen(I1I)-oxid, Zinkoxid pulv., Zink pulv., Magnesium pulv.
Durchfiihrung

gende Stoffe:

pulver.

trockene Uhrglasschale und stellt ihre Farbe fest.
Ergebnis

Fe,0; + 3Zn — 2Fe + 3Zn0

Fe,0; + 3Mg — 2Fe + 3MgO

sich im Reagenzglas ein Zinkbeschlag:

ZnO + Mg — Zn + MgO
3.1.4. Wasser — Wasserstoff
Zielstellung

dafl Wasser aus Sauerstoff und aus Wasserstoff besteht.
Tnstr g

stinder, Brenner
Chemikalien a Magnesium grob pulv. (MagnesiumgrieB), Sand, Wasser
Durchfiihrung a

64

Ein Halbmikro-Reagenzglas wird etwa 2 cm hoch mit Sand gefiillt. Mit
einem Halbmikro-Tropfer trinkt man den Sand so mit Wasser, daB die



Ergebnis a

Instr ium b

dariiber befindliche Glaswandung nicht benetzt wird. In die Mitte des
waagerecht gehaltenen Reagenzglases wird ein Spatel grobe Magnesium-
spiine gebracht. Uber einer Flamme erhitzt man das Magnesium an der der
Offnung zugewandten Seite bis zur Ziindung, dann bringt man langsam das
Wasser zum Verdampfen. Glitht das Magnesium hell auf, so wird versucht,
das entweichende Gas an der Flamme des Brenners zu entziinden.

Beim Uberleiten von Wasserdampf iiber erhitztes Magnesium gliiht das
Magnesium auf. Es bildet sich ein weiBes Pulver, das Magnesiumoxid. Da die
Luft aus dem Reagenzglas vor der Reaktion verdringt wurde, kann der
Sauerstoff fiir die Bildung des Magnesiumoxids nur aus dem Wasserdampf
stammen. Aullerdem entstand ein brennbares Gas, der Wasserstoff.

2 R (] 100 mm X 12mm mit Stopfen, Stativ mit Klemme und Muffe,

Chemikalien b
Durchfithrung b

Ergebnis b

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

5 [032105]

Kristallisierschale als pneumatische Wanne, Spatel, Glasstab, Halbmikro-Tropfer,
Brenner

/" Chemikalien a

Das groBle Reagenzglas wird wie bei der Durchfithrung a mit Sand, Wasser
und Magnesium gefiillt, an einem Stativ befestigt und mit einem einfach
durchbohrten Stopfen verschlossen. Die Bohrung enthilt ein Gasableitungs-
rohr, das in eine ,,pneumatische Wanne‘* eintaucht.

Zunichst wird iiber einer Brennerflamme das Magnesium bis zur Ziindung
erhitzt, dann der feuchte Sand erwirmt. Sobald die Gasentwicklung ein-
setzt, fingt man das Gas in dem zweiten Reagenzglas pneumatisch auf. Das
mit Gas gefiillte Reagenzglas wird unter Wasser mit einem Stopfen ver-
schlossen, herausgenommen und mit der Offnung an eine Flamme gebracht.
Auflerdem stellt man fest, ob sich das Magnesium verindert hat.

/" Ergebnis a

Reduktion von Kupfer(II)-oxid durch Wasserstoff 16

Am Beispiel der Reaktion von Wasserstoff mit Kupfer(IT)-oxid wird die
Reduktionswirkung von Wasserstoff erarbeitet.

Apparat 1, Reagenzglasstinder, Reduktionsrohr, Brenner, Spatel, Uhrglasschale,
Ta dger, Halbmikro-R las, Pinzette

Kupfer(IT)-oxid pulv., Zink granuliert, Salzsiiure verd., Kupfer(II)-sulfatlosung

In den Apparat 1 werden 2.--3 Zinkgranalien gegeben. Den Halbmikro-
Tropfer fiillt man mit verdiinnter Salzsiure. In die Mitte des Reduktions-
rohres wird mit Hilfe des Tampontriigers ein Spatel Kupfer(IT)-oxidpulver
eingebracht. Uber das zur Spitze ausgezogene Reduktionsrohr stiilpt man
ein Halbmikro-Reagenzglas.

Durch Auftropfen von Siure auf Zink wird Wasserstoff entwickelt. Bei Ver-
wendung von reinem Zink sollte man einige Tropfen Kupfer (IT)-sulfatlosung
zugeben. Nach etwa 10 s fiihrt man die Knallgasprobe durch. Fillt sie
einwandfrei negativ aus, kann der aus der Apparatur entweichende Wasser-
stoff entziindet werden. Bei positivem Ausfall wird sie wiederholt. Nun wird
das Kupfer(IT)-oxid erhitzt. Wihrend des Versuchs beobachtet man das
Kupfer(II)-oxid, die Rohrzone hinter dem Oxid und die Wasserstoffflamme.
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Ergebnis

3.2.

3.2.1.

Zielstellung
Instrumentarium
Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

3.2.2.

Zielstellung

Instrumentarium
Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis
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Nach etwa 2---3 min entfernt man den Brenner und laBt im Wasserstoff-
strom erkalten. Das erhaltene Reaktionsprodukt gibt man auf eine Uhrglas-
schale.

Aus Kupfer(IT)-oxid ist metallisches Kupfer entstanden. AuBerdem schei-
den sich im Reduktionsrohr kleine Wassertropfen ab:

CuO + H, — Cu + H,0

Die Wasserstoffflamme am Reduktionsrohr erlischt bei einsetzender Reak-
tion.

Experimente zu den Elementengruppen

Alkalimetalle

Nachweis der Kalium-I 17

Die Schiiler iiben das Ausfithren und Auswerten analytischer Reaktionen.
Halbmikro-R las, Glasstab, R lashalter, Brenner
Kaliumchloridlosung 1 n, Perchlorsi 30%ig, destilliertes Wasser

10 Tropfen Kaliumchloridlosung werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit 5 Tropfen Perchlorsédure und 10 Tropfen destilliertem Wasser vermischt
und bis zum beginnenden Sieden erhitzt. Der Glasstab bleibt im Reagenz-
glas!

Bei Raumtemperatur entsteht aus Kaliumchlorid und Perchlorsiure ein
Niederschlag von Kaliumperchlorat:

K0l + HCIO, — KCI0, | + HCl
K* + ClO; — KCIO, |

In der Hitze ist Kaliumperchlorat wesentlich besser 1oslich.

Erdalkalimetalle

Flammenfirbungen durch Erdalkalimetalle 18
Die Schiiler lernen die durch fliichtige Erdalkalimetallverbindungen hervor-
gerufenen Flammenfirbungen kennen.

2 Magnesiarinnen, Spatel, Brenner

Kalziumchlorid, Strontiumchlorid, Bariumchlorid, Salzsiure konz.

Eine Spatelspitze der zu untersuchenden Substanz wird auf dem ausge-
gliithten Ende einer Magnesiarinne moglichst hoch erhitzt. Benutzt man
an Stelle der Halogenide andere Verbindungen, so miissen diese mit 2 Trop-
fen konzentrierter Salzsiure befeuchtet werden!

Bei den Temperaturen der Brennerflamme sind nur die Chloride der Erd-
alkalimetalle geniigend fliichtig, um eine Flammenfirbung zu zeigen.



Zielstellung

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfiihrung a

Ergebnis a

Durchfithrung b

Deshalb werden die Substanzen mit Salzséure versetzt. Kalzium verursacht
eine ziegelrote, Strontium eine karminrote und Barium eine griin-gelbe Flam-
menfirbung.

o vond Bl 19

Die Schiiler lernen analytische Nachweisreaktionen auf Kalzium-Ionen ken-
nen und stellen die entsprechenden Reaktionsgleichungen auf.

2 Halbmikro-R: i 2 R lasstinder, Glasstab
Kalziumchloridlosung 1n, Natriumkart losung 10%ig, Athandisiiure-(Oxalsiure-)
lésung 1n

20 Tropfen Kalziumchloridlésung werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit 10 Tropfen 10%iger Natriumkarbonatlosung vermischt.

Kalzium-Tonen bilden mit Karbonat-Tonen einen Niederschlag:
CaCl, 4 Na,CO,; — CaCO,) + 2NaCl
Ca® 4+ 003~ — CaCO,|

Zu 10 Tropfen 1 n Kalziumchloridlésung gibt man in einem Halbmikro-
Reagenzglas 10 Tropfen 1 n Athandiséurelésung.

Ergebnis b Kalzium-Tonen bilden mit Athandiat-Ionen einen Niederschlag:

CaCl, 4+ H,C,0, — CaC,0,| + 2HCI
Ca?* 4 C,03” — CaC,0,]

Nachweis der Barium-Ionen 20

Zielstellung Die Schiiler lernen’analytische Nachweisreaktionen auf Barium-Ionen ken-
nen und stellen die entsprechenden Reaktionsgleichungen auf.

Tias 3 Halbmikro-R liser. R 1 1. Glasstah

Chemikalien Bariumchloridlosung  1n, Natriumkarbonatlésung 10%ig, Schwefelsiure verd.,
Kaliumchromatlésung 1 n

Durchfithrung Zu je 10 Tropfen 1 n Bariumchloridlésung gibt man in 3 Halbmikro-Reagenz-
glaser 5 Tropfen verdiinnte Schwefelsiure, 5 Tropfen 10%ige Natrium-
karbonatlosung und 5 Tropfen 1 n Kaliumchromatlosung.

Ergebnis Barium-Ionen bilden mit Sulfat-, Karbonat- oder Chromat-Ionen Nieder-

54

schlige:

Ba(l, + H,SO, — BaSO,| + 2HCI
Ba’* + 803~ — BaSO,|

BaCl, + Na,C0O; —>» BaCO,} + 2NaCl
Ba** 4+ C02~ — BaCO,|

BaCl, + K,CrO, — BaCr0O,} + 2KCl
Ba®* + CrO}~ - BaCrO,}
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Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiithrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Reaktion von Erdalkalimetallen mit Wasser 21

Die Schiiler erkennen, daB Magnesium und Kalzium mit Wasser reagieren.

Kalziumspiine werden unter Benzol aufbewahrt. An der Luft wiirden sich
schnell Kalziumoxid und Kalziumkarbonat bilden.

Apparat 5, Stativ mit Klemme und Muffe, 2 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stopfen,
Spatel, Brenner

Magnesium pulv. extrafein, Kalziumspine, destilliertes Wasser

Apparat 5 wird an einem Stativ befestigt. Dann versetzt man darin eine
Spatelspitze extrafeines Magnesiumpulver mit 20 Tropfen destilliertem
Wasser. Die Losung wird bis zum Sieden erhitzt. Nachdem die Luft aus dem
Apparat verdringt ist, fingt man das entweichende Gas pn tisch in
einem Halbmikro-Reagenzglas auf.

Der gleiche Versuch wird mit einer Spatelspitze Kalziumspénen und
20 Tropfen Wasser ausgefiihrt. Das Gas wird auf Brennbarkeit gepriift.

Sehr feines Magnesiumpulver reagiert in der Hitze mit dem Wasser. Im
Apparat 5 ist deutlich eine Gasentwicklung zu beobachten. Es entweicht
Wasserstoff. Die Mengen reichen zum Nachweis durch die Brennprobe nicht
aus.

Mg + H,0 — MgO + H,t

Kalzium reagiert bereits bei Raumtemperatur und besonders in der Hitze
lebhaft mit Wasser. Es entweicht Wasserstoff, der durch die Brennprobe
nachgewiesen wird:

Ca + H,0 > Ca(OH), + H,t

Das Kalziumhydroxid scheidet sich teilweise in Form von weiBen Flocken
ab.

Laslichkeit und Reaktion von Erdalkalimetalloxiden mit Wasser 22
Die Schiiler weisen die Basenbildung aus Metalloxid und Wasser nach. Sie
erkennen bestimmte Gruppeneigenschaften der Erdalkalimetalle.

Die Oxide nehmen im Laufe der Zeit Kohlendioxid aus der Luft auf und
bilden Karbonate. Fiir die Experimente sollten frisch gegliihte Oxide ver-
wendet werden.

3 Halbmikro-R gt R ] 11, Halbmikro-Tropfer, Spatel

Tnat;
Instr

Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis
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Kalzi id, Bari id, Magnesi id, destilliertes Wasser, Indikator M (oder
Unitestpapier)

In 3 Halbmikro-Reagenzgliser gibt man zu je einer kleinen Spatelspitze
Magnesiumoxid, Kalziumoxid und Bariumoxid jeweils 20 Tropfen destil-
liertes Wasser, rithrt gut um und fiigt dann jeder Losung einen Tropfen
Indikator M hinzu.

Alle Losungen reagieren basisch. Die Loslichkeit und die Stirke der Basen
nehmen in der Reihenfolge Magnesiumhydroxid, Kalziumhydroxid und
Bariumhydroxid zu.



Reaktionswiirme beim Léschen von gebranntem Kalk 23

Die Schiiler sollen die starke Wirmeentwicklung bei der Reaktion von Kal-

Man verwendet Kalziumoxid, das etwa 15 min bei einer Temperatur von

Zielstellung
ziumoxid mit Wasser erkennen.
Bemerkungen
900--- 1000°C geglitht wurde.
Instr ium a Halbmikro-R: las, R lasstiinder, Spatel, Pinzette

Chemikalien a

Kalziumoxid, Wasser

Ein Spatel Kalziumoxid wird in einem Halbmikro-Reagenzglas mit 15 Trop-
fen Wasser versetzt. Nach dem Umschiitteln wird das Glas auf den

Bei der Reaktion von Kalziumoxid mit Wasser wird Wirme frei (15 keal je

Durchfiihrung a

Handriicken gestellt.
Ergebnis a

Mol):

CaO + H,0 — Ca(OH),
Instr fum b

Ther kop, Spatel. Halbmikro-Tropfer, Fottstift

Chemikalien b

Durchfiihrung b

Ergebnis b

/" Chemikalien a

In das ReaktionsgefiB eines Thermoskops (Abb. 66) gibt man einen Spatel
Kalziumoxid, markiert mit Fettstift den Wasserstand des Manometers und
laBt dann 15 Tropfen Wasser auf das Oxid einwirken.

/" Ergebnis a
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Abb. 66 Thermoskop



Zielstellung

Reaktion der Erdalkalimetallhydroxide mit Kohlendioxid 24

Die Einwirkung des Kohlendioxids der Luft auf Kalziumhydroxidlésung
und auf Bariumhydroxidlésung wird untersucht.

Instr

Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

9 Uhrglasschalen

Kalziumhydroxidlésung (Kalkwasser), Bariumhydroxidlésung (Barytwasser), Salz-
siure verd.

Je 3 Tropfen etwa gleichkonzentrierter Kalziumhydroxid- und Barium-
hydroxidlosung 1aBt man auf 2 Uhrglasschalen einige Minuten an der
Luft stehen. Dann gibt man zu beiden Losungen je 2 Tropfen verdiinnte
Salzsiure.

In der Bariumhydroxidlsung bildet sich schneller ein weiBer Niederschlag
aus Bariumkarbonat als in der Kalziumhydroxidlésung. Bariumkarbonat
ist schwerer loslich als Kalziumkarbonat. Die Lioslichkeit der Erdalkali-
metallkarbonate nimmt mit steigender Atommasse der Erdalkalimetalle ab.

Vergleich der Loslichkeit der Erdalkalimetallsulfate 25

Die Abnahme der Lislichkeit von Erdalkalimetallsulfaten mit steigender
Ordnungszahl der Erdalkalimetalle wird nachgewiesen.

6 Halbmikro-R 1 R 1 11, Spatel, 2 Halbmikro-Tropfer, Bren-

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis
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ner

M : lfat, Kalzi 1£: Ifat, Kalziumchloridlosung, P—
chloridlésung, Bmumchlond]osung, destllhertes ‘Wasser

In 3 Halbmikro-Reagenzgliser werden jeweils eine Spatelspitze Magnesium-
sulfat, Kalziumsulfat und Strontiumsulfat gegeben und 15---:20 Tropfen
destilliertes Wasser hinzugefiigt. Die Gliser werden bis zum Sieden der
Lésung erhitzt, dann lit man langsam abkiihlen. Mit jeweils einem
Tropfer wird die iiberstehende Losung von dem Bodensatz des zweiten
und dritten Glases abgetrennt und in andere Reagenzgléiser iibertragen.
Es werden nun in die Losung des Magnesiumsulfats 2 Tropfen Kal-
ziumchloridlosung, in die Losung des Kalziumsulfats 2 Tropfen Stron-
tiumchloridlosung und in die Losung des Strontiumsulfats 2 Tropfen Ba-
riumchloridlésung gegeben.

Magnesiumsulfat ist in Wasser bei Raumtemperatur vollstandig léslich.
Durch das Erwérmen und das nachfolgende Abkiihlen entstehen gesittigte
Lésungen von Kalziumsulfat und Strontiumsulfat. Eine Verminderung des
Bodenkérpers ist nicht zu bemerken. Durch Zugabe von Tonen des in der
Gruppe des Periodensystems der Elemente nachfolgenden Elementes tritt
eine Fillung des betreffenden Sulfates ein, da dessen Loslichkeit merklich
geringer ist:

Mg+ + 803~ + Ca?t — CaSO,| + Mg?+
Ca?t + 803~ + Sr*t — Sr80,| + Ca?*
Sr*+ + 803~ + Ba?* — BaS0,| + Sr*



D. llung ven Kalziumhydrogenkarkh 26
Zielstellung Die Schiiler fallen aus Kalziumhydroxidlésung Kalziumkarbonat aus und
weisen nach, da8 sich der Niederschlag bei lingerer Einwirkung von Kohlen-
dioxid 16st.
Instrumentarium Apparat 2, Apparat 6, 2 R lasstinder, Spatel, Aktivkohleadsorpti b
Chemikalien Kalziumkarbonat, Salzsiure verd., Kalzium} droxidlésung (Kalk )
Durchfithrung Auf einen Spatel Kalziumkarbonat tropft man im Apparat 2 verdiinnte Salz-
siure. Das entweichende Gas wird in den zur Hilfte mit Kalziumhydroxid-
l6sung gefiillten Apparat 6 eingeleitet. An das seitliche Ansatzrohr des
Apparates 6 wird ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen (,” Abb. 71,
S. 87).
Ergebnis Durch Einwirkung verdiinnter Salzsiure auf Kalziumkarbonat entsteht
Kohlendioxid :
CaCO, + 2HCl — CaCl, + H,CO,
H,CO, — H,0 + CO,t
Das Kohlendioxid als Anhydrid der Kohlensaure reagiert mit dem Kalzium-
hydroxid. Dabei entsteht ein Niederschlag:
Ca(OH), + CO, — CaCO;3} + H,0
Der Niederschlag 16st sich bei lingerem Einleiten von Kohlendioxid wieder:
CaCO, + CO, + H,0 — Ca(HCOy),
Es entsteht Kalziumhydrogenkarbonat.
Zersetzen des Kalziumhydrogenkarbonats durch Erhitzen 27
Zielstellung Das Entstehen von Kesselstein und die Beseitigung der temporaren Harte
des Wassers durch Erhitzen werden experimentell bewiesen und theoretisch
erklirt.
Instr Halbmikro-R glas, R lashalter, R lasstinder, Glasstab, Halbmikro-
Tropfer, Brenner
Chemikalien Kalziumhydrogenkarbonatlésung
Durchfiihrung Kalziumhydrogenkarbonatlésung (z.B. aus Versuch 26) wird in ein Halb-
mikro-Reagenzglas gegeben und 2--- 3 min im leichten Sieden gehalten. Ein
Glasstab verhindert den Siedeverzug!
Ergebnis Aus Kalziumhydrogenkarbonatlgsung féillt beim Erhitzen ein Niederschlag

aus:
Ca(HCOy), - CaCO,} + H,0 + CO,

Kalziumhydrogenkarbonat ist im Leitungswasser vorhanden. Zusammen
mit anderen Verbindungen verursacht es die temporire Hirte des Wassers.
Beim Erhitzen fillt Kalziumkarbonat (Kesselstein) aus.

kil



Zielstellung

Enthiirtung des Wassers nach dem Kalk-Soda-Verfahren 28

Die Schiiler sollen ein weiteres Verfahren zur Enthirtung des Wassers
kennenlernen. Sie erarbeiten und formulieren die entsprechenden Reaktions-
gleichungen.

Instr
Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

72

4 Halbmikro-R ld R 1 1l, 2 Filterrohrel Halbmikro-Tropfer,
Tampontriger

Kalziumhydrogenkarbonatlosung, Kalziumhydroxidlosung, destilliertes Wasser, alko-
holische Seifenls Watte, Natriumkarb 16 10%ig

10 Tropfen Kalziumhydrogenkarbonatlésung werden mit 10 Tropfen Kal-
ziumhydroxidlosung versetzt. Die Losung wird in einen Halbmikro-Tropfer
aufgenommen, in ein Filterrohrchen iibertragen und filtriert. Zu der klaren
Lésung gibt man 5 Tropfen 10 %,ige Natriumkarbonatlésung und filtriert
noch einmal. Das Filtrat wird mit 5 Tropfen 0,5%iger alkoholischer Seifen-
l6sung kréftig geschiittelt.

Hartes Wasser (Kalziumhydrogenkarbonatlésung) bildet mit Kalzium-
hydroxidlosung einen Niederschlag:

Ca(HCOy), + Ca(OH), — 2CaC0,} + 2H,0
Ca?* + 2HCO; + Ca?* + 20H- — 2CaC0,} + 2H,0
HCO; — H* + €03~

Die Kalzium-Ionen werden dadurch zum groften Teil aus der Losung
entfernt. Uberschiissige Kalzium-Tonen werden durch Zugabe der Natrium-
karbonatlosung ausgefillt :

Ca(OH), + Na,CO, — CaCO,| + 2NaOH
Ca?+ + €03~ — CaCOy)

Das so enthirtete Wasser bildet mit Seifenlésung einen guten Schaum. Die
Losung bleibt klar.

Enthiirten des Wassers durch Ionenaustauscher 29

Die Schiiler sollen die Funktionsweise eines Kationenaustauschers kennen-
lernen. Die Bedeutung der Tonenaustauscher fiir die Analytik und die Tech-
nik wird erarbeitet.

Es miissen folgende vorbereitende Arbeiten ausgefiithrt werden: In das
Tonenaustauscherrohr (Abb. 67) wird etwas Glaswolle bis zur Verengung mit
einem Glasstab leicht eingedriickt. Vorsicht! Glaswolle nicht mit den Fingern,
sondern nur mit der Pinzette anfassen! Die Ionenaustauschmasse des
Kationenaustauschers Wofatit F wird in einem Becherglas mit destilliertem
Wasser vorgequollen. Die Aufschlimmung giet man bis etwa zur Hohe des
seitlichen Abflusses in das Tonenaustauscherrohr. Zwischen den Kérnern
diirfen keine Luftblasen verbleiben. Dann gibt man 5 ml verdiinnte Salz-
siure (Konzentration nicht gréBer als 3 n) hinzu und laBt die Austausch-
masse damit 3---4 min stehen. AnschlieBend wird mit destilliertem Wasser
so lange ausgewascl bis die abflieBende Fliissigkeit neutral reagiert. Der
Tonenaustauscher ist damit gebrauchsfertig.




Abb. 67 Ionenaustauscherrohr
im Holzgestell

[

Die Austauschermasse kann folgendermaBen regeneriert werden: Man laBt
5ml verdiinnte Salzsiiure portionsweise langsam durch das Tonenaustauscher-
rohr flieBen. Bei Nichtgebrauch bleibt sie unter der verdiinnten Salzsiure
stehen. Das Austauscherrohr selbst darf nicht austrocknen. Es wird mit
einem Gummistopfen verschlossen. Vor dem erneuten Gebrauch mu8 nur
noch gewaschen werden.

Instr I herrohr, Pinzette, Glasstab, Becherglas, 5 Halbmikro-R 1
Reagenzglasgestell

Chemikalien Wofatit F, Glaswolle, destilliertes Wasser, Kalziumhydrogenkarbonatlésung, Natrium-
ithandiat-(Natriumoxalat-)lésung, Salzsdure verd., alkoholische Seifenlosung, Uni-
testpapier, Ammoniaklésung konz.

Durchfithrung Auf die vorbereitete Ionenaustauschermasse 1aBt man 2---3 ml Kalzium-

hydrogenkarbonatlésung (hartes Wasser) langsam auftropfen und spiilt
mit der gleichen Menge destilliertem Wasser nach. Die abtropfende Fliissig-
keit wird in einem Halbmikro-Reagenzglas aufgefangen.

Zu einer Hilfte dieser Fliissigkeit gibt man 10 Tropfen Natriumdthan-
diatlosung (oder Athandisiurelésung). Die andere Hilfte der Fliissigkeit
wird mit 10 Tropfen alkoholischer Seifenlésung versetzt und geschiittelt.
(Mit der zugegebenen Kalziumhydrogenkarbonatlosung sind Vergleichs-
reaktionen auszufiihren!)

Die Austauschermasse wird mit 3 ml destilliertem Wasser gewaschen. Das
‘Waschwasser wird verworfen. Dann gibt man 2.--3 ml verdiinnte Salzsiure
hinzu, verwirft die ersten 15..-20 Tropfen und fingt die restliche abtrop-
fende Flissigkeit wieder auf. Mit 2 ml destilliertem Wasser wird nach-
gespiilt. Die aufgefangene Fliissigkeit macht man durch konzentrierte
Ammoniaklssung schwach ammoniakalisch und versetzt sie mit 10 Tropfen
Natriuméathandiatlosung.
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Der Ionenaustauscher Wofatit F enthértet hartes Wasser. In der abflieBer-
den Fliissigkeit sind keine Kalzium-Ionen nachweisbar. Die Austauschreak-
tion kann schematisch formuliert werden :

(H,-Wofatit) + Ca(HCO,), — (Ca-Wofatit) — 2C0, + 2H,0

Das enthirtete Wasser bildet mit Seifenlosung einen guten Schaum. Salz-
siure macht aus der Aust hermasse die gebund Kalzium-Tonen
wieder frei:

(Ca-Wofatit) + 2HCl — (H,-Wofatit) + CaCl,

Die frei gewordenen Kalzium-Tonen konnen mit Athandiat-Ionen nach-
gewiesen werden:

CaCl, + Na,C,0, — CaC,0,| + 2 NaCl

Q itative Besti g des Kalkgehaltes von Bodenprok 30

Der Versuch soll das Prinzip der Kalkbestimmung in Boden nach Passon
zeigen.

Folgende vorbereitenden Arbeiten werden ausgefiihrt: Die 0,5.--49, Kal-
ziumkarbonat enthaltenden Bodenproben (jeweils etwa 1g) werden auf
0,1 g genau ausgewogen und auf Uhrglasschalen bereitgestellt. Sind Schiiler-
handwaagen vorhanden, kann die Wigung von den Schiilern selbst vor-
genommen werden.

Apparat 3, Spatel, Schiilerhandwaage, Wigesatz, MeBzylinder (10 ml), Reagenzglas-
stinder

Salzsiure verd., Bodenproben lufttrocken, Natriumchloridlésung konz.

In das Reagenzglas des Apparates 3 wird die eingewogene Bodenprobe ge-
geben. Dann nimmt man in den Halbmikro-Tropfer verdiinnte Salzsiure
auf. Die , pneumatische Wanne“ und den MeBzylinder fiillt man mit
konzentrierter Natriumchloridlésung. Wenn der Apparat verschlossen ist,
wird der MeBzylinder in der ,,pneumatischen Wanne** iiber das Ausgleich-
rohr gesetzt. Jetzt 1aBt man die Salzséure auf die Bodenprobe tropfen. Ist die
Gasentwicklung beendet, wird das aufgefangene Gasvolumen abgelesen.

Im Boden liegt Kalzium als Karbonat vor. Durch Einwirkung von Siure
wird das Karbonat zersetzt. Es entweicht Kohlendioxid. Daraus 1aBt sich
der Gehalt an Kalziumkarbonat berechnen. Bei einer Einwaage von 1g
Boden entsprechen 2,24 ml Kohlendioxid im Normzustand einem Kal.
ziumkarbonatgehalt von einem Masseprozent.



3.2.3. Erdmetalle

Nachweis der Aluminium-Ionen 31
Zielstellung Die Schiiler lernen eine analytische Nachweisreaktion auf Aluminium-Ionen
. kennen. Sie werden in die Theorie der Puffergemische eingefiihrt.
Instr ium  Halbmikro-R las, R lasstiinder, Spatel, Glasstab
Chemikali Aluminiumsulfatls 1n, A iumchlorid, A jaklosung verd.

Durchfiihrung 10 Tropfen Aluminiumsulfatlésung werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit einer Spatelspitze Ammoniumchlorid vermischt und mit verdiinnter
Ammoniaklésung bis zur schwach basischen Reaktion versetzt.

Ergebnis Aluminium-Tonen bilden in schwach basischer Losung einen Niederschlag:

Al,(SO,); + 6 NH; - H,O — 2A1(OH)s| + 3(NH,),S0,
AP+ 4+ 30H™ — Al(OH);)
Ammoniak reagiert mit dem Wasser entsprechend den Gleichungen :
NH; + H,0 = NH, - H,0
NH; - H,0 = NH + OH~
Wendet man auf dieses Gleichgewicht das Massenwirkungsgesetz an,
[NH{}] - [0H]
[NH, - H,0]

so erkennt man, daB die beim Loésen des Ammoniumchlorids erfolgende
Zugabe von Ammonium-Ionen eine Verschiebung des Gleichgewichts in
Richtung der undissoziierten Ammoniaklésung bewirkt. Die Hydroxid-
Tonenkonzentration dieser Losung ist also sehr gering. Infolge des grofien

Uberschusses an Ammonium-Tonen wiirde sie sich selbst bei weiterer Zu-
gabe von Ammoniaklésung nicht wesentlich verindern.

=Kp,

Amph Verhalten des Alumini 32

P

Zielstellung Der Nachweis der amphoteren Eigenschaften des Aluminiumhydroxids und
des Aluminiums wird erbracht, und es wird erliutert, worauf das ampho-
tere Verhalten zuriickzufiihren ist.

Instr fum a Halbmikro-R las, R lasstinder, Glasstab

Chemikalien a Aluminiumsulfatlésung 1 n, Natriumhydroxidlosung konz.

Durchfihrung a ~ Zu 10 Tropfen Aluminiumsulfatlésung gibt' man in einem Halbmikro-
Reagenzglas tropfenweise 15--- 20 Tropfen konzentrierte Natriumhydroxid-
I6sung und sorgt durch Umriihren mit einem Glasstab fiir eine gute Durch-
mischung.

Ergebnis a Aluminiumsulfat bildet mit Natriumhydroxidlésung einen Niederschlag,
der sich im UberschuBl der Hydroxidlésung 16st:

AL(SO,); + 6NaOH —> 2A1(0H,)} + 3Na,SO0,

K3



Im Aluminiumhydroxid ist die vom dreifach positiv geladenen Aluminium-
Ton ausgehende Anziehungskraft auf den Sauerstoff verglichen mit den
Hydroxiden der Hauptgruppenelemente der zweiten und ersten Gruppe des
Periodensystems schon recht groB. Das Abdissoziieren von Hydroxid-
Tonen wird dadurch erschwert. Andererseits wird der Wasserstoff im Alu-
miniumhydroxid nicht mehr so stark von dem Sauerstoff angezogen, so
dafi die vom Sauerstoff ausgehende Anziehungskraft teilweise iiberwunden
wird. Vom Aluminiumhydroxid dissoziieren in geringem MaBe Wasserstoff-
Tonen ab:

Al(OH); == H* + H,AlO;
Durch Einwirkung der Natriumhydroxidlssung werden die Wasserstoff-
Tonen aus dem Gleichgewicht entfernt. Das Gleichgewicht stellt sich immer

von neuem ein, bis alles Aluminiumhydroxid verbraucht ist. Es bildet sich
das losliche Natrium-tetrahydroxoaluminat.

H* + H,AlO; + Na+ + OH- — H,0 + Al(OH),0Na
H,0 + Al(OH),0Na —» Na[Al(OH),]

Instr iumb 2 Halbmikro-R i Spatel, B: » 2 R lasstinder, R it
halter

Chemikalien b Alumini ieB, Salzsiure verd., Natriumhydroxidlsung verd.

Durchfiihrung b In 2 Halbmikro-Reagenzgliser gibt man je eine Spatelspitze Aluminium-

Ergebnis b

Zielstellung

Instrumentarium a
Chemikalien a

Durchfiihrung a
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grieB. Tm ersten Reagenzglas 146t man darauf 20 Tropfen Salzsiure und im
zweiten Reagenzglas 20 Tropfen Natriumhydroxidlsung einwirken. Sollte
die Reaktion nicht sofort einsetzen, muB man etwas erwirmen. Die Off-
nungen der Reagenzgliser héilt man von Zeit zu Zeit an die Flamme.

Aluminium 16st sich in Séuren und in Hydroxidlésungen. In beiden Fillen
entsteht dabei Wasserstoff:

2A1 + 6HCI - 2AIC], + 3H,1
2A1 + 6H* — 2AB+ + 3H,1

2Al + 2NaOH + 6H,0 — 2Na[Al(OH),] + 3H,t
Natrium-tetrahydroxoaluminat

2A1 + 20H- + 6H,0 — 2[AI(OH),]" + 3H,}

Aluminiumsalze hydrolysieren 33

Die Schiiler weisen die saure Reaktion von Aluminiumsalzlgsungen nach.
Thre Kenntnisse iiber die Hydrolyse werden gefestigt und vertieft.

3 Halbmikro-R 1a R 1 1l, Spatel, Halbmikro-Tropfer

Alumini 1f: Aluminiumchlorid krist., Aluminiuméthanat (Aluminiumazetat),
destilliertes Wasser, Indikator M, Unitestpapier

In 3 Halbmikro-Reagenzgliser gibt man zu einer kleinen Spatelspitze Alu-
miniumsulfat, Aluminiumchlorid beziehungsweise Aluminiuméthanat jeweils
10 Tropfen destilliertes Wasser und einen Tropfen Indikator M.



Ergebnis a

Die Aluminiumsalze hydrolysieren und zeigen saure Reaktion. Aluminium-
hydroxid ist eine schwache, schwer losliche Base. Deshalb sind wéBrige
Losungen von Aluminiumsalzen oft leicht getriibt.

Instr
Chemikalien b
Durchfiihrung b

Ergebnis b

3.2.4.

Zielstellung

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

3 Uhrglasschalen, Spatel, Halbmikro-Tropfer, Glasstab, Pinzette
/" Chemikalien a

Auf 3 Uhrglasschalen werden eine kleine Spatelspitze Aluminiumsulfat,
Aluminiumchlorid beziehungsweise Aluminiumiithanat und jeweils 10 Trop-
fen destilliertes Wasser gegeben. Die Reaktion der Losungen wird mit Uni-
testpapier gepriift.

/" Ergebnis a

Kohlenstoffgruppe
Reduktion von Metalloxiden durch Kohlenstoff 34
Die Schiiler reduzieren Kupfer(IT)-oxid, Blei(II)-oxid und Eisen(ITT)-oxid
durch Kohlenstoff.

3 Halbmikro-R liser, Reag 1 11, 3 Uhrglasschal Spatel, Pinzette,
Magnet

Kupfer(II)-oxid, Blei(IT)-oxid, Eisen(IIT)-oxid, Holzkohle pulv. (Tierkohle), Salz-
siiure verd.

In 3 Halbmikro-Reagenzglisern mischt man folgende Stoffe:

2 Spatelspitzen Kupfer(IT)-oxid mit einem Spatel Holzkohlepulver, 2 Spatel-
spitzen Blei(IT)-oxid mit einer Spatelspitze Holzkohlepulver und eine Spatel-
spitze Eisen(I1I)-oxid mit 3 Spatelspitzen Holzkohlepulver.

Die Gemische werden erhitzt. Nach beendeter Umsetzung gibt man die
abgekiihlten Reaktionsprodukte jeweils auf eine Uhrglasschale. Man ver-
gleicht die Farbe und die Beschaffenheit der Reaktionsprodukte mit denen der
Ausgangsstoffe. Das Reaktionsprodukt aus der dritten Mischung wird mit
einem Magneten gepriift oder mit 10 Tropfen verdiinnter Salzsiure ver-
setzt.

Die Oxide von Kupfer, Blei und Eisen reagieren in der Hitze mit Kohlen-

stoff. Es entstehen die entsprechenden Metalle. Kohlenstoff reduziert die
Oxide.

Darstellung von Aktivkohle 35

Es soll das Prinzip der Darstellung von Aktivkohle durch Entgasung von
Holz gezeigt werden.

Instr ium

Chemikalien
Durchfithrung

Halbmikro-R las, R lashalter, Uhrglasschale, Spatel, Brenner
Siigespiine

Zwei gehiufte Spatel Sigespine werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
erhitzt. Nach Abkiihlung wird das Produkt auf eine Uhrglasschale ge-
gehen

ki



Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium a

Chemikalien a

Durchfithrung a

Ergebnis a

Beim Erhitzen von Ségespanen unter LuftabschluB entweichen brennbare
Gase. Zuriick bleibt ein Kohlenstoffgeriist.

Aktivkohle entfirbt Farbstofflssungen 36

Die Schiiler lernen die Adsorption von gelésten Farbstoffen durch Aktiv-
kohle kennen.

2 Halbmikro-Kochgliser, Stinder fiir Halbmikro-Kochgli Halbmikro-Tropfer,
Spatel, Brenner

Aktivkohle gekornt, destilliertes Wasser, Malachitgriinlésung

In 2 Halbmikro-Kochgliser werden je 5 Halbmikro-Tropfer destilliertes
Wasser und ein Halbmikro-Tropfer Malachitgriinlésung eingefiillt. Einer
dieser Lésungen gibt man 8---10 Kérnchen Aktivkohle zu und erwarmt
diese Losung ein wenig. Nach einigen Minuten wird die Féirbung mit der
Lésung im anderen Halbmikro-Kochglas verglichen.

Aus der Aktivkohle entweichen lingere Zeit viele kleine Gasblasen. Der
Farbstoff der Losung wird von der Aktivkohle vollstindig adsorbiert.

tr ium b

Halbmikro-R: 1 Halbmikro-Tropfer, R 1 d Filterrsh

Chemikalien b

Durchfiihrung b

Gummidoppelgebliise, Spatel, Glasstab, Tampontriger, Freiberger Morser mit Pistill
/" Chemikalien a, Watte

In ein Filterrohrchen wird ein kleiner (!) Wattebausch locker bis zur Ver-
engung eingefiihrt. Dariiber bringt man eine etwa 2,5cm hohe Schicht
Aktivkohlepulver. Mit destilliertem Wasser wird die Aktivkohle griindlich
angefeuchtet. Das iiberschiissige Wasser wird mit dem Gummidoppelgeblise
abgepreft. Nun werden zwei Halbmikro-Tropfer Malachitgriinlésung auf die
Aktivkohlesiule gegeben. Die Losung wird langsam durchgedriickt.

Ergebnis b Die Farbstofflésung wird vollstindig entfarbt.
Aktivkohle adsorbiert in Wasser geloste Gase 37

Zielstellung Die Schiiler weisen die Adsorption von in Wasser gelostem Brom und
Schwefelwasserstoff durch Aktivkohle nach.

Instr ium 2 Halbmikro-Reagenzgliser, R lasstinder, Spatel, Glasstab

Chemikalien Aktivkohle pulv., B y Schwefel wasser

Durchfithrung Zu 15---20 Tropfen Bromwasser sowie der gleichen Menge Schwefelwasser-
stoffwasser gibt man in Halbmikro-Reagenzglisern jeweils eine Spatelspitze
Aktivkohlepulver und durchmischt gut mit einem Glasstab. Nach dem Ab-
setzen stellt man Farbe und Geruch der Losungen im Vergleich zu den Aus-
gangsstoffen fest.

Ergebnis Brom und Schwefelwasserstoff werden in ihren wifBrigen Losungen durch
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Aktivkohle adsorbiert.
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Reduktion von Kohlendioxid durch Kohlenstoff 38

Die Schiiler reduzieren Kohlendioxid mit Kohlenstoff und weisen die
Brennbarkeit des entstandenen Kohlenmonoxids nach.

Vorsicht! Kohlenmonoxid ist sehr giftig!

Apparat 1, Vert hr, Ausgleichrohr, Kristallisierschale als f isch
Wanne, Halbmikro-Reagenzglas mit Stopfen, Brenner, Halbmikro-Tropfer, Frei-
berger Mérser mit Pistill

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Kalziumkarbonat gekornt (M: )» Salzsiiure verd., Aktivkohle gekérnt

Im Apparat 1 wird aus Kalziumkarbonat und Salzsiure Kohlendioxid ent-
wickelt. Das seitliche Ansatzrohr wird mit einem Verbrennungsrohr ver-
bunden, das pulverisierte Aktivkohle enthilt. Hieran schlieBt man ein nach
unten gerichtetes Ausgleichrohr an und taucht es in eine ,,pneumatische
Wanne' ein. Zunichst wird die gesamte Apparatur mit Kohlendioxid ge-
fiillt, dann die Aktivkohle mit dem Brenner kriftig erhitzt. AnschlieBend
entwickelt man im Apparat 1 erneut Kohlendioxid, fingt das aus der
Apparatur entweichende Gas pneumatisch in einem Halbmikro-Reagenzglas
auf und priift es auf Brennbarkeit.

Aus Kohlendioxid und Kohlenstoff entsteht in der Hitze ein brennbares
Gas:

€0, + C — 200

Kohlendioxid wird durch Kohlenstoff bei Temperaturen zwischen 600°C
und 900°C zu Kohlenmonoxid reduziert.

Darstellung und Eigenschaften von Kohlenmonoxid 39

Die Schiiler lernen die Darstellung von Kohlenmonoxid aus Methansiure
und Schwefelsiure kennen und weisen das entstandene Kohlenmonoxid nach.

Vorsicht! Kohlenmonoxid ist sehr giftig!

Apparat 3, Erlenmeyerkolben mit Stopfen, Brenner, Reagenzglasstinder

Methansi (Ameisensiiure) konz., Schwefelsi konz., Bariumhydroxidlésung

In den Apparat 3 werden etwa 20 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure ge-
geben. Den Halbmikro-Tropfer fiillt man mit konzentrierter Methansiure.
Vor und wihrend der Versuchsdurchfithrung stellt man durch Befiihlen die
Temperatur des Apparates fest. Zuerst tropft man 2:--3 Tropfen Methan-
siure in die Schwefelsdure und wartet die beginnende Reaktion ab, dann
setzt man nur noch einzelne Tropfen hinzu und fingt das entweichende Gas
in einem Erlenmeyerkolben auf. Der Erlenmeyerkolben wird unter Wasser
verschlossen. Dann entziindet man das Gas und spiilt anschlieBend den
Erlenmeyerkolben mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlésung aus.

Beim Zutropfen von Methansiure zu Schwefelsiure ist eine Erwirmung
festzustellen. Ist das Gemisch geniigend erhitzt, entwickelt sich ein Gas,
das mit blaulicher Flamme verbrennt. Dabei entsteht Kohlendioxid,
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das mit Bariumhydroxidlésung nachgewiesen wird. Aus Schwefelsiure
und Methansiiure ist Kohlenmonoxid entstanden :

H,S0,
HCOOH —— H,0 + COt

Darstellung von Wasserglas 40
Der Versuch soll die Darstellung von Natriumsilikat aus Siliziumdioxid und
Natriumhydroxidlésung und den Nachweis des Reaktionsproduktes zeigen.

2 Halbmikro-R ld R lasstiinder, Halbmikro-Tropfer, Spatel, Frei-
berger Morser mit Pistill, Reagenzglashalter, Brenner

Seesand, Natriumhydroxidlésung konz., Salzsiure konz., Indikator M

In einem Halbmikro-Reagenzglas wird eine Spatelspitze feingepulverter
Seesand (besser gefiillte Kieselsaure oder Trockengel) mit 10 Tropfen konzen-
trierter Natriumhydroxidlésung versetzt. Uber kleiner Flamme dampft man
bis zur Trockne ein, 148t etwas abkiihlen, versetzt dann das Produkt mit
10 Tropfen konzentrierter N atriumhydroxidlésung und 1iBt alles ab-
setzen.

Nun wird die iiberstehende klare Lésung in einen Halbmikro-Tropfer auf-
genommen und in ein anderes Reagenzglas iibertragen. Man gibt dann einen
Tropfen Indikator M zu und siuert mit konzentrierter Salzsiure an.

Ein Teil des Siliziumdioxids hat sich in Natriumhydroxigdlésung unter Bil-
dung von Natriumsilikat aufgelost:

2NaOH + Si0, —> Na,Si0, + H,0

Beim Ansiuern der Losung fillt freie Kieselsiure wieder aus, die sich sofort
unter teilweiser Wasserabspaltung zu hoheren Kieselsduren zusammen-
lagert.

Kieselsiiure ist eine schwache Siure 41
Die Schiiler sollen erkennen, daB Kieselsiiure eine schwache Saure ist und
sogar von Kohlensdure aus ihren Salzen verdringt werden kann.

Alle Glasgeriite, die mit Natriumsilikatlgsung in Berithrung gekommen sind,
miissen nach dem Versuch sofort gesiubert werden.

2 Halbmikro-R liser, R 1 inder, Apparat 1, Gaseinleitungsrohr, Glas-
stab

Natriumsilikatlosung 7° Bé, Salzsiiure verd., Kalziumkarbonat granuliert, Natrium-
hydroxidlosung verd.

20 Tropfen Natriumsilikatlosung werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit 5 Tropfen verdinnter Salzsiure iiberschichtet. Nach etwa 10 s kann
das Reagenzglas iiber dem Behiilter fiir Abfille umgedreht werden. Jetzt
werden etwa 15 Tropfen verdiinnte Natriumhydroxidlssung zugegeben. Dann
wird die Losung gut durchmischt.

Im Apparat 1 wird aus granuliertem Kalziumkarbonat und verdiinnter



Ergebnis

Zielstellung

Salzsiure Kohlendioxid hergestellt. Das Kohlendioxid driickt man durch
ein Gaseinleitungsrohr in ein mit 30 Tropfen Natriumsilikatlosung gefiilltes
Halbmikro-Reagenzglas.

Bei Einwirkung von Salzsiure und Kohlensiure auf wifrige Losungen von
Silikaten scheidet sich Kieselsiure ab, die sich sofort unter teilweisem Wasser-
austritt zu héhermolekularen Verbindungen zusammenlagert. Diese bilden
eine feste Schicht an der Grenzfliche zur Saure.

Wasserglas als Fl b ittel 42

Die Schiiler sollen die feuerhemmende Wirkung von ‘Wasserglasanstrichen
erkennen.

Instr

Chemikali

Uhrglasschale, Pinzette, B: , Spatel, Rundfilter
Natriumsilikatlosung 7° Bé (Wasserglas)

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

6 [032105)

Ein Rundfilter wird auf einer Uhrglasschale zur Halfte mit etwa 15 Tropfen
Wasserglaslésung befeuchtet. Mit einem Spatel verteilt man die Fliissig-
keit gleichmiBig auf der Halfte des Papiers. AnschlieBend wird das Blatt
etwa 10 cm iber einer kleinen Brennerflamme vorsichtig getrocknet. Dabei
wird laufend bewegt. Dann hélt man das Filter mit der Pinzette in die
Flamme.

Der hohe Kohlendioxidgehalt der Brennerabgase beschleunigt die Ausschei-
dung von Kieselsiure aus dem Wasserglas. Auf dem Papier und in dessen
Poren bildet sich eine harte Kruste aus. Beim Abbrennen verbrennt der
nicht getrinkte Teil des Filters, auf der anderen Haélfte sind nur Verkoh-
lungserscheinungen zu erkennen.

Entwiissern von Kieselgel 43
Der Versuch soll zeigen, daB Kieselsiure beim Erhitzen Wasser abspaltet
und in Siliziumdioxid iibergeht.

Freiberger Morser mit Pistill, Halbmikro-R glas, R lashalter, B
Spatel

Trockengel (Blaugel)

2-.- 3 Stiick Trockengel werden im Freiberger Morser zerkleinert. Dabei ist auf
die Duktilitit zu achten. AnschlieBend wird das Pulver zwischen den Fingern
zerrieben.

2...3 weitere Stiicke Trockengel werden in einem Halbmikro-Reagenzglas in
der Brennerflamme kréiftig erhitzt, bis keine Verinderung mehr festzustellen
ist. Das Produkt wird wiederum in den Freiberger Morser gegeben. Dann
fithrt man die oben angegebene Probe durch.

Trockengel besteht im wesentlichen aus einer Dikieselsiure H,Si0;, der das
adsorptiv gebundene Wasser weitgehiend entzogen worden ist. Beim Er-
hitzen tiber 150°C spaltet Trockengel Wasser ab und bildet ein Produkt der
Zusammensetzung (Si0,),. Bei der Reibeprobe verhilt sich das Produkt wie
Sand.
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Hydrolyse von Glas 44

Der Versuch soll zeigen, daB Fensterglas und Thiiringer Glas im Gegensatz
zu Jenaer Glassorten wasserlosliche Bestandteile enthalten. Darauf kann
man nach Priifung mit Phenolphthalein schlieBen.

Die Glaspulver werden aus Glasbruch (Rohre, Gerite, Flaschen) der ent-
sprechenden Sorten durch ZerstoBen und Zerreiben in der Reibschale her-
gestellt. Zum Schutz gegen Glassplitter wird eine Schutzbrille getragen.
Ferner empfiehlt es sich, die Reibschale abzudecken. Hierzu wird ein ent-
sprechend groBes Rundfilter oder ein Blatt Papier in der Mitte gelocht und
der Griff des Pistills durchgesteckt.

3 Halbmikro-R 1 R 1 1R lashalter, Halbmikro-Trop-
fer, Spatel, Brenner

Gl T

Durchfithrung

Ergebnis

3.2.5.

Zielstellung

Bemerkungen
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(F las oder Thiiringer Glas), Glaspulver (Jenaer Glas), Phenol-
phtha,lem)osung, destilliertes Wasser

In 3 gut gereinigte Halbmikro-Reagenzgliser werden je 30 Tropfen destil-
liertes Wasser und 3 Tropfen Phenolphthaleinlésung gegeben. Das erste
Glas dient als Vergleichsprobe, in das zweite Glas gibt man einen halben
Spatel pulverisiertes Fensterglas oder Thiiringer Glas und in das dritte die
gleiche Menge pulverisiertes Jenaer Glas. Die dritte Probe wird in einer
Brennerflamme erwérmt.

Die Vergleichsprobe bleibt farblos. Sofort nach Zugabe von Fensterglas oder
Thiiringer Glas bildet sich an der Grenzschicht zwischen Cer Losung und dem
Glaspulver eine intensiv rote Farbe. Das untersuchte Jenaer Glas erzeugt
nur eine schwache Rotung, die auch beim Erhitzen nicht stirker wird.
Fensterglas und Thiiringer Glas enthalten wasserlosliches Natriumsilikat
beziehungsweise Kaliumsilikat. Durch Hydrolyse reagiert die Losung al-
kalisch.

In den Jenaer Glassorten sind Natrium und Kalium weitgehend durch zwei-
und dreiwertige Metalle ersetzt, die wasserunlosliche Silikate bilden.

Stickstoffgruppe

D llung von A iak aus den El 45

Schiilerarbeitsgruppen von je 3--- 4 Schiilern stellen im wiederholenden und
iitbenden Schiileriibungsexperiment Ammoniak aus den Elementen dar.

Beim entwickelnden Erarbeiten sollte Ammoniak mit den Geriten der
Makrotechnik im Demonstrationsexperiment dargestellt werden. Die halb-
mikrotechnische Versuchsdurchfiihrung eignet sich mehr fiir einen Einsatz
als wiederholendes und iibendes Schiileriibungsexperiment. Da es sich um
ein besonders schwieriges — aber auch sehr eindrucksvolles — Experiment
handelt, wird es im Unterschied zu den anderen halbmikrotechnischen Ex-
perimenten nicht von jedem Schiiler selbstiindig durchgefiihrt.

Nachteilig wirken der relativ hohe Zeitaufwand, der fiir die Darstellung der
Ausgangsstoffe erforderlich ist, und die Tatsache, daBl die Reaktionsglei-
chung der Stickstoffdarstellung fiir Schiiler dieser Klassenstufe (Klasse 9)



zu schwierig ist. Diese Art der Stickstoffdarstellung wurde dennoch gewiihlt,
weil sie fiir die Schiiler am ungefihrlichsten ist.

Vor der eigentlichen Versuchsdurchfithrung miissen die folgenden Vorarbei-
ten durchgefiihrt werden.

Darstellung von Stickstoff : Ta Apparat 14 werden 3 reichliche Spatel Kohlen-
sdurediamid (Harnstoff) mit 3..-4 ml verdiinnter Athansiure (Essigsdure)
angeséuert. Der Halbmikro-Tropfer wird mit konzentrierter Natriumnitrit-
I6sung gefiillt. Die Kohlensiurediamidlgsung erhitzt man nicht ganz bis zum
Sieden und tropft dann die Natriumnitritlssung langsam zu. Nachdem die
Luft aus dem Apparat verdriingt ist, wird das Winkelrohr des Apparates 14
mit einer 500-ml-GasmeBglocke verbunden. Diese GasmeBglocke wird zu
einem Viertel mit dem entstehenden Stickstoff gefiillt.

Darstellung von W toff: Der Wasserstoff wird am besten aus Zink
und Salzsédure in einem Kippschen Apparat hergestellt. Vor dem Fiillen
der GasmeBglocke 1Bt man den Wasserstoff in ein Reagenzglas ein-
stromen und fiihrt die Knallgasprobe aus. Vorsicht! Wasserstoff-Luft-
Gemische sind hochexplosiv! Erst wenn die Knallgasprobe negativ aus-
fallt, wird dem Stickstoff in der GasmeBglocke Wasserstoff im Verhaltnis
3:1 zugegeben. Der Wasserstoff kann auch wie der Stickstoff im Appa-
rat 14 erzeugt werden. Dazu ist jedoch mehr Zeit erforderlich.
Darstellung des Katalysators: Der Katalysator wird aus vorsichtig zerklei-
nerten Zereisen-Ziindsteinen durch Verreiben mit Asbestwolle hergestellt.
Das Zerkleinern erfolgt am besten im sogenannten Diamantmérser. Die
Ziindsteine diirfen beim Zerkleinern nicht oxydieren, da sie sonst unwirksam
werden !

Instr

G Bglocke (500 ml), Apparat 14, 2 Gasableit hre, Verl ohr, Appa-
rat 6, Reagenzglasstinder, Winkelrohr, Halbmikro-Reagenzglas, Brenner

L Abb. 68 D llung von A iak aus den El

Ashesfwo‘lli Zereisen-Hatalysator
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Ergebnis
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Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis
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Kohlensdurediamid (Harnstoff), Natriumnitrit, Wasser, Zink, Salzsiiure konz., Zer-
eisen-Katalysator, Phenolphthaleinlésung

An die mit dem Stickstoff-Wasserstoff-Gemisch gefiillte GasmeBglocke wird
iiber ein Gasableitungsrohr ein Verbrennungsrohr angeschlossen, in dem
sich eine 4..-5 cm breite, lockere Katalysatorschicht befindet. Das Ver-
brennungsrohr verbindet man iiber ein weiteres Gasableitungsrohr mit dem
Apparat 6 (Abb. 68). Der Apparat 6 enthilt 10 Tropfen Wasser und 5 Trop-
fen Phenolphthaleinlésung. An seinem seitlichen Ansatzrohr befindet sich
ein nach oben gerichtetes Winkelrohr, iiber das ein Halbmikro-Reagenz-
glas gestiilpt ist.

Das Stickstoff-Wasserstoff-Gemisch wird langsam durch die Apparatur hin-
durchgedriickt. Wenn die Knallgasprobe negativ ausfillt, erhitzt man den
Katalysator mit der Flamme eines Brenners.

Nach etwa 5 min firbt sich die Phenolphthaleinldsung intensiv rot. Aus
Stickstoff und Wasserstoff ist unter der Katalysatorwirkung des Zereisens
Ammoniak entstanden :

N; + 3H, ~= 2NH,

Analyse von Ammoniak (qualitativ 46
y q

Der Versuch soll zeigen, dal Ammoniak eine Verbindung von Stickstoff
und Wasserstoff ist.

Apparat 2, Verbrennungsrohr, Apparat 7, 2 Reagenzglasstinder, Glasstab, Spatel,
Brenner, Holzspan

Natriumhydroxid, Ammoniumchloridlésung gesiittigt, Kupfer(I)-oxid pulv., Kupfer(IT)-
sulfat wasserfrei, Wasser

In den Apparat 2 werden 2 Spatel Natriumhydroxid gegeben. Der Halbmikro-
Tropfer wird mit gesittigter Ammoniumchloridlosung gefiillt. In ein Ver-
brennungsrohr fithrt man bis etwa zur Mitte einen Asbestwollepfropfen ein.
Dann fiillt man von der einen Seite eine etwa 3 em lange, diinne Schicht
Kupfer(IT)-oxidpulver ein. Von der anderen Seite gibt man etwa 2 em weit
in das Verbrennungsrohr wasserfreies Kupfer(IT)-sulfat. Ein Reagenzglas
wird mit Wasser gefiillt und in der ,,pneumatischen Wanne'* iiber das Aus-
gleichrohr gestiilpt.

Zuerst wird das Kupfer(IT)-oxid erhitzt, dann tropft man 2..-4 Tropfen
Ammoniumchloridlésung auf das Natriumhydroxid. Wenn die Gasentwick-
lung nachliBt, wird tropfenweise Ammoniumchloridlosung hinzugegeben.
Ist das Reagenzglas gefiillt, nimmt man das Ausgleichrohr aus dem Wasser
und entfernt den Brenner. Das Gas wird mit einem brennenden Holzspan
gepriift.

Das aus Ammoniumchlorid und Natriumhydroxid entstehende Ammoniak
(/" Versuch 47) reduziert Kupfer(IT)-oxid zu metallischem Kupfer. Bei
dieser Reaktion entsteht Wasser, das durch wasserfreies Kupfer(IT)-sulfat
nachgewiesen wird. In dem pneumatisch aufgefangenen Gas erlischt ein
brennender Span. Es handelt sich um Stickstoff. Ammoniak ist eine Stick-
stoff-Wasserstoff-Verbindung :

2NH, + 3Cu0 > Nyt + 3Cu + 3H,0



Laslichkeit von A iak in Wasser (Ammoniakspringbrunnen) 47

Zielstellung Die Schiiler stellen Ammoniak durch Verdringungsreaktionen aus Ammo-
niumsalzen dar. Sie weisen die Loslichkeit in Wasser nach.

Bemerkungen Das Experiment gelingt nur, wenn die zum Auffangen des Ammoniaks
benutzten Gerite vollig trocken sind. AuBerdem ist es wesentlich, daB die
Fiillung der Halbmikro-Reagenzgliser mit Ammoniak durch die spiter auf-
gesetzten Rohre eines Halbmikro-Tropfers erfolgt. Das verbleibende Luft-
volumen wiire im Vergleich zum Ammoniakvolumen sonst zu groB.

Instrumentarium a Apparat 1, Reagenzglasgestell, Winkelrohr, Apparat 2, (ohne Halbmikro-Tropfer),
zur Spitze ausgezogenes Glasrohr (Durchmesser 8 mm, Liinge 150 mm), Spatel, Aktiv-
kohleadsorptionsrohr

Chemikalien a Natriumhydroxid, Am iumchlorid, Wasser, Phenolphthaleinl

g

Durchfihrung a  Im Apparat 1 gibt man zu 2 Schuppen Natriumhydroxid einen Spatel
Ammoniumchlorid. Der Halbmikro-Tropfer wird mit wenig Wasser gefiillt
und dann der Apparat 1 verschlossen. An das seitliche Ansatzrohr schlieBt
man ein trockenes Winkelrohr an, das noch mit einem zur Spitze ausge-
zogenen Glasrohr verbunden ist (Abb. 69a). Die Spitze darf nicht zu eng
sein! Dieses Glasrohr ist durch ein 30 mm langes Schlauchstiick hindurch-
zufithren. Ein iiber die Spitze gestiilptes trockenes Halbmikro-Reagenzglas
mufl damit luftdicht verschlossen werden kénnen. Zundchst wird das
Reagenzglas nur locker aufgesetzt. Nun driickt man 5..- 6 Tropfen Wasser
aus dem Halbmikro.Tropfer und wartet, bis das Halbmikro-Reagenzglas
mit Ammoniak gefiillt ist. Ammoniak wird durch Geruchsprobe festgestellt.
Dann verschlieft man das Reagenzglas mit dem oberen Ende des Schlauch-
stiickes, 1dst das zur Spitze ausgezogene Glasrohr vom Apparat 1 und fiihrt
es in das Reagenzglas des Apparates 2 ein, das mit einer wiiBrigen Phenol-
phthaleinlésung gefiillt ist. Dabei wird das Reagenzglas des Apparates 2
durch das andere Ende des Schlauches verschlossen (Abb. 69b). Man be-
obachtet 1.--2min. Nach dieser Zeit wird eventuell durch vorsichtiges
Blasen ein Tropfen der wiiBrigen Phenolphthaleinlgsung in das Halbmikro-
Reagenzglas hochgedriickt. An den Apparat 1 schlieBt man nach Beendi-
gung des Versuchs ein Aktivkohleadsorptionsrohr an.

Ergebnis a Durch Einwirkung von Natriumhydroxidlssung auf Ammoniaklésung ent-
steht Ammoniak (" Versuch 46). Es wurde im nach unten gerichteten

Abb. 69 Loslichkeit von Ammoniak in Wasser
a) Darstellung von Ammoniak fiir den Spring-

X h ”"'.' id brunnenversuch
Natriumhydroxid b) Nachweis der Loslichkeit von Ammoniak in
a b Wasser (Durchfiihrung a)
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Instrumentarium b

Chemikalien b
Durchfiithrung b

Reagenzglas aufgefangen und ist demzufolge leichter als Luft. Die wéBrige
Ammoniaklésung firbt Phenolphthalein rot. Es sind Ammonium-Tonen und
Hydroxid-Ionen entstanden:

NH, + H,0 — NHf + OH-

Ammoniak 16st sich sehr gut im Wasser. Durch das Losen des Ammoniaks
im Wasser entsteht im Reagenzglas ein Unterdruck. Der duBere Luftdruck
gleicht diesen Unterdruck aus und driickt die Losung nach oben (Ammoniak-
springbrunnen).

Apparat 1, R lasstéinder, Winkelrohr, Rohr eines Halbmikro-Tropfers, Kristalli-
sierschale, Spatel, Aktivkohleadsorptionsrohr

/" Chemikalien a

Ammoniak wird wie bei Durchfiihrung a hergestellt. An das Winkelrohr wird
ein durch ein 30 mm langes Schlauchstiick gefiihrtes trockenes Rohr eines
Halbmikro-Tropfers angeschlossen. Das Ammoniak leitet man in ein
Halbmikro-Reagenzglas ein. Ist dieses mit Ammoniak gefiillt (erkennbar am
Geruch!), so wird es durch das Rohr des Halbmikro-Tropfers verschlossen
und in die mit wiBriger Phenolphthaleinlésung gefiillte Kristallisierschale
eingetaucht (Abb. 70). An den Apparat 1 schlieBt man ein Aktivkohle-
adsorptionsrohr an.

Ergebnis b /" Ergebnis a
(Y —Ammoniak
wilirige
W7 prenoiphthatein-  Abb.70 Nachweis der Loslichkeit von Ammoniak in
losung Wasser (Durchfiihrung b)
Nachweis des A ks in A i bind 48
Zielstellung Die Schiiler lernen analytische Nachweisreaktionen fiir Ammoniak kennen,
das aus Ammoniakverbindungen durch Verdringungsreaktionen dargestellt
wurde.
Instr jum a 2 Uhrglasschalen, Spatel
Chiemikalion s A jumohlorid, Natriumhydroxidls Unitestpag
Durchfiihrung a  Eine reichliche Spatelspitze Ammoniumchlorid wird auf einer Uhrglasschale
mit 5 Tropfen konzentrierter Natriumhydroxidlésung versetzt und mit einer
zweiten Uhrglasschale iiberdeckt, auf deren Innenseite sich ein Stiick an-
gefeuchtetes Unitest-Indikatorpapier befindet.
Ergebnis a Ammoniak wird durch Natriumhydroxidlésung aus Ammoniumchlorid

86

verdrangt:
NH,Cl + NaOH — NH,t + H,0 + NaCl

Die Blaufirbung des Unitest-Indikatorpapiers deutet darauf hin, daB
Ammoniak mit dem Wasser des angefeuchteten Papiers zum Teil wieder
Ammonium-Tonen und Hydroxid-Tonen bildet.



Instr
Chemikalien b
Durchfiihrung b

Ergebnis b

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikali

b Freiberger Morser mit Pistill, Spatel, Glasstab

Ammoniumchlorid, Natriumhydroxid, Salzsiure konz.

Eine reichliche Spatelspitze Ammoniumchlorid wird in einem Freiberger
Mérser mit der gleichen Menge Natriumhydroxid verrieben. Dabei stellt
man den Geruch fest. Dann hilt man einen mit konzentrierter Salzsiure be-
feuchteten Glasstab dariiber.

Das durch Verdringungsreaktion hergestellte Ammoniak riecht stechend und
bildet mit Salzsiureddmpfen weien Rauch:

NH, + HCl - NH,Cl

D llung von A i Ifat 49

Die Schiiler lernen das Prinzip der technischen Ammoniumsulfatgewin-
nung kennen. Die entsprechenden Reaktionsgleichungen werden erarbeitet.
Apparat 2, Apparat 6, Reagenzglasgestell, Aktivkohleadsorptionsrohr, 2 Halbmikro-
Reagenzgliiser, Filterrohrchen, Tamp i Spatel, Halbmikro-Tropfer, Ablage fiir
Halbmikro-Tropfer, Pinzette

Durchfiihrung

Ergebnis

Kalziumkarbonat, Salzsiure konz., Kalziumsulfat gefillt, Ammoniaklésung konz.,
Wasser, Bariumhydroxidlésung, Watte

Der Apparat 2 wird mit einem gehiuften Spatel Kalziumkarbonat ge-
fiillt. In den Halbmikro-Tropfer nimmt man konzentrierte Salzsiure auf.
In den Apparat 6 gibt man einen Spatel Kalziumsulfat, 15 Tropfen Wasser
und 10 Tropfen konzentrierte Ammoniaklgsung. Er wird mit dem Apparat 2
verbunden. An den Apparat 6 schliet man noch ein Aktivkohleadsorptions-
rohr an (Abb. 71). Durch langsames Auftropfen der konzentrierten Salz-
saure auf das Kalziumkarbonat erzeugt man im Apparat 2 einen gleich-
mifBigen Strom von Kohlendioxid.

Nach etwa 10 min nimmt man die Apparate auseinander, verbindet den
Apparat 2 mit dem Aktivkohleadsorptionsrohr und filtriert die Gipslésung
durch 1 oder 2 Filterrohrchen. Der Riickstand wird in den gesduberten Appa-
rat 2 iibertragen. An den Apparat 2 wird der ebenfalls gesduberte und mit
10 Tropfen Bariumhydroxidlésung gefiillte Apparat 6 angeschlossen. Auf
den Filterriickstand tropft man konzentrierte Salzsiure.

Beim Auftropfen von Salzsiiure auf den Filterriickstand entsteht ein Gas, das
mit Bariumhydroxidlésung einen Niederschlag bildet. Es handelt sich um
Kohlendioxid. Aus Kalziumsulfat, Kohlendioxid und Ammoniaklosung ist
Kalziumkarbonat entstanden. Kalziumsulfat allein reagiert nicht mit dem
Kohlendioxid. Das Saureanhydrid Kohlendioxid verbindet sich aber mit
dem Ammoniak:

2NH, - H;0 + €O, —» (NH,),CO; + H,0

Abb.71 Darstellung von A i 1f:
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Zielstellung
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Waihrend in. Ammoniaklésung nur verhéltnismaBig wenig Hydroxid- und
Ammonium-Tonen vorhanden sind und auch die Kohlensiure nur wenig
Wasserstoff- und Karbonat-Tonen bildet, dissoziiert das gut losliche Salz
Ammoniumkarbonat nahezu vollstindig in Ammonium- und Karbonat-
Tonen. Kalziumsulfat ist zwar schwer 16slich, bildet aber in bestimmtem
MaBe Kalzium- und Sulfat-Tonen:

CaSO, = Ca?*t + SO}~
Nach der Reaktion des Kohlendioxids mit der Ammoniaklésung sind dem-
nach im Apparat 6 folgende Ionen vorhanden: NHj, CO3-, Ca?+, SO3~. Kal-

ziumkarbonat ist schwerer 16slich als Kalziumsulfat. Die im Uberschu vor-
handenen Karbonat-Ionen verbinden sich daher mit den Kalzium-Ionen :

ONH} + 003~ + Ca* + 803~ — 2NH; + 803~ + CaCO0,}

Die entsprechend dem Dissoziationsgleichgewicht des Kalziumsulfats vor-
handenen Kalzium-TIonen werden also laufend aus dem Gleichgewicht ent-
fernt. Das Gleichgewicht muB sich stindig neu einstellen. Kalziumsulfat
geht in Losung. Die Losung reichert sich mit Ammonium-Ionen und Sulfat-
Ionen an.

D 11 der Sal dure nach dem Ostwaldverfahren 50

Die Schiiler lernen die Aufeinanderfolge und die Abhangigkeit der beim
Ostwaldverfahren ablaufenden Reaktionen kennen.

Als Katalysatoren benétigt man fiir die Durchfiihrung des Ostwaldver-
fahrens Platinasbest oder den Mischkatalysator nach P.Lange! oder
Eisen(III)-oxid auf Asbestwolle. Sie konnen folgendermaflen hergestellt
werden :

Metallisches Platin wird mit einer entsprechenden Menge Kénigswasser, das
Salzsiure im UberschuBl enthilt, versetzt und so lange erhitzt, bis es sich
vollstindig gelost hat.

Anschliefiend gibt man noch etwas konzentrierte Salzséiure hinzu und ver-
treibt durch Erhitzen den groften Teil der Salpetersiure. Die eingeengte
Losung verdiinnt man auf das Doppelte ihres Volumens und gibt eine ent-
sprechende Menge Asbestwolle hinzu. Diese Losung versetzt man mit festem
Ammoniumchlorid, etwas Athanol und macht mit Ammoniaklssung schwach
ammoniakalisch. Gelbes Ammonium-hexachloroplatinat(IV) (NH,),[PtClg]
fillt aus. Der Riickstand wird abfiltriert, gewaschen und vergliiht. Das
Ammonium-hexochloroplatinat(IV) zersetzt sich beim Erhitzen auf schwache
Rotglut vollstindig. Dabei wird feinverteiltes, katalytisch sehr wirksames
Platin auf dem Asbest niedergeschlagen.

Da Platin den Schulen im allgemeinen schwer zugénglich ist, kann der von
P. Lange beschriebene Mischkatalysator besonders empfohlen werden. Man
erhélt ihn aus 20 g Kobaltnitrat-6-Wasser Co(NOy), - 6H,0, das in 100 ml
Wasser gelost und mit einer Losung von 20 g Natriumkarbonat in 100 ml
Wasser vermischt wird. Der Niederschlag wird auf der Nutsche abgesaugt
und mit destilliertem Wasser griindlich gewaschen. Den gewaschenen Nieder-
schlag schlimmt man in 50 ml Wasser auf und versetzt ihn mit einer heilen

1 Lange, P.: Chemie in der Schule, 1961 Heft 2, S. 96



Losung von 9 g Athandisidure (Oxalsdure) in 100 ml Wasser. Der neu ent-
standene Niederschlag wird wieder abgesaugt, gewaschen und feucht in
einer Reibschale mit 25 g gepulvertem, kristallinem Aluminiumsulfat-18-
Wasser Aly(SOy); - 18H,0 verrieben. Der Brei wird in einem Porzellantiegel
auf 900°C erhitzt, bis keine weiBen Nebel mehr entweichen. Am wenigsten
wirksam ist der durch griindliches Verreiben von Eisen(III)-oxid mit As-
bestwolle erhaltene Katalysator. Er ist dafiir aber am bequemsten herzu-
stellen.

Instr G idoppelgebliise, Quetschhahn, 2 Apparate 8, Verbrennungsrohr, 2 T-Stiicke, Ak-
tivkohleadsorptis hr, Brenner, 3 R 1 ander, Stativ mit Klemme und Muffe,
Sifonsauger, Spatel, Halbmikro-Tropfer klein, Freiberger Morser mit Pistill, Glasstab,
Ut hale, Halbmikro-R 1

Chemikalien a Ammoniaklésung konz., Natriumhydroxidlésung konz., Platinasbest oder Mischkat

Durchfiihrung a

olle, destilliertes Wasser, Zink pulv.,
g verd., 4-A Isulfonsiure- Ifanilsiure-)losung,
1-Aminonaphthalin- (x-Naphthylamin-)lésung, Eisen(II)-sulfat, Schwefelsiure konz.,
Bimsstein

lysator nach Lange oder Eisen(III)-oxid, Asbestw
R (Essiosi =5

Der Apparat 8 wird mit 20 Tropfen konzentrierter Ammoniaklésung ge-
fiillt, sein Gaseinleitungsrohr mit einem Gummidoppelgeblise verbunden.
An den Apparat 8 schlieBt man einen zweiten, mit 20 Tropfen konzentrierter
Natriumhydroxidlosung gefiillten Apparat 8 an. In das Verbrennungsrohr
wird eine 2-.-3 cm breite, lockere Katalysatorschicht eingefithrt. Es wird
auf der einen Seite mit dem Apparat 8 und auf der anderen Seite mit einem
der beiden turmartig aufeinanderstehenden T-Stiicke verbunden. Die
T-Stiicke sind mit kirnigem Bimsstein gefiillt. Das untere T-Stiick wird mit,
einem Sifonsauger, das obere mit einem kleinen Halbmikro-Tropfer ver-
schlossen. Vor der Versuchsdurchfithrung wird der Bimsstein griindlich an-
gefeuchtet. AuBerdem ist der Halbmikro-Tropfer mit Wasser gefiillt. An das
obere T-Stiick wird schlieBlich noch ein Aktivkohleadsorptionsrohr ange-
schlossen (Abb. 72).

ohle

Na(rﬁlmhydmx/ii-
losung konz.

Abb. 72 Darstellung der Salpetersiure nach dem Ostwaldverfahren (Durchfiihrung a)
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Ergebnis a

Nach dem Zusammenstellen der Apparatur wird der Katalysator erhitzt
und dann aus dem Gummidoppelgeblise ein reichlicher, nicht zu kraftiger
Gasstrom entnommen. Die Verweilzeit der Gase am Katalysator soll gering
sein. Wihrend der Versuchsdurchfiihrung wird den Gasen aus dem Halb-
mikro-Tropfer Wasser entgegengedriickt. Nach etwa 5 min stellt man das
Erhitzen und die Luftzufuhr ein.

Die Fliissigkeit aus dem Sifonsauger wird in ein Halbmikro-Reagenzglas
iibertragen. AuBerdem spiilt man den Bimsstein noch mit wenig Wasser aus
und laBt davon etwa 5 Tropfen der Lésung im Reagenzglas zuflieBen. Diese
Losung untersucht man auf Anwesenheit von Salpetersiure beziehungsweise
Nitrat (, Versuch 51).

Die Nachweisreaktionen auf Nitrat-Tonen fallen positiv aus. Durch kata-
Iytische Oxydation ist aus Ammoniak Salpetersiure hergestellt worden :

4NH, + 50, — 4NO + 6H,0
4NO + 20, —> 4NO,
4NO, + 2H,0 + 0, - 4HNO,

Vergleicht man das Experiment mit der technischen Darstellung der Salpeter-
sdure nach dem Ostwaldverfahren, dann entspricht der mit Natriumhydro-
xidlosung gefiillte Apparat 8 der Ammoniak-Luft-Vermischungsanlage,
das mit dem Katalysator beschickte Verbrennungsrohr dem Ammo-
niak-Verbrennungsofen und die mit Bimsstein gefiillten T-Stiicke dem Ab-
sorptionsturm. Im Absorptionsturm bewegen sich das Wasser und die nitro-
sen Gase im Gegenstrom zueinander.

Instr ium b
Chemikalien b

Durchfiihrung b

Ergebnis

90

G idoppelgeblise, Quetschhahn, 2 Apparate 8, Apparat 12, Aktivkohleadsorptions-
rohr, 3 Reagenzglasstinder, Brenner, Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, Spatel, Halbmikro-
Reagenzglas, Freiberger Morser mit Pistill, Glasstab, Uhrglasschale

/" Chemikalien a

Die Zusammenstellung der Apparatur und die Versuchsdurchfiihrung er-
folgen entsprechend der Durchfiihrung a. Im AnschluB an den zweiten
Apparat 8 wird der Apparat 12 eingesetzt. Das Reagenzglas des Apparates 12
enthilt 20 Tropfen destilliertes Wasser (Abb. 73).

Wie bei Durchfiihrung a entsteht Salpetersiure. Die Apparatur ist in ihrem
Aufbau und in ihrer Handhabung einfacher, die entstehenden nitrosen Gase
werden aber schlechter absorbiert. AuBerdem kann das Gegenstromprinzip
nicht veranschaulicht werden.

Asbestwolle  Hatalysator

Ahtivkohle

Natriumhydroxid-
losung konz.

Abb. 73 Darstellung der Salpetersiure nach dem Ostwaldverfahren (Durchfiihrung b)



Zielstellung

Bemerkungen

Instr ium a

Nachweis der Salpetersiure und der Nitrate 51

Die Schiiler lernen analytische Nachweisreaktionen auf Nitrate kennen.

Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren eingesetzt werden. Fiir die Reaktionen der Durch-
fithrung b kénnen die Schiiler keine Gleichung aufstellen.

Uhrglasschale, Spatel, Filtrierpapier

Chemikalien a

Durchfiihrung a

Ergebnis a

Instrumentarium b

Chemikalien b

Durchfithrung b

Ergebnis b

Zielstellung

Bemerkungen

Salpeterséure verd. (oder Nitratlosung), Eisen(II)-sulfat, Schwefelsiure verd., Schwefel-
silure konz.

Auf einer Uhrglasschale gibt man zu einem kleinen Eisen(II)-sulfatkristall
3 Tropfen verdiinnte Schwefelsdure und 2 Tropfen verdiinnte Salpeterséure
oder Nitratlosung. Dann fiigt man noch 5 Tropfen konzentrierte Schwefel-
sdure hinzu und beobachtet gegen einen weiilen Hintergrund (Filtrier-
papier).

Um den Eisen(IT)-sulfatkristall bildet sich eine braun-violette Zone. Salpe-
tersiure und Nitrate werden in saurer Losung durch Eisen(IT)-sulfat redu-
ziert : Es entsteht ein brauner Farbkomplex:

+2 +5 +2 +2 +3
8FeSO, + 2HNO, + 3H,S80, — 2Fe[(NO)SO,] + 3Fe,(SO,); + 4H,0
[ =t
6o~ Nitrosoeisen(II)-sulfat
Halbmikro-R: las, R glasstinder, Spatel

Zink pulv., At,hs.usaum (Esmgsaure) verd., 1-Aminonaphthalin-(x-Naphthylamin-)
1osung, 4-A - (Sulfanilsiure-)losung, Salp i verd. (oder
Nitratlosung)

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu einer Spatelspitze Zinkpulver
je 5 Tropfen verdiinnte 4-Aminobenzolsulfonsiure, Athansiure und1-Ami-
nonaphthalinlésung und versetzt dieses Gemisch mit 2 Tropfen verdiinnter
Salpetersiure oder Nitratlosung.

Salpetersidure und Nitrate kénnen mit einer Lésung, die Athansiure, Zink,
4-Aminobenzolsulfonsiure und 1-Aminonaphthalin enthilt, nachgewiesen
werden. Die Losung firbt sich intensiv rot.

Erhitzen von Nitraten 52

Es soll erkannt werden, daB Alkalimetallnitrate beim Erhitzen Sauerstoff
abgeben, aus Schwermetallnitraten dagegen auBerdem noch Stickstoff-
dioxid entst.eht‘

Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren® eingesetzt werden.

Instr fum

Spatel, Halbmikro-R 1 B R lashalter R, lasstind
Holzspan, Apparat 1, Apparat 9, Stativ mit Klemme und Muffe, Aktivkohleadsorp-
tionsrohr

91



Chemikali

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Natri itrat, Kaliumnitrat, Blei(IT)-nitrat, Kupfer(IT)-nitrat

Ein Halbmikro-Reagenzglas wird mit einem Spatel Natriumnitrat ode
Kaliumnitrat gefiillt und in der Brennerflamme 3-.-4 min erhitzt. Anschlie-
Bend wird ein glimmender Holzspan in das Reagenzglas eingefiihrt.
Danach wird das Verhalten der Schwermetallsalze beim Erhitzen untersucht.
Dazu fiillt man den Gasentwickler des Apparates 1 mit einer Spatelspitze
Blei(IT)-nitrat beziehungsweise Kupfer(II)-nitrat, befestigt ihn an einem
Stativ und verbindet ihn mit dem Apparat 9. An den seitlichen Ansatz des
Apparates 9 wird ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen. Das Nitrat
wird erhitzt.

Der Span leuchtet auf. Natriumnitrat und Kaliumnitrat geben beim Er-
hitzen Sauerstoff ab:

2NaNO, —» 2NaNO, -+ 0,1

Blei(IT)-nitrat und Kupfer(IT)-nitrat zerfallen beim Erhitzen. Es entsteht ein
braunes Gas:

2Pb(NO,), — 2Pb0O + 4NO,t + 0,1

Einwirkung ven k ierter Salp dure auf Kupfer 53

Die Schiiler sollen die oxydierende Wirkung der konzentrierten Salpeter-
séure erkennen. Sie lernen eine Méglichkeit der Darstellung von Stickstoff-
monoxid beziehungsweise von Stickstoffdioxid kennen und stellen die ent-
sprechenden Reaktionsgleichungen auf.

Apparat 2, Apparat 7, 2 R lasstinder, 3 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stopfen,
Reagenzglasgestell, Spatel, Aktivkohleadsorptionsrohr, Filtrierpapier

Salpetersiure konz., Kupferspine, Wasser

Die Apparate 2 und 7 werden miteinander verbunden. Im Apparat 2 laBt
man auf eine Spatelspitze Kupferspiine konzentrierte Salpetersiure tropfen.
Der Apparat 7 ist leer. In ihm wird die Farbe des Gases gegen einen weiBen
Hintergrund beobachtet. Mit dem entweichenden Gas werden 3 Halbmikro-
Reagenzgliser pneumatisch gefiillt und sofort mit einem Gummistopfen
verschlossen (Abb. 74). Nach AbschluB des Versuches nimmt man das Aus-
gleichrohr aus der ,,pneumatischen Wanne* und verbindet es mit einem
Aktivkohleadsorptionsrohr. Die Reagenzgliser werden gegen einen weillen
Hintergrund (Filtrierpapier) gehalten. Dabei entfernt man die Stopfen fiir
kurze Zeit.

Konzentrierte Salpetersiiure reagiert mit Kupfer. Sie wirkt oxydierend und

tickstoffmonoxid
Stickstoffulioxid)

Abb. 74 Einwirkung von konzentrierter Salpetersiure auf Kupfer



Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

wird zu farblosem Stickstoffmonoxid reduziert, das sich an der Luft zu
braunem Stickstoffdioxid umsetzt:

3Cu + 2HNO, — 3Cu0 + H,0 + 2NOt
3Cu0 + 6HNO; — 3Cu(NOy), -+ 3H,0

3Cu0 + 8HNO; — 3Cu(NO;), + 4H,0 + 2NOt

+0 +5 +2 42
3Cu + 2H* + 2NO; — 3Cu0 + 2NOt + H,0
| [ t
3(2e7)

Die braune Farbe des Stickstoffdioxids verschwindet beim Einleiten des
Gases in Wasser. Es reagiert mit dem Wasser unter Disproportionierung:

+4 48 +5
2NO, + H,0 — HNO, + HNO,

Stickstoffmonoxid wird von dem Wasser nicht aufgenommen.

Einwirkung von salpetriger Siiure auf Kohlensiiurediamid (Harnstoff) 54

Die Schiiler lernen als eine Moglichkeit der Beseitigung der salpetrigen Saure
die Umsetzung mit Kohlensiurediamid kennen. Sie sollen die Bedeutung
dieser Reaktion fiir die analytische Chemie erkennen, wenn Nitrat und Nitrit
nebeneinander nachgewiesen werden miissen. Dabei wird verdeutlicht, dal
sich salpetrige Sdure gegeniiber Kohlensidurediamid wie ein Oxydations-
mittel verhalt.

Apparat 5, Stativ mit Klemme und Muffe, Spatel, Erlenmeyerkdlben, Brenner, Holz-
span

Kohlenséiurediamid (Harnstoff), Natriumnitrit, Athansiure (Essigsiure) verd., Wasser

Im Apparat 5 mischt man einen Spatel Kohlensiurediamid mit der gleichen
Menge Natriumnitrit. In den Halbmikro-Tropfer wird verdiinnte Athan-
siure aufgenommen. Der Apparat 5 wird an einem Stativ befestigt. Nach
Verschlufl des Apparates 1iit man die Siure langsam zutropfen, erwirmt sie
ein wenig in der Flamme eines Brenners und fingt das entweichende
Gas in einem Erlenmeyerkolben pneumatisch auf. Ist der Erlenmeyerkolben
mit dem Gas gefiillt, wird ein glimmender Holzspan eingefiihrt.

Der glimmende Holzspan erlischt in dem entstandenen Gas:

—3 +3
NH,+0=N-0-H
o=c\ — 2N, + 3H,0 + €Ot
—3 +3

NH, + 0=N—0-H

Der positiv dreiwertige Stickstoff der salpetrigen Siure nimmt bei dieser
Reaktion von den beiden Stickstoffatomen eines Kohlensdurediamid-
molekiils insgesamt sechs Elektronen auf.
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Nachweis von Phosphat-Ionen 55

Zielstellung Die Schiiler lernen eine analytische Nachweisreaktion auf Phosphat-Tonen
kennen und stellen die Reaktionsgleichung auf.

Instr Halbmikro-R las, R lasstinder, Glasstab, Spatel

Chemikalien Natriumphosphat, destilliertes Wasser, A i hlorid, A iaklosung verd.,
Magnesiumchloridlésung

Durchfiihrung Eine Spatelspitze Natriumphosphat wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
in 20 Tropfen destilliertem Wasser gelost und mit einer kleinen Spatelspitze
Ammoniumchlorid versetzt. Dann gibt man 5 Tropfen Magnesiumchlorid-
lésung hinzu und macht mit verdiinnter Ammoniaklésung schwach ammo-
niakalisch.

Ergebnis Es entsteht ein Niederschlag von Ammoniummagnesiumphosphat :
Na,PO, + NH,CI + MgCl, — 3NaCl + NH,MgPO,|

3.2.6. Chalkogene
Erhitzen von Schwefel 56

Zielstellung Die Verinderungen des Aggregatzustandes sollen beobachtet werden.

Instrumentarium  Spatel, Brenner, Halbmikro-R las, R lasstiinder, R lashalter

Chemikalien Schwefel pulv.

Durchfithrung Ein Halbmikro-Reagenzglas wird etwa 1em hoch mit Schwefelpulver
gefiillt und dann in der Flamme eines Brenners langsam und vorsichtig
erhitzt.

Ergebnis Schwefel schmilzt. Die Schmelze ist zunichst blaBgelb und diinnfliissig, bei
weiterem Erhitzen wird sie dunkler, dann braun und zéhflissig und schlieB-
lich wieder diinnfliissig. Schwefeldimpfe sublimieren.

Léslichkeit des Schwefels 57

Zielstellung Die unterschiedliche Léslichkeit des Schwefels in Wasser und in Kohlen-
disulfid soll erkannt werden.

Bemerkungen Vorsicht! Kohlendisulfid ist giftig und leicht entziindbar. Reagenzgliser,

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfiihrung
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die Kohlendisulfid enthalten, werden nicht am Arbeitsplatz der Schiiler,
sondern vom Lehrer unter dem Abzug gereinigt.

Spatel, 2 Halbmikro-R gliser, 2 R lasstinder, Stopfen fiir Reagenzgliiser

Schwefel pulv., Wasser, Kohlendisulfid (Schwefelkohl ff)

Eine Spatelspitze Schwefelpulver wird in einem Halbmikro-Reagenzglas mit
5 Tropfen Wasser versetzt und geschiittelt.
Zu einer Spatelspitze Schwefelpulver gibt man im Halbmikro-Reagenzglas



5 Tropfen Kohlendisulfid, verschlieBt sofort mit einem Stopfen und schiit-
telt.

Gewinnung von Schwefelkristallen 58

Der in Kohlendisulfid geloste Schwefel wird kristallin abgeschieden. Die

Ergebnis Schwefel ist unldslich in Wasser, 16slich in Kohlendisulfid.
Zielstellung

Kristallform wird bestimmt.
Bemerkungen Vorsicht! Kohlendisulfid ist giftig und leicht entziindbar.
Instr

Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Spatel, Gummidoppelgeblise mit Quetschhahn, Apparat 6, Aktivkohleadsorptionsrohr,
Reagenzglasstinder, Abluge fiir Halbmikro-Tropfer, Filtrierpapier, Lupe

Schwefel pulv., Kohlendisulfid (Schwefelkohlenstoff)

Eine Spatelspitze Schwefelpulver wird im Apparat 6 mit 5 Tropfen Kohlen-
disulfid versetzt. Danach wird der Apparat sofort (!) verschlossen. Das Gas-
einleitungsrohr ist bis etwa 1 cm tber die Fliissigkeitsoberfliche eingefiihrt.
An das Gaseinleitungsrohr wird ein Gummidoppelgeblise angeschlossen und
der seitliche Ansatz des Apparates 6 mit einem Aktivkohleadsorptionsrohr
verbunden (Abb. 75). Mit Hilfe eines Quetschhahnes entnimmt man aus
dem Gummigeblise einen kontinuierlichen, nicht zu kriftigen Luftstrom
und treibt das Kohlendisulfid langsam in die Aktivkohle iiber. Die ent-
standenen Schwefelkristalle werden auf einem Blatt Filtrierpapier mit der
Lupe betrachtet.

Schwefe! kristallisiert in rhombischen Kristallen. Kohlendisulfid verdunstet
leicht. Aktivkohle adsorbiert Kohlendisulfid.

Aktivkohle

Schwefelpulver,
"Hohlendisulfid

Abb. 75 Gewinnung von Schwefelkristallen

Darstellung von Eisen(II)-sulfid 59

Die Schiiler sollen die Reaktionsfihigkeit des Schwefels bei der Synthese
von Eisen(II)-sulfid aus den Elementen erkennen.

Am Experiment kénnen auch die Begriffe ,,Gemenge* und ,,Verbindung*
erarbeitet werden.

Das Eisen(II)-sulfid wird auch fiir den Versuch 60 benutzt.

Spatel, Halbmikro-Reagenzglas, Becherglas, Brenner, Reagenzglashalter, Filtrier-
papier, Magnet

Eisen pulv., Schwefel pulv.

Auf einem Blatt Filtrierpapier vermischt man einen Spatel feines Eisen-
pulver mit 2 Spatel Schwefelpulver. Das Gemisch kann man mit einem
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Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

Magneten priifen. Das Schwefel-Eisen-Gemisch fiillt man in ein Halbmikro-
Reagenzglas und erhitzt den Boden des Reagenzglases am Flammensaum
einer Brennerflamme. Wenn die Reaktion eintritt, nimmt man das Reagenz-
glas aus der Flamme heraus. Sobald das Gemisch durchgegliiht ist, wird das
Reagenzglas durch Eintauchen in ein mit Wasser gefiilltes Becherglas zer-
stort. An das Eisen(IT)-sulfid kann ein Magnet gehalten werden.

Schwefel reagiert beim Erhitzen mit Eisen. Es entsteht Ei;,en(H)-sulﬁd,
das nicht ferromagnetisch ist:

Fe + S — FeS

Darstellung und Eigenschaften von Schwefelwasserstoffwasser 60

Die Kenntnisse der Schiiler iiber Verdrangungsreaktionen werden vertieft.
Die Schiiler weisen einige Eigenschaften des Schwefelwasserstoffs nach und
formulieren die entsprechenden Reaktionsgleichungen.

Vorsicht! Schwefelwasserstoff ist sehr giftig! Es muB auf einen guten Ver-
schlu der Apparatur wihrend der Versuchsdurchfiihrung geachtet werden.
Man kann das Eisen(II)-sulfid von Versuch 59 benutzen.

Apparat 2, Apparat 6, Aktivkohleadsorptionsrohr, Pinzette, Halbmikro-Reagenzglas,
Stopfen, Halbmikro-Tropfer, Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, 2 Blatt Filtrierpapier

Eisen(IT)-sulfid, Salzsiure verd., Wasser, Blei(1I)-nitratlosung, Kadmi Ifatlosung,
Schwefelwasserstoffwasser, pH-Papier

Eisen(II)-sulfid wird in den Apparat 2 iibertragen. An den Apparat 2 ist der
Apparat 6 und daran ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen (Abb.76).
Der Apparat 6 ist zur Hilfte mit Wasser gefiillt. Nachdem die Apparatur zu-
sammengesetzt ist, 1iBt man aus dem Halbmikro-Tropfer verdiinnte Salz-
séure auf das Eisen(IT)-sulfid tropfen. Wenn die Gasentwicklung beendet
ist, wird das Wasser aus dem Apparat 6 mit einem Halbmikro-Tropfer in
ein Halbmikro-Reagenzglas iibertragen. Das Reagenzglas und der Appa-
rat 6 werden sofort (!) verschlossen. Bei diesen Arbeiten wird der Geruch des
Gases festgestellt. 1 Tropfen Schwefelwasserstoffwasser wird auf pH-Papier
gegeben. Ein weiterer Tropfen wird auf Filtrierpapier mit einem Tropfen
Blei(IT)-nitratlésung oder Kadmiumsulfatlésung versetzt.

Durch Einwirkung von verdiinnter Salzsiure auf Eisen(IT)-sulfid entsteht
Schwefelwasserstoff :

FeS + 2HCI —> FeCl, + H,St
FeS + 2H+ —> Fe2+ + H,St

Schwefelwasserstoff

Aktivkohle

Abb.76 Darstellung von Schwefelwasserstoffwasser



Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

T [032105]

Schwefelwasserstoff ist ein unangenehm riechendes Gas, das sich in Wasser
wenig 16st. Die wéiBrige Losung reagiert schwach sauer, da Schwefelwasser-
stoff in geringem MaBe dissoziiert:

H,S = H+ + HS™
HS™ = H* + §*

Blei(II)-nitrat und Kadmiumsulfatlssung bilden mit Schwefelwasserstoff-
wasser charakteristisch gefiirbte Niederschlige:

Pb(NO,), + H,S — PbS| + 2HNO,
Pb2t 4§~ - PbS)|
CdSO, + HS — CdS| + H,S0,
Cd2+ + 8 - (S}

Darstellung von Schwefel fl aus Schwefel und Paraffin 61

Die Schiiler lernen am Beispiel der Reaktionen von Schwefel und Paraffin
eine weitere Moglichkeit zur Darstellung von Schwefelwasserstoff kennen.

Vorsicht! Schwefelwasserstoff ist sehr giftig!

Das Paraffin-Schwefel-Gemisch wird folgendermaBen hergestellt: Paraffin
und Schwefel werden im Masseverhiltnis 3:1 vermischt und auf einem
siedenden Wasserbad geschmolzen. Die Mischung wird durch Riihren homo-
genisiert, wobei gleichzeitig noch etwas Asbestwolle untergemischt wird.
Die Darstellung von Schwefelwasserstoff aus einem Paraffin-Schwefel-
Gemisch kann sehr gut im qualitativ-analytischen Schiilerpraktikum durch-
gefithrt werden. Sie hat den besonderen Vorteil, daB die Reaktion sehr
schnell zum Stillstand zu bringen ist.

Reagenzglas 12 mm x 100 mm mit durchbohrtem Stopfen, Glasrohr (Linge 5 cm,
Durchmesser 5 mm), Stativ mit Klemme und Muffe, Apparat 9, Reagenzglasstinder,
Brenner, Freiberger Morser mit Pistill, Spatel, Pinzette, Aktivkohleadsorptions-
rohr

Paraffin-Schwefel-Gemisch, Asb lle, Blei(II)-nitratls

g

Das Reagenzglas wird mit einer 2..-3 cm hohen Schicht des Paraffin-
Schwefel-Gemisches gefiillt. Dariiber gibt man noch etwas Asbestwolle,
verschlieBt das Reagenzglas mit dem durchbohrten Stopfen und spannt
es in ein Stativ ein. Der Apparat 9 wird mit 20 Tropfen Blei(II)-nitrat-
Isung gefiillt und mit dem im Stativ eingespannten Reagenzglas verbunden.
An das seitliche Ansatzrohr des Apparates 9 wird ein Aktivkohleadsorptions-
rohr angeschlossen. Nun erhitzt man das Paraffin-Schwefel-Gemisch. Nach
dem Erhitzen wird die Verbindung zwischen Reagenzglas und Apparat 9
gelost.

Aus einem Paraffin-Schwefel-Gemisch entsteht beim Erhitzen Schwefel-
wasserstoff, der mit Blei(II)-nitrat nachgewiesen wird. Entfernt man das
Reagenzglas aus der Flamme, dann wird damit die Schwefelwasserstoff-
entwicklung unterbrochen. Schwefel reagiert in der Hitze mit dem im
Paraffin an Kohlenstoff gebundenen Wasserstoff.
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Zielstellung

Darstellung und Nachweis des Schwefeldioxids 62

Durch Verbrennen von Schwefel oder durch Abrésten von Pyrit stellen die
Schiiler Schwefeldioxid dar. Sie setzen das Schwefeldioxid zur schwefligen
Séure um und weisen es durch Fillung nach.

Instr um

Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis
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G idoppelgebliise, Quetschhahn, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Apparat 12,
Apparat 10, Aktivkohleadsorptionsrohr, Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, 2 Reagenz-
glasstiinder, Spatel, Glasstab

Schwefel pulv., Pyrit, Asbestwolle, Wasser, Methylorangelosung, Bariumhydroxid-
losung .

Das Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr des Apparates 12 wird mit
10 Tropfen Wasser und 5 Tropfen Methylorangelésung gefiillt. Anschlie-
Bend bringt man eine Spatelspitze Schwefelpulver oder gut zerkleinerten
Pyrit in das Verbrennungsrohr, schlieft die Substanz von beiden Seiten mit
einem kleinen Ashestwollepfropfen ein, setzt den Apparat 12 zusammen und
spannt das Verbrennungsrohr unweit des offenen Endes in ein Stativ ein. An
das offene Ende des Verbrennungsrohres wird ein Gummidoppelgeblése an-
geschlossen. Der so gehalterte Apparat 12 wird mit dem Apparat 10 und
dieser mit einem Aktivkohleadsorptionsrohr verbunden (Abb. 77).

In den Apparat 10 gibt man 10 Tropfen Bariumhydroxidlgsung.

Der Schwefel beziehungsweise der Pyrit wird mit der Flamme eines Bren-
ners erhitzt. Aus dem Gummidoppelgeblise wird ein gleichmiBiger, nicht
zu kriftiger Luftstrom entnommen. Nach 3.--4 min stellt man das Er-
hitzen ein. Die Apparatur wird auseinander genommen. Die Lésung im
Reagenzglas des Apparates 12 wird 2---3 min im Sieden gehalten. Ein Glas-
stab ist in das Reagenzglas einzufiihren.

Asbestwolle_ Pyrit

Aktivkohle

Bariumhydroxid-
losung

Abb.77 Darstellung und Nachweis des Schwefeldioxids

Die Methylorangelésung firbt sich rot. Es ist eine Saure entstanden. Schwef-
lige Séure kann durch Reaktion von Schwefeldioxid mit Wasser entstehen.
Durch Uberleiten von Luft iiber den erhitzten Schwefel beziehungsweise den
erhitzten Pyrit ist Schwefeldioxid entstanden:

S+ 0, - SO,t

beziehungsweise

4FeS, + 110, — 2Fe,0; + 850,1

Die Reaktionen verlaufen in beiden Fillen stark exotherm. Das beim Ab-
rosten des Pyrits entstehende Eisen(ITI)-oxid ist an der rostroten Farbung

zu erkennen. Im Apparat 10 bildet sich ein Niederschlag. Schwefeldioxid
kann mit Bariumhydroxidlésung nachgewiesen werden:



Zielstellung

Instrumentarium

Ba(OH), + SO, — BaS0,} + H,0

Es hat sich nur ein Teil des Schwefeldioxids im Apparat 12 mit dem Wasser
zur schwefligen Siure umgesetat :

S0, + H,0= H,S0,

Beim Sieden der Lésung des Apparates 12 entsteht wieder die urspriing-
liche Firbung des Indikators. Schweflige Siure zerfillt beim Sieden in ihr
Anhydrid und Wasser. Sie ist wenig bestéindig.

Nachweis der Reduktionswirkung des Schwefeldioxids 63

Die Schiiler lernen die Reduktionswirkung des Schwefeldioxids kennen und
vertiefen beziehungsweise festigen ihre Kenntnisse iiber Redox-Reaktionen.

Apparat 2, Apparat 6, Spatel

Chemikali

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

T*

Natri ulfit, Schwefelsii konz., Schwefelsiure verd., Wasser, Kaliumpermanganat-
lésung 1 n

Die Apparate 2 und 6 werden miteinander verbunden. Der Apparat 6 ent-
hilt 10 Tropfen 1 n Kaliumpermanganatlosung und 5 Tropfen verdiinnte
Schwefelsiure. Im Apparat 2 148t man auf einen Spatel Natriumsulfit
ke trierte Schwefelsiure auftropfen.

Das Kaliumpermanganat wird entfirbt :

+7 +4 +2 +6
2MnO,” + 5803~ + 6H* — 2Mn?* + 5502~ + 3H,0

L |
5(2e7)

Das Mangan im Kaliumpermanganat wird von der Oxydationsstufe +7
zur Oxydationsstufe +2 reduziert. Der Schwefel mit der Oxydationsstufe
+4 im Sulfit-Ton wird oxydiert und liegt im Sulfat-Ton mit der Oxydations-
stufe +6 vor.

Nachweis von Sulfiten 64

Die Schiiler lernen eine analytische Nachweisreaktion fiir Sulfite kennen und
vertiefen ihre Kenntnisse iiber Verdringungsreaktionen.

Apparat 2, Apparat 6, Aktivkohleadsorptionsrohr, Spatel
Natriumsulfit (oder Natriumhydrogensulfit), Schwefelsiure konz., Wasser, Barium-
hydroxidlésung

Die Apparate 2 und 6 werden miteinander verbunden. An den Apparat 6
wird ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen. In den Apparat 6 werden
10 Tropfen Bariumhydroxidlésung gegeben. Im Apparat 2 1aBt man auf
einen halben Spatel Natriumsulfit (oder Natriumhydrogensulfit) konzen-
trierte Schwefelsdure auftropfen.

Die schwerer fliichtige Schwefelsiure verdringt die schweflige Siure, die
infolge ihrer Unbestandigkeit in Wasser und Schwefeldioxid zerflls.
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Na,S0, + H,S0, - Na S0, + H,S0,
H,S0; — H,0 + S0,

Die schweflige Siure bildet mit Bariumhydroxidlosung einen weillen
Niederschlag von Bariumsulfit:

Ba(OH), + H,80; — BaS0,| + 2H,0

Nachweis der Karbonate und Sulfite nebeneinander 65

Die Schiiler werden mit der Problematik des Nachweises zweier mitein-
ander vermischter Verbindungen vertraut gemacht, die beide beim An-
siuern gasformige Reaktionsprodukte bilden.

Bei der Verwendung von Wasserstoffperoxidlosung als Oxydationsmittel
muB beachtet werden, daB sie Phosphorsiure als Stabilisator enthalten kann.
Die Phosphat-Ionen bilden mit Bariumhydroxidlosung einen Niederschlag.
Der Sulfitnachweis wiirde dann in jedem Falle positiv ausfallen. Die Phos-
phat-Tonen miissen daher vor der Versuchsdurchfithrung durch Zugabe
eines Uberschusses an Bariumhydroxidlésung ausgefillt werden. Der ent-
standene Niederschlag wird abfiltriert.

Apparat 2, Apparat 6, Spatel

N Ifit, Natriumkarbonat, Schwefelsiure konz., Bariumhydroxidlésung, Wasser-
stoffperoxidlosung 3%jig, Salzsiure konz., Bromwasser

Sulfitnachweis: Tm Apparat 2 vermischt man eine reichliche Spatelspitze
Natriumsulfit mit der gleichen Menge Natriumkarbonat und schlieft den
mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlésung gefiillten Apparat 6 an. Auf das
Gemisch im Apparat 6 1iBt man konzentrierte Schwefelsiure einwirken.
Zu dem im Apparat 6 entstandenen Niederschlag gibt man 5 Tropfen Brom.-
wasser oder 5 Tropfen 3%ige phosphatfreie Wasserstoffperoxidlésung,
schiittelt gut durch und gibt dann 5 Tropfen konzentrierte Salzsiure zu.

Der zunichst entstandene Niederschlag kann aus Bariumsulfit oder aus
Bariumkarbonat oder sogar aus beiden Salzen bestehen. Bariumsulfit wird
durch Bromwasser oder Wasserstoffperoxidlésung zu Bariumsulfat oxydiert,
das von konzentrierter Salzsiure nicht gelost wird:

BaSO, + Br, + H,0 — BaSO, + 2HBr
BaSO, + H,0, - BaSO, + H,0

Bariumkarbonat reagiert nicht mit Wasserstoffperoxidlosung oder Brom-
wasser. Es wird durch konzentrierte Salzsiure zersetzt:

BaCO, + 2HCI - BaCl, + H,0 + CO,t

Der verbleibende Niederschlag von Bariumsulfat ist ein Beweis dafiir, da@
Sulfit anwesend war.

Karbonatnachweis: Tm Apparat 2 16st man je eine reichliche Spatelspitze
Natriumkarbonat und Natriumsulfit in 10 Tropfen Wasser und fiigt noch
10 Tropfen Bromwasser oder 10 Tropfen 3%,ige Wasserstoffperoxidlésung
hinzu. Der Apparat 6 wird mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlosung gefiillt.
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Auf die Losung im Apparat 2 liit man konzentrierte Schwefelsiure ein-
wirken.

Durch das Bromwasser oder die Wasserstoffperoxidlésung wird das Sulfit
zu Sulfat oxydiert (,” Ergebnis a). Bei der nachfolgenden Zugabe von
Schwefelsiure wird nur das Karbonat zersetzt:

Na,CO; + H,S0, — Na,S0, + H,0 + C0,1

Der Niederschlag in der Vorlage kann daher nur aus Bariumkarbonat be-
stehen:

Ba(OH), + CO, — BaCO, + H,0

D llung der Schwefelsii nach dem Kontaktverfahren 66

g

Die Schiiler lernen die Aufeinanderfolge und die Abhingigkeit der beim
Kontaktverfahren ablaufenden Reaktionen modellhaft kennen. Sie iiben das
Ausfiihren eines komplizierten technologischen Experimentes mit dem In-
strumentarium der Halbmikrotechnik.

AlsKatalysatoren benutzt man Chrom(I1T)-oxid auf Asbestwolle, Eisen(ITI)-
oxid auf Asbestwolle oder auf Bimsstein oder Vanadin(V)-oxid auf Asbest-
wolle. Die Katalysatoren konnen folgendermaBen hergestellt werden:

Fiir halbmikrotechnische Arbeiten eignet sich von diesen drei Katalysa-
toren am besten Chrom(III)-oxid auf Asbestwolle. In einem Freiberger
Mérser wird pulverformiges Chrom (I1I)-oxid mit Asbestwolle innig verrieben.
Man braucht dann nicht so stark zu erhitzen.

Bei Verwendung von Eisen(ITI)-oxid muf dieses auch mit Asbestwolle ver-
rieben werden. Die katalytische Wirksamkeit ist aber geringer. AuBerdem
mul} starker erhitzt werden.

Eine groBere katalytische Wirksamkeit des Eisen(III)-oxids erreicht man,
wenn man den Katalysator auf Bimsstein niederschligt. Zu diesem Zweck
wird kérniger Bimsstein mit einer Eisen(II)-sulfatlosung getrinkt und in
einer Abdampfschale gegliiht, bis eine vollstindige Umsetzung zu Eisen(I1I)-
oxid erreicht ist.

Wird Vanadin(V)-oxid als Katalysator benutzt, so kann hier die katalytische
Wirksamkeit durch vorheriges Schmelzen mit Natriumhydroxid und an-
schlieBendes Pulverisieren und Verreiben mit Asbestwolle erh6ht werden.
Ein sehr grofler katalytischer Effekt kann erzielt werden, wenn man zu
einem der erwihnten Katalysatoren eine geringe Menge festes Silbernitrat
hinzufiigt. Allerdings entspricht diese Katalyse dann nicht mehr der tech-
nischen Durchfiihrung des Kontaktverfahrens, da die Kontaktwirkung durch
nitrose Gase hervorgerufen wird.

G id Igeblise, Quetschhahn, Apparat 8, Apparat 12, Aktivkohleadsorptionsrohr,

Chemikalien a

Durchfiihrung a

2 Reagenzgla,sstander, Brenner, Spatel, Glasstab, Pinzette

Schwefelsiure konz., Pyrit, Asbestwolle, Chrom(III)-oxid, Vanadin(V)-oxid, Eisen(ITI)-
oxid, Bariumhydroxidlésung 0,1 n, Salzsiure konz., Wasser, Bimsstein

In den Apparat 8 gibt man 20 Tropfen konzentrierte Schwefelsdure und
verbindet das Gaseinleitungsrohr mit einem Gummidoppelgebldse. Dieser
Apparat hat die Aufgabe, die Luft vorzutrocknen. AuBerdem kann hier er-
kannt werden, wieviel Luft aus dem Gummidoppelgeblise eintritt. Das
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Ergebnis a

Verbrennungsrohr des Apparates 12 beschickt man vom offenen Ende mit
einem Spatel feinkérnigem Pyrit. Der Pyrit wird von beiden Seiten durch je
einen Asbestwollepfropfen locker eingeschlossen. AnschlieBend fiihrt man
von der anderen Seite aus eine lockere, etwa 2 em lange Schicht des Kata-
lysators ein. In das Reagenzglas des Apparates 12 gibt man 10 Tropfen 0,1 n
Bariumhydroxidlésung und 10 Tropfen konzentrierte Salzsiure. An das seit-
liche Ansatzrohr des Apparates 12 schlieBt man ein Aktivkohleadsorptions-
rohr an und verbindet beide Apparate miteinander (Abb. 78a). Nun wird
zuerst der Katalysator etwa 2 min stark erhitzt, dann erhitzt man auch den
Pyrit und entnimmt dem Gummidoppelgeblise einen ziigigen Luftstrom.

Asbestwolle

il Bariumhydroxid(ésung,
Salzséure konz.

Abb. 78a Darstellung der Schwefelsiure nach dem Kontaktverfahren
(Durchfiihrung a)

Nach etwa 3-.-5min ist in der stark salzsauren Bariumchloridlésung ein
Niederschlag zu erkennen. Dieser Niederschlag kann nur aus Bariumsulfat
bestehen, da Bariumsulfit von der konzentrierten Salzsiure gelost wiirde.
Das beim Abrosten des Pyrits entweichende Schwefeldioxid (,/* Versuch 62)
muf} nachtriglich zu Schwefeltrioxid oxydiert worden sein. Schwefeltrioxid
verbindet sich in geringem MaBe mit Wasser zu Schwefelsidure, die sich mit
Bariumchloridlésung umsetzt :

250, + 0, — 250,
80, + H,0 — H,S0,

Vergleicht man das Experiment mit der technischen Herstellung der
Schwefelsiure nach dem Kontaktverfahren, dann entspricht der mit dem
Pyrit beschickte Teil des Verbrennungsrohres dem , Réstofen®, wihrend
der mit dem Katalysator gefiillte Teil des Verbrennungsrohres mit dem
,,Kontaktofen* verglichen werden kann. Die zwischen dem Pyrit und dem
Katalysator befindliche Schicht Asbestwolle iibernimmt die Aufgabe der
,,Flugstaubkammer“.

Instr ium b

Chemikalien b
Durchfiihrung b
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G bl Quetschhahn, Apparat 8, Verl hr, Ausgleichro}
2T Stucke, Aktwkohlsadsorptlonsrohr, Brenner, Stativ mit Klemme und Muffe, Re
i Spatel, Glasstab, Pinzette, Sif

/" Chemikalien a

Die Apparatur wird in gleicher Weise wie bei der Durchfithrung a zusammen-
gesetzt. Lediglich der Apparat 12 wird auseinandergenommen. An das
Verbrennungsrohr wird ein ,,Waschturm** — bestehend aus 2 miteinander
verbundenen und mit kérnigem Bimsstein gefiillten T-Stiicken — ange-
schlossen. Das obere T-Stiick verschlieBt man mit einem kleinen, mit



Ergebnis b

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

destilliertem Wasser gefiillten Halbmikro-Tropfer und verbindet es mit
einem Aktivkohleadsorptionsrohr (Abb. 78b). Das untere T-Stiick wird mit
einem Sifonsauger verschlossen. Vor der Versuchsdurchfithrung durchnaBt
man den Bimsstein im ,,Waschturm‘* mit Wasser.

Abb. 78b Darstellung der Schwefelsiure
nach dem Kontaktverfahren
(Durchfithrung b) ki Aktivkohle

o Schwefelsiure

Der Katalysator wird 2 min kréftig erhitzt. AnschlieBend erhitzt man auch
den Pyrit und entnimmt dann dem Gummidoppelgebldse einen ziigigen
Lu.ftstrom Wah.rend der Versuchsdurchfiihrung wird den Gasen im
W m‘ Wasser entgegengedriickt.

Nach 3..-5min ist der Versnch zu beenden. Der ,,Waschturm wird ab-
genommen. Man 1aBt noch so viel Wasser hindurchlaufen, dal im Sifonsau-
ger etwa 10 Tropfen enthalten sind. Diese iiberfithrt man in ein Halbmikro-
Reagenzglas, siuert mit 10 Tropfen konzentrierter Salzsiure an und gibt
dann 10 Tropfen 0,1 n Bariumhydroxidlosung hinzu.

Es ist Schwefelsiure entstanden (/' Durchfithrung a). Durch den Einsatz
des ,,Waschturmes* verbindet sich das Schwefeltrioxid besser mit dem
Wasser. AuBlerdem wird in dieser Anlage das Gegenstromprinzip deutlich.

Darstellung der Schwefelsiure nach dem Bleikammerverfahren 67

Die Schiiler lernen die Aufeinanderfolge und die Abhiingigkeit der beim
Bleikammerverfahren ablaufenden Reaktionen modellhaft kennen.

Stativ mit Klemme und Muffe, G id lgeblise, Quetschhahn, Apparat 12, Aus-
glelchmhr, 3 T-Stiicke, 2 Halbmikro- Tropfer, Sl.fonsa,ugar. Glasrohr (Lénge 10 cm,
Dureck 8 mm), Reagenzglas mit seitlichem A hr, Apparat 10, Aktivkohle-
adsorpti hr, B: R 1 1, R lasstiinder, Ablage fiir Halb-

mikro-Tropfer, Pinzette, Glasstab, Spatel

Pyrit, Asbestwolle, Aktivkohle gekornt, Salpetersiure konz., destilliertes Wasser,
Schwefelsiure konz., Salzsiure konz., Bariumchloridlésung

Das Verbrennungsrohr des Apparates 12 beschickt man mit 2 Spatel fein-
kornigem Pyrit, der auf beiden Seiten durch Asbestwollepfropfen locker
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10¢

eingeschlossen wird. In das Reagenzglas des Apparates 12 gibt man
etwas Asbestwolle. Die freie Offnung des Verbrennungsrohres, das in ein
Stativ eingespannt ist, wird mit einem Gummidoppelgeblise verbunden. An
das seitliche Ansatzrohr des Apparates 12 ist ein Ausgleichrohr angeschlos-
sen, das die Verbindung zu zwei turmartig angeordneten T-Stiicken her-
stellt. Die T-Stiicke werden mit korniger Aktivkohle gefiillt. Das untere
T-Stiick verschliet man mit einem Sifonsauger, das obere mit einem kleinen,
mit konzentrierter Salpetersiure gefiillten Halbmikro-Tropfer. Vor der Ver-
suchsdurchfithrung wird die Aktivkohle mit konzentrierter Salpetersiure ge-
trankt. Der mittlere Schenkel des oberen T-Stiickes wird mit dem mittleren
Schenkel eines weiteren T-Stiickes verbunden. Dieses T-Stiick wird nach
unten durch ein Glasrohr verlingert. Das Glasrohr reicht bis etwa 1 cm
iber den Boden eines Reagenzglases mit seitlichem Ansatzrohr und ver-
schlieBt das Reagenzglas gleichzeitig. Oben wird dieses T-Stiick durch einen
kleinen, mit destilliertem Wasser gefiillten Halbmikro-Tropfer verschlossen.
Den AbschluB der Versuchsanordnung bilden der mit 20 Tropfen konzen-
trierter Schwefelsiure gefiillte Apparat 10 und ein Aktivkohleadsorptions-
rohr (Abb. 79). T-Stiicke und Apparat 10 werden durch ein Reagenzglas-
gestell gehaltert. Wenn die Apparatur zusammengestellt ist, wird das
Verbrennungsrohr in der Flamme eines Brenners erhitzt und aus dem
Gummidoppelgeblise ein gleichmiBiger, nicht zu kréiftiger Luftstrom ent-
nommen. Die beiden Halbmikro-Tropfer werden langsam ausgedriickt.
Nach 3..-4 min stellt man das Erhitzen ein.

Die Losung im vorletzten Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr wird mit
konzentrierter Salzsiure angesiuert und mit 10 Tropfen Bariumchlorid-
16sung versetzt.

In der Losung ist Schwefelsiure enthalten. Das beim Abrosten des Pyrits
entstandene Schwefeldioxid wurde unter dem katalytischen EinfluB des
aus konzentrierter Salpetersiure freigewordenen Stickstoffdioxids zu
Schwefeltrioxid oxydiert. Stickstoffdioxid wird dabei zu Stickstoffmonoxid

Abb. 79 Darstellung der Schwefelsiure nach dem Bleikammerverfahren

—Salpetersture
kanz.

H—Wasser

Ahtivkohles

t

(&~ Asbestwolle
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reduziert, nimmt aber aus der Luft wieder Sauerstoff auf. Es wirkt bei
dieser Reaktion als Sauerstoffiibertriger:

2NO, + 250, —» 250, + 2NO
2NO + 0, — 2NO,

280, + 0, — 280,

Das Schwefeltrioxid hat sich mit dem Wasser zum Teil zu Schwefelsiure
umgesetzt (/' 8. 102, Versuch 66).

Vergleicht man das Experiment mit der technischen Herstellung der
Schwefelsiure nach dem Bleikammerverfahren, dann entspricht das mit
Pyrit gefiillte Verbrennungsrohr dem ,,Réstofen*, das daran angeschlossene,
Asbestwolle enthaltende Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr der ,,Flug-
staubkammer*, die mit Aktivkohle gefiillten T-Stiicke dem ,,Gloverturm*
und das darauffolgende T-Stiick mit dem Reagenzglas der ,,Bleikammer.
Auf eine Nachbildung des Gay-Lussac-Turmes wurde verzichtet.

Reaktionen der dii und der k ierlen Schwefelsi 68

Die Schiiler sollen aus den Experimenten folgern, da$ mit verdiinnter
Schwefelsdure die fiir Siuren typischen Reaktionen ausgefiihrt werden
konnen und daB die konzentrierte Schwefelséure eine hygroskopische, oxy-
dierende Saure ist.

Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren* eingesetzt werden.

Vorsicht! Es muB auf die Gefahren beim Umgang mit konzentrierter
Schwefelsiure hingewiesen werden.

Apparat 1, Apparat 10, Gaseinleitungsrohr, Spatel, 3 Halbmikro-R liiser,
B y R lasstinder, R lashalter, Glasstab, Becherglas, Aktivkohle-
adsorptionsrohr

Zink pulv., Eisen pulv., Kupferspine, Kupfer(Il)-oxid, Sacharose (Rohrzucker),
Schwefelsidure verd., Schwefelsiure konz., Wasser, Bariumhydroxidlésung, Salzsiure
konz.

Im Apparat 1 1iBt man auf eine reichliche Spatelspitze Zink- oder Eisen-
pulver verdiinnte Schwefelsiure tropfen. An das seitliche Ansatzrohr wird
ein Gaseinleitungsrohr so angeschlossen, daB es nach oben gerichtet ist.
Dariiber wird ein Halbmikro-Reagenzglas gestiilpt. Dieses wird nach einiger
Zeit abgenommen, mit dem Daumen verschlossen und dann mit der Offnung
gegen die Flamme eines Brenners gerichtet. Vorsicht!

Durch Einwirkung von verdiinnter Schwefelsiure auf Zink- oder Eisen-
pulver entstehen Wasserstoff und das entsprechende Salz:

Zn + 2H* + 803~ — Zn%* + SOZ~ + H,t
Fe + 2H* + S0~ — Fe?+ + 802~ + H,t

Hilt man ein Wasserstoff-Luft-Gemisch gegen eine Flamme, dann verpufft
es (Knallgasprobe).

105



Durchfiihrung b

Ergebnis b

Durchfiihrung ¢

Ergebnis ¢

Durchfithrung d

Ergebnis d

Durchfiihrung e

Ergebnis e

106

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu einer Spatelspitze Kupfer(I)-
oxid 5--- 10 Tropfen verdiinnte Schwefelsiure und einen Glasstab. Das Re-
agenzglas wird vorsichtig erwirmt.

Durch Einwirkung verdiinnter Schwefelsdure auf Kupfer(IT)-oxid entsteht
Kupfer(II)-sulfat :

CuO + H,S0, — CuSO, + H,0

Der Apparat 1 wird in der Hand gehalten und mit 10 Tropfen Wasser ge-
fiillt. In den Halbmikro-Tropfer nimmt man konzentrierte Schwefelsiure
auf, verschlieBt den Apparat und gibt allméhlich 10.-- 15 Tropfen Saure in
das Wasser.

Beim Verdiinnen von konzentrierter Schwefelsiure wird Wirme frei. Man
verdiinnt daher, indem man die konzentrierte Schwefelsiure vorsichtig dem
‘Wasser zufiigt und gleichzeitig gut verriihrt.

Gibt man Wasser in konzentrierte Schwefelsiure, so schwimmt es infolge
seiner geringeren Dichte auf der Saure. An der Beriihrungsfliche des Wassers
mit der Sdure wird Wirme frei und diese kann das Wasser bis zum Sieden
erhitzen. Der entstehende Wasserdampf reiit beim Entweichen leicht einen
Teil der Losung mit aus dem GefiB heraus, so daB die Gefahr der Siure-
veritzung besteht! Vorsicht! Beim Verdiinnen einer gréBeren Menge kon-
zentrierter Schwefelsiure muB in jedem Fall mit einer Schutzbrille ge-
arbeitet werden!

In einem Halbmikro-Reagenzglas stellt man aus 2 gehéuften Spateln Sacha-
rose und 15 Tropfen Wasser eine konzentrierte Losung her. Dann gibt man
40 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure zu, schiittelt das Reagenzglas und
stellt es in ein Becherglas.

Aus der Sacharoselosung wird durch Einwirkung der konzentrierten Schwe-
felsiure elementarer Kohlenstoff abgeschieden, der das ganze Reagenzglas
ausfiillt.

Im Apparat 1 1aBt man auf eine Spatelspitze Kupferspane konzentrierte
Schwefelsaure tropfen. An das seitliche Ansatzrohr ist der Apparat 10 an-
geschlossen, der 20 Tropfen Bariumhydroxidlgsung enthilt. Ein Aktiv-
kohleadsorptionsrohr schlieBt die Apparatur ab. Wenn die Apparatur zu-
sammengestellt ist, wird der Gasentwickler des Apparates 1 kurze Zeit in der
Brennerflamme erwirmt. Nach Abschluf der Reaktion gibt man zu der
Bariumhydroxidlosung tropfenweise konzentrierte Salzsidure his zur deut-
lich sauren Reaktion.

Konzentrierte Schwefelsiure 16st Kupfer. Sie wirkt gegeniiber Kupfer
zunichst als Oxydationsmittel und wird dabei selbst zur schwefligen Séure
reduziert :

Cu + H,80, — CuO + H,S0,

Kupfer(IT)-oxid wird von Schwefelsiure gelost:
CuO + H,80, — CuSO, + H,0

Die entstehende schweflige Saure zerfillt:
H,S0; — H,0 + S0,t
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Das Schwefeldioxid entweicht und bildet mit Bariumhydroxidlésung
schwerlosliches Bariumsulfit :

SO, + Ba(OH), — BaS0;} + H,0

Die schwerfliichtige Salzsiure verdringt die leichter fliichtige schweflige
Saure aus dem Bariumsulfit :

BaSO, + 2HCI —> BaCl, + H,0 + S0,

Halogene
Fluorwasserstoff iitzt Glas 69

Die Schiiler lernen die Darstellung von Fluorwasserstoff und die Umsetzung
mit Siliziumdioxid kennen.

Vorsicht! Fluorwasserstoff kann schwere Hornhautschiden der Augen ver-
ursachen!

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfihrung

Kochbecher aus Plast (Einsatz von Photoentwicklerflaschen), Stinder fiir Halbmikro-
Kochgliser, Spatel, Objekttriger, Halbmikro-Tropfer

Kalziumfluorid, Schwefelsdure konz., destilliertes Wasser

In den Kochbecher werden 2 Spatel Kalziumfluorid gegeben. Man fiigt etwa
10 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure hinzu. Entwickeln sich weiBe Nebel,
so wird der Objekttriger aufgelegt. Nach einigen Minuten entfernt man
den Objekttriger wieder und spiilt ihn mit Wasser ab. Mit dem Fingernagel
wird iiber seine Oberfliche gestrichen.

Aus Kalziumfluorid und konzentrierter Schwefelsdure entsteht Fluor-
wasserstoff, der mit dem Siliziumdioxid des Glases unter Bildung von gas-
formigem Siliziumtetrafluorid reagiert. Dadurch entstehen im Glas Un-
ebenheiten, die mit dem Fingernagel zu fiihlen sind:
CaF, + H,S80, — 2HFt + CaSO,

4HF + 8i0, — SiF,t + 2H,0

Darstellung und Nachweis von Chlorwasserstoff 70

Die Schiiler sollen erkennen, daB aus Natriumchlorid und Schwefelsiure
durch Verdringungsreaktion Chlorwasserstoff entsteht. Sie lernen Nach-
weisreaktionen kennen.

Halbmikro-Kochglas, Stander fiir Halbmikro-Kochgla Spatel, Glasstab, Brenner

Natriumehlorid, Schwefelsiure konz., Lack
Ammoniaklsung konz.

papier, Wasser, Silbernitratlosung,
In einem Halbmikro-Kochglas gibt man zu einer Spatelspitze Natrium-
chlorid 2---3 Tropfen kor ierte Schwefelsiure. Uber die Offnung des
Halbmikro-Kochglases hilt man ein Stiick angefeuchtetes Lackmuspapier
und jeweils an einem sauberen Glasstab einen Tropfen Silbernitratlosung
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beziehungsweise einen Tropfen konzentrierte Ammoniaklosung. Anschlie-
Bend erwiirmt man das Halbmikro-Kochglas.

Ergebnis Durch Einwirkung von Schwefelsiure auf Natriumchlorid entsteht ein Gas,
das mit Wasser eine Siure bildet. Die schwerer fliichtige Schwefelsiure ver-
dringt den leichter fliichtigen Chlorwasserstoff, der Feuchtigkeit aus der
Luft aufnimmt und deshalb Nebel bildet :

NaCl + H,S0, -» NaHSO, -+ HClt

Beim Erwirmen setzt erneut eine Gasentwicklung ein:

NaCl + NaHSO, — Na,S0, + HCIt

Chlorwasserstoff bildet mit Silbernitratlésung einen schwerloslichen Nieder-
schlag:

HCI + AgNO, — AgCl] + HNO,

und mit dem aus konzentrierter Ammoniaklésung entweichenden Ammoniak
weillen Rauch:

NH; + HCl — NH,Cl

Vergleich der Reaktionsfiihigkeit von Halog gegeniiber W, fF 71

Zielstellung Die Schiiler sollen die unterschiedliche Oxydierbarkeit (Reduktionswirkung)
der Halogenwasserstoffe erkennen.

Instr ium 4 Halbmikro-Reagenzgliser, R 1 11, Spatel, Halbmikro-Tropfer

Chemikalien Kalziumfluorid, Natri hlorid, Kaliumbromid, Kaliumjodid, Schwefelsiure konz.,
destilliertes Wasser, Lackmuspapier blau, Bleiithanat-(Bleiazetat-)papier

Durchfithrung In 4 Halbmikro-Reagenzglisern gibt man je 2..-3 Tropfen konzentrierte

Schwefelsdure zu je einem Spatel Kalziumfluorid, Natriumchlorid, Kalium-
bromid und Kaliumjodid.
Die entweichenden Gase werden mit angefeuchtetem blauen Lackmuspapier
gepriift. Gleichzeitig stellt man Farbe und Geruch der Gase fest. Vorsicht!
AnschlieBend hilt man ein angefeuchtetes Stiick Bleidthanatpapier nach-
einander iiber die einzelnen Reagenzgliser.

Ergebnis In allen 4 Reagenzglisern entstehen durch Verdringungsreaktionen die ent-
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sprechenden Halogenwasserstoffe, die feuchtes blaues Lackmuspapier roten.
Aus Bromiden und Jodiden entweicht auBerdem elementares Brom be-
ziehungsweise Jod. Bromwasserstoff und Jodwasserstoff werden durch die
konzentrierte Schwefelsiure teilweise oxydiert. Sie selbst wirken redu-
zierend :

2HBr + H,80, — H,S0; + H,0 + Br,

H,80; — H,0 + S0,
Uber dem Kaliumjodid und Schwefelsiure enthaltenden Reagenzglas wird
das Bleidthanatpapier teilweise geschwirzt. Die Reduktionswirkung des

Jodwasserstoffs ist so groB, daBl die Schwefelsiure zum Teil bis zu Schwefel-
wasserstoff reduziert wird.



Zielstellung

Bemerkungen

Nachweis von Jodiden und Bromiden durch Redoxreaktionen 72

Die Schiiler sollen die unterschiedliche Elektronenaffinitit der Halogene
Chlor, Brom und Jod erkennen. Sie stellen die entsprechenden Redox-
gleichungen auf.

Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren'* eingesetzt werden.

Instr ium a

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

3.3.

Zielstellung

Bemerkungen

Instr ium a

3 Halbmikro-R liser, 3 R lasstinder, Glasstab

Kaliumjodidlésung 0,1 n, Kaliumbromidlésung, Chlorwasser, Bromwasger, Tetrachlor-
methan (Tetrachlorkohlenstoff)

Zu 10 Tropfen Kaliumjodidlosung gibt man in einem Halbmikro-Reagenz-
glas 5 Tropfen Tetrachlormethan und 5 Tropfen Chlorwasser und rithrt mit
einem Glasstab kriftig um.

Der Versuch wird in der gleichen Weise mit Bromwasser an Stelle von Chlor-
wasser durchgefiihrt.

Den Versuch fithrt man dann mit Kaliumbromidlésung an Stelle von
Kaliumjodidlésung durch.

Es entsteht Jod, das sich in Tetrachlormethan mit rotvioletter Farbe lost.
Jodide werden durch Chlor- oder Bromwasser oxydiert:

2J-+Cl, - J, + 2C1-

2J” + Br, > J, + 2Br~

Durch Einwirkung von Chlorwasser auf Bromide entsteht Brom:

2Br~ + Cl, — Br, + 2CI~

Die Elektronenaffinitit der Halogene nimmt in der Reihenfolge Chlor,
Brom, Jod ab.

Elektrolyse
Untersuchung der Leitfihigkeit von Fliissigkeiten und Lésungen 73

Die Schiiler sollen erkennen, dafl die wéiBrigen Losungen von Séuren, Basen
und Salzen den elektrischen Strom leiten.

Die Experimente kénnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren“ eingesetzt werden. Bei Einhaltung der ange-
gebenen Bedingungen betrigt der Stromfluf fiir jede Versuchsapparatur
zwischen 60 mA und 150 mA.

Leitfihigkeitspriifer, Gliihlampe (6 V, 0,07 A), Wechselstromquelle (6---8 V), Strom-

“hemikalien a

zuleitungen, Uhrglasschale, Kristallisierschale, Rundfilter

Schwefelsiure verd., Salzsiure verd., Phosphorsiure verd., Natriumhydroxidlésung
verd., Kupfer(IT)-sulfatlésung 5%ig, Natriumchloridlésung 10%ig, Tetrachlor-
methan (Tetrachlorkohlenstoff), Benzin, Athanol (Athylalkohol), destilliertes Wasser
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Durchfiihrung a

Ergebnis a

|-

b
Abb. 80 Leitfihigkeitspriifer a) Geriit; b) Schaltbild

5 Tropfen der zu untersuchenden Losungen werden auf eine Uhrglasschale
gegeben. Dann schlieft man den Leitfahigkeitspriifer (Abb. 80) an die
Wechselstromquelle an und untersucht auf Leitfihigkeit. Nach jeder
Priifung werden beide Priifelektroden in die mit destilliertem Wasser ge-
fiillte Kristallisierschale getaucht und anschlieBend abgewischt. Auf die
gesiluberte Uhrglasschale bringt man die niichste zu priifende Losung.

Die in Wasser gelésten Siuren, Basen und Salze leiten den elektrischen
Strom, weil sie dissoziiert vorliegen.

Instr ium b

Chemikalien b

Durchfiithrung b

Ergebnis b

Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung
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Leitfihigkeitspriifer, Glithlampe (6 V, 0,7 A), Wechselstromquelle (6-:-8 V), Strom-
lei 2--.5 Uhrglasschalen, Spatel, Halbmikro-Tropfer, Kristallisierschale, Rund-

filter

Natri hlorid, A i 1 Eisen(II)-sulfat, Kaliumnitrat, Kaliumchlorid,
destilliertes Wasser

Auf eine Uhrglasschale wird eine kleine Spatelspitze der zu priifenden Fest-
substanz gegeben. Die Priifelektroden werden so aufgelegt, daB sich die
Festsubstanz zwischen den Drihten befindet. AnschlieBend wird die Sub-
stanz in 20 Tropfen destilliertem Wasser geldst. Jetzt wird erneut gepriift.
Bevor der nichste Stoff untersucht wird, siubert man die Uhrglasschale
und die Priifelektroden.

Die untersuchten Festsubstanzen leiten den elektrischen Strom nicht. In
ihren Losungen liegen sie dagegen dissoziiert vor und leiten den elek-
trischen Strom.

Vergleich der Leitfihigkeit gleichkonzentrierter Siuren und Basen 74

Die Schiiler sollen die unterschiedliche Leitfihigkeit von gleichkonzen-
trierten Séuren und Basen erkennen. Die Begriffe ,,starke, mittelstarke und
schwache Elektrolyte werden erarbeitet.

Die zu untersuchenden Substanzen sollten etwa 2 n sein.

Leitfahigkeitspriifer, Gliihlampe (6 V, 0,07 A), Wechselstromquelle (6:--8 V), Strom-
zulei 7 Uhrglasschalen, Kristallisierschale, Rundfilter

Salzsiiure verd., Schwefelsiure verd., Phosphorsiure verd., Athansiiure (Essi
verd., Natriumhydroxidlésung verd., Ammoniaklosung verd., Bariumhydroxidlésung,
destilliertes Wasser, Indikator M

&

Auf 4 Uhrglasschalen gibt man jeweils 10 Tropfen annéhernd gleichkon-
zentrierter verdiinnter Salzsiure, Schwefelssure, Phosphorséure und Athan-
sdure. Der Leitfihigkeitspriifer wird an die Wechselstromquelle (6---8 V)



Ergebnis

Zielstellung

angeschlossen. Zur Kontrolle der Funktionstiichtigkeit werden die beiden
Priifelektroden kurzzeitig mit einem metallischen Gegenstand iiberbriickt.
Nun taucht man die Priifelektroden in die erste Substanz. Die Leuchtinten-
sitéit wird beobachtet und mit der Intensitit der Funktionsprobe verglichen.
Nach dem Siubern der Priifelektrode priift man die anderen Substanzen
in der gleichen Weise. Leuchtet die Lampe nicht auf, so wird zur Substanz
ein Tropfen Indikator M gegeben.

Auf 3 Uhrglasschalen gibt man jeweils 10 Tropfen anniihernd gleichkonzen-
trierter verdiinnter Natriumhydroxidlésung, Ammoniaklosung und Barium-
hydroxidlésung. Dann wird der Versuch wie bei der Untersuchung der
Séuren fortgesetzt.

Beim Eintauchen der Priifelektroden in Salzsdure, Schwefelsiure und
Natriumhydroxidlésung leuchtet die Lampe mit voller Intensitét auf. Es
handelt sich um starke Elektrolyte. Bei der Priifung von Phosphorséure und
Ammoniaklésung glitht die Lampe nur schwach. Diese Stoffe zdhlen zu den
mittelstarken Elektrolyten. Beim Eintauchen in Athansiure und Barium-
hydroxidlésung ist kein oder nur ein schwaches Glimmen der Lampe zu
beobachten. Es sind schwache Elektrolyte. Durch Zugabe eines Tropfens
Indikatorlésung kann aber bewiesen werden, daB in der Losung Ionen vor-
handen sein miissen. Die Unterschiede in der Leitfihigkeit beruhen auf dem
unterschiedlichen Dissoziationsgrad der Substanzen.

Abhiingigkeit der Leitfiihigkeit von der Verdiinnung (63

Die Schiiler sollen die Zunahme der Leitfahigkeit beim Verdinnen von kon-
zentrierter Schwefelsiure erkennen.

Instr ium

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Leitfihigkeitspriifer, Glihlampe (6V, 3 W), Uhrglasschale, Wechsel 11
(6---8 V), Halbmikro-Tropfer, Stromzuleitungen

Schwefelsdure konz., destilliertes Wasser

Auf eine Uhrglasschale werden 2 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure
gegeben. Dann schliet man den Leitfihigkeitspriifer an die Wechselstrom-
quelle an. Die Priifelektroden werden in die Schwefelsiure getaucht. Mit
einem Halbmikro-Tropfer gibt man langsam 8 Tropfen destilliertes Wasser
hinzu. Dabei wird die Lampe genau beobachtet.

Die Lampe gliiht beim Eintauchen der Priifelektroden in konzentrierte
Schwefelsaure nicht oder nur wenig auf. Mit steigender Verdiinnung nimmt
die Leitfihigkeit zu. Das 1a8t auf eine Zunahme der Tonenzahl schlieBen.
Dieses Verhalten zeigen im engeren Sinne nur die schwachen Elektrolyte.
Die starken Elektrolyte, zu denen auch Schwefelsiure ziahlt, sind stets
vollstindig dissoziiert. Bei hohen Konzentrationen ist allerdings die gegen-
seitige Beeinflussung der Tonen und ihrer Hydrathiillen so groB, daf eine
Abnahme der Aquivalentleitfihigkeit mit steigender Konzentration zu
beobachten ist.

Elektrolyse verdiinnter Salzsiure 76

Die Schiiler elektrolysieren Salzsiure und weisen die Abscheidungsprodukte
Wasserstoff und Chlor nach.

1



Saverstoff Wasserstoff

Schwefel-
saure verd,

Abb. 81  Elektrolyse verdiinnter Salzsiure Abb. 82  Elektrolyse verdiinnter Schwefelsiure

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Bei Einhaltung der angefiihrten Versuchsbedingungen flieBt bei einer
Spannung von 6 V ein Strom von etwa 150 mA.

Elektrodenhalter, Kohlenelektrode, Drahtelek ode, Gleict quelle (6.--8 V),
Str leitungen, Kristallisierschale als y ische Wanne, Halbmikro-Reagenz-
glas mit Stopfen, Spiritust , Pinzette, Halbmikro-Tropfer, Stativ mit Klemme
und Muffe

Salzsiure verd. 100 ml, Kaliumjodidstirkepapier

Die Elektrolyse wird in der vorbereiteten ,,pneumatischen Wanne* aus-
gefiihrt (" Versuch 82). Uber die Katode (Drahtelektrode) wird ein gefiilltes
Halbmikro-Reagenzglas gestiilpt. In die Nihe der Anode (Kohlenelektrode)
hilt man einen angefeuchteten Streifen Kaliumjodidstiirkepapier (Abb. 81).
Ist das Reagenzglas mit Gas gefiillt, wird der Stromfluf$ unterbrochen und
das Gas auf Brennbarkeit untersucht.

Bei der Elektrolyse von Salzsiure entsteht an der Katode Wasserstoff, an
der Anode Chlor. Das Chlor setzt aus dem Kaliumjodid des Reagenz-
papiers elementares Jod in Freiheit, das mit Stirke unter Bildung einer
blauen Verbindung reagiert.

Elektrolyse verdiinnter Schwefelsiure 77

Die Schiler elektrolysieren verdiinnte Schwefelsiure. Die Abscheidungs-
produkte Sauerstoff und Wasserstoff werden quantitativ aufgefangen und
nachgewiesen.

Bei Einhaltung der angefiithrten Versuchsbedingungen flieBt bei einer
Spannung von 6 V ein Strom von 100.-- 150 mA.

Instr ium

Chemikalien
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Elektrodenhalter, 2 Drahtelektroden, Gleich quelle (6---8V), Str leitungen,
Kristallisierschale als pneumatische Wanne, 2 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stopfen,
Spiritusbrenner, Pinzette, Stativ mit Klemme und Muffe

100 ml Sch dure verd., Hol




Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

Die Elektrolyse wird in der vorbereiteten »pneumatischen Wanne* (,” Ver-
such 82) ausgefithrt. Uber beide Elektroden stiilpt man je ein gefiilltes
Halbmikro-Reagenzglas und schlieBt den Stromkreis (Abb. 82). Ist das Glas
iiber der Katode mit Gas gefiillt, so wird der StromfluB unterbrochen. Nun
bestimmt man das Volumenverhiltnis beider Gase. Das Gas im Katoden-
raum priift man auf Brennbarkeit. In das Anodenglas wird ein glimmender
Span gehalten.

Bei der Elektrolyse von verdiinnter Schwefelsiure entsteht an der Katode
Wasserstoff. An der Anode bildet sich durch Entladung von Hydroxid-
Ionen des Wassers, die eine niedrigere Abscheidungsspannung als die
Sulfat-Tonen aufweisen, Sauerstoff (" Versuch 84). Das Volumenverhiltnis
Wasserstoff zu Sauerstoff betriigt 2:1.

Elektrolyse von verdiinnter Natriumhydroxidlésung 78

Die Schiiler elektrolysieren Natriumhydroxidlgsung und weisen die Ab-
scheidungsprodukte nach. Sie bestimmen das Volumenverhaltnis beider
Gase.

Unter den angegebenen Versuchsbedingungen flieBt bei einer Spannung von
6V ein Strom von etwa 150 mA.

tr

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

8 [032105]

Elektrodenhalter, 2 Drahtelektroden, Gleick quelle (6..-8V), S Toi
Kristallisierschale als ,,pneu ische Wanne®, 2 Halbmikro-Ri mit, Stop-
fen, Spiritusbrenner, Pinzette, Stativ mit Klemme und Muffe

Natriumhydroxidlgsung verd. 100 ml, Holzspan

Die Elektrolyse wird in der vorbereiteten »pneumatischen Wanne* (,* Ver-
such 82) ausgefiihrt. Uber beide Elektroden stiilpt man je ein gefiilltes
Halbmikro-Reagenzglas. Nun wird der Stromkreis geschlossen. Ist das
Glas iiber der Katode mit Gas gefiillt, wird der StromfluB unterbrochen und
das Volumenverhiltnis der Gase bestimmt. AnschlieBend untersucht man
das Gas des Katodenraumes auf Brennbarkeit und das Gas des Anoden-
raumes mit der Spanprobe.

In verdiinnter Natriumhydroxidlésung sind Natrium-Tonen, Wasserstoff-
Ionen und Hydroxid-Tonen vorhanden. Unter den Versuchsbedingungen
werden an der Katode Wasserstoff-Tonen und an der Anode Hydroxid-
Tonen entladen (,” Versuch 84).

Darstellung von Natriumhydroxidlésung nach dem Amalgamverfahren 79

Der Versuch soll das Prinzip des chemisch-technischen Verfahrens zur Her-
stellung von Natronlauge aus Natriumchlorid nach dem Amalgamverfahren
zeigen. Die Reaktionsprodukte ‘Wasserstoff, Chlor und Natriumhyd.roxid-
l6sung werden nachgewiesen.

Folgende vorbereitende Arbeiten miissen vom Lehrer ausgefiihrt werden:

Aus Kupferblech (etwa 0,1 mm stark) werden Streifen (50 mm x 5 mm)
geschnitten, 10 mm werden davon abgewinkelt, damit die Streifen bei den
nachfolgenden Arbeiten mit der Pinzette gefaBlt werden kénnen. AuBerdem
stellt man sich Schalen mit konzentrierter Salpetersiure, destilliertem Wasser
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und metallischem Quecksilber bereit. Das Gefal mit Quecksilber muB ineiner
Wanne (z.B. Fotoschale) stehen. Die Kupferblechstreifen werden in konzen-
trierte Salpetersiure bis zur beginnenden Gasentwicklung getaucht. Dann
nimmt man sie sofort heraus und spiilt sie mit destilliertem Wasser ab.
Anschliefend werden die Kupferblechstreifen in Quecksilber getaucht.
Sollten nach etwa 30s einige Stellen noch nicht amalgamiert sein, wird
der ReinigungsprozeB wiederholt. Zum AbschluB wischt man das iiber-
schiissige Quecksilber mit Filtrierpapier ab. Die so hergestellten Quecksilber-
elektroden sind etwa 2 h verwendungsfihig. Sie konnen mehrfach wieder-
verwendet werden. ZweckmaBigerweise bewahrt man sie in einer Flasche
unter destilliertem Wasser auf. Vor der Wiederverwendung miissen sie er-
neut amalgamiert werden.

Tnat :
Instr um

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen
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Elektrodenhalter, Kohlenelektrode, amalgamierte Kupferblechelektrode, Kristallisier-
schale, Halbmikro-R 1 R 1 inder, Pinzette, Gleichstromquelle
(6---8V), S lei Spiritust , Halbmikro-Tropfer

Natriumchloridlosung  10%ig 100 ml, Phenolphthaleinlé Kaliumjodidstérke-

papier, destilliertes Wasser

Man fiillt die Kristallisierschale bis 1 cm unter den Rand mit Natrium-
chloridlésung. Die Kohlenelektrode und die Quecksilberelektrode werden
an dem Elektrodenhalter befestigt, in die Lésung getaucht und an die Gleich-
stromquelle angeschlossen (Polung beachten!). Die Kohlenelektrode sollte
etwa 1 cm tief eintauchen. Wahrend der Elektrolyse hilt man einen ange-
feuchteten Streifen Kaliumjodidstirkepapier in die Nihe der Anode. Nach
3...4 min werden die unter Spannung stehenden Elektroden aus der Losung
genommen und die Quecksilberelektrode in ein mit destilliertem Wasser
gefiilltes Halbmikro-Reagenzglas iibergefiihrt, dem einige Tropfen Phenol-
phthaleinlésung zugesetzt sind. Die Miindung hilt man an eine Brenner-
flamme.

Durch die Amalgamierung verhalt sich die Kupferelektrode wie eine Queck-
silberelektrode. In der Natriumchloridlésung befinden sich Natrium-Ionen,
Chlorid-Tonen und durch Dissoziation von Wasser Wasserstoff-Tonen und
Hydroxid-Tonen. Nach der Stellung der Ionen in der Spannungsreihe miiBten
sich an der Katode Wasserstoff-Ionen abscheiden. Doch an Quecksilber
zeigen diese eine so hohe Uberspannung, da$l die Wasserstoff-Tonen elektro-
negativer als die Natrium-Tonen werden. Deshalb werden Natrium-Ionen
entladen. Das elementare Natrium wird vom Quecksilber unter Bildung von
Natriumamalgam aufgenommen, das mit Wasser reagiert:

2Na + 2H,0 — 2NaOH + H,t

Die entstandene Hydroxidlssung kann durch Phenolphthalein nachge-
wiesen werden. An der Anode werden Chlorid-Ionen entladen. Es entweicht
Chlor.

Elektrolyse von Kupfer(II)-chloridlésung 80
Die Schiiler elektrolysieren Kupfer(IT)-chloridldsung und weisen die Ab-
scheidungsprodukte Kupfer und Chlor nach.

Bei Einhaltung der angefiihrten Versuchsbedingungen flieBt bei 6 V ein
Strom von etwa 400 mA.



Abb. 83  Elektrolyse von Kupfer(LI)-
chloridlésung

Hupfer (I)-
chloridlosung

Instr

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Elektrodenhalter, 2 Kohlenelektroden, Gleichstr lle (6---8 V), Strc lei

Kristallisierschale, Halbmikro-Tropfer, Stativ mit Klemme und Muffe

Kupfer(II)-chloridlésung 5%ig 100 ml, Kaliumjodidstirkepapier, destilliertes Wasser

Die Kristallisierschale wird bis etwa 1 cm unter den Rand mit Kupfer(IT)-
chloridlésung gefiillt. Die Kohlenelektroden werden an dem Halter befestigt
und an die Gleichstromquelle angeschlossen (Abb. 83). Nun taucht man die
Elektroden etwa 1 cm tief in die Losung ein. Uber die Anode hilt man an-
gefeuchtetes Kaliumjodidstérkepapier. Nach einigen Minuten wird der
StromfluB unterbrochen. Die Elektroden werden aus der Losung heraus-
genommen. Man betrachtet das Reaktionsprodukt an der Katode.

Kupfer(IT)-chlorid ist in wiiBriger Lésung vollstindig in positive Kupfer(II)-
Tonen und negative Chlorid-Tonen dissoziiert. Bei der Elektrolyse scheidet
sich an der Katode elementares Kupfer, an der Anode gasformiges Chlor ab:

Vorga’ng an der Katode: Cu?* + 2e~ —» Cu
Vorgang an der Anode: Cl- - Cl+e”

2C1 — Cl,
Elektrolytische Reinigung von Rohkupfer 81

Die Schiiler lernen das Prinzip der elektrolytischen Raffination von Roh-
kupfer kennen.

Instr

Chemikalien
Durchfiihrung

8%

Elektrodenhalter, Kohlenelektrode, Kupferblechelektrode (50 mm x5 mm), Strom-
i Gleich juell (6---7V), Kristallisierschale, Schiilerhandwaage,
2 Halbmikro-R liser, R 1 11, Halbmikro-Tropfer, Spatel, Rundfilter

Kupfer(IT)-sulfatlosung 5%ig 100 ml, Ammoniaklésung verd., Seesand

Die Kristallisierschale wird bis 1 em unter den Rand mit Kupfer(II)-sulfat-
16sung gefiillt. In ein Halbmikro-Reagenzglas gibt man miteinem Halbmikro-
Tropfer 10 Tropfen der Losung und versetzt sie so lange tropfenweise mit
Ammoniaklésung, bis der sich anfinglich bildende Niederschlag wieder voll-
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Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

stindig geldst ist. Die Anzahl der Tropfen wird notiert. Dieses Glas 143t man
zum Vergleich der Substanz stehen. Auf einer Schiilerhandwaage wird nun
die Kupferblechelektrode mit Seesand genau tariert und dann am Elektro-
denhalter befestigt. Die Kohlenelektrode dient als Katode. Beide Elektroden
werden in die Kupfersulfatlosung etwa 2 cm tief eingetaucht und an eine
Gleichstromquelle angeschlossen. Nach einer Elektrolysedauer von etwa
5min unterbricht man den Stromfluf. Die Elektroden werden aus der
Liosung genommen. Die Farbe und die Beschaffenheit der Oberfliche werden
iiberpriift. In ein anderes Halbmikro-Reagenzglas gibt man 10 Tropfen der
verbliebenen Kupfer(IT)-sulfatlésung und fiigt die gleiche, in der Vergleichs-
probe enthaltene Tropfenanzahl Ammoniaklésung hinzu. Die Farbtiefe bei-
der Losungen wird gegen einen hellen Hintergrund verglichen. Die mit einem
Filtrierpapier getrocknete Kupferblechelektrode wird erneut gewogen.

Die Anode ist leichter geworden. Die beiden Proben zeigen keinen Farb-
unterschied. Bei der Elektrolyse einer Kupfer(II)-sulfatlésung scheidet sich
an der Katode Kupfer ab. Genau die gleiche Menge geht an der Anode in
Losung. Das Rohkupfer wird in der Industrie auf diese Weise gereinigt.

Elektrolyse von Natriumchloridlssung 82

Die Schiiler elektrolysieren Natriumchloridlésung. Die Abscheidungspro-
dukte Wasserstoff und Chlor werden nachgewiesen.

Folgende vorbereitende Arbeiten miissen ausgefithrt werden:

Eine ,,pneumatische Wanne wird mit der zu elektrolysierenden Losung
bis 1 cm unter den Rand gefiillt. Die Elektroden werden an dem Elektroden-
halter befestigt und in die Losung getaucht, bis die Drahtelektrode den
Boden der Wanne beriihrt. Sollen gasformige Reaktionsprodukte aufge-
fangen werden, fiillt man 1 oder 2 Halbmikro-Reagenzgliser mit dem
gleichen Elektrolyten und stellt die Reagenzgliser mit der Offnung nach
unten iiber die entsprechende Elektrode. Die Reagenzgliser werden dabei
zunichst mit Stopfen verschlossen, welche dann in der Losung mit einer
Pinzette entfernt werden.

Bei Einhaltung der angegebenen Versuchsbedingungen flieBt bei einer
Spannung von 6 V ein Strom von etwa 150 mA.

L= <
Instr ium

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis
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Elektrodenhalter, Kohlenelektrode, Drahtelektrode, Gleichstromquelle (6---8V),
Str leitungen, Kristallisierschale als p ische Wanne, Halbmikro-Reagenz-
glas mit Stopfen, Spiritusbrenner, Pinzette, Halbmikro-Tropfer, Stativ mit Klemme
und Muffe

Natriumchloridlosung 10%ig 100 ml, Kaliumjodidstarkepapi Phenolphthalei
1osung

Die Elektrolyse wird in der vorbereiteten ,,pneumatischen Wanne* aus-
gefithrt. Uber die Katode stiilpt man ein gefiilltes Halbmikro-Reagenzglas.
In die Nithe der Anode hilt man einen angefeuchteten Streifen Kaliumjodid-
stirkepapier. An der Katode gibt man der Losung 2---3 Tropfen Phenol-
phthaleinlésung zu. Ist das Reagenzglas mit Gas gefiillt, wird der Strom-
fluB unterbrochen und das Gas auf Brennbarkeit gepriift.

In einer wiBrigen Natriumchloridlésung sind Natrium-Ionen, Wasserstoff-
Tonen, Chlorid-Tonen und Hydroxid-Ionen vorhanden. Auf Grund ihrer



Lielstellung

Stellung in der Spannungsreihe werden an der Katode Wasserstoff-Tonen
und an der Anode Chlorid-Tonen entladen:
Vorgang an der Katode: H* + ¢~ — H

2H — H,
Vorgang an der Anode: ' Versuch 80
Durch das Entladen von Wasserstoff-Ionen an der Katode wird das Tonen-
gleichgewicht des Wassers gestért und es findet eine Dissoziation von Wasser

statt. Die Hydroxid-Tonen reichern sich im Katodenraum an. Das kanndurch
Zugabe eines Indikators nachgewiesen werden.

83

H 11, und A d von Pol

5 & Ched ) o

Der Versuch zeigt die Herstellung von Polreagenzpapier aus Natrium-
chlorid- und Phenolphthaleinlésung und die Polsuche.

Instr

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis
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Chemikalien

Uhrgl. hale, Rundfilter, St lei Gleick lle (6---8V)

Natri T vl Phenolphthaleinlésung

Ein Rundfilter wird auf einer Uhrglasschale mit 3 Tropfen Natriumchlorid-
I6sung angefeuchtet. 3 Tropfen Phenolphthaleinlésung werden gleichméBig
auf dem Papier verteilt. An eine Gleichstromquelle schlieit man die Strom-
zuleitungen an. Mit den Bananensteckern an den freien Enden der Zu-
leitungen (Vorsicht! KurzschluBgefahr!) fihrt man auf dem Filtrierpapier
kleine Kreise aus.

Auf dem feuchten Polreagenzpapier werden an der Katode Wasserstoff-
Tonen entladen. Dadurch entsteht ein UberschuB an Hydroxid-Tonen, die
eine Rotfirbung des Phenolphthaleins verursachen (,” Versuch 82). An der
Anode entsteht Chlor.

Elektrolyse von Natriumsulfat 84

Die Schiiler elektrolysieren Natriumsulfatlosung und weisen die Abschei-
dungsprodukte Wasserstoff und Sauerstoff und die Bildung von Saure und
Base in den Elektrodenriumen nach.

In destilliertem Wasser wird eine entsprechende Menge chemisch reines
Natriumsulfat gelost. Auf 100 ml Losung setzt man 5. 8 Tropfen Indikator
M hinzu. Die Losung soll einen grauen Farbton haben (Farbumschlags-
punkt von Indikator M). Zeigt die Losung saure Reaktion, so wird durch
tropfenweise Zugabe einer sehr verdiinnten Natriumkarbonatlosung der
Farbumschlagspunkt eingestellt. Reagiert die Losung basisch, so wird mit
einigen Tropfen Séure angesiuert und dann wie oben verfahren. Bei Einhal-
tung der Versuchsbedingungen flieBt bei einer Spannung von 6 V ein Strom
von etwa 150 mA.

Elektrodenhalter, 2 Drahtelektrod Gleich quelle (6---8 V), St lei
Kristallisierschale als ,,pneumatische Wanne®, 2 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stop-
fen, Spiritusbrenner, Pinzette, Stativ mit Klemme und Muffe

Natriumsulfatlésung 10%ig 100 ml, Indikator M, Holzspan
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Die Elektrolyse wird in der vorbereiteten ,,pneumatischen Wanne* (" Ver-
such 82) ausgefiihrt. Uber beide Elektroden stiilpt man je ein gefiilltes
Halbmikro-Reagenzglas und schliet dann den Stromkreis. Ist das Glas iiber
der Katode mit Gas gefiillt, so wird der Stromflul unterbrochen. Beide
Reagenzgliser werden unter der Sperrflissigkeit mit Stopfen verschlossen
und herausgenommen. Das Gas im Katodenraum wird auf Brennbarkeit
gepriift. In das Anodenglas hilt man einen glimmenden Span.

Einige Sekunden nach Einschalten des Stromflusses schligt der Indikator in
den Reagenzglisern iiber den Elektroden um. Die Losung im Katodenraum
reagiert basisch, die im Anodenraum sauer. Auflerdem scheiden sich an der
Katode Wasserstoff und an der Anode Sauerstoff ab.

In einer Natriumsulfatlésung liegen Natrium-Tonen und Sulfat-Tonen, ferner
durch Dissoziation des Wassers Wasserstoff-Tonen und Hydroxid-Ionen vor.
Unter den Versuchsbedingungen werden an der Katode Wasserstoff-Ionen
und an der Anode Hydroxid-Ionen entladen.

Vorgang an der Katode: /' Versuch 82.

Durch weitergehende Dissoziation des Wassers reichern sich im Katoden-
raum Hydroxid-Tonen an, die eine basische Reaktion bewirken.

Vorgang an der Anode: OH™ — OH + e~
20H - H,0 + 0
20— 0,
Im Anodenraum dissoziieren ebenfalls Wassermolekiile. Die dabei entste-

henden Hydroxid-Tonen werden fortlaufend entladen. Hierdurch reichern
sich Wasserstoff-Tonen an, die durch den Indikator nachgewiesen werden.

Nachweis der Ionenwanderung im elektrischen Feld 85

Der Versuch soll die Wanderung von Permanganat-Ionen zur Anode im
elektrischen Feld zeigen.

Als Elektrolyt wird ein Oxydationsmittel verwendet, um eine Reduktion
des Permanganats zu verhindern. Die Konzentration des Elektrolyten soll
nicht zu klein sein, damit das elektrische Feld eine geniigende Stirke hat.

Elektrodenhalts 2 Kohlenelektroden, Gleich lle (10V), 2 elektrische Zu-
leitungen, Uhrglasschale, Pinzette, Halbmikro-Tropfer, Spatel, Rundfilter, Stativ mit
Klemme und Muffe
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Kali itrat, Kaliump destilliertes Wasser

Auf eine Uhrglasschale wird ein Spatel Kaliumnitrat gegeben und in destil-
liertem Wasser aufgelost. Die Héhe des Wasserstandes sollte in der Mitte
der Uhrglasschale etwa 5 mm betragen. Die Uhrglasschale wird auf einen
weiBlen Untergrund gestellt. Nun befestigt man die Kohlenelektroden an
dem Elektrodenhalter, taucht sie bis auf den Boden der Uhrglasschale ein
und legt eine Gleichspannung an. Bei StromfluB wird ein Kristall Kalium-
permanganat mit einer Pinzette moglichst in die Mitte zwischen die beiden
Elektroden gebracht und in die Losung fallen gelassen. Das Auflosen des
Kristalls und die Wanderung der violetten Permanganat-Tonen wird be-
obachtet. Nach etwa 2 min wird der StromfluB unterbrochen und die Aus-
breitung der Permanganat-Tonen weiter verfolgt.
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Kaliumpermanganat 16st sich in Wasser auf. Es liegen farblose Kalium-
Tonen und violette Permanganat-Tonen vor. Die Wanderung der Perman-
ganat-Tonen zur Anode laBt sich gut verfolgen. Erst nach dem Abschalten
des Stromes breiten sich die violetten Ionen durch Diffusion nach allen
Richtungen aus.

Bildung von Lokalelementen 86

Es sollen die Reaktion eines Lokalelements aus Kupfer und Aluminium in
Salzsiure gepriift und die Reaktionsprodukte nachgewiesen werden.

Es werden folgende vorbereitende Arbeiten ausgefiihrt: Ein etwa 5 cm lan-
ger Aluminiumdraht und ein gleich langer Kupferdraht werden an beiden
Enden gut abisoliert und an einem Ende miteinander auf einer Linge von
etwa 2 cm fest verdrillt.

Es kénnen auch andere Metallkombinationen, zum Beispiel Aluminium —
Eisen, Zink — Eisen und Kupfer — Eisen untersucht werden.

Instr fum
Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Uhrglasschale, Halbmilmo-R 1 R Jasstind Halbmikro-Tropfer,
Spiritusbrenner

Salzsiiure verd., Ammoniaklésung konz., Aluminiumdraht, Kupferdraht, Lackmus-
papier rot

Auf eine Uhrglasschale gibt man 20 Tropfen verdiinnte Salzsiure und taucht
getrennt voneinander zuerst das freie Ende des Kupferdrahtes, dann das
freie Ende des Aluminiumdrahtes ein. Tritt hierbei keine Gasentwicklung
auf, so erwirmt man das Ende und taucht erneut ein. Nun wird die Draht-
kombination so gebogen, daf die freien Enden beider Dréihte gleichzeitig in
die Sdure getaucht werden kénnen. Es ist auf den Ort der Gasentwicklung
zu achten. Nach etwa 2 min werden die Drihte herausgenommen und die
Enden betrachtet. Ein Teil der Losung wird mit einem Halbmikro-Tropfer
in ein Halbmikro-Reagenzglas iibergefithrt und tropfenweise mit konzen-
trierter Ammoniaklosung versetzt, bis mit Lackmuspapier eine alkalische
Reaktion nachgewiesen werden kann. Die Losung wird nun schwach er-
wirmt.

Beim Eintauchen des Kupferdrahtes in Siure scheidet sich kein Wasserstoff
ab. Das elektronegative Aluminium geht dagegen in Lésung. Werden beide
Metalle gleichzeitig eingetaucht, geht ebenfalls Aluminium in Lésung:

Al > AR+ + 3o~

Die Elektronen flieBen zum Kupfer. Hier scheidet sich Wasserstoff ab. Der
Stromflu in der Metallkombination kénnte mit einem empfindlichen MeB-
instrument nachgewiesen werden. In der Léosung werden die Aluminium-
Tonen durch Ausfillung als Aluminiumhydroxid nachgewiesen (,” Versuch
31). Wire Kupfer in Losung gegangen, wiirde bei Zugabe von Ammoniak-
l6sung die tiefblaue Farbe des Tetramminkupfer(IT)-komplexes entstehen
(/" Versuch 81). Die Regel, daB beim Eintauchen einer Metallkombination
in Siure das elektronegativere Metall in Losung geht, wihrend sich am
elektropositiveren Element Wasserstoff abscheidet, gilt fir alle Metall-
kombinationen. Hierauf beruht beispielsweise die Verhinderung der Korro-
sion von Eisen durch Verzinken.
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Untersuchung der Leitfihigkeit von Schmelzen 87

Der Versuch soll die elektrische Leitfahigkeit verschiedener geschmolzener
Salze und Hydroxide zeigen.

Zur Untersuchung sind alle Salze geeignet, die unterhalb von 700°C ohne
Zersetzung schmelzen.

T
Instr

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

3.4.

Zielstellung
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Leitfihigkeitspriifer Gluhla.mpe (6V, 0,07 A), Wechselstromquelle (6---8V), 2 elek-
trische Zulei TP 11 hiffchen, Halbmikro-Tropfer, Stativ mit Klemme
und Muffe, Brenner, ledﬁ]ter

Kupfer(II)-chlorid wasserfrei, Blei(II)-chlorid, Kaliumhyd Tt Tali
Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Bariumhydroxid, destilliertes Wasser

Das Porzellanschiffchen wird schrig entsprechend der Hohe des Brenners an
einem Stativ befestigt. In das Ende des Schiffchens gibt man eine Spatel-
spitze der zu untersuchenden Substanz und erhitzt mit kleiner Flamme bis
zur Schmelztemperatur. In der Zwischenzeit wird der Leitfihigkeitspriifer
an die Niederspannung angeschlossen. Ist die Substanz geschmolzen, werden
die Priifelektroden eingetaucht. Gliiht die Lampe auf, nimmt man die Flam-
me weg und liBt abkiihlen. Vor dem Herausnehmen der Elektroden wird
noch einmal kurz erhitzt. AnschlieBend werden die Elektroden mit destil-
liertem Wasser gespiilt und mit Filtrierpapier abgewischt. Dann kann die
nichste Substanz untersucht werden.

Die elektrische Leitfihigkeit von Hydroxiden und Salzen wird durch Tonen
hervorgerufen. Leiten wasserfreie Schmelzen dieser Stoffe den elektrischen
Strom, so miissen auch im festen Zustand Ionen vorliegen, die durch das
Schmelzen frei beweglich werden.

Reaktionen in wiiBriger Losung

Nachweis der Abhiingigkeit der Reakti b windiokes 88
von der Konzentration

Mit den Experimenten wird der Nachweis erbracht, daB die Reaktions-
geschwindigkeit einer chemischen Umsetzung der Konzentration der Reak-
tionspartner direkt proportional ist.

Im folgenden Experiment wird die Konzentration der Kaliumjodidlsung
veriandert. Zu analogen Ergebnissen gelangt man, wenn bei konstanter
Kaliumjodidlésung die Konzentration des Wasserstoffperoxids variiert
wird.

Instr

Chemikalien a

Durchfithrung a
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6 Halbmikro-R: liser, R 1. 1l, 3 Halbmikro-Tropfer (gleich lang),
TFiltrierpapier
Kaliumjodidlésung 0,1 n, Wasserstoffperoxidlosung 3%ig, Salzsiure 0,1n, Wasser,
Stiirkelosung

In 3 Halbmikro-Reagenzglisern stellt man erstens aus 2 Tropfen 0,1 n
Kaliumjodidlésung und 10 Tropfen Wasser, zweitens aus 2 Tropfen 0,1 n
Kaliumjodidlésung und 20 Tropfen Wasser, drittens aus einem Tropfen 0,1 n



Ergebnis a

Kaliumjodidlosung und 40 Tropfen Wasser Losungen verschiedener Kon-
zentration her.

3 weitere Halbmikro-Reagenzgliser fiillt man mit je einem Tropfen 39 iger
Wasserstoffperoxidlésung, 10 Tropfen frisch bereiteter Stirkeldsung und
einem Tropfen 0,1 n Salzsiure. Diese Gemische werden in 3 gleich lange
Halbmikro-Tropfer aufgenommen. Die Tropfer werden anschlieBend in die
Halbmikro-Reagenzgliser mit den unterschiedlich konzentrierten Kalium-
jodidlosungen gestellt. Die 3 Reagenzgliser werden mit der linken Hand
gehalten, wihrend man mit der rechten Hand die Halbmikro-Tropfer gleich-
zeitig ausdriickt. Man beobachtet gegen einen weilen Hintergrund (Filtrier-
papier).

Die Losungen firben sich blau. Die Blaufiirbung tritt in Abhéngigkeit von
der Konzentration der Kaliumjodidlésung mit unterschiedlicher Geschwin-
digkeit und zundchst auch unterschiedlicher Intensitit auf. Die Farbténe
gleichen sich allméhlich aus. Die Farbung wird durch Anlagerung von ele-
mentarem Jod an Starke hervorgerufen. Es kommt zu folgenden Um-
setzungen :

2KJ + 2HCl — 2KCl 4+ 2HJ
2HJ + H,0, — J,| + 2H,0

/" Instr ium a

Instr

Chemikalien b

Durchfithrung b

Ergebnis b

Zielstellung

Kaliumper 16 etwa 0,2 n, Athandisi re-(Oxalsiure-)losung 1 n, Schwefel-
siure verd., destilliertes Wasser

In 3 Halbmikro-Reagenzglaser gibt man je 2 Tropfen etwa 0,2 n Kalium-
permanganatlosung. Die Losung im ersten Reagenzglas bleibt unverdiinnt,
wihrend sie im zweiten Reagenzglas mit 20 und im dritten Reagenzglas mit
40 Tropfen Wasser verdiinnt wird. In 3 weiteren Halbmikro-Reagenzglisern
stelll man Gemische aus je 3 Tropfen Athandisiure und je 15 Tropfen
Schwefelsdure her, nimmt diese in 3 gleich lange Halbmikro-Tropfer auf
und stellt die Tropfer in die Reagenzgléiser mit den unterschiedlich konzen-
trierten Kaliumpermanganatlosungen ein. Die 3 Reagenzgliser werden mit
der linken Hand gehalten, wihrend man mit der rechten Hand die Halb-
mikro-Tropfer gleichzeitig ausdriickt.

Nach kurzer Zeit beginnt die violette Farbe des Kaliumpermanganats zu
verblassen. Uber braun und gelb entfiirbt sich die Lésung in Abhéingigkeit
von der Konzentration des Kaliumpermanganats mit unterschiedlicher
Geschwindigkeit (etwa 1---5min). In saurer Losung werden Athandiat-
Tonen durch Permanganat-Ionen zu Kohlendioxid oxydiert :

+17 +2
9MnO; + 50,05~ + 16H* — 2Mn2+ + 10C0, + 8H,0
t |

5(2e7)

Abhiingigkeit der Reakti hwindigkeit von der Temperatur 89

Die Schiiler erkennen, da durch Temperaturerh6hung die Reaktions-
geschwindigkeit einer chemischen Umsetzung wesentlich beschleunigt wer-
den kann.
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2 Halbmikro-R 1a 2 R lasstind, Halbmikro-Tropfer, R

glashalter, Glasstab, Brenner

Kali 16 0,2n, Athandisiure-(Oxalsiure-)losung 1n, Schwefel-
siure verd., destilliertes Wasser

In zwei Halbmikro-Reagenzglisern stellt man je ein Gemisch aus 2 Tropfen
Athandisdurelosung, 10 Tropfen verdiinnter Schwefelsiure und 20 Tropfen
destilliertem Wasser her. In jedes dieser Gemische gibt man noch einen
Tropfen Kaliumpermanganatlésung und rithrt schnell durch. Ein Gemisch
wird auf etwa 60°C erwarmt.

Die rot-violette Farbe des Kaliumpermanganats verschwindet in der erhitz-
ten Losung schneller. Mit steigender Temperatur vergroBert sich die Reak-
tionsgeschwindigkeit der Umsetzung (Gleichung  Versuch 88). Bei einer
Temperaturerhéhung um 10 °C ist mit einer Verdopplung oder sogar Ver-
dreifachung der Reaktionsgeschwindigkeit zu rechnen.

Einflug von Katalysatoren auf die Reaktionsgeschwindigkeit 90
einer chemischen Umsetzung

Der Versuch soll die Abhingigkeit der Reaktionsgeschwindigkeit bei der
Reduktion von Kaliumjodat mit Natriumsulfit von der Konzentration der
katalytisch wirksamen Wasserstoff-Ionen zeigen.

Die Sulfit- und die Stérkeldsung miissen stets frisch hergestellt werden.

Instr m

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis
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6 Halbmikro-R 1 R 1 11, 3 Halbmikro-Tropfer

Kaliumjodatl 2%;ig, Natri 1fitle 0,5%ig, Sch: Isi verd., Stirke-
16sung 0,4%ig

3 Halbmikro-Reagenzgliser werden mit je 25 Tropfen Kaliumjodatlosung
gefiillt. In 3 weiteren Halbmikro-Reagenzglisern werden je 20 Tropfen
Natriumsulfitlssung und je 10 Tropfen Stirkelosung vermischt. Diesen
Gemischen setzt man im ersten Reagenzglas einen Tropfen, im zweiten
Reagenzglas 2 Tropfen und im dritten Reagenzglas 3 Tropfen verdiinnte
Schwefelsiure zu. Die Kaliumjodatlésungen werden in 3 gleich lange Halb-
mikro-Tropfer aufgenommen. Je ein Halbmikro-Tropfer wird in ein mit
den vorbereiteten Losungen gefiilltes Reagenzglas eingestellt. Die 3 Re-
agenzgliser werden mit der linken Hand gehalten, wihrend man mit der
rechten Hand die Halbmikro-Tropfer gleichzeitig ausdriickt. Die Zeit-
differenzen bis zum Einsetzen der Reaktion in den einzelnen Glisern werden
ermittelt.

Jodat-Tonen werden durch Sulfit-Ionen zu Jodid-Ionen reduziert. Dieser
Vorgang wird durch Wasserstoff-Ionen katalysiert:

JO; + 3803~ - J~ + 380%" [69)]
Die entstandenen Jodid-Tonen reagieren sofort mit Jodat-Ionen:
5J- +JO; + 6H* — 3J, + 3H,0 (2)

Solange noch Sulfit-Tonen vorhanden sind, reduzieren diese sofort das ent-
standene Jod zu Jodid-Ionen:

3J, + 3502 + 3H,0 — 6J~ + 6H* + 3503 3)
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Die nach Gleichung 3 entstehenden Wasserstoff-Tonen werden sofort durch
die in Gleichung (2) beschriebene Reaktion verbraucht. Solange also noch
Sulfit-Tonen vorhanden sind, éndert sich die Wasserstoff-Ionenkonzentration
nicht und es entsteht auch kein elementares Jod, das mit Stirke eine inten-
siv blaue EinschluBverbindung bildet. Die Reaktionen (2) und (3) verlaufen
sehr rasch, so daB die Geschwindigkeit der Gesamtreaktion von der Um-
setzung zwischen Jodat- und Sulfit-Tonen abhingt. Die Zeitdifferenzen bis
zur Blaufirbung der einzelnen Proben lassen erkennen, daB3 Katalysatoren
die Reaktionsgeschwindigkeit vergroBern. Sie beeinflussen dagegen nicht die
Lage des Gleichgewichts, denn alle Losungen zeigen zum Schlu$ die gleiche
Blaufirbung.

Modellversuch zum chemischen Gleichgewicht 91
Der Modellversuch soll den Schiilern die Begriffe chemisches Gleichgewicht

als dynamisches Gleichgewicht und Reaktionsgeschwindigkeit als um-
gesetzte Stoffmenge je Zeiteinheit deutlich machen.

Instr

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

2 MeBzylinder (10 ml), 2 Glasrohre (20 cm lang, Durck 5 mm beziet
8 mm), Stativ mit 2 Klemmen und 2 Muffen

Wasser

An einem Stativ werden 2 MeBzylinder befestigt. In den ersten Zylinder
fiillt man 10 ml Wasser, der zweite Zylinder bleibt anfangs leer. Zweck-
méBigerweise wird das Glasrohr mit dem gréBeren Durchmesser in den
gefiillten Zylinder, das mit dem kleineren Durchmesser in den leeren Zy-
linder getan. Die Glasrohre haben die Funktion von Stechhebern. Mit den
Zeigefingern werden nun beide Rohre verschlossen und herausgenommen.
Das erste Glasrohr (groBerer Durchmesser) wird in den leeren Zylinder, das
zweite Glasrohr in den ersten Zylinder iibergefiihrt. Durch Wegnahme der
Finger 1iBt man die Rohre leerlaufen. Bei der ersten Uberfithrung kann
natiirlich aus dem zweiten Glasrohr nichts herauslaufen. Die beiden Rohre
werden nun leer herausgenommen und wieder in die Ausgangszylinder ge-
tan (Glasrohr 1 in Zylinder 1, Glasrohr 2 in Zylinder 2). Nun werden beide
Rohre wieder mit den Fingern verschlossen, herausgenommen und das
Wasser in den anderen Zylinder auslaufen gelassen. Es ist darauf zu achten,
daB das Wasser mit dem ersten Glasrohr nur vom ersten Zylinder nach dem
zweiten Zylinder und mit dem zweiten Glasrohr nur vom zweiten Zylinder
nach dem ersten Zylinder transportiert wird und nicht umgekehrt. Nach
jedem Hebervorgang wird der Wasserstand in beiden Zylindern abgelesen
und in eine Tabelle eingetragen. Nach einer Reihe von Hebervorgiingen
andert sich in beiden Zylindern der Wasserstand nicht mehr, obwohl
Jlaufend Wasser vom ersten Zylinder nach dem zweiten Zylinder und um-
gekehrt transportiert wird. Ist nach weiterem fiinfmaligem Heberwechsel
keine Niveauverinderung mehr eingetreten, kann der Versuch abgebrochen
werden.

Die Wassermenge im ersten Zylinder stellt die Konzentration der Ausgangs-
stoffe A + B dar. Da zu Beginn einer Reaktion zwischen den Stoffen A + B
kein Reaktionsprodukt vorhanden ist, bleibt derzweite Zylinder anfangs leer.
Ein Heberwechsel stellt die Zeiteinheit dar. Der Transport mit dem ersten
Glasrohr vom ersten Zylinder nach dem zweiten Zylinder symbolisiert die
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Hinreaktion, der Transport mit dem zweiten Glasrohr vom zweiten Zylinder
nach dem ersten Zylinder die Riickreaktion.

Hinreaktion: Die Konzentration der Stoffe A + B ist zu Beginn der Reak-
tion am groBten (Zylinder 1 ist voll gefiillt), die Reaktionsgeschwindigkeit,
definiert als die in der Zeiteinheit umgesetate Stoffmenge, ist demzufolge
anfangs ebenfalls am gréBten, nimmt aber mit der Zeit ab. (Die in Glasrohr 1
transportierte Wassermenge nimmt von Vorgang zu Vorgang ab.)
Riickreaktion: Die Konzentration der Reaktionsprodukte C + D ist anfangs
Null (der Zylinder 2 ist leer), die Reaktionsgeschwindigkeit ist demzufolge
ebenfalls Null (Glasrohr 1 bleibt beim ersten Vorgang leer), nimmt aber mit
der Zeit zu, da die Reaktionsprodukte C 4 D entstehen.

Gleichgewicht: Ist die Reaktionsgeschwindigkeit der Hinreaktion gleich der
Reaktionsgeschwindigkeit der Riickreaktion, befindet sich das System im
chemischen Gleichgewicht. Tm Modellversuch liegt ein Gleichgewicht vor,
wenn mit dem ersten Glasrohr und dem zweiten Glasrohr die gleiche Menge
Wasser transportiert wird und sich demzufolge das Niveau in beiden Zy-
lindern trotz weiterer Heberwechsel nicht mehr éndert. Die Lage des Gleich-
gewichts hiingt auler von anderen Bedingungen (z.B. Druck, Temperatur),
die in der Versuchsanordnung nicht symbolisiert werden konnen, von Stoff-
konstanten ab. Die unterschiedlichen Rohrdurchmesser stellen die verschie-
denen Stoffkonstanten (Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten) dar.

Abhingigkeit der Lage eines chemischen Gleichgewichts 92
von der Temperatur

Der Versuch soll die Temperaturabhingigkeit des Gleichgewichts zwischen
Stirke und Jod zeigen.

Die Stirkelosung sollte stets frisch bereitet werden.

2 Halbmikro-R: liser, 2 R lasstind Halbmikro-Tropfer, Reagenz-
glashalter, Brenner

Stirkelosung 0,4%ig, Jodlosung

Durchfiihrung

Ergebnis
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In ein Halbmikro-Reagenzglas werden 40 Tropfen Stirkelésung und 2 Trop-
fen Jodlésung gegeben. Es muf eine tiefblaue Firbung entstehen. Mit einem
Halbmikro-Tropfer wird die Hélfte der Fliissigkeit in ein anderes Reagenz-
glas iibertragen. Diese Losung dient als Vergleichssubstanz. Der Inhalt des
Reagenzglases wird nun iiber einer Brennerflamme langsam erhitzt. Nach
jeweils 10s wird das Reagenzglas aus der Flamme genommen und die
Féarbung mit der Vergleichsprobe verglichen. Es wird so lange erwéarmt, bis
die blaue Farbe verschwunden ist. Anschlieend 1Bt man sofort auBerhalb
der Flamme abkiihlen. Dabei wird wieder die Farbverinderung beobachtet.

Starke bildet mit Jod eine sogenannte EinschluBverbindung von intensiv
blauer Farbe. Da es sich um eine relativ lockere Verbindung handelt, ist
das Gleichgewicht zwischen Jod-Stirke und Jodstirke innerhalb eines
kleinen Bereichies stark von der Temperatur abhingig. Bei Raumtemperatur
liegt das Gleichgewicht auf der Seite der Jodstirke, bei etwa 60°C ist die
Verbindung vollstindig in Jod und Stirke zerfallen. Wird weiter erhitzt
oder die Losung lingere Zeit auf dieser Temperatur gehalten, so wird die
Starke abgebaut und die Reaktion ist nicht mehr riicklaufig.



Zielstellung

Bemerkungen

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung
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Wirkung gleichioniger Zusiitze auf ein I gleichgewich| 93

Der Versuch soll die Wirkung von Blei(IT)-Ionen und Chlorid-Ionen auf ein
Gleichgewicht zwischen Blei(II)- und Chlorid-Tonen zeigen.

Es miissen folgende vorbereitende Arbeiten ausgefithrt werden:

Zur Herstellung der gesittigten Blei(IT)-salzlosungen erhitzt man 1g
Blei(IT)-chlorid in 100 ml destilliertem Wasser und etwa 65 g Blei(IT)-nitrat
in 100 ml destilliertem Wasser bis zum beginnenden Sieden und 1ift dann
langsam abkiihlen. Die Natriumchloridlésung sittigt man bei Raumtempe-
ratur. Zum Abfiillen in die Halbmikro-Standflaschen wird das Vorratsgefald
gut umgeschiittelt, so daB in jede Flasche etwas von dem Bodenkdrper ge-
langt.

3 Halbmikro-R liser, R 1 tell, R lashalter, Brenner

Blei(IT)-chloridlosung gesiittigt, Natriumchloridlosung gesittigt, Blei(II)-nitratlosung
gesiittigt, Salzsiure konz.

In 3 Halbmikro-Reagenzgliser werden je 10 Tropfen Blei(IT)-chloridlésung
gegeben. Die Losung im ersten Reagenzglas wird mit 2 Tropfen Natrium-
chlaridlgsung, im zweiten Reagenzglas mit 2 Tropfen konzentrierter Salz-
siure und im dritten Reagenzglas mit 2 Tropfen Blei(II)-nitratlosung ver-
setzt. AnschlieBend wird der Inhalt des ersten Reagenzglases iiber der
Flamme bis zum beginnenden Sieden erhitzt.

In allen 3 Reagenzglisern entsteht ein Niederschlag aus Blei(IT)-chlorid.
Beim Erhitzen 16st sich der Niederschlag im ersten Reagenzglas wieder auf.
In der Blei(II)-chloridlésung befinden sich die Blei(IT)- und die Chlorid-
Tonen im Gleichgewicht mit dem Bodenkérper und dem undissoziierten
Blei(II)-chlorid. Durch Zugabe von Blei(IT)- oder Chlorid-Ionen wird das
Gleichgewicht gestért. Fs bildet sich undissoziiertes Blei(II)-chlorid, das
ausfallt.

Wiirde es sich im ersten Reagenzglas um Natriumchlorid handeln, so wiirde
bei einer Temperaturerh6hung keine Auflésung eintreten.

Hydrolyse einer wiiBrigen Natriumkarbonatlésung 94
Es sollen die Vorgiinge bei der Hydrolyse eines Salzes einer schwachen Saure

und einer starken Base am Beispiel einer Natriumkarbonatlésung erarbeitet
werden.

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis

Spatel, 2 Halbmikro-R liser, 2 R lasstiinder, 2 Blatt Filtrierpapier
Natriumkarbonat, Phenolphthaleinlo Methylrotlosung, Wasser

Zunichst wird eine Spatelspitze Natriumkarbonat in ein Halbmikro-
Reagenzglas gegeben, in 10 Tropfen Wasser geldst und mit einem Tropfen
Phenolphthaleinlésung oder Methylrotlésung versetzt. Danach wird ein
kleiner Natriumkarbonatkristall auf Filtrierpapier gegeben, mit 2 Tropfen
Wasser benetzt und dann mit einem Tropfen Phenolphthaleinlésung oder
Methylrotlosung versetzt.

Die wifrige Natriumkarbonatldsung firbt Phenolphthalein rov, Methylrot
gelb. Sie reagiert basiseh:
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Na,CO; — 2Nat + COZ~
H,0 - H*+ OH~
2H* + €03~ = H,C0,4
Die Kohlensiure ist als schwache Saure nur wenig dissoziiert. Ein Teil der
Karbonat-Ionen des Natriumkarbonats setzen sich daher mit einem Teil
der durch Dissoziation des Wassers entstehenden Wasserstoff-Tonen zu

undissoziierter Kohlensdure um. Es iiberwiegen dann in der Lésung die
Hydroxid-Tonen.

Hydrolyse einer wiBirigen Ammoniumchloridlésung 95

Es sollen die Vorginge bei der Hydrolyse des Salzes einer starken Sdure und
einer schwachen Base am Beispiel einer Ammoniumchloridlssung erarbeitet
werden.

Spatel, Halbmikro-R las, R lasstinder, Uhrglasschale, Filtrierpapier
A iumchlorid, Methylrotlosung, Wasser

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien a
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Zunéchst wird eine Spatelspitze Ammoniumchlorid in einem Halbmikro-
Reagenzglas in 10 Tropfen Wasser geldst und mit einem Tropfen Methyl-
rotlosung versetzt.
Danach werden einige Kérnchen Ammoniumchlorid auf einer Uhrglasschale
mit 2.-3 Tropfen Wasser und einem Tropfen Methylrotlssung versetzt
(Hintergrund Filtrierpapier!).
Die wiflrige Ammoniumchloridlésung férbt die neutrale Methylrotlsung
rot. Sie reagiert sauer:
NH,Cl - NH} + CI-
H,0 - H* + OH~
NH} + OH™ = NH; - H,0
NH; - H,O = NH; + H,0
Ein Teil der Ammonium-Tonen vom Ammoniumchlorid setzen sich mit
einem Teil der durch Dissoziation des Wassers entstehenden Hydroxid-

Tonen zu undissoziiertem Ammoniakhydrat beziehungsweise zu Ammoniak
und Wasser um. Es iiberwiegen in der Lésung dann die Wasserstoff-Ionen.

Siiure — Base — Titrationen 96

Die Schiiler stellen den Verlauf der Titration verschiedener Sauren mit
verschiedenen Basen graphisch dar. Sie erkennen die Unterschiede bei der
Titration einer starken Siure mit einer schwachen Base, einer starken Siure
mit einer starken Base und einer schwachen Séure mit einer starken Base.

3 Halbmikro-R liser, 3 R lasstinder, Halbmikro.Tropfer, Glasstab
3 Blatt Millimeterpapier

Salzsiure 0,1 n (oder Schwefelsd Natriumhydroxidlo 0,1 n, pH-Papier mit Ver~
gleichsskale




Chemikalien b
Chemikalien ¢
Chemikalien d

Durchfiihrung a

Durchfiihrung b

Salzsiure 0,1n (oder Schwefelsiure), Natriumhydroxidlo 0,1 n, Unitestlésung I
(pH 1.--11), Vergleichsskale fiir Unitestindikator

Salzsiiure 0,1 n (oder Schwefelsiure), Ammoniaklosung 0,1 n, Unitestlosung I (pH 1
bis 11), Vergleichsskale fiir Unitestindikator

Athansi Essi, 0,1 n, Natriumhydroxidlo 0,1 n, Unitestlo I(pH1
bis 11), Vergleichsskale fiir Unitestindikator

In ein Halbmikro-Reagenzglas werden 20 Tropfen 0,1 n Salzsiure einpipet-
tiert. Hierzu wird eine Kapillarpipette verwendet. Ein Streifen pH-Papier
und die Vergleichsskale werden auf den Tisch gelegt. Der Glasstab wird in
die Siure getaucht. Die anhaftende Siiure reicht aus, um durch Tiipfeln auf
dem pH-Papier den pH-Wert der Losung zu ermitteln. Nun wird mit den
gesiuberten Halbmikro-Tropfern Natriumhydroxidlésung aufgenommen und
ein Tropfen zur Siure gegeben. Die Losung wird durchmischt und dann der
pH-Wert durch Tiipfeln ermittelt. Nach der Zugabe eines jeden weiteren
Tropfens wird der pH-Wert der Losung in gleicher Weise festgestellt, bis
der Endpunkt der Indikatorskale erreicht ist beziehungsweise 20 Tropfen
Natriumhydroxidlésung zugegeben worden sind. Auf Millimeterpapier
werden in einem Diagramm die pH-Werte (Ordinate) in Abhangigkeit von
der Tropfenanzahl (Abszisse) eingetragen.

In ein Halbmikro-Reagenzglas werden 20 Tropfen 0,1 n Salzsiure mit einem
Halbmikro-Tropfer mit langer Spitze einpipettiert. Dann gibt man noch
2 Tropfen Unitestlsung I hinzu und bestimmt den pH-Wert der Losung.
AnschlieBend nimmt man in den Halbmikro-Tropfer Natriumhydroxid-
16sung auf, gibt einen Tropfen in die Siure und rithrt die Losung gut durch.
Der pH-Wert wird bestimmt. Dann gibt man einen weiteren Tropfen Na-
triumhydroxidlosung hinzu. So wird fortgefahren, bis der Endpunkt der
Indikatorskale erreicht ist beziehungsweise 20 Tropfen Natriumhydroxid-
16sung zugegeben worden sind. Auf Millimeterpapier werden in einem Dia-
gramm die pH-Werte (Ordinate) in Abhiingigkeit von der Tropfenzahl
(Abszisse) eingetragen.
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Abb. 84 Titrationskurven
a) Verlauf der Titration einer starken Siure mit einer starken Base;
b) Verlauf der Titration einer starken Siure mit einer schwachen Base;
) Verlauf der Titration einer schwachen Siure mit einer starken Base
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Durchfiihrung ¢

Durchfiihrung d

Ergebnis a, b, ¢, d

Zielstellung

Bemerkungen

Die Durchfiihrung c entspricht der Durchfithrung b. An Stelle von Natrium-
hydroxidlésung wird Ammoniaklésung benutzt.

Die Durchfithrung d entspricht der Durchfiihrung b. An Stelle von Salz-
séure benutzt man Athansiure.

Die Titrationskurve der Durchfiihrung a und b zeigt Abbildung 84a, die
der Durchfiihrung ¢ Abbildung 84b und die der Durchfiihrung d Abbildung
84c.

Bestimmung des Gehaltes einer Siure beziehungsweise einer 97
Hydroxidlésung durch Titration

Der Versuch soll das Prinzip der Titration zeigen und Werte fiir stochio-
metrische Berechnungen bereitstellen.

Vor Beginn der Titration muB die mittlere Tropfenzahl je Milliliter eines
Tropfers ermittelt werden. Hierzu wird Wasser in den Tropfer aufgenommen
und in ein graduiertes Halbmikro-Reagenzglas getropft bis 3 ml aufgefiillt
sind. Die Tropfen werden dabei gezihlt. Hieraus wird die mittlere Tropfen-
zahl errechnet, die notwendig ist, um 1 ml aufzufiillen. Bei der Versuchs-
durchfiihrung ist es vorteilhafter, eine Hydroxidlésung unbekannter Kon-
zentration vorzulegen, da die eingestellten Séuren langere Zeit unzersetzt
haltbar sind als Hydroxid-Lésungen. Der Versuch eignet sich zur Durch-
fithrung in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise.

Instr ium

Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis
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Graduiertes Halbmikro-Reagenzglas, Halbmikro-Tropfer, Glasstab, Reagenzglasstiin-
der

Siure beziehungsweise Hydroxidlosung unbek K i Salzsi 0,1n
oder Schwefelsiiure beziehungsweise Natriumhydroxidld g 0,1 n, Indikator M, destil-
liertes Wasser

In ein graduiertes Halbmikro-Reagenzglas wird genau 1 ml Siure bezie-
hungsweise Hydroxidlsung unbekannter Konzentration gegeben und ein
Tropfen Indikator M hinzugefiigt. Mit dem Glasstab wird gut durchgemischt.
In den im Vorversuch geeichten Halbmikro-Tropfer wird nun eingestellte
Hydroxidlosung beziehungsweise Siure aufgenommen und tropfenweise
in das Reagenzglas gegeben. Nach Zugabe jedes Tropfens wird gut durch-
mischt. Es wird bis zum Umschlag des Indikators titriert. Die zugesetzte
Tropfenzahl wird notiert.

Aus der Konzentration und den verbrauchten Millilitern der eingestellten
Lésung 1Bt sich der Gehalt der vorgelegten Substanz errechnen :

a=v-F.T

(aist die gesuchte Menge in mg, » sind die verbrauchten Milliliter, F ist der
Umrechnungsfaktor und 7' der Titer der Normallésung). T ist gleich 1,
wenn der Gehalt genau 0,1 n ist. Fiir die Umrechnungsfaktoren wurden
folgende Werte errechnet:

1ml 0,1n Siure verbraucht bei der Neutralisation 4,005 mg Natrium-
hydroxid.

1ml 0,1n Natriumhydroxidlésung verbraucht bei der Neutralisation
3,6465 mg Chlorwasserstoffsiure oder 4,904 mg Schwefelsdure.
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Qualitative Analyse

Nachweis der Ani und des W. ff-Ions

Folgende Anionen sollen nachgewiesen werden: C7-, N Oy, 803, 8O3, €03~
und OH~ (Gruppe I).

Der Nachweis dieser Anionen nebeneinander kann durch Kationen gestort
werden. So wird zum Beispiel die weife Farbe von Bariumsulfat verdeckt,
wenn in der mit Bariumchlorid zu priifenden Losung neben Sulfat-Tonen
Kupfer(II)-Ionen enthalten sind. Derartige Stérungen vermeidet man durch
den Sodaauszug.

Sodaauszug. Man gibt einen Spatel feste Analysensubstanz in ein Halb-
mikro-Kochglas, 16st in etwa 3...4 ml destilliertem Wasser auf und fiigt
2---3 Spatel Natriumkarbonat zu. Das Halbmikro-Kochglas wird gehaltert.
In die Losung gibt man einen Glasstab und erhitzt dann vorsichtig etwa
5 min zum leichten Sieden. Die storenden Kationen setzen sich zu Karbo-
naten um, zum Beispiel verbinden sich Barium-Ionen mit Karbonat-Tonen:

Ba?* + CO3~ — BaCO,

Die Karbonatniederschlige werden abfiltriert und so aus der Losung ent-
fernt.

Das Filtrat nennt man Sodaauszug. Er soll farblos sein, hat er jedoch eine
blaue Farbe, dann muf3 man 2... 3 Blittchen Natriumhydroxid zugeben und
noch einmal kurze Zeit erhitzen.

Zum Filtrieren nimmt man das Gemisch in einen Halbmikro-Tropfer auf
und {iibertrigt es in ein Filterrohrchen. Der Riickstand im Filterrohrchen
wird verworfen. An das Reagenzglas mit dem Filtrat wird ein Etikett mit der
Aufschrift ,»Sodaauszug aufgeklebt. In dem Filtrat kénnen jetzt nachein-
ander die Anionen CI-, NO; und S03~ nachgewiesen werden.

Chlorid-Ionen. 5 Tropfen vom Sodaauszug werden mit verdiinnter Salpeter-
séure vorsichtig (!) angesiuert und anschlieBend mit 5 Tropfen Silbernitrat-
losung versetzt. Bei Anwesenheit von Chlorid-Tonen entsteht ein weiler
Niederschlag.

Nitrat-Ionen. Auf einer Uhrglasschale wird ein Eisen(II)-sulfatkristall mit
3 Tropfen verdiinnter Schwefelséiure versetzt. Dann gibt man 2 Tropfen
Sodaauszug und anschliefiend 4... 5 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure zu.
Bei Anwesenheit von Nitrat-Tonen bildet sich um den Eisen(II)-sulfat-
kristall eine braun-violette Zone.

Sulfat-Ionen. 5 Tropfen des Sodaauszugs werden in einem Halbmikro-
Reagenzglas vorsichtig (!) mit verdiinnter Salzsiure angesduert. Dann setzt
man 5 Tropfen Bariumchloridlssung zu. Bei Anwesenheit von Sulfat-Tonen
entsteht ein weiler Niederschlag.

Karbonat-Ionen. Man gibt einen Spatel Analysensubstanz in einen Halb-
mikro-Gasentwickler und fiigt 5 Tropfen Wasser und 5 Tropfen 3Yige
Wasserstoffperoxidlosung hinzu. Dann saugt man in den Halbmikro-
Tropfer verdiinnte Salzséure und verschlieBt den Gasentwickler. An das
seitliche Ansatzrohr wird ein Gaseinleitungsrohr (oder der Apparat 10) an-
geschlossen. Das Gaseinleitungsrohr wird in ein mit 10 Tropfen Barium-
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hydroxidlosung gefiilltes Halbmikro-Reagenzglas gestellt. Dann driickt man
die Salzsiure aus der Pipette heraus. Bei Anwesenheit von Karbonaten in
der Analysensubstanz entsteht in der Bariumhydroxidlgsung ein weiller
Niederschlag.

Sulfit-Tonen. Man gibt einen Spatel Analysensubstanz in einen Halbmikro-
Gasentwickler, nimmt in den Halbmikro-Tropfer konzentrierte Salzsiure
auf und gibt in die Vorlage 15 Tropfen Bariumhydroxidlésung. Der Apparat
wird verschlossen und das seitliche Ansatzrohr mit einem Gaseinleitungs-
rohr verbunden, das in die Bariumhydroxidlésung eintaucht. Der Barium-
hydroxidlosung setzt man noch 5 Tropfen 39ige, phosphatfreie Wasserstoff-
peroxidlosung zu und driickt dann die Salzsiure aus dem Halbmikro-
Tropfer heraus. Zu dem entstandenen Niederschlag gibt man 10 Tropfen
konzentrierte Salzsiure. Bei Anwesenheit von Sulfiten in der Analysensub-
stanz wird der mit dem Bariumhydroxid gebildete weile Niederschlag von
der Salzsiure nicht geldst.

Hydroxid- und Wasserstoff-Ionen. Man gibt eine Spatelspitze Analysensub-
stanz in ein Halbmikro-Reagenzglas, fiigt 10 Tropfen destilliertes Wasser
hinzu und rithrt mit einem Glasstab gut um. Der Riickstand wird abfiltriert.
Von dem Filtrat nimmt man etwas in einen Halbmikro-Tropfer auf und
gibt 2 Tropfen davon auf Indikatorpapier. Es wird festgestellt, ob die Lo-
sung basisch, neutral oder sauer reagiert.

Nachweis der Kationen

Es werden zunichst die Kationen Ag*, Fe3* und AP+ (Gruppe 1I) nach-
gewxesen,

Die Analysensubstanz wird fein pulverisiert und gut durchmischt. Eine
reichliche Spatelspitze dieser Substanz wird in einem Halbmikro-Reagenz-
glas mit 20 Tropfen verdiinnter Salzsiure versetzt. Den eventuell entstan-
denen Riickstand (Riickstand 1) iibertrigt man zusammen mit der Losung
in ein Filterrshrchen und filtriert. Wenn kein Riickstand verbleibt, arbeitet
man sofort so weiter, wie es unter ,,Behandlung des Filtrats 1° angegeben
ist.

Rehandl 1 d

g des Rii 1. Der Riickstand wird mit fiinf Tropfen destil-
liertem Wasser gewaschen. Das Waschwasser wird verworfen. Nun gibt man
auf den Riickstand 10 Tropfen verdiinnte Ammoniaklosung und filtriert.
Das Filtrat wird mit konzentrierter Salzsiure angesiuert. Bei Anwesenheit
von Silber-Tonen entsteht ein weiBer Niederschlag.

Behandlung des Filtrats 1. In das Filtrat stellt man einen Glasstab und erhitzt
vorsichtig bis zum Sieden. Der heiflen Losung fiigt man nur einen Tropfen
konzentrierte Salpetersiure zu und versetzt anschlieBend mit konzentrierter
Ammoniaklosung, bis die Losung basisch reagiert. Falls ein Niederschlag
entsteht, muB er nach gutem Durchmischen zusammen mit der verbleiben-
den Fliissigkeit in ein Filterrshrchen iibertragen und filtriert werden. Ist
kein Riickstand vorhanden und sollen auBer Silber-, Eisen(ITI)- und Alu-
minium-Tonen noch andere Kationen nachgewiesen werden, arbeitet man
entsprechend der Anweisung fiir die Gruppe ITI unter ,,Behandlung des
Filtrats 2 weiter. Der schmierige Riickstand verklebt leicht die Watte.



Man darf daher nicht zu viel in ein Filterrshrchen hineingeben! Beim ersten
Filtrieren bleibt das Filtrat im allgemeinen triib. Man iibertrigt das Filtrat
in ein zweites, sauberes Filterrohrchen und wiederholt das Filtrieren. Das
Filtrat soll dabei langsam (!) abtropfen und muB klar und farblos sein.
Triibe Filtrate miissen so lange durch immer neue Filterwatte gedriickt
werden, bis sie vollstindig klar sind.

Behandlung des Riickstandes 2. Der Riickstand kann aus Eisen(IIT)-
hydroxid und Aluminiumhydroxid bestehen. Er wird mit 10 Tropfen Was-
ser gewaschen. Das Waschwasser wird verworfen. AnschlieBend gibt man
10 Tropfen halbkonzentrierte Salzsiure in das Filterrohrchen und drickt
diese mit Hilfe eines Gummidoppelgeblises langsam durch. Wenn sich der
Niederschlag noch nicht vollstindig gelost hat, wird der Vorgang wieder-
holt. (Wurden zwei oder mehr Filterrohrchen benutzt, miissen alle Nieder-
schlige in der gleichen Weise behandelt werden. Die Filtrate werden ver-
einigt.) Das Filtrat nimmt man in einen Halbmikro-Tropfer auf und tropft
es langsam und unter Umriihren in ein Halbmikro-Kochglas, in dem sich
3 ml konzentrierte heiBe Natriumhydroxidlssung befinden. (Vorsicht!
Bei den weiteren Arbeiten Schutzbrille tragen!) Die Lésung wird noch
2---3 min leicht (!) erwéirmt. Wenn ein Riickstand verbleibt, wird er zu-
sammen mit der Losung in ein Filterréhrchen iibertragen und filtriert (even-
tuell wie oben beschrieben mit 2 Filterrshrchen). Ist kein Riickstand vor-
handen, wird sofort entsprechend der Anweisung unter ,,Behandlung des
Filtrats 2a* weitergearbeitet.

Behandlung des Filtrates 2. s. Gruppe I1I

Behandlung des Riick les 2a. Der Riickstand wird mit 10 Tropfen destil-
liertem Wasser gewaschen. Das Waschwasser wird verworfen. Auf den
Riickstand tropft man 10 Tropfen verdiinnte Salzsiure und driickt diese mit
dem Gummidoppelgeblése durch. Der Lésung fiigt man 3 Tropfen Kalium-
thiozyanatlésung zu. Bei Anwesenheit von Eisen(III)-Ionen entsteht eine
dunkelrote Férbung.

Behandlung des Filtrats 2a. Dem Filtrat werden unter Umrithren 2 Spatel
festes Ammoniumchlorid zugesetzt. Man erhitzt 2--- 3 min bis zum leichten
Sieden. Bei Anwesenheit von Aluminium-Tonen entsteht ein flockiger,
weiller Niederschlag. (Meist in geringer Menge!)

Es sollen die Kationen, Ba**, Ca®* und NH (Gruppe 11I) nachgewiesen
werden.

Die Barium- und Kalzium-Tonen sind erst eindeutig zu identifizieren, wenn
alle Tonen der Gruppe II bereits abgetrennt worden sind. Die Barium- und
Kalzium-Tonen werden im Anschluf daran im Filtrat 2 nachgewiesen. Auf
Ammonium-Tonen priift man direkt aus der Analysensubstanz.

Behandlung des Filtrats 2. Das Filtrat versetzt man bis zur schwach sauren
Reaktion tropfenweise mit Athansiiure, Dann fiigt man 10 Tropfen Kalium-
chromatlésung hinzu. Einen eventuell entstandenen gelben Niederschlag
filtriert man ab. Er entsteht bei Anwesenheit von Barium-Tonen.

In das Filtrat wird tropfenweise konzentrierte Ammoniaklésung bis zur
schwach basischen Reaktion gegeben. Die Losung wird mit 5 Tropfen
Athandisiurelosung versetzt. Bei Anwesenheit von Kalzium-Tonen ent-
steht ein weiBer Niederschlag.
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Nachweis der A ium-I Ein Spatel Analysensubstanz wird in
einem Freiberger Morser mit 2 Schuppen Natriumhydroxid griindlich ver-
rieben. Entweichendes Ammoniak wird am Geruch erkannt.

Der Ammoniaknachweis kann auch in der Halbmikro-Gaskammer durch
Auftropfen von konzentrierter Natriumhydroxidlésung auf eine reichliche
Spatelspitze Analysensubstanz erbracht werden. Auf die Innenseite der
oberen Uhrglasschale wird ein Stiickchen angefeuchtetes Unitestpapier
gegeben.



4.1.

Zielstellung

Instrumentarium
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Durchfiihrung
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Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Bemerkungen

Durchfiihrung

Chemische Experimente
aus dem Bereich der organischen Chemie

Qualitative Analyse organischer Substanzen

Verhalten organischer Stoffe beim Erhitzen 98

Die Schiiler lernen das Verhalten nichtfliichtiger organischer Stoffe beim
Erhitzen kennen.

4 Halbmikro-R Ti R, lashalter, Brenner

Holz, Zucker, Brot, Textilfasern

Holz, Zucker, Brot und Textilfasern werden nacheinander in Halbmikro-
Reagenzglisern erhitzt.

Beim Erhitzen werden nichtfliichtige organische Stoffe zersetzt. Dabei schei-
det sich Kohlenstoff ab. AuBerdem entwickeln sich brenzlig riechende Gase.
Organische Stoffe sind Verbindungen des Kohlenstoffs.

Nachweis von Kohl ff und W ff in organischen Verbindungen 99

Die Schiiler sollen erkennen, daB# organische Verbindungen Kohlenstoff
und Wasserstoff enthalten.

Apparat 14, Apparat 9, Apparat 10, Spatel, Brenner, Stativ mit Klemme und Muffe,
weille und schwarze Unterlage

Paraffinol, Kupfer(IT)-oxid, Kupfer(IT)-sulfat, Bariumhydroxidlssung

Das fiir den Versuch bendétigte entwisserte Kupfer(IT)-sulfat wird aus dem
Kupfer(IT)-sulfat-5-Wasser durch Erhitzen in einem Reagenzglas her-
gestellt. Das Wasser muf} restlos verdampfen!

Nachdem man in den Rundkolben des Apparates 14 zwei Spatel Kupfer(IT)-
oxid, in den Apparat 9 einen Spatel entwiissertes Kupfer(IT)-sulfat und in
den Apparat 10.--20 Tropfen Bariumhydroxidlosung gegeben hat, werden die
Apparate miteinander verbunden (Abb. 85). Der Rundkolben wird erhitzt.

(- Paraffingl
Hupfer(Il)-
oxid

entwissertes Bariumhydroxid-
Hupfersulfat losung

Abb. 85 Nachweis der Elemente Kohlenstoff und Wasserstoff
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Auf das heiBe Kupfer(II)-oxid liBt man aus dem Halbmikro-Tropfer, der
bis zur Halfte gefiillt ist, Paraffinol flieBen. Die Versuchsdauer betrigt etwa
45 s.

Das schwarze Kupfer(II)-oxid wird zu elementarem Kupfer reduziert,
das gesammelt wird. Das entwisserte Kupfer(IT)-sulfat firbt sich blau.
In der Bariumhydroxidlosung entsteht ein Niederschlag. Die in organischen
Verbindungen enthaltenen Elemente Wasserstoff und Kohlenstoff werden
zu Wasser beziehungsweise Kohlendioxid oxydiert :

Cu0 +2H — Cu + H,0
2000 +C  — 2Cu + CO,f

Das Wasser bildet mit dem weillen wasserfreien Kupfer(II)-sulfat das blaue
Kupfer(IT)-sulfat-5-Wasser :

CuSO, + 5H,0 —> CuSO, - 5H,0

Kohlendioxid bildet mit Bariumhydroxidlésung einen Niederschlag von
Bariumkarbonat.

Nachweis von Chlor 100
in hen und in i Verbi

& & )

Die Schiiler sollen Nachweismdglichkeiten des heteropolar und homéopolar
gebundenen Chlors kennenlernen.

Halter mit Kupferschlinge, 2 Uhrglasschalen, Glasstab, B: schwarze Unterl

Tetrachlormethan (Tetrachlorkohlenstoff), Salzsiure verd., Salpetersiure verd.,
Silbernitratlosung

Vorsicht! Silbernitratlosung wirkt auf der Haut unter Abscheidung von
dunklem Silber &tzend!

Auf eine Uhrglasschale gibt man 10 Tropfen verdiinnte Salzsiure, 5 Tropfen
verdiinnte Salpetersiiure sowie 10 Tropfen Silbernitratlésung und rithrt die
Fliissigkeiten um. Der gleiche Versuch wird mit 10 Tropfen Tetrachlor-
methan an Stelle der Salzsédure wiederholt.

Eine ausgegliihte Kupferschlinge wird mit 2 Tropfen Tetrachlormethan be-
netzt und in die Flamme gehalten.

Das heteropolar gebundene Chlor reagiert mit Silber-Ionen zu dem schwer-
16slichen Silberchlorid :

Cl~ + Ag* — AgCl]

Das homgopolar gebundene Chlor zeigt diese Reaktion nicht. In der Warme
verbindet es sich mit Kupfer zu dem fliichtigen Kupfer(IT)-chlorid, das die
Flamme griin-blau firbt (Beilstein-Probe).

Nachweis von Stickstoff in organischen Verbindungen 101

Die Schiiler lernen einen einfachen und ungefihrlichen Nachweis des Stick-
stoffs in organischen Verbindungen kennen.
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4.2.
4.2.1.

Zielstellung

Instrumentarium

Halbmikro-R las, R lashalter, Spatel, Brenner, Glasstab
Kohlensiiurediamid (Harnstoff), Unitestpapier, destilliertes Wasser, Salzsiure konz.

Ein halber Spatel Kohlensiurediamid wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
erhitzt. Uber die Offnung des Reagenzglases hilt man einen angefeuchteten
Streifen Unitestpapier und anschlieBend an einem Glasstab einen Tropfen
konzentrierte Salzsdure.

Kohlensdurediamid gibt beim Erhitzen Ammoniak ab. Das Ammoniak firbt
das angefeuchtete Unitestpapier blau und bildet mit Salzséure einen weiBen
Ammoniumchlorid-Rauch (/' Versuch 48b).

Dieser einfache Nachweis gelingt nicht mit allen organischen Stickstoff-
verbindungen. Der Stickstoffnachweis nach Lassaigne kann auf Grund er-
héhter Unfallgefahr nicht als Schiilerexperiment durchgefiihrt werden.

Nachweis von Schwefel in organischen Verbindungen 102

Die Schiiler lernen einen ungeféihrlichen Nachweis von Schwefel in orga-
nischen Verbindungen kennen.

Halbmikro-R las, R lashalter, Brenner

Haare, Bleiithanat- (Bleiazétat-)papier, destilliertes Wasser

Ein kleines Biischel Haare wird in einem Halbmikro-Reagenzglas kriftig
erhitzt. Uber die Offnung des Reagenzglases hilt man einen angefeuchteten
Streifen Bleidthanatpapier.

Die Haare zersetzen sich beim Erhitzen. Dabei bildet sich unter anderem
Schwefelwasserstoff. Die Sulfid-Ionen reagieren mit den Blei(II)-Ionen zu
dem schwarzglinzenden Bleisulfid :

Pb*" + S~ — PbS|

Der beschriebene Nachweis kann nur mit leicht zersetzlichen organischen
Schwefelverbindungen durchgefiihrt werden. Die Zersetzung organischer
Verbindungen mit Hilfe von Kalium oder Natrium muB aus Sicherheits-
griinden unterbleiben.

Experimente zu den Verbindungsgruppen
Alkane

Darstellung von Methan 103

Die Schiiler stellen Methan aus Natriuméthanat(-azetat) und Natrium-
hydroxid her.

Stativ mit Klemme und Muffe, R las mit seitlich A hr und Stopfen,
Brenner, Gasablei ohr, Kristallisierschale als p; ische Wanne, Erlen-
meyerkolben, Reagenzglasstinder, Spatel, Freiberger Morser mit Pistill, Apparat 10

Natriumhydroxid fest, Natriumatt t(-azetat) w frei, Wasser, Bariumhydroxid,

losung, Salzsiure konz.
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Durchfiihrung

2 Hornspatel wasserfreies Natriumithanat werden mit der gleichen Menge
festem Natriumhydroxid im Freiberger Mérser gut verrieben und in ein
Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr gegeben. Das Reagenzglas wird dann
mit einem Gummistopfen verschlossen und das seitliche Ansatzrohr mit
einem Gasableitungsrohr verbunden. Das Reagenzglas spannt man schrig
in ein Stativ ein und erhitzt es in der Brennerflamme. Das entweichende
Gas wird pneumatisch in einem Erlenmeyerkolben aufgefangen (Abb. 86).
(Vorsicht! Vor dem AbschluB des Erhitzens mufl man das Gasableitungsrohr
aus der ,,pneumatischen Wanne herausnehmen!) Das Gas wird auf Brenn-
barkeit untersucht.

Der Erlenmeyerkolben wird danach mit 2 ml Bariumhydroxidlssung aus-
gespiilt. Nach dem Abkiihlen stellt man aus dem Reagenzglas mit seit-
lichem Ansatzrohr einen Halbmikro-Gasentwickler her, schlieBt daran den
mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlosung gefiillten Apparat 10 an und laBt
auf den Riickstand im Halbmikro-Gasentwickler konzentrierte Salzsiure
einwirken.

Natrium-_—

Abb. 86 Darstellung von Methan

Ergebnis Aus Natriumithanat und Natriumhydroxid entsteht beim Erhitzen ein

brennbares Gas, das Methan:

CH,—COONa + NaOH —> Na,(0, + CH,t

Das Natriumkarbonat wird durch die Einwirkung der Iimnzen_trierten Sa}p
siure zersetzt und das entweichende Kohlendioxid mit Banumhy(_h-ox.ld-
lésung nachgewiesen. Beim Verbrennen des Methans entstehen Kohlen-
dioxid und Wasser:

CH, + 20, — €O, + 2H,0

4.2.2. Alkene
Darstellung und Eigenschaften von Athen (Athylen) 104

Zielstellung Die Schiiler lernen die Darstellung des Athens aus Athanol und‘ konzen-
trierter Schwefelsiure und einige Nachweisreaktionen auf Doppelbindungen
kennen.

Instrumentarium  Stativ mit Klemme und Muffe, Apparat 14, Gasablei :‘m; Kxist:al.li:‘ IS0 h J“- als
P ische Wanne, Erl yerkolben, 2 R ‘. , Aktiv -
tionsrohr, Brenner, 2 Halbmikro-R 1 Sied

Chemikalif Schwefelsi konz., Athanol (Athylalkohol), Wasser, Kaliumpermanganatlosung,
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Natriumkarbonatlosung 10%ig, Bromwasser



Durchfithrung

Ergebnis

In den Apparat 14 gibt man einen Siedestein und 2 ml konzentrierte Schwe-
felsiure. Die Tropfpipette wird mit 1---2 ml Athanol gefiillt. An den Appa:
rat 14 schlieBt man ein nach unten gerichtetes Gasableitungsrohr an. Bei
leichtem Schiitteln des Kolbens laBt man Athanol in die Schwefelsiure ein-
flieBen. Dann spannt man den Apparat 14 in ein Stativ ein und erwirmt
den Rundkolben vorsichtig in der Brennerflamme. Das entweichende Gas
wird pneumatisch in einem Erlenmeyerkolben (oder in einem Reagenzglas
der GroBe 100 mm x12mm) und in 2 Halbmikro-Reagenzglisern auf-
gefangen (Abb. 87). Wenn die Gerite gefiillt sind, wird das Gasableitungs-
rohr aus der ,,pneumatischen Wanne'* herausgenommen, mit einem Aktiv-
kohleadsorptionsrohr verbunden und dann erst das Erhitzen beendet.

Das erhaltene Gas wird auf seine Eigenschaften untersucht. Zunichst halt
man den Erlenmeyerkolben mit der Offnung an eine Flamme. Danach
werden die Reagenzgliser unter Wasser mit einem Stopfen verschlossen.
In das 1. Reagenzglas gibt man schnell 1 ml Bromwasser, verschlieBt sofort
wieder und schiittelt. In das 2. Reagenzglas gibt man schnell 10 Tropfen

Abb. 87 Darstellung des Athens

Baeyers Reagens, das man sich aus 5 Tropfenetwa 0,1 n Kaliumpermanganat-
18sung und 5 Tropfen 109%,iger Natriumkarbonatlsung hergestellt hat. Das
Reagenzglas wird sofort verschlossen und geschiittels.

Aus Athanol und konzentrierter Schwefelsiure entsteht beim Erwérmen ein
brennbares Gas, das Athen:
C,H;—O[H + HO|S0,0H - H,0 + C,H,—0—S0,0H
Athylschwefelsiure
C,H;—0—S0,0H — C,H,} -+ HOSO,0H
Athen entfirbt Bromwasser. Brom wird an das Athen angelagert (addiert):

Br Br

0

H-C=C-H + Br, > H-C—-C-H
] I

H H H H

Athen kann auch mit Baeyers Reagens nachgewiesen werden. Es entsteht
dabei ein brauner Niederschlag. Das Kaliumpermanganat wird zu Man-
gan(IV)-oxidhydrat MnO(OH), reduziert.
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Zielstellung

Darstellung von Athen (Athylen) durch katalytische Dehydratisierung 1035
von gasformigem Athanol (Athylalkohol)

Die Schiiler lernen eine weitere Moglichkeit der Athendarstellung und da-
durch den Unterschied zwischen katalytischer Dehydratisierung in fliissiger
(homogener) und gasférmiger (heterogener) Phase kennen. Dariiber hinaus
wird ihr praktisch-experimentelles Kénnen in besonderem MaBe entwickelt.

Instrumentarium a Apparat 4, Apparat 6, Verbrennungsrohr, Apparat 9, Apparat 10, Aktivkohleadsorp-

Chemikalien a

Bemerkungen

Durchfithrung a

g —Halziumkarbonat

tionsrohr, Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, 2 Brenner, Stativ mit Klemme und Muffe,
3 Reagenzgls.sstandet, Spatel, Glasstab

Al id Bunsstem Asbestwolle, Kalzmmka.rbonat Salzsdure, konz., Brom-
wasser, Kali g, Natriumkark 16 10%ig, Athanol (Athyl-
alkohol)

Den fiir diesen Versuch benétigten Katalysator stellt man folgendermafen
her:

Mit Ammoniakwasser wird Aluminiumhydroxid aus einer Aluminiumsalz-
lsung ausgeféllt, gut gewaschen und dann mit etwa der gleichen Menge
Bimsstein oder Asbestwolle vermischt. Dieses Gemisch wird in einer Ab-
dampfschale etwa eine halbe Stunde iiber freier Flamme erhitzt (nicht
gliihen!).

Der Apparat 4 wird mit einigen Stiicken Kalziumkarbonat gefiillt. In den
Halbmikro-Tropfer nimmt man méglichst viel konzentrierte Salzsiure auf.
In den Apparat 6 gibt man 30 Tropfen Athanol. Der Apparat 6 wird in ein
Stativ eingespannt. Sein Gaseinleitungsrohr, das bis dicht iiber den Boden
eingefiihrt ist, wird mit dem Apparat 4 verbunden. In ein Verbrennungsrohr
wird eine etwa 5cm lange Schicht des Katalysators locker eingefiihrt
und auf beiden Seiten durch je einen kleinen Asbestwollepfropfen einge-
schlossen. Das Verbrennungsrohr wird auf der einen Seite mit dem
seitlichen Ansatzrohr des Apparates 6 verbunden. An die andere Seite
schlieBt man den mit 20 Tropfen Bromwasser gefiillten Apparat 9 an, der
seinerseits mit dem Apparat 10 verbunden wird. In den Apparat 10 gibt
man 10 Tropfen 0,1 n Kaliumpermanganatlésung und 10 Tropfen 10%,ige
Natriumkarbonatlésung. Den Abschluf der Apparatur bildet ein Aktiv-
kohleadsorptionsrohr (Abb. 88). Der Apparat 9 muB auf jeden Fall dem
Apparat 10 vorgeschaltet werden. Der Nachweis des Athens ist sonst
nicht eindeutig, da Baeyers Reagens auch durch iiberdestillierendes Athanol
reduziert wird!

Afikaohb

Hallumpermanganat(dsung ,
Natriumkar bonat(dsung

Abb. 88 Darstellung des Athens durch katalytische Dehydratisierung von Athanol (Durchfiihrung a)

138



Ergebnis a

Instrumentarium b

Chemikalien b
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Ergebnis b

Das Verbrennungsrohr wird erhitzt. Man benutzt nach Moglichkeit einen
Gasbrenner mit Schlitzaufsatz. Es kann auch mit einem Spiritusbrenner
erhitzt werden. Die Reaktion dauert allerdings etwas linger. Gleichzeitig
wird der mit Athanol gefiillte Apparat 6 in der Flamme eines Brenners
bis zum leichten Sieden erhitzt. Dann tropft man im Apparat 4 die Salz-
siure auf das Kalziumkarbonat und erzeugt einen moglichst gleichméBigen
Gasstrom. Nach 3.--4 min wird das Erhitzen eingestellt.

Im Apparat 4 wird aus Kalziumkarbonat und Salzsiure ein Kohlendioxid-
strom erzeugt. Dieser spiilt Athanoldémpfe iiber den erhitzten Katalysator.
Athanol wird dabei dehydratisiert :

C,H,—OH 1%, 5,0 + CH,t

Es entsteht Athen, das durch Bromwasser und Baeyers Reagens nachge-
wiesen wird.

Apparat 14, Apparat 11, Apparat 10, Ausgleichrok Kristallisierschale als p

tische Wanne, Halbmikro-Reag 1 Spatel, B Stativ mit Klemme und
Muffe, weiBe Unterlage

Athanol (Athylalkohol) 96%ig, Alumini id, Bromwasser, Natriumkarbonatlésung

10%jig, Kaliumpermanganatlosung verd.

In den Rundkolben des Apparates 14 gibt man einen halben Spatel Alu-
miniumoxid. An den Apparat 14 werden die Apparate 11 und 10 ange-
schlossen. Den Apparat 11 fiillt man mit 20 Tropfen stark verdiinntem
Bromwasser. Das Gaseinleitungsrohr wird hier bis zum Boden des Re-
agenzglases eingefiihrt. In den Apparat 10 gibt man 20 Tropfen Baeyers
Reagens (15 Tropfen Natriumkarbonatlésung und 5 Tropfen Kaliumperman-
ganatlgsung). An die so entstandene Apparatur wird noch ein nach unten
gerichtetes Ausgleichrohr, das in eine ,,pneumatische Wanne* eintaucht,
angeschlossen (Abb. 89).

0XI

Abb.89 Darstellung des Athens (Durchfiihrung b)

Nachdem man den Rundkolben kriftig erhitzt hat, steckt man den Halb-
mikro-Tropfer, dessen Spitze (nur diese!) mit Athanol gefiillt ist, in das noch
freie Stopfenloch. Ein Teil des Athens wird pneumatisch ineinem Halbmikro-
Reagenzglas aufgefangen und auf Brennbarkeit untersucht.

/" Ergebnis a
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Darstellung von Athanol (Athylalkohol) 106
durch katalytische Wasseranlagerung an Athen (Athylen)

Die Schiiler sollen eine petrolchemische Synthese des Athanols aus Athen
kennenlernen.

Apparate zur Herstellung des Athens ( /" Versuch 105b), auBerdem 4 Halbmikro-
Reagenzgliser, Halbmikro-Tropfer, Filterrohrchen, Glasstab, Reagenzglashalter,
Spatel, Brenner, Siedesteinchen, weie Unterlage, Tampontriger

Athen (Athylen) (aus Versuch 105b), Silbersulfat, Schwefelsi verd., Salp
verd., Salzsiure verd., Natriumhydroxidlésung verd., Jod-Kaliumjodidlosung verd.,
Unitestpapier

Das Ausgangsprodukt Athen wird durch katalytische Dehydratisierung
(/" Versuch 105b) hergestellt. An Stelle von Baeyers Reagens gibt man in
den Apparat 10 eine reichliche Spatelspitze Silbersulfat und 10 Tropfen
verdiinnte Schwefelsdure. Vor der Versuchsdurchfiihrung wird die Losung
im Apparat 10 vorsichtig bis zum Sieden erhitzt. Am Ende der Athenent-
wicklung wird die klare Losung mit Hilfe eines Halbmikro-Tropfers ab-
gesaugt. Zu der Losung gibt man 3 Tropfen verdiinnte Salpetersiure und
6 Tropfen verdinnte Salzsiure. Das ausgefillte Silberchlorid wird abfil-
triert. Diese Arbeitsoperation wird so oft durchgefiihrt, bis die Losung
véllig klar ist. Zu der Losung werden dann noch einmal 2..- 3 Tropfen ver-
diinnte Salzsdure gegeben ; bei erneuter Triibung ist das Filtrieren zu wieder-
holen. AnschlieBend wird die Losung mit verdiinnter Natriumhydroxid-
l6sung alkalisch gemacht. Unter standigem Reiben mit dem Glasstab an den
inneren Wanden des Reagenzglases fiigt man tropfenweise verdiinnte Jod-
Kaliumjodidlgsung (hchstens 5 Tropfen) hinzu. Vor der Jodzugabe miissen
die Silber-Tonen restlos entfernt werden, da sich sonst gelbes Silberjodid
bildet und den Nachweis des Athanols stort. Das Athanol 1aBt sich durch
die Jodoformprobe (/' Versuch 119) nachweisen.

Unter dem katalytischen EinfluB des Silbersulfats bildet sich aus Athen und
Schwefelséiure Athylschwefelsiure :

H,C=CH, + H0S0,0H 2&5% cH._CH,—0-80,0H
In der Wirme wird Athylschwefelsiiure verseift:

CH,—CH,—0—80,0H + HOH — CH;—CH,—O0H + HOS0,0H

Kracken 107

Der Versuch soll den Schiilern die endotherme Dehydrierung und Spaltung
langkettiger Alkane zu ungesittigten und benzinéhnlichen Stoffen zeigen.

Apparat 14, Apparat 9, Apparat 10, Ausgleichrohr, Kristallisierschale als p isch
‘Wanne, Halbmikro-Reagenzglas, Glasstab, Brenner, Stativ mit Muffe und Klemme,
2 Reagenzglasstinder

Paraffinél (DAB 7), Bromwasser verd., Natriumkarbonatlésung 109 ig, Kalium-
permanganatlésung verd., Aktivkohle gekérnt
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Ergebnis

4.2.3.
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Chemikalien a

Durchfiihrung a

Vor der Versuchsdurchfihrung iiberzeugt man sich, daB das Paraffinol
weder mit 20 Tropfen stark verdiinntem Bromwasser noch mit 20 Tropfen
Baeyers Reagens reagiert.

In den im Stativ eingespannten Apparat 14 gibt man etwa 30 Korner Aktiv-
kohle, entfernt den Halbmikro-Tropfer aus dem Stopfen und schlieBt einen
mit 20 Tropfen verdiinntem Bromwasser gefiillten Apparat 9 an. 5 Tropfen
Kaliumpermanganatlosung werden im Apparat 10 mit 15 Tropfen 10%iger
Natriumkarbonatlosung vermischt. An das seitliche Ansatzrohr des Appa-
rates 10 wird ein nach unten in das Wasser einer Kristallisierschale gerich-
tetes Ausgleichrohr angeschlossen. AnschlieBend verbindet man die Appa-
rate 9 und 10 miteinander, erhitzt die Aktivkohle im Rundkolben kriftig
und fithrt dann den mit Paraffinl gefiillten Halbmikro-Tropfer in das noch
offene Stopfenloch ein (Abb. 90). Nach dem Auftropfen des Paraffinéls auf
die Aktivkohle wird noch 2--- 3 min erhitzt. Die entweichenden Gase werden
pneumatisch aufgefangen und auf Geruch und Brennbarkeit untersucht.

-Haliumpermanganat(osung,
-Natriumkarbonatlosung Abb. 90 Kracken

Bromwasser wird entfirbt. In Baeyers Reagens entsteht ein brauner Nieder-
schlag. Durch die Hitze und durch die katalytische Wirkung der Aktivkohle
sind aus dem Paraffin Verbindungen mit Mehrfachbindungen entstanden.
Die Alkanmolekiile werden gespalten und dehydriert. Krackprodukte sind
brennbar und besitzen einen benzinihnlichen Geruch.

Alkine
Darstellung und Eigenschaften von Athin (Azetylen) 108

Die Schiiler untersuchen das aus Kalziumkarbid und Wasser hergestellte
und pneumatisch aufgefangene Gas.
Vorsicht! Athin-Luft-Gemische sind sehr explosibel!

Apparat 3, Erl yerkolb 2 Halbmikro-R ld mit Stopfen, Brenner,
Spatel

Kalziumkarbid, Wasser, Kaliumpermanganatlésung, Natriumkarbonatlésung 10%ig,
Phenolohthaleinls Uni :
P

Im Apparat 3 wird auf eine etwa 1 cm hohe Schicht Kalziumkarbid Wasser
aufgetropft und das entweichende Gas, nachdem die Luft aus dem Apparat
verdriingt ist, pneumatisch in einem Erlenmeyerkolben und in zwei Halb-
mikro-Reagenzglasern aufgefangen. Die Offnung des mit Gas gefiillten Erlen-
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meyerkolbens wird gegen eine Flamme gehalten. Die beiden Halbmikro-
Reagenzgliser werden unter Wasser mit Stopfen verschlossen. In das eine
gibt man 1 ml Baeyers Reagens (hergestellt aus 5 Tropfen Kaliumperman-
gamatlésung und 15 Tropfen 109, iger Natriumkarbonatlésung), in das zweite
1ml Bromwasser. Beide Reagenzgliser werden sofort verschlossen und
geschiittelt. In den Apparat 3 gibt man nach AbschluB der Reaktion 1...2
Tropfen Phenolphthaleinlésung.

Aus Kalziumkarbid und Wasser entsteht ein brennbares Gas, welches mit
stark ruBender Flamme verbrennt. Das Gas reagiert mit Baeyers Reagens
und mit Bromwasser. Baeyers Reagens firbt sich braun, Bromwasser wird
entfirbt. Das Gas enthilt Mehrfachbindungen im Molekiil. Es ist Athin
entstanden. Das zweite Reaktionsprodukt aus Kalziumkarbid und Wasser
ist Kalziumhydroxid, das basisch reagiert:

CaC, + 2H,0 —» H—C=C—H}{ + Ca(OH),

Apparat 14, Apparat 9, Apparat 10, Ausgleichrohr, Kristallisierschale als pneumatische
‘Wanne, Spatel, Stativ mit Klemme und Muffe, weiBe Unterlage

/" Chemikalien a

In den Rundkolben des Apparates 14 gibt man ein kleines Stiick Kalzium-
karbid. Der Halbmikro-Tropfer wird mit Wasser gefiillt. An den Apparat 14
wird der mit 20 Tropfen Bromwasser gefiillte Apparat 9 und daran der mit
20 Tropfen Baeyers Reagens (15 Tropfen N atriumkarbonatlésung und
5 Tropfen verdiinnte Kaliumpermanganatlésung) gefiillte Apparat 10 an-
geschlossen. Das seitliche Ansatzrohr des Apparates 10 wird mit einem nach
unten in das Wasser einer Kristallisierschale gerichteten Ausgleichrohr ver-
bunden. Das Wasser wird langsam auf das Kalziumkarbid getropft. Den in
der ,,pneumatischen Wanne* aufsteigenden Gasblasen nihert man vor-
sichtig ein brennendes Ziindholz. Der im Rundkolben verbleibende Rest
wird mit angefeuchtetem Unitestpapier untersucht.

/" Ergebnis a.

Katalytische Wasseranlagerung an Athin (Azetylen) 109

Die Schiiler stellen analog zum technischen Verfahren durch katalytische
Wasseranlagerung an Athin Athanal (Azetaldehyd) her. Thr praktisch-
experimentelles Kénnen wird auf Grund des komplizierten Versuchsauf-
baues in besonderem MaBe entwickelt.

Apparat 4, Apparat 6, Apparat 9, Apparat 10, Aktivkohleadsorptionsrohr, Ablage fiir
Halbmikro-Tropfer, Brenner, 3 Reagenzglasstiinder, Stativ mit Muffe und Klemme,
Spatel

Quecksilber(IT)-oxid, Schwefelsiure konz., Wasser, Kalziumkarbid, Schiffs R

Der Apparat 4 wird mit einer etwa 1 cm hohen Schicht Kalziumkarbid ge-
fillt. In den Halbmikro-Tropfer wird Wasser aufgenommen. Eine kleine
Spatelspitze Quecksilber(IT)-oxid, 10 Tropfen Wasser und 10 Tropfen kon-
zentrierte Schwefelsiure vermischt man im Apparat 6, dessen Gaseinlei-
tungsrohr bis dicht iiber den Boden des Reagenzglases eingefiihrt ist. Vor-
sicht! Quecksilbersalze sind sehr giftig! Der Apparat 6 wird in ein Stativ
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eingespannt und mit dem Apparat 4 verbunden. An den Apparat 6 wird
ein leerer Apparat 9 angeschlossen. Er hat die Aufgabe, eventuell iber-
gehende Losung aus dem Apparat 6 aufzunehmen. In den Apparat 10 gibt
man 10 Tropfen Schiffs Reagens und verbindet ihn mit dem Apparat 9. Den
AbschluB der Apparatur bildet ein Aktivkohleadsorptionsrohr (Abb. 91).
Wenn die Apparatur zusammengestellt ist, werden 2 Tropfen Wasser auf
das Kalziumkarbid getropft und zunichst die Luft aus der Apparatur ver-
dringt. Nach 1.2 min erwiirmt man den Apparat 6 in der Brennerflamme
nicht ganz bis zum Sieden der Fliissigkeit und erzeugt durch weiteres Auf-
tropfen von Wasser auf Kalziumkarbid einen gleichméBigen Athinstrom.
Nach 3--- 5 min liegt ein deutliches Versuchsergebnis vor.

Quecksilber-
oxid, Wasser,
i A;rtivlrahle

Abb. 91 Katalytische Wasseranlagerung an Athin

" Der Apparat 6 mit dem giftigen Quecksilber(IT)-sulfat darf nicht von den

Schiilern gesiubert werden. Er ist nach der Versuchsdurchfithrung an den
Lehrer abzugeben!

Schiffs Reagens fiirbt sich rot. Es ist Athanal entstanden. Quecksilber(II)-
sulfat katalysiert die Anlagerung von Wasser an Athin:

C,H, + H,0 225% cH,—cHO

Ringtormige Kohlenwasserstoffe
Eigenschaften des Benzols 110
Die Loslichkeit des Benzols, seine Fihigkeit andere Stoffe zu 16sen und die
Brennbarkeit werden untersucht.

Vorsicht! Benzoldampfe sind sehr giftig! Die Experimente kénnen gut als
entwickelnde und erarbeitende Schiileriibungsexperimente in getrennt
gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem ,,verwebenden Verfahren' ein-
gesetzt werden.

5 Halbmikro-Reagenzgliser mit Stopfen, Spatel, Uhrglasschale, R 1 1
Benzol, Wasser, Ol, Athanol (Athylalkohol), Athoxyéthan (Diithylither), Jodkristalle

In 5 Halbmikro-Reagenzglisern mit je 5 Tropfen Benzol gibt man 5 Tropfen
Wasser, 5Tropfen Athanol, 5Tropfen Athoxyithan, 5Tropfen Ol beziehungs-
weise einen Jodkristall. Die Reagenzgliiser werden sofort mit Stopfen ver-
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schlossen und geschiittelt. Auf einer Uhrglasschale wird ein Tropfen Benzol
verbrannt.

Benzol 16st sich nicht in Wasser. Es hat eine geringere Dichte als Wasser und
ist in Athanol und Athoxyithan léslich. Benzol 16st selbst (1 und Jod und
verbrennt mit stark ruBender Flamme.

Einwirkung von Brom und Baeyers Reagens auf Benzol 111

Es wird experimentell nachgewiesen, daB sich Benzol gegeniiber Brom und
Baeyers Reagens anders verhilt als ungesiittigte kettenformige Kohlen-
wasserstoffe.

Vorsicht! Benzoldimpfe sind sehr giftig!
2 Halbmikro-Reagenzgliiser, 2 Stopfen, 2 Reagenzglasstiinder

Benzol, Bromwasser, Natriumkart l6sung 10%ig, Kaliump 16

In 2 Halbmikro-Reagenzglisern werden je 5 Tropfen Benzol erstens mit
2 Tropfen Bromwasser, zweitens mit 5 Tropfen 10 Y%iger Natriumkarbonat-
l6sung und 2 Tropfen verdiinnter Kaliumpermanganatlésung versetzt. Die
Reagenzgliser werden sofort mit Stopfen verschlossen und kriftig geschiittelt.

Die Farbe des Bromwassers bleibt erhalten. Brom wird nicht addiert. Benzol
reagiert nicht mit Baeyers Reagens.

ierter Schwefelsiure auf Benzol 112

Einwirkung von

Die Schiiler lernen die Bildung der Benzolsulfonsiure kennen und stellen
als wichtige Eigenschaft die Wasserloslichkeit fest.

Vorsicht! Benzolddmpfe sind sehr giftig! An Stelle des Benzols kann auch
Aminobenzol sulfoniert und 4-Aminobenzolsulfonsiure (Sulfanilsiure) her-
gestellt werden!

Brenner, 2 Halbmikro-R. 1 2 R lasstind R liahaltan.
Glasstab, Halbmikro-Tropfer

Benzol, Schwefelsiure konz., Wasser

In ein Halbmikro-Reagenzglas wird ein Glasstab mit der abgeplatteten
Seite nach unten eingestellt. Dann gibt man 5 Tropfen Benzol und 10 Trop-
fen konzentrierte Schwefelsdure zu und erhitzt das Reagenzglas vorsichtig
bei stindigem Schiitteln etwa 2 min in der Brennerflamme. Der Inhalt des
Reagenzglases wird nach dem Abkiihlen in einen Halbmikro-Tropfer auf-
genommen und in ein zweites Halbmikro-Reagenzglas, in dem sich 15..- 20
Tropfen Wasser befinden, vorsichtig eingetropft.

Wihrend Benzol in Wasser nicht lgslich ist, 16st sich das Reaktionsprodukt
aus Benzol und Schwefelsiure in Wasser. Es ist Benzolsulfonsiure ent-
standen.
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In den Sulfonséiuren ist der Schwefel direkt mit dem Kohlenstoff verbunden.

Tm Unterschied dazu liegt bei den Alkylsulfaten (,/* Versuche 106 und 156)
eine C—0—S-Bindung vor!

D 11

von Natriumb Isulf 113

g

Die Schiiler lernen die Benzolsulfonierungsreaktion kennen.

In gleicher Weise kann auch Aminobenzol sulfoniert und das Natriumsalz
der 4-Aminobenzolsulfonsiure (Sulfanilsiure) hergestellt werden.

Apparat 15, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Glasstab
Benzol, Schwefelsiure konz., Natriumhydroxidlésung konz., Unitestpapier

Im Apparat 15 1iBt man auf 20 Tropfen Benzol langsam 40 Tropfen konzen-
trierte Schwefelsiure auftropfen. Der Apparat 15 wird in ein Stativ ein-
gespannt und die Losung etwa 2 min nicht ganz bis zum Sieden erwarmt.
AnschlieBend nimmt man in den Halbmikro-Tropfer konzentrierte Natrium-
hydroxidlésung auf und 1iBt diese bei verschlossenem Kolben langsam zu-
tropfen, bis die Losung alkalisch reagiert. Dann kithlt man den Kolben ab.

Aus Benzol und konzentrierter Schwefelsiure entsteht Benzolsulfonséure
(/" Versuch 112), die sich mit Natriumhydroxidlésung zu Natriumbenzol-
sulfonat umsetzt:

C;H,—SO,H + NaOH —» C;H;—SO;Na| + H,0

Das Natriumbenzolsulfonat kristallisiert beim Abkiihlen aus.

Einwirkung von Baeyers Reagens auf Methylbenzol (Toluol) 114

Im Unterschied zu Benzol reagiert Methylbenzol mit Baeyers Reagens. An
Hand dieses Experiments wird noch einmal auf die besonderen Bindungs-
verhiiltnisse im Benzolkern eingegangen.

Vorsicht! Methylbenzol ist feuergefihrlich!
Brenner, Halbmikro-R las, R lashalter, R lasstinder. Glasstab

Methylbenzol (Toluol), Natriumkarb 16 10%ig, Kalium losung

5 Tropfen 109,ige Natriumkarbonatlosung werden in einem Halbmikro-
Reagenzglas mit 5 Tropfen verdiinnter Kaliumpermanganatlosung und
5 Tropfen Methylbenzol versetzt. In das Reagenzglas wird ein Glasstab mit
der abgeplatteten Seite nach unten eingestellt. Es wird bei stindigem
Schiitteln in der Brennerflamme vorsichtig erhitzt.

Die violette Farbe des Kaliumpermanganats verschwindet. Es entsteht ein
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brauner Niederschlag aus Mangan(IV)-oxidhydrat. Methylbenzol wird durch
Baeyers Reagens zu Benzolkarbonsiure (Benzolsiure) oxydiert. Es ent-
steht das Kaliumbenzoat:

CgH;—CH; + 2KMnO, + H,0 — C;H;—COOK + 2MnO(0H),| + KOH
Wasserdampfdestillation von Methylbenzol (Toluol) 115

Die Schiiler sollen das Wasserdampfdestillieren kennenlernen.

Vorsicht ! Methylbenzol ist feuergefihrlich!
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Rundkolben, Destillati f; mit einfach durchbohrtem Stopfen und Thermometer,
Einsatzrohr zum Wasserdampfdestillieren, Gasablei hr, Apparat 11, Stativ mit

Klemme und Muffe, Siedesteine, Brenner, Halbmikro-Tropfer

Methylbenzol (Toluol), Wasser

Ein im Stativ eingespannter Rundkolben wird bis
etwa zu einem Drittel mit Wasser gefiillt und mit
einigen Siedesteinchen versehen. Der Destillations-
aufsatz (7 S.33) wird mit dem Stopfen des zum
Wasserdampfdestillieren benutzten Einsatzrohres
(/" 8. 34) verschlossen. In den Destillationsaufsatz
gibt man 15 Tropfen Wasser und 15 Tropfen Methyl-
benzol, setzt ihn auf den Rundkolben auf und ver-
schlieBt ihn mit einem durchbohrten Stopfen und
Thermometer. An das seitliche Ansatzrohr werden
ein nach unten gerichtetes Gasableitungsrohr und
daran der Apparat 11 angeschlossen (Abb. 92). Das
Wasser im Rundkolben wird zum Sieden erhitzt.
Nach Versuchsbeendigung wird der Destillationsauf-
satz abgenommen, da sonst die Fliissigkeit aus dem
Aufsatz in den Kolben zuriicksteigt.

Abb. 92 Wasserdampfdestillation
Mettyl. ~ von Methylbenzol

Methylbenzol ist wasserdampffliichtig (Erklirung  S. 52).

Darstellung von Nitrobenzol und Aminobenzol (Anilin) 116

Die Schiiler nitrieren Benzol und reduzieren das entstandene Nitrobenzol
zu Aminobenzol. Durch das Ausfiihren dieser mehrstufigen Umsetzung wer-
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den sowohl das praktisch-experimentelle Kénnen der Schiiler als auch thre
theoretischen Kenntnisse iiber priparative Arbeitsverfahren in besonderem
MaBe entwickelt.

Vorsicht! Benzol, Nitrobenzol und Aminobenzol sind giftig! Nitrobenzol
wirkt auch durch die Haut aufgenommen als starkes Gift!

Apparat 4, Stativ mit 2 Klemmen und 2 Muffen, Brenner, Erlenmeyerkolben,
Halbmikro-Tropfer, Filtrierpapier, Fllterrohrchen. Appamt 11, Aktivkohleadsorptions-
rohr, Tampontriiger, Halbmikro-R: 2 R inder, Glasstab, Spatel,
Pinzette, Siedesteine

Schwefelsi konz., Salp i konz., Sch:

pulv., Salzsiure verd., Kaliumch 16 Watte

verd., Benzol, Wasser, Eisen

Im Apparat 4 werden 15 Tropfen konzentrierte Schwefelsdure und 10 Trop-
fen konzentrierte Salpetersdure vermischt. Dieses Gemisch versieht man
mit einem Siedestein. Der Halbmikro-Tropfer wird mit etwa 15 Tropfen
Benzol gefiillt. Nach dem Verschlul des Apparates liit man das Benzol
langsam zutropfen. Das Gasableitungsrohr des Apparates 4 wird mit Fil-
trierpapier umwickelt und als ,RickfluBkiihler* benutzt. Der Apparat 4
wird in einen 10 ml Wasser und einen Siedestein enthaltenden Erlenmeyer-
kolben eingestellt. Die ganze Apparatur ist an einem Stativ befestigt
(Abb. 93). Das Wasser im Erlenmeyerkolben wird etwa 5 min im leichten
Sieden gehalten. Dann wird das Erhitzen unterbrochen, der , Riickflu-
kiihler** entfernt und an Stelle dessen der Apparat 11 angeschlossen. Den
AbschluB der Apparatur bildet ein Aktivkohleadsorptionsrohr (Abb. 94).
Der grofBte Teil des nicht umgesetzten Benzols wird jetzt im erhitzten Wasser-
bad iiberdestilliert. AnschlieBend wird das Wasserbad entfernt und durch
vorsichtiges direktes Erhitzen ein Teil des Reaktionsproduktes iibergetrieben
und einer Geruchsprobe unterzogen.

Das Destillat kann folgendermaflen weiter umgesetzt werden: Es wird in
den gereinigten Apparat 4 iibertragen. In den Halbmikro-Tropfer des Appa-
rates 4 nimmt man verdiinnte Salzsiure auf. Dem Destillat fiigt man eine
reichliche Spatelspitze Eisenpulver zu. Da im vorangegangenen Versuch
stets etwas Sdure mit tiberdestilliert, wird sofort eine Reaktion eintreten!

Schwefelsdure konz.,

Abb. 94 Abtrennung des Benzols aus dem
Reakti isch Benzol/Nitrobenzol
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Die verdiinnte Salzsiure wird langsam zugetropft. Nach etwa 2 min wird
das Gemisch in ein Filterréhrchen iibertragen und filtriert. Das Filtrat ver-
setzt man mit 5 Tropfen verdiinnter Schwefelsiure und 5 Tropfen Kalium-
chromatlosung.

Ergebnis Beim Erhitzen von Benzol mit Nitriersiure entsteht eine nach bitteren

Mandeln riechende Verbindung, das Nitrobenzol:

CH, + HNO, T5% ¢,H,~NO, + H,0

Das nicht umgesetzte Benzol kann infolge seiner wesentlich niedrigeren
Siedetemperatur (80°C) durch Erhitzen im Wasserbad leicht vom Nitro-
benzol (210°C) abgetrennt werden.

Nitrobenzol wird durch den bei der Einwirkung von Salzsiure auf Eisen
entstehenden naszierenden Wasserstoff reduziert :

CH;—NO, + 6HCI + 3Fe — C4H,—NH, + 3FeCl, + 2H,0

Es entsteht Aminobenzol (Anilin), das mit Schwefelsiure und Kalium-
chromatlosung nachgewiesen wird. Die Losung firbt sich durch das ent-
stehende Anilinschwarz dunkelgriin bis schwarz.

Darstellung von Aminobenzol (Anilin) und dessen Abtrennung 117
durch Wasserdampfdestillation

Zielstellung Die Schiiler lernen weitere Eigenschaften des durch Reduktion von Nitro-
benzol hergestellten Aminobenzols kennen und iiben das Ausfithren der fiir
das priparative organisch-chemische Arbeiten wichtigen Wasserdampf-
destillation.

Bemerkungen Vorsicht! Nitrobenzol und Aminobenzol sind giftig!

Instrumentarium  Stativ mit 2 Klemmen und 2 Muffen, 2 Brenner, 2 Rundkolben mit doppelt
durchbohrtem Stopfen, 2 kaelrohm zur Kapllla,re a.usgezogenes Glasrohr (Durch-
messer 8 mm, Linge 300 mm), G g , B 1 App&ra,t 11 Spa,bel,
Halbmikro- Tropfer, 2 Halbmikro-R {E] 2 R

tivkohlead hr, Siedestei

Chemikali Nitrok 1, Eisen pulv., Salzsiure konz., Wasser, Schwefelsiure verd., Kali h
16sung, Natriumhydroxidlésung verd., Holzstab, Unitestpapier

Durchfiihrung In einem 25-ml-Rund- oder -Erlenmeyerkolben gibt man zu 20 Tropfen
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Nitrobenzol eine reichliche Spatelspitze Eisenpulver und 18t aus dem
Halbmikro-Tropfer langsam 10 Tropfen konzentrierte Salzsiure zutropfen.
Nach 2-.- 3 min gibt man verdiinnte Natriumhydroxidlssung bis zur deutlich
alkalischen Real\tlon zu, verschlieBt den Rundkolben mit einem doppelt
durchbohrten Stopfen und trennt das Gemisch durch Wasserdampf-
destillation. Durch die eine Bohrung wird ein Gaseinleitungsrohr bis auf den
Boden des Rundkolbens eingefiihrt. Die zweite Bohrung enthilt ein Winkel-
rohr. Der Rundkolben taucht in ein zur Hélfte mit Wasser gefiilltes Becher-
glas ein, das als Wasserbad verwendet wird. Das Gaseinleitungsrohr wird
mit einem Wasserdampfentwickler verbunden. Dieser wird von einem zwei-
ten zur Halfte mit Wasser gefiillten Rundkolben gebildet (Abb. 95). Er ist
ebenfalls mit einem doppelt durchbohrten Stopfen verschlossen. Die eine
Bohrung enthilt ein Winkelrohr. Durch die zweite Bohrung wird ein
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300mm langes, zu einer Kapillare
ausgezogenes Glasrohr mit dem
Kapillarende bis auf den Boden
des Rundkolbens eingefiihrt. Der
zur Wasserdampferzeugung be-
nutzte Rundkolben wird von einer
Stativklemme  gehaltert. Das
Wasserbad mit dem Rundkolben

Nitrabenzol , steht auf einem Asbestdrahtnetz,
é/senqylwr, das auf einem Stativring aufliegt.
N":Z{:’Z’,‘n’? """7&;0w rd. An das Winkelrohr dieses Rund-

kolbens wird der Apparat 11 an-
geschlossen. Zunéchst wird der
Rundkolben im Wasserbad er-
hitzt. Das Wasser im Wasserbad
mul wihrend der Versuchsdurch-
fithrung sieden. AnschlieBend er-
zeugt man im anderen Rund-
kolben Wasserdampf und driickt
diesen durch die Apparatur hin-
durch. Es werden etwa 10 Trop-
Abb. 95 At von Aminobenzol fen Destillat iibergetrieben. Zu
durch Wasserdampfdestillation 5Tropfen des Destillats gibt man

in einem Halbmikro-Reagenzglas
5 Tropfen verdiinnte Schwefelsdure und 5 Tropfen Kaliumchromatlésung. In
emem zweiten Halbmikro-Reagenzglas wird der Rest des Destillates mit Salz-
siure angesiuert. In diese Losung stellt man einen Holzstab etwa 1 min ein.

Nitrobenzol wird durch naszierenden Wasserstoff zu Aminobenzol reduziert
(/" Versuch 116). Aminobenzol reagiert schwach alkalisch und setzt sich
mit iberschiissiger Salzsdure zu Anilinhydrochlorid um:

C,H,—NH, + HCl — [C;H,NH,]Cl

Durch die Einwirkung der Natriumhydroxidlésung entsteht aus Anilin-
hydrochlorid wieder Aminobenzol, das aus diesem Reaktionsgemisch durch
Wasserdampfdestillation abgetrennt wird. Obwohl das Aminobenzol bei der
Temperatur des Wasserdampfes noch nicht siedet, liegt doch entsprechend
seines Dampfdruckes ein bestimmter Teil gasformig vor. Dieses gasférmige
Aminobenzol geht zusammen mit dem einstrémenden Wasserdampf in die
Kondensationsvorlage iiber. Das Aminobenzol wird im Destillat mit
Schwefelsdure und Kaliumchromatlésung als Anilinschwarz oder durch
Gelbfirbung eines Holzstabes (Ligninprobe) nachgewiesen.

Alkanole und Phenole

Nachweis der Reduktionswirkung von Athanol (Athylalkohol) 118
Die Schiiler reduzieren Kaliumpermanganat und Kaliumchromat mit Atha-
nol. Sie erkennen die unterschiedliche Reduktionswirkung in saurer und in
alkalischer Losung und erarbeiten die entsprechenden Reaktionsgleichungen.

Thre Kenntnisse iiber Redoxreaktionen werden gefestigt und erweitert.
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3 Halbmikro-R 1 R 1 11, Glasstab, R Hackialten: B

Kaliump losung, Schwefelsd verd., Athanol (Athylalkohol), Natrium-
karbonat] 10%ig, Kaliumch 15

g

Zu 2 Tropfen etwa 0,1 n Kaliumpermanganatlosung gibt man im Halb-
mikro-Reagenzglas 10 Tropfen verdiinnte Schwefelsiure und 5 Tropfen
Athanol. Mit einem Glasstab wird gut umgeriihrt und das Reagenzglas ein
wenig erhitzt.

Die Losung wird farblos. Das Mangan im Kaliumpermanganat wird in
saurer Losung durch das Athanol von der siebenfach positiven zur zweifach
positiven Oxydationsstufe reduziert :
+17 +2
2MnO; + 5CH;—CH,—OH + 6H* — 2Mn?** + 5CH,—CHO + 8H,0
bt

5(2e7)

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu 5 Tropten etwa 0,1 n Kalium-
permanganatlésung 5 Tropfen 109%,ige Natriumkarbonatlésung und 5 Trop-
fen Athanol. Nach griindlichem Verrithren wird kurze Zeit erhitzt.

Es entsteht ein brauner Niederschlag. Das Mangan im Kaliumpermanganat
wird in der Natriumkarbonatlosung, die auf Grund der Hydrolyse schwach
basisch reagiert (/' Versuch 94), von der Oxydationsstufe +7 nur bis zur
Oxydationsstufe +4 reduziert.
+17 +4
2MnO; + 3CH,—CH,—OH — 2MnO,| + 3CH,—CHO + 20H" + 2H,0
t |

3(2e7)

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu 5 Tropfen 0,5 n Kalium-
chromatlésung 10 Tropfen verdinnte Schwefelsdure (Farbverinderung!)
und 5 Tropfen Athanol und riihrt gut um.

Aus Kaliumchromat entsteht beim Ansduren Kaliumdichromat:
20r0%~ + 2H* — Cr,03 + H,0

Das Athanol reduziert in saurer Losung das Dichromat. Es entstehen griine
Chrom(TIT)-salze (/' S. 152).

Nachweis von Athanol (Athylalkohol) (Jodoformprobe) 119

Die Schiiler lernen eine analytische Nachweisreaktion fiir Athanol und damit
das Prinzip des Trunkenheitstests, wie er zum Beispiel mit Kraftfahrern
durchgefiihrt wird, kennen. Sie kénnen mit den Reaktionen, die zur Bildung
von Trijodmethan (Jodoform) fithren, vertraut gemacht werden.

AuBer mit Athanol verlduft die Reaktion auch positiv bei Anwesenheit von
Athanal (Azetaldehyd), Propanon (Azeton) und 2-Hydroxypropansiure
(Milchséure).
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Auf einer Uhrglasschale gibt man zu 2 Tropfen Athanol 2 Tropfen 10%ige
Natriumhydroxidlésung und 10 Tropfen etwa 1 n Jod-Kaliumjodidlgsung.
Man beobachtet gegen einen schwarzen Hintergrund und stellt den Geruch
der Losung fest.

Nach etwa 2-:- 3 min scheiden sich hellgelb gefirbte Kristalle ab. Die Losung
besitzt einen intensiven, charakteristischen Geruch. Es ist Trijodmethan
entstanden. Das Jod setzt sich zundchst mit Natriumhydroxidldsung um:
J, 4+ 2NaOH — NaJ + NaOJ + H,0

Natriumhypojodit

Hypojodite geben an andere Stoffe }eicht Sauerstoff ab. Das Natrium-
hypojodit oxydiert das Athanol zum Athanal (Azetaldehyd):

NaOJ + CH;—CH,0H — CH;—CHO + NaJ + H,0
AnschlieBend wirkt Natriumhypojodit jodierend auf das Athanal ein:

3NaOJ + CH;—CHO — CJ;—CHO + 3NaOH
Trijodithanal

Das entstandene Trijodéthanal wird durch Natriumhydroxidlésung unter
Bildung von Trijodmethan zersetzt:

CJ;—CHO + NaOH — CHJ;) +  HCOONa

Imeth 1

Natri

Trij

Oxydation von Athanol (Athylnlkohol) mit Kaliumdichromat 120

Die Schiiler lernen eine weitere Moglichkeit der Darstellung von Athanal
(Azetaldehyd) kennen. Sie wiederholen und vertiefen ihre Kenntnisse iiber
Redox-Reaktionen und iiben das Aufstellen von Strukturgleichungen.

Apparat 14, Apparat 11, Aktivkohleadsorptionsrohr, Stativ mit Klemme und Muffe,
Brenner, Siedesteine, Spatel

Kaliumdichromat, Athanol (Athylalkohol), Schwefelsiure konz., Wasser, Schiffs
Reagens

In den Rundkolben des Apparates 14 gibt man einen Hornspatel Kalium-
dichromat und fiigt 10 Tropfen Wasser, 10 Tropfen konzentrierte Schwefel-
siure und einen Siedestein hinzu. Der Halbmikro-Tropfer wird mit Athanol
gefiillt und der Apparat 14 in ein Stativ eingespannt. An den Apparat 14 wird
der Apparat 11 und daran ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen.

Wenn die Apparatur zusammengestellt ist, wird das Athanol langsam zu-
getropft. AnschlieBend wird noch 2---3min in der Flamme eines Bren-
ners erwirmt und etwas von dem Reaktionsprodukt iibergetrieben. Es
darf nicht so stark erhitzt werden, daB8 die gesamte Lésung iibergetrieben
wird. Das Destillat muB farblos sein! Zu diesem Destillat gibt man 5 Tropfen
Schiffs Reagens.
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Athanol wird durch eine saure Kaliumdichromatlésung zu Athanal oxydiert,
das mit Schiffs Reagens nachgewiesen wird.

H H (0] (0] (0]

{ Il Il Il
3H-(C-C—0—H + K—0—Cr—0—Cr—0—K + 4H-0—S—-0—H —

| Il Il Il

H H 0o o 0
L =
3(2e7)
/Ned®
al—o0”" o
H N
0 o 0 K- 0
/ Nl O 7
sH-C—0C  + < + s7 +7H,0
| N\H o’ Yo k-0 Vo
H
Ny D Y
NP

3CH,;—CH,—OH + K,Cr;0; + 4H,80, — 3CH,CHO + Cry(SO,),
+ K80, + 7TH;0
3 CH,—CH,—OH + Cr,0%~ + 8H* — 3CH;—CHO + 2Cr®* + TH.0

Nachweis von Sauerstoff im Athanol (Athylalkohol) 121

Der Versuch soll am Beispiel von Athanol den qualitativen Nachweis von
Sauerstoff in organischen Verbindungen zeigen.

Es konnen auch andere Alkanole (Alkohole) sowie sauerstoffhaltige or-
ganische Substanzen untersucht werden.

Halbmikro-R: las, R lashalter, Spatel, Halbmikro-Tropfer, Brenner

Sand, Athanol (Athylalkohol), Magnesium pulv. grob

In ein Halbmikro-Reagenzglas wird etwa 2 cm hoch Sand eingefiillt. Mit
einem Halbmikro-Tropfer werden 20--- 25 Tropfen Athanol so auf den Sand
gegeben, daB die dariiber befindliche Glaswand nicht benetzt wird. In das
waagerecht gehaltene Glas wird nun eine Spatelspitze grobes Magnesium-
pulver etwa 3 cm vor den Sand eingebracht. AnschlieBend wird in einer
Brennerflamme das Magnesium kriftig erhitzt, bis es eine schwarze Farbe
zeigt oder aufflammt. Nun wird der mit Athanol befeuchtete Sand erwirmt.
Auf die Farbverinderungen des Magnesiums ist zu achten.

Beim Erhitzen des Magnesiums wird bereits vorhandener Athanoldampf
unter Kohlenstoffabscheidung zersetzt. Bei hoherer Temperatur reagiert
Magnesium mit dem Sauerstoff des Athanols unter Bildung von weiBlem
Magnesiumoxid. Ein Vergleichsversuch mit Alkanen (z.B. Benzin) laft nur
RuBabscheidung erkennen.
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Darstellung von Monobromiithan (Athylbromid) 122

Die Schiiler lernen die Substitution der Hydroxylgruppe im Athanol
(Athylalkohol) kennen.

Apparat 14, Apparat 11, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Aktivkohleadsorp-
tionsrohr, Spatel, Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, Siedesteine

Kaliumb: id, Athanol (Athylalkohol), Wasser, Schwefelséiure konz.

Durchfiihrung

Zielstellung

Bemerkungen

In den Apparat 14 gibt man einen Siedestein, einen Spatel Kaliumbromid
und 3 ml Athanol. Der Halbmikro-Tropfer wird mit etwa 3 ml konzentrierter
Schwefelsdure gefiillt. Der Apparat 14 wird mit dem 10 Tropfen Wasser
enthaltenden Apparat 11 verbunden. An das seitliche Ansatzrohr des Appa-
rates 11 schlieBt man ein Aktivkohleadsorptionsrohr an (Abb. 96). Wenn
die Apparatur zusammengestellt ist, it man die Schwefelsiure langsam
zutropfen und erwirmt ein wenig in der Brennerflamme.

Im Apparat 11 sammelt sich das Monobromithan auf Grund seiner gréBeren
Dichte unter dem Wasser am Boden des GefiBes an. Monobromithan ist
durch folgende Umsetzungen entstanden:

KBr + H,80, - KHSO, + HBrt

HBr + CH;—CH,—OH — CH;—CH,—Br + H,0

Die alkoholische Hydroxylgruppe wird bei dieser Reaktion durch Brom

substituiert. Das Gleichgewicht der zweiten Reaktion wird durch das
Erwirmen zugunsten der Bildung des Monobromithans verschoben.

T g eines Prop Pentanol-Gemisch 123
durch Gegenstromdestillation

Das technisch bedeutungsvolle Trennen von Stoffgemischen durch Gegen-
stromdestillation in einer ,,Fraktionierkolonne* wird modellhaft veran-
schaulicht.

Das verwendete Stoffgemisch entspricht zwar in keiner Weise den in der
chemischen Technik durch Fraktionierung zu trennenden Gemischen, eignet
sich aber durch die Lage der Siedetemperatur und die Méglichkeit des ein-
fachen Nachweises gut. Das folgende Experiment wird unter totalem Riick-
fluB durchgefiihrt. Es ist ebensogut méglich, das als ,,RiickfluBkiihler* ein-
gesetzte Gasableitungsrohr nach unten zu richten und mit dem Apparat 11
zu verbinden. Die leichtfliichtize Komponente kénnte dadurch getrennt
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aufgefangen werden. AuBlerdem kann die Anzahl der ,,Glockenbéden® ver-
grofert werden.

Stativ mit 2 Klemmen und 2 Muffen, Rundkolben mit einfach durchbohrtem Stopfen,
Ausgleichsrohr, 5 R liser mit seitli hr, ,,RiickfluBkiihler*’, 4 Win-
kelrohre, Becherglas, Roagenzglasgestell, Brenner, Schlauchstiicke, Siedesteine

Pentanol (Amylalkohol), Prop (Azeton), Athansi (Essigsi konz., Schwefel-
siure konz., Wasser

Aus 5 Reagenzglisern mit seitlichem Ansatzrohr, einem Rundkolben, einem
Ausgleichrohr, 4 Winkelrohren und einem , RiickfluBkiihler wird ent-
sprechend der Abbildung 97 eine ,einfache Fraktionierkolonne* hergestellt.
Die Winkelrohre miissen bis kurz unterhalb des seitlichen Ansatzrohres
eingefiihrt werden. In den Rundkolben gibt man ein Siedesteinchen,
20 Tropfen Pentanol und 5ml Propanon. Nachdem die Apparatur zu-
sammengestellt ist, hilt man die Flissigkeit etwa 7 min im leichten Sieden.
Der Brenner mufl von Zeit zu Zeit entfernt werden, um den RiickfluB zu
gewihrleisten! Der ., RiickfluBkiihler* wird laufend gekiihlt. Nach AbschluB
der Destillation dreht man die Reagenzgliser jeweils um 180° und nimmt
dann die Apparatur auseinander. Die 5 Fraktionen stellt man der Reihen-
folge entsprechend in ein Reagenzglasgestell und gibt in jedes Reagenzglas
5 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure und 5 Tropfen konzentrierte Athan-
siure. Nach etwa 5 min stellt man den Geruch der einzelnen Fraktionen
fest.

Das Destillat im untersten Reagenzglas riecht sehr stark nach Pentyl-
dthanat (Essigsdureamylester), wihrend das Destillat im oberen Reagenz-
glas nicht nach dem Ester riecht. Pentanol hat eine Siedetemperatur von
128°C und kondensiert in den unteren Destil-
laten. Das obere Destillat enthélt nur Propa-
non (Siedetemperatur 55°C). In deneinzelnen
,»Glockenbdden kondensiert der Dampf. Die
entstehenden Kondensate werden von dem
nachfolgenden Dampf durchstromt. Dabei
kondensieren die schwerer fliichtigen Bestand-
teile des Dampfes, withrend die leichter fliich-
tigen weiter aufsteigen.

Abb. 97 Gegenstmm Deshllatmn bei Verwendung
einer ,,ei i onne'
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Nachweis von Phenol 124

Die Schiiler lernen eine Nachweismoglichkeit des Phenols kennen.
Vorsicht! Phenol ist giftig und wirkt dtzend!
Uhrglasschale, Glasstab, weiBe Unterlage
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Phenollésung verd., Eisen(III)-chloridlssung

Auf eine Uhrglasschale, die auf einer weiBen Unterlage steht, gibt man
20 Tropfen verdiinnte Phenolldsung und unter Riihren 5 Tropfen Eisen(III)-
chloridlésung.

Phenol bildet mit Eisen(ITI)-chlorid in wéBriger Losung eine tiefviolett ge-
firbte Komplexverbindung.

D g von Natriumphenolat und Riickgewi von Phenol 125
Die schwach sauren Eigenschaften des Phenols werden durch Reaktion mit
Natriumhydroxidlésung und anschlieBende Zersetzung des Natrium-

phenolats durch Kohlensiure nachgewiesen.
Vorsicht! Phenol ist giftig und wirkt étzend.
Apparat 2, Apparat 6, 2 Reagenzglasstinder, Glasstab, Spatel

Phenol fliissig, Wasser, Natriumhydroxidlésung konz., Kalziumkarbonat, Salzsiure
verd.

10 Tropfen fliissiges Phenol werden im Apparat 6 mit der gleichen Menge
Wasser versetzt und mit einem Glasstab verriihrt. Dieser wiBrigen Phenol-
I16sung fiiggt man tropfenweise konzentrierte Natriumhydroxidldsung zu und
riihrt gut um. Ein UberschuBl von Natriumhydroxidlésung mufl vermieden
werden! AnschlieBend wird der Apparat 6 verschlossen und mit dem Appa-
rat 2 verbunden. Im Apparat 2 stellt man aus einem Spatel Kalziumkarbo-
nat und verdiinnter Salzsiure Kohlendioxid her und leitet es durch die
Losung im Apparat 6 hindurch.

Phenol ist nur wenig in Wasser 1gslich. Es entsteht eine triibe Emulsion.
Die Triibung verschwindet bei Zugabe von Natriumhydroxidlosung :
C:H;—OH + NaOH — C;H;—ONa + H,0

Das Natriumphenolat ist in Wasser 16slich. Durch Einwirkung von Kohlen-
siure auf Natriumphenolat entsteht wieder Phenol:

2C:H;—ONa + H,C0; — 2C;H,—OH + Na,CO0,

Nachweis der Reduktionswirkung der Dihydroxybenzole 126
(zweiwertige Phenole)

Die Schiiler erkennen die unterschiedliche Reduktionswirkung der Di-
hydroxybenzole. An Hand der Versuche wird auf die Verwendung besonders
von 1,2-Dihydroxybenzol (Brenzkatechin) und 1,4-Dihydroxybenzol (Hy-
drochinon) als fotografische Entwickler eingegangen.
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Instr

3 Halbmikro-R 1ii R 1! 1, Spatel, 3 Glasstibe, Reagenzglas-
halter, Brenner

Chemikalien 1,2-Dihydroxybenzol (Brenzkatechin), 1,3-Dihydroxybenzol (Resorzin), 1,4-Dihydroxy-
benzol (Hydrochinon), Wasser, Silbernitratlosung 'n

Durchfiihrung In 3 Halbmikro-Reagenzglaser stellt man die wiBrigen Losungen von 1,2-,
1,3- und 1,4-Dihydroxybenzol her,indem man je eine Spatelspitze der Fest-
substanz in 20 Tropfen Wasser 16st. In diese wirigen Losungen gibt man
je 10 Tropfen 1 n Silbernitratlosung. Die 1,3-Dihydroxybenzol enthaltende
Losung wird erwarmt.

Ergebnis 1,2- und 1,4-Dihydroxybenzol scheiden aus wiBrigen Silbernitratlosungen
durch Reduktion sofort metallisches Silber ab. Beide Dihydroxybenzole
werden zu den entsprechenden Benzochinonen oxydiert. 1,3-Dihydroxy-
benzol reagiert langsamer und erst beim Frwérmen:

OH (0]

' +1 J +0
/\"—OH + 24gN0, — ¢ \=0 + 2Ag| + 2HNO,
N/ 7

1
26~
1,2-Dihydroxybenzol o-Benzochinon
Eine entsprechende Reduktion erfolgt im fotografischen Entwickler:

OH (0]

| Il
AN HL AN

| +2AgBr —| | +2Ag| +2HBr
YN
OH l (0]
C__|
2e”
1,4-Dihydroxybenzol p-Benzochinon

4.2.6. Alkanale und aromatische Aldehyde
Darstellung von Methanal (Formaldehyd) 127

Zielstellung Die Schiiler lernen die katalytische Dehydrierung von Methanol (Methyl-
alkohol) als eine Moglichkeit der Methanaldarstellung kennen. An Hand des
Experiments wird die Gruppe der Alkanale eingefithrt oder das Methanal
nachgewiesen.

Tsts Halbmikro-Reagenzglas, R lashalter, Reagenzglasstinder, B Glasstab,
Tiegelzange, Erlenmeyerkolben

Chemikalien Methanol (Methylalkohol), Kupferdraht Linge 15 cm, Schiffs Reagens, Salzsiiure konz.,
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In ein Halbmikro-Reagenzglas gibt man 5 Tropfen Methanol und spannt das
Halbmikro-Reagenzglas in einen Reagenzglashalter ein. Das Ende eines
15 cm langen Kupferdrahtes wickelt man in 5 dicht aneinanderliegenden
Windungen um einen Glasstab. Der Glasstab wird entfernt, die Spirale in
der Brennerflamme bis zum Glithen erhitzt und dann schneil in das Metha-
nol eingetaucht. Der Vorgang wird 1--- 2mal wiederholt. Von dem Reaktions-
produkt ist der Geruch festzustellen. Die Losung wird mit 2 Tropfen Schiffs
Reagens und anschlieBend mit 3 Tropfen konzentrierter Salzsiure versetzt.

Es ist eine’ Geruchsveriinderung feststellbar. Mit Schiffs Reagens farbt sich
die Losung rot. Durch katalytische Dehydrierung von Methanol entsteht
Methanal:

0

Ci

2CH,—OH + 0, — 2H~C< +2H,0
H

In einen trockenen Erlenmeyerkolben gibt man 10 Tropfen Methanol. Der
Kolben wird so gedreht, daB die Fliissigkeit die Wande benetat. Der Kupfer-
draht wird um einen Glasstab zu einer Spirale aufgewickelt. Die Kupfer-
spirale wird mit einem Reagenzglashalter gefaBt, gegliht und mehrmals
bis auf den Boden des Erlenmeyerkolbens getaucht. In den Kolben bringt
man unter Schiitteln etwa 20 Tropfen destilliertes Wasser und 2 Tropfen
Schiffs Reagens.

/" Ergebnis a

Darstellung von Athanal (Azetaldehyd) 128

Die Durchfithrung a zeigt den Schiilern die Darstellung von Athanal durch
katalytische Dehydrierung bei gleichzeitiger Oxydation des entstehenden
Wasserstoffs. An der Durchfiihrung b erkennen sie die katalytische Oxy-
dation des Athanols zum Athanal.

Athanal kann in der gleichen Weise wie das bei der DarstellungdesMethanals
(/" Versuch 127) beschrieben wurde, hergestellt werden. Andererseits eignet
sich der Versuch 128 auch zur Darstellung des Methanals.

G i 1

Chemikalien

Durchfiihrurig a

doppel, Apparat 6, Stativ mit Klemme und Muffe, Verbrennungsrohr,
Apparat 9, Aktivkohleadsorptionsrohr, 2 Brenner, Tiegel

Athanol (Athylalkohol), Kupferdrahtnetz beziel gsweise M 1V)-oxid, Schiffs
Reagens, Asbestwolle, destilliertes Wasser

Der Halbmikro-Gaswischer des Apparates 6 wird mit etwa 3 ml Athanol
gefiillt und in ein Stativ eingespannt. An das Gaseinleitungsrohr wird ein
Gummidoppelgebliise angeschlossen. Das seitliche Ansatzrohr wird mit
einem Verbrennungsrohr verbunden, in welchem sich ein 3 em langes, zu-
sammengerolltes Stiick Kupferdrahtnetz befindet. Das Verbrennungsrohr
wird etwas schrig eingespannt (Abb. 98), um zu verhindern, daB durch
kondensierendes Athanol das Glas springt. An das Verbrennungsrohr werden
der Apparat 9 und daran ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen.

Das Kupferdrahtnetz im Verbrennungsrohr wird mit der Flamme eines
‘@' piritus-)Brenners etwa 2 min erhitzt. Gleichzeitig wird das Athanol vorsich-
tig erwirmt und dann ein kriftiger Luftstrom durch die Apparatur ge-
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schickt. Wenn alles Athanol iibergetrieben ist, stellt man den Geruch der
Losung im Apparat 9 fest und gibt anschlieBend 5 Tropfen Schiffs Reagens

zu.

Das Kupferdrahtnetz gliiht auf. Die Reaktion verlauft stark exotherm.
Eine Geruchsverinderung ist feststellbar. Mit Schiffs Reagens firbt sich die
Lésung rot. Durch katalytische Dehydrierung von Athanol bei Gegenwart
von Sauerstoff aus der Luft entstehen Athanal und Wasser:

o 0
2CH,~CH,—OH + 0, — 2CH3—C< 4 2H,0
H

Hupferdrahtnetz

Abb. 98 Darstellung von Athanal

Fiir die Durchfiihrung b sind folgende vorbereitende Arbeiten notwendig:
Etwa 2 g Asbestwolle werden mit 2 g¢ Mangannitrat und 5 ml destilliertem
‘Wasser versetzt, zur Trockne eingedampft und anschlieBend im Tiegel ge-
glitht, bis keine nitrosen Gase mehr entweichen. Der Katalysator wird in
einer etwa 4 cm breiten Schicht in das Verbrennungsrohr eingebracht und
auf beiden Seiten durch Asbestwollepfropfen eingeschlossen. An die Schiiler-
arbeitsgruppen werden die fertig gefiillten Verbrennungsrohre ausgegeben.

Die Apparatur wird wie bei der Durchfiihrung a zusammengestellt (Abb. 98).
An Stelle des Kupferdrahtnetzes wird das vorbereitete, mit dem Mangan(IV)-
oxid-Katalysator gefiillte Verbrennungsrohr benutzt. Der Apparat 6 wird
mit 15 Tropfen Athanol gefiillt. In den Apparat 9 gibt man 20 Tropfen
destilliertes Wasser. Der Katalysator wird bis zur beginnenden Rotglut
erhitzt, dann driickt man mit dem Gummidoppelgeblése einen lebhaften
Luftstrom durch die Apparatur. Der Apparat 6 wird gleichzeitig ein wenig
erwiirmt. Ist die Reaktion in Gang gekommen, nimmt man die Flamme weg.
Der Katalysator mu8 weitergliithen. Eventuell mufl der Luftstrom etwas
verstirkt werden. Nach etwa 5 min wird der Versuch abgebrochen. Der Ge-
ruch der Lisung im Apparat 9 ist im Vergleich zum Athanol zu priifen. Dann
gibt man 10 Tropfen Schiffs Reagens zu. In gleicher Weise ist in einem an-
deren Halbmikro-Reagenzglas ein Gemisch aus 3 Tropfen Athanol und
20 Tropfen destilliertem Wasser zu priifen.

/" Ergebnis a.
Darstellung von Athanal (Azetaldehyd) 129

Die Schiiler lernen eine weitere Moglichkeit der Oxydation von Athanol
(Athyla]kohol) zum Athanal kennen.
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Apparat 14, Apparat 11, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Spatel, Siede-
steine

Kaliumdichromat, Athanol (Athylalkohol), Schwefelsiure konz., Wasser, Schiffs
Reagens

In den Apparat 14, der von einem Stativ gehaltert wird, gibt man einen
Spatel Kaliumdichromat und fiigt 10 Tropfen Wasser, 10 Tropfen konzen-
trierte Schwefelséiure und einen Siedestein hinzu. An das Winkelrohr schlieBt
man den Apparat 11 an. Wenn die Apparatur zusammengestellt ist, werden
etwa 2 ml Athanol langsam zugetropft. AnschlieBend erhitzt man 2..- 3 min
in der Flamme eines Brenners und treibt dabei etwas von dem
Reaktionsprodukt iiber. Es darf nicht so stark erhitzt werden, dal} Teile
der Losung iibergetrieben werden! Zu diesem Destillat gibt man 5 Tropfen
Schiffs Reagens.

Athanol wird durch eine saure Kaliumdi chromatlésung zu Athanal oxydiert,
das mit Schiffs Reagens nachgewiesen wird (,* S. 152).

Nachweis der Alkanale (Aldehyde) am Beispiel von Methanal 130
(Formaldehyd)

Die Schiiler lernen den Nachweis der Alkanale am Beispiel von Methanal
mit Schiffs Reagens, Fehlingscher Losung und ammoniakalischer Silber-
nitratldsung kennen. Die entsprechenden Reaktionsgleichungen werden
erarbeitet.

Vorsicht! Aus Diamminsilbernitratldsung bildet sich leicht Silberazid, das
hoch explosiv ist! Die Losung muB daher stets frisch bereitet werden.

3 Halbmikro-Reagenzgliser, 3 R lasstinder, Brenner, Glasstab, R i
halter, Becherglas

Methanol (Formaldehyd), Schiffs Reagens, Fehlingsche Losung I, Fehlingsch Losung IT,
Silbernitratlosung, Ammoniaklésung verd.

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu 5 Tropfen Methanallosung
einen Tropfen Schiffs Reagens.

Methanal firbt Schiffs Reagenz intensiv rotviolett. Diese Reaktion zeigen
auch die anderen Alkanale.

2ml Fehlingsche Losung T werden mit der gleichen Menge Fehlingscher
Losung IT und 5 Tropfen Methanallgsung in einem Halbmikro-Reagenzglas
gut vermischt und kurze Zeit erhitzt. Der Glasstab bleibt im Reagenzglas!

Methanal scheidet aus Fehlingscher Losung Kupfer(I)-oxid oder metallisches
Kupfer ab. Diese Reaktion zeigen auch die anderen Alkanale. Fehlingsche
Losung T besteht aus Kupfer(II)-sulfat. Fehlingsche Losung IT enthilt
Natriumhydroxidlésung und Kaliumnatrium-2,3-dihydroxybutandiat (Ka-
liumnatriumtartrat, Seignettesalz). Es kommt zu folgenden Reaktionen :
Seignettesalz
CuS0, + 2NaOH — %% Cu(OH), + Na,SO0,
Seignettesalz verhindert durch Komplexbildung das Ausfillen des Kupfer-
(II)-hydroxids.
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cu<
0
< d

Zweiwertiges Kupfer wird durch Methanal zu einwertigem Kupfer reduziert.
Wird Methanal im UberschuB zugegeben, kann die Reduktion noch weiter
gefiihrt werden:

0 0
+H-0 > 2H,0 + Cu0 + H-c<
H oH

(0] (0]
Cu,0 + H—C< — 2Cu + H—C<
H OH

Alkanale sind Reduktionsmittel und werden zu Karbonsduren oxydiert.

20 Tropfen einer etwa 1 n Silbernitratlosung werden in einem Halbmikro-
Reagenzglas so lange mit verdiinnter Ammoniaklosung versetzt und dabei
mit einem Glasstab verriihrt, bis sich der gebildete Niederschlag gerade
wieder 16st. Diese Losung versetzt man mit einem Tropfen Methanallésung
und stellt das Reagenzglas dann in ein zur Hilfte mit etwa 60 °C heilem
Wasser gefiilltes Becherglas.

Methanal scheidet aus ammoniakalischer Silbernitratlosung metallisches
Silber (Silberspiegel) ab. Diese Reaktion zeigen auch die anderen Alkanale:

0 (0]
2AgOH + H—C{ — H—C< + H,0 + 2Ag]

H OH

Das Ammoniak bildet mit Silberhydroxid eine Komplexverbindung
[Ag(NH,),]JOH und verhindert dadurch das Ausféllen des Silberhydroxids
(' 8.161).

Nachweis von Athanal (Azetaldehyd) 131

Die Schiiler weisen Athanal mit ammoniakalischer Silbernitratlésung nach.
Sie werden mit den entsprechenden Reaktionsgleichungen vertraut gemacht.

Objekttrager, Glasstab, R lashalter, Spiritust schwarze Unterlage,
Leinentuch

Silbernitratlésung, Ammoniaklosung konz., Athanal (Azetaldehyd), Athanol (Athyl-
alkohol)

Ein bereits gut gereinigter Objekttriger wird mit einigen Tropfen Athanol
benetzt und mit einem Leinentuch trockengerieben. Auf den Objekttriger
bringt man 2 Tropfen Silbernitratlsung und unter Riihren tropfenweise
konzentrierte Ammoniaklosung, bis sich der braungelbe Niederschlag
vollig gelost hat. Danach werden noch 2 Tropfen Athanal hinzugegeben.
Der Objekttriger wird mit einem Reagenzglashalter gefaBt und oberhalb
der Flamme vorsichtig erhitzt.
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Zielstellung

11 [032105]

Silbernitrat bildet mit den Hydroxid-Tonen braungelbes Silberoxid :
Ag* + OH~ — AgOH|
2AgOH — Ag,0 + H,0

Silberoxid 16st sich in iiberschiissiger Ammoniaklésung unter Bildung des
Diamminsilberhydroxids:

Ag,0 + H,0 + 4NH; — 2 [Ag(NH,),]0OH

Diamminsilberhydroxid oxydiert das Athanal zur Athanséure (Essigséure)

und wird dabei selbst zum Silber reduziert, das sich auf dem sauberen Ob-
jekttrager abscheidet:

2[Ag(NHy).]* + CH;—CHO + H,0 — 2Ag| + CH,—C00~ + 2NH; + 2NH,

Nachweis des B

hyds mit Natriumhydrogensulfit 132

Die Schiiler lernen die fiir Aldehyde typische Anlagerung von Natrium-
hydrogensulfit kennen.

2 Halbmikro-R liser, 2 R lasstind Glasstab, Spatel, Halbmikro-
Tropfer

B ldehyd, Natriumhyd 1 Wasser, Natriumkarbonatlésung, Salzsiure
verd.

10 Tropfen Benzaldehyd und 40 Tropfen einer frisch bereiteten konzen-
trierten Natriumhydrogensulfitlssung werden in einem Halbmikro-Reagenz-
glas mit einem Glasstab verrithrt bis der Benzaldehydgeruch nicht mehr
wahrnehmbar ist. AnschlieBend gibt man noch 10 Tropfen Natriumkarbonat-
18sung oder 10 Tropfen verdiinnte Salzsiure zu, rithrt noch einmal gut durch,
erwdrmt ein wenig und priift erneut den Geruch.

Benzaldehyd und Natriumhydrogensulfit reagieren unter Bildung eines
Niederschlages:

OH
0 HO 0
CH—07  + >s:0 = 06H5—0—5<0Na
NH ' NaO [ No
H

Benzaldehyd addiert Natriumhydrogensulfit. Die Additionsbindung ist
nicht fest. Sie wird durch verdiinnte Siuren und auch durch Natrium-
karbonatlésung wieder gespalten. Die Anlagerung von Natriumhydrogen-
sulfit findet daher zur Reinigung von Alkanalen (Aldehyden) Verwendung.

Alkanone (Ketone)

Darstellung und Nachweis von Propanon (Azeton) 133
Die Schiiler iiben das Ausfiihren einer trockenen Destillation. Sie lernen eine
wichtige Darstellungsart des Propanons kennen und weisen einige Eigen-
schaften nach,
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mit  seitlich A hr und Stopfen, Apparat 11, Brenner, Sta-
tiv mit Klemme und Muffe, Aktivkohl pti hr, Halbmikro-Tropfer Typ C,
Ablage fiir Halbmikro-Tropfer, Spatel, Apparat 10, 2 Reagenzglasstinder, Uhrglas-
schale, Filtrierpapier, Freiberger Morser mit Pistill

N P t (N

i tat) Wﬂssel'frei, Kalzi id, N i ‘_yl‘un idlo
konz., Bariumhydroxidlésung, Jod-Kaliumjodidlosung, Salzsiure konz., Wasser

Ein gehiufter Spatel wasserfreies Natriumithanat wird in einem Freiberger
Mérser mit der gleichen Menge Kalziumoxid griindlich vermischt. Das Ge-
misch wird in ein trockenes Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr ge-
geben. Das Reagenzglas wird mit einem Stopfen verschlossen, horizontal in
ein Stativ eingespannt und mit dem Apparat 11 verbunden (Abb. 99).
Danach erhitzt man kriftig mit der Flamme eines (Spiritus-)Brenners. Nach
etwa 5 min wird die Flamme noch einmal an dem ganzen Reagenzglas ent-
langgefithrt, um alle Kondensationsprodukte iiberzutreiben. Die Flissig-
keit im Apparat 11 nimmt man in einen trockenen Halbmikro-Tropfer auf,
iibertriigt 2--- 3 Tropfen auf eine Uhrglasschale und versucht zu entziinden.
Der Rest wird auf der Uhrglasschale der Jodoformprobe unterzogen (,” Ver-
such 119). Nachdem das mit Natriumithanat und Kalziumoxid gefiillte
Reagenzglas abgekiihlt ist, stellt man aus dem Reagenzglas mit seitlichem
Ansatzrohr durch VerschluB mit einem passenden Halbmikro-Tropfer einen
Halbmikro-Gasentwickler her. In den Halbmikro-Tropfer nimmt man kon-
zentrierte Salzsiure auf. An den so erhaltenen Apparat 1 schlieft man
einen mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlosung gefiillten Apparat 10 an. Dann
gibt man die Salzsiure langsam zu. Dabei muf beachtet werden, daf Kal-
ziumoxid meist etwas durch Kalziumkarbonat verunreinigt ist!

Abb. 99 Darstellung von Propanon

Die aus Natriuméthanat und Kalziumoxid beim Erhitzen iibergehende
Fliissigkeit ist brennbar und bildet mit alkalischer Jod-Kaliumjodidldsung
Trijodmethan (Jodoform). Die brennbare Fliissigkeit ist Propanon. :

Na| CaO
CH,—{COONa| G0, 0. 00, + CH,—C—CH,
CH,—C0|ONa I
0

Propanon (Azeton)
6NaOH + 3J, — 3NaJ + 3NaOJ + 3H,0
3Na0J + CH,—CO—CH; — CHy;—C0—CJ, + 3NaOH
CH,—C0—CJ, + NaOH — CH3;—COONa + CHJ,|

4NaOH + 3J, + CH;—CO—CH; — 3NaJ + 3H,0 + CH;—COONa + CHJ,l
Trijodmethan (Jodoform)
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Das entstandene Natriumkarbonat wird durch Einwirkung von Salzsiure
und Ubertreiben des Kohlendioxids in Bariumhydroxidlésung nachgewie-
sen. Dabei wird konzentrierte Salzséure verwendet, weil Kalziumoxid im
UberschuB zugegeben wurde, das einen groBen Teil der Salzsiure bindet!

Destillieren eines Propanon-Methylbenzol (Azeton-Toluol)-Gemisches 134

Die Schiiler sollen an Hand der Destillation eines Propanon-Methylbenzol-
Gemisches das Aufstellen einer Siedekurve iiben.

Die Siedetemperatur des Propanons liegt bei 56,2°C und die des Methyl-
benzols bei 110,6°C. Vorsicht! Beide Stoffe sind sehr feuergefihrlich.

Rundkolb Destillati f; mit durchbohrtem Stopfen und Thermometer
0---250°C, Gasableitungsrohr, Gaseinlei hr, Stativ mit Klemme und Muffe,
MeBzylinder, Brenner, Siedesteine

Propanon (Azeton), Methylbenzol (Toluol)

3 ml Propanon, 3 ml Methylbenzol und ein Siedestein werden in einen Rund-
kolben gegeben. Der Rundkolben wird in ein Stativ eingespannt. Auf den
Rundkolben wird ein Destillationsaufsatz
(/" S.33) aufgesetzt und mit einem ein-
fachdurchbohrten Stopfen verschlossen,
durch dessen Bohrung ein Thermometer
eingefiihrt ist. Die Quecksilberkugel soll
sich etwas unterhalb des seitlichen Ansatz-
rohres befinden. An das seitliche Ansatz-
rohr werden ein nach unten gerichtetes
Gasableitungsrohr und daran ein Gasein-
leitungsrohr angeschlossen. Das Gaseinlei-
tungsrohr wird in einen MeBzylinder ein-
gefiihrt (Abb. 100). Der Rundkolben wird
jetzt so erhitzt, daB in einer Sekunde
héchstens ein Tropfen Fliissigkeit iiber-
geht. Die iiberdestillierende Fliissigkeits-
menge wird 12.--15mal in Abhéngigkeit
von der Siedetemperatur genau bestimmt.
Die MeBergebnisse, die zum Aufstellen der
Siedekurve (x-Achse = Volumen in ml,
y-Achse = Temperatur in °C) benotigt
werden, tragt man in eine Tabelle ein.

CCI

mll

Abb. 100 Destillation eines
Propanon-Methylbenzol-Gemisches

Die Siedekurve steigt stindig an, da keiner der beiden Stoffe fiir sich allein
iibergeht. d
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Alkoxyalkane (Ather)
Darstellung von Athoxyithan (Diithylither) 135

Die Schiiler stellen Athoxyéithan her. Sie erkennen an dieser Reaktion, dal
durch geringfiigige Verinderungen der Reaktionsbedingungen aus Athanol
(Athylalkohol) und Schwefelsiure einmal Athen (Athylen) und zum anderen
Athoxyithan hergestellt werden kann.

Vorsicht! Athoxyiithan-Luft-Gemische sind sehr explosibel! Der Nachweis
der Brennbarkeit und der groBen Dichte der Atherdimpfe mufl dem Lehrer-
demonstrationsexperiment vorbehalten bleiben!

Wesentlich fiir die Versuchsdurchfithrung ist es, im Unterschied zu der
Darstellung des Athens das Athanol im Vergleich zur Schwefelsiure im
UberschuB anzuwenden.

Apparat 13, Apparat 11, Stativ mit Klemme und Muffe, Halbmikro-Tropfer, Brenner,
Aktivliohleadsorptionsrohr, Siedesteine

Athanol (Athylalkohol), Schwefelsiure konz., Wasser

Tm Apparat 13 werden 3 ml Athanol vorsichtig mit 30 Tropfen konzentrier-
ter Schwefelsiure vermischt. Der Rundkolben bleibt dabei verschlossen! Es
wird ein Siedestein zugegeben. Das Thermometer wird bis etwa 1 cm iiber
den Boden des Rundkolbens eingefiihrt. An den Apparat 13 werden der
Apparat 11 und daran ein Aktivkohleadsorptionsrohr angeschlossen. Wenn
die Apparatur zusammengestellt ist, wird das Athanol-Schwefelsdure-Ge-
misch auf eine Temperatur von 135..-140°C erhitzt. Es werden 10---15
Tropfen iiberdestilliert. Das Destillat wird nach dem Loschen aller Flammen
einer Geruchsprobe unterzogen.

Es ist Athoxyithan entstanden. Schwefelsdure wirkt unter den angegebenen
Versuchsbedingungen als wasserentziehendes Mittel.

C,H;—OH + HOSO,0H — C,H,—0—S0,0H + H,0
C,H;—OH + C,H,—0—S0,0H — C,H,—0—C,H, + H,SO0,

Es handelt sich bei diesen Reaktionen um eine Zwischenstoffkatalyse.

Alkansiiuren (aliphatische Karbonsiiuren)
und aromatische Karbonsiuren

Reduktionswirkung der Methansiiure (Ameisensiiure) 136

Auf Grund der Struktur der Methansiure kann man neben den Séure-
eigenschaften auch die Eigenschaften eines Alkanals (Aldehyds) erwarten.
Es wird nachgewiesen, dal die fiir Alkanale typischen Reduktionsreak-
tionen mit Methansiure ausgefithrt werden konnen. Die Kenntnisse der
Schiiler iiber Redox-Reaktionen werden dadurch vertieft.

Instr ium
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9 Halbmikro-R 1d 2R lasstinder, Brenner, Glasstab, Reagenzglas-
halter

Silbernitratlésung, Ammoniaklosung, Methansi (Ameisensi Kaliump =
ganatlosung
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10 Tropfen einer etwa 1 n Silbernitratlosung werden in einem Halbmikro-Re-
agenzglas so lange tropfenweise mit verdiinnter Ammoniaklésung versetzt
und dabei mit einem Glasstab verriihrt, bis der sich bildende Niederschlag
gerade wieder verschwindet. Diese Losung versetzt man mit 5 Tropfen
Methanséure und erwéirmt vorsichtig. In einem zweiten Halbmikro-Re-
agenzglas mischt man 10 Tropfen einer etwa 0,1n Kaliumpermanganatlésung
mit 5 Tropfen verdiinnter Schwefelsiure und 10 Tropfen Methansiure und
erwiarmt vorsichtig.

Methanséure scheidet durch Reduktion aus ammoniakalischer Silbernitrat-
16sung Silber ab:

HCOO- + 2Ag+ — 2Ag) + CO,} + H*

Kaliumpermanganat wird in saurer Losung durch Methanséure reduziert:

+7 +2
5HCOO~ + 2MnO; + 11H* — 2Mn?+ + 5C0,t + 8H,0
Lt
5(2e7)
5HCOOH + 2KMnO, + 3H,S0, — 2MnS0, + 500,1 -+ 8H,0 + K,S0,

Darstellung der Athansiure (Essigsiure) 137

Die Schiiler sollen am Beispiel der Darstellung von Athansiure erkennen,
da8 die Oxydationsprodukte der Alkanale (Aldehyde) die Alkansiuren
(kettenformige, gesittigte Karbonsduren) sind.

Vorsicht! Athanal siedet bereits bei 20°C!
Erl kolk Spatel, Brenner

Instr
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Durchfiihrung

Ergebnis
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Yy

Kaliumdick Schwefelsiure verd., Athanal (Azetaldehyd), destilliertes Wasser,
Unitestpapier

In einen Erlenmeyerkolben gibt man einen Spatel Kaliumdichromat und
unter leichtem Schiitteln etwa 50 Tropfen verdiinnte Schwefelsiure. Die
Lésung wird mit 15 Tropfen Athanal versetzt und vorsichtig erhitzt. Uber
die Offnung des Erlenmeyerkolbens halt man einen angefeuchteten Streifen
Unitestpapier.

Athanal wird in schwefelsaurer Losung durch Kaliumdichromat oxydiert:
3CH;—CHO + Cr,0;~ + 8H* — 3CH,—COOH + 2Cr3+ + 4H,0
Die leicht fliichtige Athansdure firbt den Streifen Unitestpapier rot.

Einwirkung von Methansiiure (Ameisensiure) und Athansi 138
(Essigsiiure) auf Magnesium und Natriumkarbonat

Die ersten beiden Glieder der homologen Reihe der Alkansiuren (ketten-
formige, gesittigte Karbonsiuren) sind zu den stirksten organischen
Séauren zu zéhlen.
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Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren‘‘ eingesetzt werden.

Apparat 3, Apparat 2, Apparat 6, Erlenmeyerkolben, Brenner, Spatel

ey — (Ameisensi FYT— (Essigsii A . pulv., Natrium-
karbonat, Bariumhydroxidlosung

Im Apparat 3 1iBt man auf einen reichlichen Spatel Magnesiumpulver lang-
sam Methansiure oder Athansiure auftropfen. Das entweichende Gas fingt
man, nachdem die Luft aus dem Apparat verdringt ist, in einem 25-ml-
Erlenmeyerkolben pneumatisch auf. Wenn der Kolben gefiillt ist, halt man
die Offnung gegen eine Flamme.

Der Apparat 2 wird mit einem Spatel Natriumkarbonat gefiillt. In den
Halbmikro-Tropfer wird Methansiure oder Athansiure aufgenommen. Es
wird der Apparat 6, der mit 10 Tropfen Bariumhydroxidlosung gefiillt ist,
angeschlossen. Nun liBt man Methanséure oder Athansdure auf das Na-
triumkarbonat einwirken.

Methanséure und Athansiure reagieren mit Magnesium. Es entsteht ein

Zielstellung

Instr

brennbares Gas, der Wasserstoff:

2HCOO™ + 2H* + Mg — 2HCOO™ + Mg** + H,t
2CH,;—CO0~ + 2H* + Mg — 2CH;—C00~ + Mg** + H,t
Methanséiure und Athansdure sind schwerer fliichtig als Kohlensaure :
2HCOOH + Na,C0; — 2HCOONa + H,0 + CO,t

Das entweichende Kohlendioxid wird mit Bariumhydroxidlosung nach-
gewiesen:

CO, + Ba(OH), — BaCO;| + H,0

Darstellung von Natriumiithandiat (Natri lat) 139

Die Schiiler iiben das Ausfiihren einer trockenen Destillation. Sie lernen eine
Moglichkeit der Darstellung von Natriuméthandiat kennen.

R, 1 st Tiol A

Chemikalien

Durchfiihrung

mit und Stopfen, Spatel, Stativ mit Klemme und
Muffe, Gasableitungsrohr, Kristallisierschale als p ische Wanne, Erl yer-
kolben (Reagenzglas 12mm X 100 mm), Brenner, Halbmikro-Reagenzglas, Reagenz-
lasstiinder, Filterrohrcl T i Pinzette

Natri h (Natriumformiat), destilliertes Wasser, Kalziumchloridlosung, Watte,
Athansiure (Essigsiure) verd.

2 gehiufte Spatel Natriummethanat werden in einem Reagenzglas mit seit-
lichem Ansatzrohr erhitzt. Das Reagenzglas wird schrig in ein Stativ ein-
gespannt, mit einem Stopfen verschlossen und das seitliche Ansatzrohr mit
einem Gasableitungsrohr verbunden. Das entweichende Gas wird pneu-
matisch in einem 25-ml-Erlenmeyerkolben oder in einem Reagenzglas der
GréBe 12 mm x 100 mm aufgefangen. Wenn das Natriummethanat nach
dem anfinglichen Schmelzen und Aufschiumen wieder fest geworden ist,
entfernt man das Gasableitungsrohr aus dem Wasser, beendet das Erhitzen
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und untersucht das Gas auf Brennbarkeit. Nach dem Abkiihlen 16st man
den Inhalt in 3---4 ml destilliertem Wasser. 20 Tropfen dieser Losung werden
filtriert. Das Filtrat wird mit verdiinnter Athansaure angesiuert und dann
mit 5 Tropfen Kalziumchloridldsung versetzt. Es sollte eine Vergleichsprobe
mit der Ausgangssubstanz durchgefiihrt werden!

Aus Natriummethanat entsteht beim Erhitzen Natriumithandiat und
Wasserstoff:

1-0¢ ° o°
0—Na e 1 0—Na +H
/° A ’
H-C

C/
b 0—Na \O—N a

Natriumithandiat bildet mit Kalziumchloridlosung einen Niederschlag
von Kalziuméathandiat:

Na,C,0, + CaCl, — CaC,0,| + 2NaCl

D. 11 von R, 1L + P (n e ) aus R, P "d 140
Die Schiiler oxydieren Benzaldehyd zu Benzolkarbonsiure und weisen die
entstehende Sdure durch Veresterung nach.

Apparat 15, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, kleiner Trichter, Uhrglasschale,
Glasstab, Filtrierpapier, Siedesteine

Kaliumg t fest, Natriumkarbonatlo 10%ig, Wasser, Athanol (Athyl-
alkohol), Schwefelsiure konz., Athandisiure- (Oxalsiure-)losung

Ein Gemisch aus einem Spatel Kaliumpermanganat, 2---3 ml 109%,iger
Natriumkarbonatlosung und 2 ml Benzaldehyd wird im Apparat 15 unter
RiickfluB erhitzt. Die Losung wird etwa 5 min im leichten Sieden gehalten.
Nach dem Abkiihlen it man bei verschlossenem Rundkolben konzen-
trierte Schwefelsiure zutropfen, bis die Gasentwicklung beendet ist. Das
ausgefillte Mangan(IV)-oxid und Reste des Kaliumpermanganats werden
durch Zugabe von Athandiséurelésung reduziert. Wenn die Losung farblos
ist, wird filtriert und der Riickstand mit wenig Wasser gewaschen. Ein halber
Spatel des Riickstandes wird in ein Halbmikro-Reagenzglas iibertragen und
mit 20 Tropfen Athanol und 20 Tropfen konzentrierter Schwefelsiure ver-
setzt. Es wird der Geruch der Losung festgestellt.

Benzaldehyd wird in schwach alkalischer Losung durch Kaliumperman-
ganat zu Benzolkarbonsdure oxydiert, die sich in kristalliner Form ab-
scheidet. Durch die Einwirkung von Athanol entsteht bei Gegenwart der
konzentrierten Schwefelsiure aus Benzolkarbonsiure Athylbenzoat (Ben-
zoesdureéthylester), das am Geruch erkannt wird:

H,SO.
C,H,—COOH + CH,—CH,—OH ——* (4H,—C00—CH,—CH, + H,0

Die Reinigung der hergestellten Benzolkarbonsiure ist sehr gut durch
Wasserdampfdestillation moglich.
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Darstellung der Benzolkarbonsiure (Benzoesiure) 141

durch die Cannizzarosche Reaktion

Die Schiiler weisen die Bildung der durch Disproportionierung aus Benzal-
dehyd und Natriumhydroxid entstehenden Benzolkarbonsdure nach.

Vor der Versuchsdurchfithrung iiberzeugt man sich durch Blindprobe
[Bildung des Athylbenzoats (Benzoesiuredthylesters)], ob der Benzaldehyd
Benzolkarbonsdure enthélt. Ist das der Fall, muB} er vor der Reaktion destil-
liert werden.

Apparat 15, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, kleiner Trichter, Filtrierpapier,
Uhrglasschale, Spatel, Glasstab, Erlenmeyerkolben

B Idehyd, Natriumhydroxid fest, Wasser, Schwefelsiure konz., Athanol (Athyl-

Durchfiihrung

Ergebnis
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alkohol)

Im Apparat 15 erhitzt man ein Gemisch aus 4--- 5 Spatel festem Natrium-
hydroxid und 3--- 4 ml Benzaldehyd 5 min unter RiickfluB bis zum leichten
Sieden. Der Apparat 15 wird dabei von einem Stativ gehaltert. Nach dem
Abkiihlen 1Bt man bei verschlossenem Apparat langsam und vorsichtig (!)
halbkonzentrierte Schwefelsdure zutropfen bis das Natriumhydroxid gelost
ist und die Losung sauer reagiert. Der Apparat wird dabei in das zur Halfte
mit kaltem Wasser gefiillte Becherglas eingestellt. Der Riickstand wird
abfiltriert, mit wenig kaltem Wasser g hen, in einen Erl yerkolben
iibertragen, in Athanol gelést und diese Losung mit 20 Tropfen konzentrier-
ter Schwefelsiure versetzt. Es wird der Geruch der Losung festgestellt.

Aus Benzaldehyd entsteht unter dem EinfluB von Natriumhydroxid durch
Disproportionierung (Cannizzarosche Reaktion) Natriumbenzoat und Ben-
zylalkohol :

0 0
2 csna—c< + NaOH — C,Hp{ +CH,—CH,—OH
H ONa

Schwefelsdure ;nacht aus Natriumbenzoat Benzolkarbonsiure frei, die durch
Bildung von Athylbenzoat (Benzoesiureithylester) nachgewiesen werden
kann.

Ester und Fette
Darstellung von Athylithanat (Essigsiureithylester) 142

Die Schiiler lernen am Beispiel von Athyliathanat die Darstellung der Ester
kennen. Ausgehend von den Experimenten werden Moglichkeiten der Beem-
flussung des sich einstellenden Gleichgewichts erortert.

In der gleichen Weise wie das Athylithanat kénnen auch andere Ester
hergestellt werden. An Stelle von Athanol (Athylalkohol) miissen dann andere
Alkanole (Alkohole) verwendet werden; oder es werden andere Alkansduren
(gesiittigte, kettenformige Karbonsiuren) zur Reaktion gebracht. Es lassen
sich leicht folgende Ester herstellen:

Butyliathanat (Essigsidurebutylester) aus Butanol-(1) (r-Butylalkohol) und
Athansiure (Essigsiure),
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Pentylidthanat (Essigsdéureamylester) aus Pentanol-(1) (n- Amylalkohol) und
Athansiure,

Athylpmpanat (Propionsiureéthylester) aus Athanol (Athylalkohol) und
Propansiure (Propionsiure),

Butylpropanat (Propionsdurebutvlester) aus Butanol-(1) und Propansiure;
Pentylpropanat (Propionsidureamylester) aus Pentanol-(1) und Propan-
siure und

Athylbenzoat (Benzoesdureithylester) aus Athanol und Benzolkarbonsiure
(Benzoesdure).

Die Experimente konnen gut als entwickelnde und erarbeitende Schiiler-
iibungsexperimente in getrennt gemeinschaftlicher Arbeitsweise nach dem
,,verwebenden Verfahren‘ eingesetzt werden.

Apparat 15, Apparat 13, Apparat 11, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Halb-
mikro-Tropfer, Siedesteine

Athanol (Athylalkohnl), Butanol (1) (n- Butylu].kohol), Pentanol-(1) (n- Amylalkohol),
Athansiiure (Eisessig), Prop (Pr Ikarbonsiiure (B
Schwefelsiure konz.

Im Apparat 15 werden 40 Tropfen Athanol, 40 Tropfen konzentrierte Athan-
siure (Eisessig) und 5 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure vermischt. In das
Gemisch gibt man einen Siedestein und erhitzt es etwa 2 min vorsichtig un-
ter RiickfluB. AnschlieBend wird der Stopfen des Apparates 15 entfernt und
durch den des Apparates 13 ersetzt. Das Winkelrohr wird mit dem Apparat
11 verbunden. Durch vorsichtiges Erwirmen wird ein Teil des Reaktions-
produktes iibergetrieben und einer Geruchsprobe unterzogen.

Athanol reagiert bei Anwesenheit von konzentrierter Schwefelsiure mit
Athansiure. Es entsteht ein fruchtartig riechender Stoff, das Athylithanat:
(0] (0]
Il Il
CH;—C—OH + H—0— CHz——CH3 — CHn C—0—CH,—CH, —rH,O

Athylithanat (Essigsiuredthylester)

In gleicher Weise reagieren die anderen Alkanole mit den angegebenen or-
ganischen Séuren. Dabei entstehen ebenfalls fruchtartig riechende Ester.
Durch die Wasserstoff-Tonen der Schwefelsiiure wird die Reaktionsgeschwin-
digkeit der Esterbildung beschleunigt. Sie wirken katalytisch. AuBerdem
bindet die konzentrierte Schwefelsiure auf Grund ihrer hygroskopischen
Eigenschaften einen Teil des bei dieser Reaktion entstehenden Wassers.
Ein Teil des Wassers wird so aus dem Gleichgewicht entfernt. Das Gleich-
gewicht wird zugunsten der Esterbildung verschoben. Auch durch das
Uberdestillieren der leichtfliichtigen Ester wird das Gleichgewicht gestért.
Es muB sich neu einstellen und wird dabei ebenfalls in Richtung der Ester-
bildung verschoben.

Verseifung von Methylmethanat (Ameisensiuremethylester) 143

Die Schiiler sollen am Beispiel der Verseifung von Methylmethanat erken-
nen, daB die Verseifung eines Esters eine Gleichgewichtsreaktion ist. AuBer-
dem wird die Abhéingigkeit der Reaktionsgeschwindigkeit von der Konzen-
tration der Reaktionspartner untersucht.
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2 Halbmikro-R lid 2R glasstiinder, 2 Glasstibe, Halbmikro-Tropfer
Methylmeth (Ameis i hylester), Phenolphthaleinlésung, Natriumhydio-
xidlésung konz., destilliertes Wasser

In ein Halbmikro-Reagenzglas werden 30 Tropfen destilliertes Wasser,

2 Tropfen Phenolphthaleinlsung und ein Tropfen konzentrierte Natrium-
hydroxidlésung gegeben. In einem anderen Halbmikro-Reagenzglas mischt
man 60 Tropfen destilliertes Wasser, 2 Tropfen Phenolphthaleinlosung und
einen Tropfen konzentrierte Natriumhydroxidlosung. Beide Reagenzgliser
werden nebeneinander gestellt. Zuerst wird in das zweite Reagenzglas, dann
in das erste Reagenzglas je ein Tropfen Methylmethanat gegeben. Die Lo-
sungen in den beiden Reagenzglisern werden laufend umgeriihrt. Die Zeit-
dauer bis zum Entfirben der Losung in beiden Reagenzglisern ist zu ermit-
teln.

Durch die Anwesenheit von Hydroxid-Ionen sind beide Ausgangslésungen
intensiv rot gefirbt. Bei der Zugabe von Methylmethanat setzt die Verseifung
ein, wobei Hydroxid-Ionen verbraucht werden. Dadurch entfirben sich die
Losungen.

CH;—0—0—CH + H,0 = CH;—OH + HCOOH
HCOOH + NaOH — HCOONa + H,0

Durch laufende Neutralisation der entstehenden Methansiure (Ameisen-
siure) wird das Gleichgewicht zugunsten von Methanol (Methylalkohol)
und Methansiiure verschoben. Die Verseifung verliuft praktisch quantita-
tiv. Bei der hoheren Konzentration der Reaktionspartner im ersten Re-
agenzglas verlduft die Verseifung schneller als bei der groBeren Verdiinnung
im zweiten Reagenzglas. Daraus kann man folgern, daB es sich bei der
Verseifung um eine Gleichgewichtsreaktion handelt.

Verseifung Athylithanat (Essigsaureiithylester) 144

Die Spaltung des Athylathanats durch Einwirkung von Natriumhydroxid-
I6sung wird nachgewiesen. Der Begriff Verseifung wird erarbeitet bezie-
hungsweise gefestigt.

Stativ mit Klemme und Muffe, Apparat 15, Brenner, Siedestein

Athylithanat (Essigsiureithylester), Natrium} ydroxidlésung konz., Wasser

Im Apparat 15 erhitzt man ein Gemisch aus 10 Tropfen Athylithanat,
20 Tropfen Wasser und 3.4 ml konzentrierter Natriumhydroxidlésung bis
zum leichten Sieden und liBt die Lésung dann noch etwa 5 min stehen. An-
schliefend stellt man den Geruch der Losung fest.

Die Losung riecht nicht mehr nach Athylithanat. Der Ester wurde in der
wiilrigen Losung bei Gegenwart von Hydroxid-Tonen zersetzt:

0 (0]

I Il
CH3;—C—0—CH,—CH,; + H—OH = CH;—C—OH + CH,—CH,—OH

Diese entgegengesetzt zur Esterbildung verlaufende Reaktion bezeichnet
man als Verseifung. Die entstehende Athansiure (Essigsiure) wird durch



Zielstellung

Reaktion mit Natriumhydroxidlosung laufend aus dem Gleichgewicht ent-
fernt:

CH,—COOH + NaOH — CH;—COONa + H,0
Das Athylathanat wird dadurch vollstéindig gespalten.

Verseifung von Diiithylithandiat (Oxalsiurediithylester) 145

Die Spaltung des Didthylathandiats durch Einwirkung von Natrium-
hydroxidlésung wird nachgewiesen. Der Begriff Verseifung wird gefestigt.
Vom Experiment ausgehend werden Moglichkeiten der Beeinflussung des
Gleichgewichts erdrtert.

2 Halbmikro-Re 1 2 R lasstinder, Apparat 15, Stativ mit Klemme
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Durchfithrung
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und Muffe, Brenner, Halbmikro-Tropfer, Siedestein

Diiithylithandiat (Oxalséuredidthylester), Natriumhydroxidlosung konz., Salzsiure
verd., Kalziumchloridlosung, Ammoniaklésung verd., destilliertes Wasser, Indikator-
papier, Holzspan

Im Apparat 15 werden 20 Tropfen Diathylidthandiat, 10 Tropfen konzen-
trierte Natriumhydroxidlésung und 2 Halbmikro-Tropferfiillungen destil-
liertes Wasser vermischt. Ein Siedestein wird hinzugefiigt. AnschlieBend
wird die Lésung unter RiickfluB vorsichtig erhitzt. Dabei darf die Konden-
sationszone des Dampfes das Glasrohr nicht verlassen. Nach jeweils 1 min
unterbricht man das Sieden und priift, ob im Kolben noch 2 Schichten vor-
handen sind oder ob &lige Tropfen auf der Oberfliche schwimmen. Sind diese
verschwunden, ist die Umsetzung beendet. Nun wird die Losung kriftiger
erhitzt. Befindet sich die Kondensationszone etwa 3---4 cm unterhalb der
Glasrohrmiindung, ziindet man die entweichenden Diampfe mit einem
brennenden Holzspan an. Entweicht nur noch Wasserdampf, 1aBt man ab-
kiihlen, iibertrigt einen Teil der Losung in ein Halbmikro-Reagenzglas und
sduert mit Salzsidure an (Prifung mit Indikatorpapier).

In einem anderen Halbmikro-Reagenzglas wird eine Vergleichsprobe aus
2 Tropfen Didthylithandiat und 20 Tropfen destilliertem Wasser angesetzt.
Zu beiden Reagenzglisern gibt man je 3 Tropfen Kalziumchloridlésung und
einige Tropfen verdiinnte Ammoniaklésung bis zur alkalischen Reaktion.

Die Reaktionsprodukte sind im Gegensatz zum Didthylathandiat mit
Wasser mischbar. Der bei Zugabe von Kalziumchlorid entstehende Nieder-
schlag besteht aus Kalziumathandiat (Kalziumoxalat). Das Diathyl-
dthandiat wurde in der wiélirigen Losung in Gegenwart von Hydroxid-Tonen
zersetzt:

0 0
o HOH c</ C,H,0H
| 0—C,H, OH

0/0—0sz = ou
o HOH C\O C,H,0H

Die bei der Verseifung entstehende Athandisaure (Oxalsiure) wird durch
Neutralisation laufend aus dem Gleichgewicht entfernt:

H,C,0, + 2NaOH — Na,C,0, + 2H,0
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Das Gleichgewicht wird damit in Richtung der Zersetzung von Diathyl-
athandiat verschoben. Das entstehende Athanol wird aus dem Gemisch
abdestilliert und durch Brennprobe nachgewiesen. Die Athandiat-(Oxalat-)
Ionen konnen mit Kalzium-Tonen ausgefillt werden:

€02 + Ca2* — CaCy0,)

In der Vergleichslsung bilden sich 2 Schichten aus. Der Zusatz von Kal-
zium-Tonen fiihrt zu keiner Féllung.

Katalytische Fetthiartung 146

Die Schiiler lernen die technisch wichtige katalytische Hydrierung der
Fette kennen. Bei dieser Hydrierung werden in den Fetten ungesittigte
Fettsiuren in gesittigte Fettsiuren iiberfiihrt.

Der von W. Langenbeck und H. W. Wache! beschriebene Nickel-Magnesium-
Mischkatalysator wird folgendermafBien hergestellt: 7,5gNi(NO,),-6H,0
und 35 g Mg(NO;), - 6 H,O werden in 300 ml Wasser aufgeldst, bei 70°C mit
einer Losung von 15 g H,C,0, - 2H,0 in 200 ml Wasser versetzt und 24 h
stehen gelassen. Der Niederschlag wird abfiltriert und mit 2..- 3 1 destillier-
tem Wasser griindlich nitratfrei gewaschen und dann bei 105°C getrocknet
(Ausbeute 21 g). 5 g des Mischithandiats (-oxalats) werden in ein Pyrolan-
Schiffchen gegeben. In einem Glasrohr wird bei 280---350°C ein kriftiger
Wasserstoffstrom dariiber geleitet. Der Wasserstoff durchstrémt vorher zwei
Waschflaschen, die mit Schwefelsiure angesiiuerte Kaliumpermanganat-
l6sung enthalten. Das Glasrohr wird durch einen Teclubrenner mit Breit-
brenneraufsatz beheizt. Die Flamme endet 1-.- 2 cm unterhalb des Glasrohres.
Der entstehende Katalysator ist pyrophor und muB im Wasserstoffstrom
erkalten. Er wird dann im Wasserstoffstrom mit thiophenfreiem Benzol be-
feuchtet. Der Katalysator ist jetzt gebrauchsfertig und wird am besten unter
Benzol in Schliffflaschen aufbewahrt.

Da es sich bei der katalytischen Fetthéirtung um ein besonders schwieriges
und auch etwas zeitaufwendiges Experiment handelt, wird es im Unterschied
zu den anderen halbmikrotechnischen Experimenten nicht von jedem Schiiler
selbsténdig ausgefiithrt. Es eignet sich besonders fiir einen Einsatz wihrend
des organischen Schiilerpraktikums. :

Ki her Apparat, Rundkolben mit doppelt durchbohrtem Stopfen, Gaseinleitungs-

I .
Instr ium

rol;;, Winkelrohr, Stativ mit Stativring, Becherglas, kleiner Trichter, Ausgleichsrohr,
Apparat 11, Reagenzglasstinder, Brenner, Filtrierpapier, Siedesteine

Chemikali

Durchfithrung
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g, 1 peises], Nickel-M: jum-Mischkatalysator, Zink granuliert, Salz-
siure verd., Wasser, Tetrachlormethan (Tetrachlorkohlenstoff)

Ein reichlicher Spatel des Nickel-Magnesium-Mischkatalysators wird in
einem Rundkolben mit 4. 5 ml Sonnenblumendl vermischt. Der Rundkol-
ben wird mit einem doppelt durchbohrten Stopfen verschlossen. Durch die
eine Bohrung wird ein Gaseinleitungsrohr bis dicht iiber den Boden ein-
gefiihrt. Die andere Bohrung enthilt ein Winkelrohr. Der Rundkolben wird
in einem siedenden Wasserbad erhitzt. Als Wasserbad benutzt man ein
Becherglas. Wenn der Rundkolben gut verschlossen ist, entnimmt man aus

! Langenbeck, W., u. H. W. Wache: Chemie in der Schule, Heft 11/12, 1959, 8. 570
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Abb. 101 Katalytische Fetthirtung

einem Kippschen Apparat einen gleichmiBigen, kriftigen Wasserstoffstrom.
Leuchtgas ist nicht geeignet, da es den Katalysator vergiftet! Der Wasser-
stoff wird durch das Gaseinleitungsrohr in das Ol-Katalysator-Gemisch ein-
geleitet. Der aus dem Gemisch entweichende Wasserstoff wird weggeleitet.
Nach negativem Ausfall der Knallgasprobe kann er vom Lehrer auch am
Winkelrohr entziindet werden (Abb. 101). Vorsicht! Wasserstoff-Luft-
Gemische sind sehr explosibel!

Nach 20--- 25 min nimmt man die Apparatur auseinander, gibt zu dem Kata-
lysator-Ol-Gemisch 5 ml Tetrachlormethan und filtriert. Das Filtrierpapier
wird vor dem Filtrieren mit Tetrachlormethan angefeuchtet. Das Tetra-
chlormethan wird anschlieBend aus dem Filtrat durch Destillation entfernt.
Der Rundkolben wird dabei im Wasserbad erhitzt. An das Winkelrohr wird
zum Auffangen des Tetrachlormethans der Apparat 11 angeschlossen. Das
Sonnenblumenél wird nach dem Abkiihlen gegen einen schwarzen Hinter-
grund betrachtet.

Das Sonnenblumendl ist nach dem Abkiihlen triib. Das bedeutet, dall eine
teilweise katalytische Hydrierung des Speiseols erfolgt ist.

Extraktion von 0l aus Mohn im ,.einfachen Soxhletapparat® 147
Die Schiiler werden mit der Arbeitsweise eines ,.einfachen Soxhletappara-
tes‘ vertraut gemacht.

Das fiir die Extraktion von Ol benutzte Tetrachlormethan (Tetrachlor-
kohlenstoff) wird gesammelt und durch Destillation gereinigt. ’

,Einfacher Soxhletapparat'‘, Hornspatel, Freiberger Morser mit Pistill, Stativ mit
Klemme und Muffe, Brenner, Gasableitungsrohr, RiickfluBkiihler, Becherglas, Glasstab,
Pinzette, Filtrierpapier, Halbmikro-Tropfer, Siedesteine

Mohn, Tetrachlormethan (Tetrachlorkohlenstoff), Watte, Wasser

Zunichst stellt man sich einen ,.einfachen Soxhletapparat® her. Ein Re-
agenzglas mit seitlichem Ansatzrohr wird am unteren Ende bis zum Er-
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weichen des Glases erhitzt. Dann driickt man einen ebenfalls erhitzten,
abgeplatteten Glasstab oder ein Glasrohr auf das erweichte Ende des Re-
agenzglases und zieht dieses auBerhalb der Flamme zu einer kurzen, nicht
zu engen Rohre aus. Weiter benétigt man einen 25-ml-Rundkolben, der mit
einem zweifach durchbohrten Stopfen verschlossen wird. Die eine Bohrung
enthilt ein Ausgleichrolr, das iiber ein 70 mm langes, winklig gebogenes
Glasrohr mit dem seitlichen Ansatzrohr des Reagenzglases verbunden ist
(Abb. 102). Auf das Reagenzglas ist ein Gasableitungsrohr als RiickfluB-
kiihler aufgesetzt. Die ausgezogene Rihre des Reagenzglases wird mit einem
mehrfach gebogenen Glasrohr verbunden, das durch die zweite Bohrung des
Stopfens in den Rundkolben eingefiihrt ist. Das verwendete Glasrohr hat
einen Durchmesser von 5mm. In einem Freiberger Mérser werden 3---4
Hornspatel Mohn zerquetscht. In das ausgezogene Reagenzglas des ,.ein-
fachen Soxhletapparates gibt man einen kleinen Wattebausch und danach
den zerquetschten Mohn, der mit dem abgeplatteten Ende eines Glasstabes
leicht angedriickt wird. Im Rundkolben befinden sich 5ml Tetrachlor-
methan und ein Siedestein. Das Tetrachlormethan wird 4--- 5 min im gleich-
mifigen Sieden gehalten. Wird der Dampfdruck zu groB, dann muB das
Erhitzen von Zeit zu Zeit unterbrochen werden. Der ,,RiickfluBkiihler
wird wihrend der Versuchsdurchfiihrung mit Wasser gekiihlt. Nach Ab-
schlufl des Erhitzens gibt man 2 Tropfen der Losung auf ein Blatt Filtrier-

papier.
Das gasformige Tetrachlormethan kondensiert im unteren Teil des ,,Riick-

fluBkiihlers”. Das Kondensat tropft auf den Mohn. Wenn die Fliissigkeit
etwas hoher steht als die obere Biegung des Hebers, flieBt sie in den Rund-

Mohn-
Mohn
Watte— Mohn Wete

Watte
h’trt%d'r(ar-
methan Ftrachior
methan /'ebjﬁachlor-
Sjede- = Siede- methan
stein [ stein - Siedestein
Abb. 102 ,,Einfacher Soxhlet* Abb. 103 Extraktionsapparat
(Durchfithrung a) (Durchfiihrung b)
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kolben zuriick. Die Losung triibt sich dabei. Das aus dem Mohn heraus-
geloste Ol reichert sich im Lésungsmittel an. Auf dem Filtrierpapier ver-
bleibt nach dem Verdunsten des Tetrachlormethans ein Fettfleck.

Extraktion von 01 aus Mohn bei Anwendung des Kreislaufprinzips 148

Das technisch wichtige Kreislaufprinzip wird am Beispiel der Extraktion
von Ol aus zerquetschtem Mohn verdeutlicht.

Das fiir die Extraktion benutzte Tetrachlormethan (Tetrachlorkohlenstoff)
wird gesammelt und durch Destillation gereinigt.

Apparat 6, Winkelrohr (60 mm X 60 mm), T-Stiick, Gasableitungsrohr als RiickfluB-
kithler, Stativ mit Klemme und Muffe, Brenner, Freiberger Morser mit Pistill,
Becherglas, Spatel, Glasstab, Pinzette, Siedestein

Chemikalien a

Durchfiihrung a

Ergebnis a

Tetrachl than (T hlorkohlenstoff), Mohn, Wasser, Watte, Natriumkarbonat-
16sung 10%ig, Kaliumpermanganatlosung

Das seitliche Ansatzrohr des Apparates 6 wird mit einem nach oben gerich-
teten Winkelrohr verbunden und daraneinT-Stiickangeschlossen (Abb.103a).
In den nach unten gerichteten Schenkel des T-Stiickes wird ein kleiner
Wattebausch locker eingefiihrt. AnschlieBend gibt man 1..-2 Spatel zer-
quetschten Mohn hinein und verbindet den waagerechten Schenkel des
T-Stiickes mit dem bis auf diese Hohe herausgezogenen Gaseinleitungsrohr
des Apparates 6. Auf den nach oben gerichteten Schenkel des T-Stiickes wird
ein Gasableitungsrohr als RiickfluBkiihler aufgesetzt. In das Reagenzglas
gibt man einen Siedestein. Es wird bis kurz unterhalb des seitlichen Ansatz-
rohres mit Tetrachlormethan gefiillt und wieder gut verschlossen. Die Appa-
ratur wird in ein Stativ eingespannt und das Tetrachlormethan im leichten
Sieden gehalten.

Das gasformige Tetrachlormethan kondensiert im ,,RiickfluBkiihler‘. Das
Kondensat flieBt auf den zerquetschten Mohn, extrahiert das Ol und gelangt
in das Reagenzglas zuriick. Der Kreislauf des Losungsmittels beginnt von
neuem. Das extrahierte Ol reichert sich im Reagenzglas an.

2R liiser mit seitlichem Ansatzrohr (100 mm X 12 mm) mit einfach durchbohr-

Instr ium b

Chemikalien b

tem Stopfen, Glasrohr (Durchmesser 8 mm, Liinge 140 mm), Glasrohr (Durchmesser
8 mm, Linge 300 mm), Siedesteine, Brenner

Durchfithrung b

* Chemikalion a
Ein Reagenzglas mit seitlichem Ansatzrohr wird etwa 65 mm vom oberen
Rand entfernt zu einem nicht zu engen Rohr ausgezogen. Das ausgezogene
Rohr wird von oben her in einen durchbohrten Stopfen eingefiihrt. Es muf3
ein guter Verschlufl erreicht werden. In das zweite Reagenzglas mit seit-
lichem Ansatzrohr gibt man einen Siedestein und etwa 5ml Tetrachlor-
methan. Es wird mit demausgezogenen Reagenzglasverschlossen (Abb. 103b).
In das obere Reagenzglas wird ein Wattebausch eingefiihrt, leicht ange-
driickt und dariiber 1---2 Spatel zerquetschter Mohn geschichtet. Beide
seitlichen Ansatzrohre werden durch ein U-formig gebogenes Glasrohr
(Mittelstiick 80 mm lang, Schenkel je 30 mm lang) verbunden. Das obere
Reagenzglas wird mit einem einfach durchbohrten Stopfen verschlossen,
in dessen Bohrung sich ein 300 mm langes Glasrohr befindet. Das Tetra-
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chlormethan 148t man etwa 2 min langsam (!) sieden. Von der erhaltenen
Losung gibt man 4 Tropfen in Baeyers Reagens (15 Tropfen 109%,ige Na-
triumkarbonatlésung und 5 Tropfen verdiinnte Kaliumpermanganatlésung)
und 3 Tropfen auf ein kleines Stiick Schreibpapier.

Das gasformige Tetrachlormethan kondensiert im , RiickfluBkiihler”. Das
Lésungsmittel tropft stindig auf das zu extrahierende Gut, 16st einen ent-
sprechenden Anteil und flieBt durch die enge Offnung des Oberteils zuriick.
Der Kreislauf des Losungsmittels beginnt von neuem. Mohnél firbt Tetra-
chlormethan gelb. Es enthilt ungesittigte kettenformige Karbonsiuren, die
mit Baeyers Reagens reagieren. Auf dem Papier bleibt ein Fettfleck zuriick.

R las 160 mm X 16 mm mit durchbohrtem Stopfen, Glasrohr (Durchmesser 8 mm,

Chemikalien c
Durchfiihrung ¢

Linge .';00 mm), Glasstab mit breiter Krone, Stativ mit Klemme und Muffe,
Brenner, 2 Uhrglasschalen, Freiberger Morser mit Pistill, Rundfilter (Durchmesser
4 cm), Halbmikro-Tropfer

/" Chemikalien a

Man gibt 40 Tropfen Tetrachlormethan in ein Reagenzglas und stellt dann
einen Glasstab mit verbreiterter Krone so ein, daB die Krone nach oben
zeigt und als Auflagefliche fiir die Extraktionshiilse benutzt werden kann.
Die , Extraktionshiilse” stellt man durch doppeltes Falten eines Rund-
filters her. In sie hinein gibt man 2...3 Spatel fein zerricbenen Mohn. Das
Reagenzglas wird mit einem durchbohrten Stopfen verschlossen. Die Boh-
rung enthélt ein Glasrohr als RiickfluBkiihler. Uber einer kleinen Flamme
wird das Tetrachlormethan zum Sieden erhitzt. Es muB darauf geachtet
werden, daB die Kondensationszone des Dampfes in der unteren Hilfte
des , RiickfluBkiihlers* verbleibt. Nach 2..-3 min wird der Versuch be-
endet. Einige Tropfen des Tetrachlormethans werden auf eine Uhrglas-
schale gegeben. Auf eine andere Uhrglasschale gibt man die gleiche Tropfen-
zahl reines Tetrachlormethan. Wenn das Tetrachlormethan verdunstet ist,
priift man beide Uhrglasschalen auf einen Fettfilm.

Ergebnis ¢ Verdampftes Tetrachlormethan kondensiert in dem ,,RiickfluBkiihler* und
tropft auf die Substanz. Das Ol wird teilweise gelost und gelangt nach unten
in das Reagenzglas. Hier verdampft aber nur das reine Losungsmittel. Die
fetthaltige Substanz wird also stéindig von reinem Tetrachlormethan durch-
stromt. Im Reagenzglas reichert sich das Ol an.

4.2.11. Seifen und Neutralwaschmittel
Darstellung von Seife nach dem Laugenverfahren 149

Zielstellung Die Schiiler stellen durch Einwirkung von Natriumhydroxidlésung auf Fett
Seife her.

Instrumentarium  Apparat 15, Stativ mit Klemme und Muffe, B: Spatel, Halbmikro-R 1
R Jasstinder, Siedestei

Chemikali PA hartfett, Athanol (Athylalkohol), Natriumhydroxid fest, destilliertes Wasser,
Natriumchlorid

Durchfithrung In den Apparat 15 gibt man einen Siedestein und 3 Spatel Pflanzenhartfett,

176

spannt ihn in ein Stativ ein und erhitzt, bis das Fett geschmolzen ist. Dann
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unterbricht man das Erhitzen und fiigt noch 3 ml Athanol und 3 Spatel
festes Natriumhydroxid hinzu. In den Halbmikro-Tropfer nimmt man etwa
3 ml Wasser auf. Das Wasser wird bei verschlossenem Apparat langsam zu-
gegeben und die Losung etwa 5 min im leichten Sieden gehalten. Vorsicht!
Es muB darauf geachtet werden, daB nichts aus dem ,RiickfluBkiihler*
herausspritzt! Nachdem das Erhitzen beendet ist, wird der Stopfen entfernt.
Man gibt 2 Spatel Natriumchlorid zu, rithrt griindlich um und stellt den
Rundkolben in das zur Hélfte mit kaltem Wasser gefiillte Becherglas ein.
Von der erhaltenen gallertigen bis festen Masse gibt man eine Spatelspitze in
ein Halbmikro-Reagenzglas, fiigt 20 Tropfen destilliertes Wasser hinzu und
schiittelt kréftig.

Durch Kochen von Fett und Natriumhydroxidlésung entsteht Seife:

CH,—00C—R CH,—OH

| |

CH—-O0OC—R + 3NaOH — CH—OH + 3R—COONa
| |

CH,—00C-R CH,—OH

Das Athanol im Versuch hat die Aufgabe, das Fett zu losen und so eine
bessere Reaktion mit der Natriumhydroxidlosung zu ermoglichen. Durch
Zugabe von Natriumchlorid wird die Seife ausgesalzen. Wird die entstandene
Seife mit Wasser geschiittelt, ist eine Schaumbildung zu beobachten.

Darstellung von Seife nach dem Karbonatverfahren 150

Die Schiiler lernen ein weiteres technisch gebrauchliches Verfahren der
Seifenherstellung kennen.

Rundkolt Glasstab 20 em lang, Spatel, Reagenzglashalter, Brenner

Chemikali

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

12 [032105)

Hexadekansi (Palmitinss Oktadekansi (Stearinsiiure), Natriumkarbonat,
destilliertes Wasser

In einem Rundkolben wird ein Spatel Hexadekansiure oder Oktadekansiure
mit der gleichen Menge Natriumkarbonat vermischt. Der Kolben wird in
einen Reagenzglashalter eingespannt und vorsichtig erhitzt. Gleichzeitig
wird mit einem langen Glasstab gerithrt. Um ein Uberschiumen zu ver-
meiden, muB} der Kolben von Zeit zu Zeit aus der Flamme entfernt werden.
Nach etwa 2 min wird das Erhitzen eingestellt. Nach dem Abkiihlen wird
der Kolben mit destilliertem Wasser zur Halfte gefiillt und geschiittelt.

Durch Kochen von Alkanmonokarbonsiuren (Fettsiuren) und Natrium-
karbonat entstehen Seifen. Dabei entweicht Kohlendioxid:

2Cy5Hy;—COOH + Na,CO; — 2C,;H,,—COONa + H,0 + C0,}

Die entstandene Seife wird durch Schaumbildung nachgewiesen.

Aussalzen der Seife aus einer wiiBrigen Losung 151

Die Schiiler beobachten den fiir die technische Seifenbereitung wichtigen
Effekt des Aussalzens. Die Vorginge beim Aussalzen werden erklirt.
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Halbmikro-R laa. B, Taastinder (Glasstab

Instr

Chemikali

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

178

wiiBrige Seifenld 1%ig

30 Tropfen einer 1%,igen wilirigen Seifenlosung werden in einem Halb-
mikro-Reagenzglas mit 10 Tropfen etwa 1n Natriumchloridlésung ver-
setzt und mit einem Glasstab gut vermischt.

Seife wird aus einer wifBrigen Loésung durch Natriumchlorid ausgeféllt
(ausgesalzen). Seifen sind keine echten Losungen, sondern Kolloide. Kolloide
sind elektrisch geladene Teilchen. Sie werden durch Zugabe von Salzen oder
anderen elektrolytisch stark dissoziierenden Verbindungen entladen und
damit unwirksam.

Hydrolyse der Kernseife 152

Die Kenntnisse der Schiiler iiber die Hydrolyse anorganischer Stoffe werden
wiederholt. Die Begriindung fiir die alkalische Reaktion der wéBrigen Seifen-
16sung wird erarbeitet.

2 Halbmikro-Reagenzgliiser, Glasstab, Spatel, 2 Reagenzglasstinder
Athanol (Athylalkohol), Methanol (Methylalkohol), Kernseife, Phenolphthaleinlosung,

‘Wasser

Zuniichst wird eine Spatelspitze feste Kernseife in einem Halbmikro-
Reagenzglas in 15.-- 20 Tropfen Athanol oder Methanol kriftig verrithrt und
gelost. Dieser Losung fiigt man 2 Tropfen Phenolphthaleinlgsung zu. Danach
wird der Versuch in gleicher Weise wiederholt. Als Losungsmittel wird
Wasser verwendet.

Eine alkoholische Seifenlésung reagiert neutral, wihrend eine wiafBrige
Seifenlosung infolge der Hydrolyse alkalisch reagiert:

C17Hy5—COONa == Oy, Hy;—CO0™ + Nat
H,0 = H* + OH~
Cy7Hys—C00~ + H* = C,;Hy;—COOH

Waschwirkung der Seife 153

Die Schiiler erkennen die emulgierende Wirkung wafriger Seifenlésungen.
Auf die Adsorption der fettartigen Schmutzteilchen durch die kolloidale
Seifenlésung wird eingegangen.

4 Halbmikro-R liser, R 1 1I, Spatel

Seifenlésung wiiBrig, destilliertes Wasser, Ol, M 1V)-oxid (B: in) pulv.,
Eisen(IIT)-oxid pulv.

In einem Halbmikro-Reagenzglas werden 30 Tropfen destilliertes Wasser
mit 5 Tropfen Ol versetzt und kréftig geschiittelt. In einem zweiten Halb-
mikro-Reagenzglas fiihrt man den gleichen Versuch mit 30 Tropfen einer
19 igen wiBrigen Seifenlésung und 5 Tropfen 01 aus. 30 Tropfen Wasser und
eine Spatelspitze gut zerriebenes Mangan(IV)-oxid oder Eisen(III)-oxidpulver




Ergebnis

Zielstellung

werden in einem Halbmikro-Reagenzglas geschiittelt. Der gleiche Versuch
wird in einem zweiten Halbmikro-Reagenzglas mit einer wifBrigen Seifen-
I6sung wiederholt. Alle Gemische bleiben etwa 10 min stehen.

Ol wird durch die wilrige Seifenlésung emulgiert. Mangan(IV)-oxid be-
ziehungsweise Eisen(III)-oxid haben sich in der wiflrigen Losung abge-
setzt, wihrend sie in der Seifenlsung noch gleichmiBig verteilt sind. Die
Seifenlésung besitzt ein gutes Schmutztragevermogen. Fett- und Schmutz-
teilchen werden von der kolloiden Seifenlosung adsorbiert und damit von
der Haut oder vom Gewebe abgezogen.

Bildung von Kalkseife in hartem Wasser 154

Die Schiiler erkennen, daB Kalziumsalze héherer Fettsduren in Wasser un-
Iéslich sind und daB hartes Wasser zum Waschen ungeeignet ist.

4 Halbmikro-R gliiser, R lasstind

Instr
Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

12*

Alkoholische Seifenlosung, destilliertes Wasser, Leit g , Kalziumchloridlo,
Kalziumhvd Faiho g1

2 g

In 4 Halbmikro-Reagenzglisern werden je 10 Tropfen alkoholische Seifen-
l6sung — hergestellt aus 0,5 g Kernseife und 100 ml Athanol (Athylalkohol)
oder Methanol (Methylalkohol) — erstens mit 20 Tropfen destilliertem Wasser,
zweitens mit 20 Tropfen Leitungswasser, drittens mit 20 Tropfen Kalzium-
chloridlosung und viertens mit 20 Tropfen Kalziumhydrogenkarbonat-
l6sung kriftig geschiittelt.

Mit destilliertem Wasser ist die beste Schaumbildung zu erreichen; die
Lésung bleibt klar. Bei Verwendung von Leitungswasser ist die Schaum-
bildung nicht so gut; die Losung ist getriibt. In der Kalziumchlorid- be-
ziehungsweise Kalziumhydrogenkarbonatlssung bildet sich kein Schaum; es
fallt schwer lésliche Kalkseife aus:

2CHy—(CH,);g—C00" + Ca* — (CH,—(CH,),;—CO0),Ca)

Vergleich der Eigenschaften von Seifen- und Waschmittellésungen 155

Der Versuch soll den Unterschied zwischen Seife und Neutralwaschmittel,
den unterschiedlichen pH-Wert und die Unterschiede im Verhalten gegen-
iiber Kalzium-Tonen, Natriumchlorid und Athansiure (Essigsiure) zeigen.

8 Halbmikro-Reagenzgliiser, Reagenzglasgestell, 2 Glasstiibe, Spatel

Fewalosung 1%ig, Seifenlosung 19%ig, Phenolphthaleinlssung, Kalﬂumch]oﬁﬂés@g,
Natri hlorid  Ath sure (Essigsi verd., Uni .

In je 4 Halbmikro-Reagenzglisern werden je 25 Tropfen Fewalosung be-
ziehungsweise Seifenlésung gefiillt und paarweise im Reagenzglasgestell
aufgestellt. Zum ersten Paar (ein Reagenzglas Fewalosung, ein Reagenzglas
Seifenlésung) wird eine Spatelspitze Natriumchlorid, zum zweiten Paar
werden 5 Tropfen Kalziumchloridlésung und zum dritten Paar 10 Tropfen
Athanséure gegeben. Die Lésungen in jedem Probenpaar werden mit dem
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Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium
Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

180

Glasstab zunéchst leicht durchgemischt und auftretende Verdnderungen
notiert. AnschlieBend wird mit dem Glasstab etwa 10 s lang innig durch-
gemischt und die Schaumbildung verglichen. Die Beobachtungen werden
notiert. Weiterhin wird das vierte Probenpaar mit je 2 Tropfen Phenol-
phthaleinlésung versetzt. AuBerdem wird mit einem Tropfen Fewaldsung
und einem Tropfen Seifenlésung auf Unitestpapier der pH-Wert ermittelt.

Bei Zugabe von Kalziumchlorid zeigt sich in der Fewalosung eine leichte
Triibung; die Schaumbildung ist gut. Bei Seifenlosung tritt eine Ausfillung
von Kalkseife ein; es wird kein Schaum gebildet. Die Zugabe von Natrium-
chlorid verursacht in der Fewalosung eine leichte Ausflockung, beeintréch-
tigt aber die Schaumbildung nicht. Dagegen tritt bei Seifenlosung eine
Ausfillung der Seife (Aussalzen) ein; die Schaumbildung ist daher nur
gering. Bei Zugabe von Athanséure zeigt die Fewalosung keine Verande-
rung der Eigenschaften, bei Seifenlosung tritt eine Ausfillung freier Fett-
siuren ein, die sich schmierig anfiihlen und keine Schaumbildung bewirken.
Der Zusatz von Phenolphthaleinlosung und die Bestimmung des pH-Wertes
zeigen den neutralen Charakter von Fewaldsung, wihrend Seifenlsung
infolge Hydrolyse alkalisch reagiert.

Eigenschaften des Waschmittels Fewa ’ 156

Es werden die Wascheigenschaften von Neutralwaschmitteln festgestellt.
Auf die im Vergleich zu den Alkaliseifen unterschiedliche Dissoziation wird
eingegangen.

Spatel, Glasstab, 5 Halbmikro-R 15 R 1 1l

Fewapulver, destilliertes Wasser, Phenolphthaleinls Lackmusld Kalzium-
chloridlosung, Kalziumhydrogenkarbonatlosung, Ol

In 2 Halbmikro-Reagenzglisern 16st man je eine Spatelspitze Fewa in je-
weils 20 Tropfen destilliertem Wasser. Die eine Losung versetzt man mit
2 Tropfen Phenolphthaleinlosung, die andere mit 2 Tropfen Lackmus-
losung. In einem weiteren Halbmikro-Reagenzglas wird eine Spatelspitze
Fewa in 30 Tropfen destilliertem Wasser gelost, mit 10 Tropfen Kalzium-
chlorid- oder Kalziumhydrogenkarbonatlosung versetzt und kraftig ge-
schiittelt. Im fiinften Halbmikro-Reagenzglas wird eine Spatelspitze Fewa
in 30 Tropfen destilliertem Wasser geldst, mit 5 Tropfen Ol versetzt und
kriftig geschiittelt.

Fewa ist in Wasser leicht 18slich. Seine wéBrige Losung reagiert neutral, bil-
det auch mit hartem Wasser guten Schaum und emulgiert Ol. Fewa dissoziiert
in folgender Weise:

CH;—(CH,),;—CH,—0—S0;Na — CH,;—(CH,);s—CH,—0—805 + Na*
Natriumstearylsulfat
Da das Natriumstearylsulfat aus einer starken Saure und aus einer starken

Base entstanden ist, reagiert es in wiBriger Losung im Unterschied zu den
Alkaliseifen neutral.



4.2.12. Stickstoffhaltige organische Verbindungen
Koagulation von EiweiBlosungen 157

Zielstellung Die Schiiler lernen Méglichkeiten der Koagulation von Proteinen aus EiweiB-
losungen kennen.

Instrumentarium 3 Halbmikro-R 1d R it ll, Glasstab, R lashalter, Spatel,
Brenner

Chemikalien Albumin, Wasser, Athanol (Athylalkohol), Athansiure (Essigsiure) konz.

Durchfiihrung Aus je einer Spatelspitze Albumin und je 20 Tropfen Wasser stellt man in

3 Halbmikro-Reagenzglisern EiweiBlosungen her.
Die Losung im ersten Reagenzglas wird kurze Zeit erhitzt. Vorsicht! Ein
Glasstab soll den Siedeverzug verhindern! Den Losungen im zweiten und
dritten Reagenzglas fiigt man 20 Tropfen Athanol beziehungsweise 20 Trop-
fen konzentrierte Athansaure zu.

Ergebnis In allen Fillen koaguliert (gerinnt) das EiweiB.

Nachweis der EiweiBe durch die Biuretreaktion 158

Zielstellung Die Schiiler fiihren die Biuretreaktion aus und lernen damit einen EiweiB-
nachweis kennen.

Instr Halbmikro-R las, Spatel, Glasstab, Filtrierpapier, Reagenzglasstinder

Chemikalien Albumin, Wasser, Natriumhydroxidlésung konz., Kupfer(II)-sulfatlésung verd.

Durchfiihrung Eine reichliche Spatelspitze Albumin wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
in 20 Tropfen Wasser gelést. Bis zur alkalischen Reaktion werden der Losung
konzentrierte Natriumhydroxidlosung und dann 5 Tropfen verdiinnte
Kupfer(IT)-sulfatlésung zugegeben. Man beobachtet die Verinderungen
gegen einen weiBen Hintergrund (Filtrierpapier).

Ergebnis EiweiBe geben in alkalischer Losung mit Kupfer(II)-sulfatlésung eine
schwache, rot-violette Firbung. Man bezeichnet diese Reaktion als Biuret-
reaktion.

Nachweis der EiweiBle durch die Xanthoprotein-Reaktion 159

Zielstellung Die Schiiler fiihren die Xanthoprotein-Reaktion aus und lernen damit einen
weiteren EiweiBnachweis kennen.

TInstr Halbmikro-R gt Spatel, Glasstab, R lashalter, Brenner, -R 1
sténder

Chemikalien Albumin, Wasser, Salpetersiure konz., Ammoniaklésung konz.

Durchfiihrung Eine Spatelspitze Albumin wird in einem Halbmikro-Reagenzglas in

10 Tropfen Wasser geldst, mit 5 Tropfen konzentrierter Salpetersiure ver-
setzt und kurze Zeit erwirmt. Der Glasstab bleibt im Reagenzglas! An-
schlieBend gibt man noch 5 Tropfen konzentrierte Ammoniaklésung hinzu
und hélt das Halbmikro-Reagenzglas gegen einen weiBen Hintergrund.
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Ergebnis

Beim Erwirmen einer wélrigen EiweiBlosung mit konzentrierter Salpeter-
siure scheiden sich gelbe Flocken ab. Nach der Zugabe von Ammoniaklosung
ist ein Farbumschlag nach Orange zu beobachten.

Einwirkung von Natriumhydroxidlésung auf Kohlensiurediamid 160
(Harnstoff')

Zielstellung Es wird nachgewiesen, daB bei der Zersetzung von Kohlensiurediamid mit
Natriumhydroxidlésung Ammoniak entsteht.

Instr 2 Uhrglasschalen, Spatel

Chemikali Kohlensiurediamid (Harnstoff), Natriumhydroxidlésung konz., Wasser, Unitestpapier

Durchfithrung Auf einer Uhrglasschale gibt man zu einer Spatelspitze Kohlensidurediamid

‘ 5 Tropfen konzentrierte Natriumhydroxidlosung und deckt mit einer
zweiten, gleich groBen Uhrglasschale ab. Auf der Innenseite der zweiten
Uhrglasschale befestigt man in der Mitte ein Stiick angefeuchtetes Unitest-
papier.

Ergebnis Nach 5.--10 min firbt sich das Unitestpapier blau. Durch die Einwirkung
von Natriumhydroxidlésung auf Kohlensdurediamid entsteht Ammoniak :

/NH2
0=C\ + 2NaOH — Na,CO; + 2NH,t
NH,
Nachweis von Kohlensiurediamid (H fF) mit Salp & 161

Zielstellung Die Schiiler weisen Kohlensiurediamid durch Fillung als Kohlensaure-
diamidnitrat (Harnstoffnitrat) nach.

Instr Halbmikro-R las, Spatel, Glasstab, Reagenzglasstinder

Ct kal Kohlensiurediamid (Harnstoff), Wasser, Salpetersiure konz.

Durchfithrung Eine Spatelspitze Kohlenséurediamid wird in einem Halbmikro-Reagenz-
glas in 10 Tropfen Wasser geldst und mit 5 Tropfen konzentrierter Sal-
petersiure versetzt.

L Kohlenséurediamid bildet mit Salpetersiure in waBriger Losung einen
Niederschlag, das Kohlensdurediamidnitrat OC(NH,), - HNO;.

4.2.13. Kohlenhydrate
Reaktion von Glukose (Traubenzucker) mit Schiffs Reagens 162

Zielstellung Die Schiiler erkennen, daB mit der Glukose nicht alle fiir Alkanale (Alde-
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hyde) typischen Reaktionen ausgefiihrt werden kénnen. Daraus wird ab-
geleitet, daB die Gruppe der Alkanale im Glukosemolekiil zum Teil in
besonderer Weise gebunden ist. Es wird auf die Halbazetalbindung ein-
gegangen.



Instr fum

Halbmikro-R: las R, 1 snder. Glasstah

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Schiffs R Gluke (Traut ker-)lésung 10%ig

2ml 10%ige Glukoselsung vermischt man im Halbmikro-Reagenzglas
mit 10 Tropfen Schiffs Reagens.

Schiffs Reagens reagiert nicht mit Glukoselgsung. Die Aldehydgruppe der
Glukose reagiert lose mit einer im gleichen Molekiil vorhandenen alko-
holischen Hydroxylgruppe unter Bildung eines sogenannten Halbazetals
(/" Versuche 163-.-165):

H |
C< H-C-O0H
| 00—y

|
H-C-OH H-C-OH
| |

HO-C-H = HO-C-H O

| |
H-C-OH H-C—-OH

|

H-C— H-C
| |

CH,O0H CH,0H

Reaktion der Glukose (Traubenzucker) mit Kupfer(II)-sulfat 163
und Natriumhydroxidlésung (Trommersche Probe)

Die Schiiler weisen die funktionelle Gruppe der Alkanale (Aldehyde) in der
Glukose nach.

Instr
Chemikalien

Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Halbmikro. R Jas. R, lasstinder, Glasstab, R lashalter, (Spiritus-)
Brenner

Glukose-(Traubenzucker-)lésung 10%ig, Kupfer(II)-sulfatls g 2n, Natriumhydr-
oxidlosung konz.

In einem Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu 2 m1 10%iger Glukoselsung
5 Tropfen 2 n Kupfer(IT)-sulfatlésung und 1---2 m1 konzentrierte Natrium-
hydroxidlsung. Die Losung wird mit einem Glasstab gut verriihrt und dann
bis zum beginnenden Sieden erhitzt. Der Glasstab bleibt dabei im Reagenz-
glas!

Glukoselssung bildet mit Kupfer(IT)-sulfatlésung eine tiefblaue Komplex-
verbindung. Natriumhydroxidlsung fillt aus dieser Losung kein Kupfer(IT)-
hydroxid aus. Beim Erhitzen entsteht Kupfer(I)-oxid. Die Alkanale zeigen
eine dhnliche Reaktion. Im Glukosemolekiil ist die funktionelle Gruppe
der Alkanale durch die Trommersche Probe nachweisbar.

Reaktion von Glulk (Traub ker) mit Fehlingscher Losung 164

Die Schiiler weisen nach, daB Glukose mit Fehlingscher Losung &hnlich
reagiert wie ein Alkanal (Aldehyd).
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Halbmikro-R las, R lasstander: (Glasitah: R 1ashalt

1. 3
Instr fum

Chemikalit

4 (Spiritus-)

Brenner

Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Fehli he Losung I, Fehli he Losung II, Gluk (Trauk ker-)losung 10%ig

In einem Halbmikro-Reagenzglas mischt man 20 Tropfen Fehlingsche
Léosung I mit der gleichen Menge Fehlingsche Losung IT, gibt 10 Tropfen
10%ige Glukoseldsung hinzu und riihrt mit einem Glasstab gut um. An-
schlieBend erhitzt man in der Flamme eines Brenners. Der Glasstab bleibt
dabei im Reagenzglas!

Es entsteht ein Niederschlag von Kupfer(I)-oxid. Glukoselésung reduziert
Fehlingsche Losung. Die Glukose enthilt die funktionelle Gruppe der Al-
kanale.

Reaktion von Glukose (Traubenzucker) 165
mit ammoniakalischer Silbernitratlésung (Tollenssche Probe)

Die Schiiler weisen die funktionelle Gruppe der Alkanale (Aldehyde) in der
Glukose nach.

Instr

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikali

Halbmikro-R las, R lasstinder, Glasstab, R lashalter, (Spiritus-)
Brenner

Silbernitratlé 1n, A jaklosung verd., Gluk (Traub ker-)losung 10%ig

20 Tropfen 1 n Silbernitratlésung werden in einem Halbmikro-Reagenzglas
so lange mit verdiinnter Ammoniaklosung versetzt und dabei mit einem
Glasstab umgeriihrt, bis sich der entstandene Niederschlag gerade wieder
auflost. Dieser Losung gibt man 5 Tropfen 109%ige Glukoselsung zu und
erwirmt etwas in der Flamme eines Brenners.

Es fillt metallisches Silber aus. Glukoseldsung reduziert ammoniakalische
Silbernitratlosung. Die Glukose enthilt die funktionelle Gruppe der Al-
kanale.

Unterscheidung von Glukese (Traubenzucker) 166
und Fruktose (Fruchtzucker)

Die Schiiler lernen eine Méglichkeit der Unterscheidung von Glukose als
einer Aldose und Fruktose als einer Ketose kennen.

3 Halbmikro-Reagenzgliser, Spatel, Halbmikro-Tropfer

Glukose (Traut ker), Fruktose (Fr ker), Jod-Kaliumjodidls Natsivo.

Durchfiihrung

hydroxidlosung verd., destilliertes Wasser

Ein halber Spatel Glukose und ein halber Spatel Fruktose werden ge-
trennt in 2 Halbmikro-Reagenzglisern in etwa 30 Tropfen destilliertem
Wasser gelost. In dem dritten Halbmikro-Reagenzglas gibt man zu
40 Tropfen verdiinnter Natriumhydroxidlsung so lange Jod-Kaliumjodid-
I6sung, bis eine hellgelbe Farbe zu beobachten ist. Mit Hilfe eines Halb-
mikro-Tropfers werden je 20 Tropfen der entstandenen Kaliumhypojodit-
l6sung zu der Glukose- und Fruktoselosung gebracht.



Ergebnis Glukose, die zu den Aldosen gehort, wird durch Kaliumhypojoditlésung zu

Glukonséure oxydiert:
0}
H-C=0 C<
| | NOH
H—-C-OH H-C-OH
| |
HO-C-H HO-C-H
| |
H-C-OH + KOJ - H-C-OH + KJ
| |
H-C—OH H-C-OH
| |
H-C-OH H-C-OH
| |
H H
Dabei verschwindet die hellgelbe Farbe.
Fruktose, die zu den Ketosen gehért, wird nicht oxydiert.

Bemerkungen Es muB beachtet werden, daB sich durch den alkalischen EinfluB die
Fruktose allméhlich teilweise in Glukose umwandelt, die dann oxydiert
wird.

Reaktion von Sact (Rokh ker) mit Fehlingscher Lésung 167

Zielstellung Es wird der Nachweis erbracht, daB8 Sacharose keine reduzierenden Eigen-
schaften besitzt.

Tnstr Halbmikro-Reagenzglas, R lasstinder, Glasstab, R lashalter, (Spiritus-)
Brenner

Chemikalien Fehlingsche Losung I, Fehlingsche Losung IT, Sacharose-(Rohrzucker-)lésung 10%ig

Durchfithrung In einem Halbmikro-Reagenzglas mischt man 10 Tropfen Fehlingsche Lo-
sung I mit der gleichen Menge Fehlingsche Losung II und gibt noch
10 Tropfen 109,ige Sacharoselésung hinzu. Das Gemisch wird mit einem Glas-
stab gut verriihrt und bis zum beginnenden Sieden erhitzt. Der Glasstab
bleibt dabei im Reagenzglas!

Ergebnis Sacharosel6sung reagiert nicht mit Fehlingscher Losung. Sie unterscheidet
sich durch dieses Verhalten von der Glukoselgsung. Sacharose besitzt dem-
nach keine freie funktionelle Gruppe der Alkanale (Aldehyde).

Inversion der Sacharose (Rohrzucker) 168

Zielstellung Unter dem katalytischen EinfluB von Wasserstoff-Ionen wird Sacharose
invertiert (hydrolysiert). Die reduzierenden Eigenschaften des Invert-
zuckers werden nachgewiesen.

Instr jum  Halbmikro-Reagenzglas, R lasstinder, R lashalter, Glasstab, (Spiritus-)
Brenner
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Durchfithrung

Ergebnis

Zielstellung

Instrumentarium

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zielstellung

Sach: (Rok ker-)losung 10%ig, Salzsiure konz., Natriumhydroxidlé konz.,
Uni ier, Fehlingsche Losung I, Fehlingsche Losung 11

10 Tropfen 10%ige Sacharoselésung werden in einem Halbmikro-Reagenz-
glas mit 2 Tropfen konzentrierter Salzsdure 1---2 min bis zum leichten Sie-
den erhitzt. Der Glasstab bleibt dabei im Reagenzglas! Nach dem Abkiihlen
neutralisiert man mit konzentrierter Natriumhydroxidlésung und gibt dann
je 10 Tropfen Fehlingsche Losung I und Fehlingsche Losung II zu. Die
Lésung wird noch einmal erhitzt.

Nach dem Einwirken der Salzsiure auf Sacharoselosung fillt die Reaktion
mit Fehlingscher Losung positiv aus. Unter dem katalytischen EinfluB der
Wasserstoff-Tonen wurde die Sacharose gespalten:

H+
CyoHy20;; + Hy0 — CgHy,06 + CgH 1206
Glukose Fruktose

Man bezeichnet die Hydrolyse der Sacharose als Inversion oder Invertierung.

Nachweis der Stiirke 169

Die Schiiler weisen Stirke mit Jod-Kaliumjodidlésung nach.

Filtrierpapier, Halbmikro-Tropfer, Halbmikro-R las, R lashalter, Glas-
stab, Brenner

Stiirkelosung, Jod-Kaliumjodidlésung 0,1 n

Zunichst wird ein Tropfen Stirkelésung auf Filtrierpapier aufgetropft und
mit einem Tropfen 0,1 n Jod-Kaliumjodidlosung versetzt. Danach gibt man
in einem Halbmikro-Reagenzglas zu 10 Tropfen Stéirkelosung einen Tropfen
Jod-Kaliumjodidlésung. AnschlieBend erhitzt man die Losung bis zum
beginnenden Sieden. Ein Glasstab verhindert dabei den Siedeverzug!

Stirke und Jod-Kaliumjodidlésung reagieren miteinander. Es entsteht eine
intensiv blau gefirbte Einschlufverbindung. Diese Verbindung ist wenig
bestindig. Sie zerfillt in der Wirme.

Einwirkung von Salzsiiure auf Stirke 170

Es wird der Nachweis gefiihrt, daB als Abbauprodukt bei der sauren Hydro-
lyse der Stiirke das Monosacharid Glukose entsteht.

T
Instr

Chemikalien

Durchfiihrung

Halbmikro-R: las, Ri lashalter, Glasstab, Brenner

Stiirke, Wasser, Salzsiure konz., Natriumhydroxidls konz., Fehlingsche Losung I,
Fehlingsche Losung II, Unitestpapier

Eine reichliche Spatelspitze Stirke wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
in 20 Tropfen Wasser aufgeschlimmt und mit 10 Tropfen konzentrierter
Salzsdure versetzt. Das Gemisch wird mit einem Glasstab gut verrithrt und
dann 2 min im leichten Sieden gehalten. Der Glasstab bleibt dabei im Re-
agenzglas! Nach dem Abkiihlen wird mit konzentrierter Natriumhydroxid-
losung neutralisiert, mit je 10 Tropfen Fehlingscher Losung I und Fehling-
scher Losung 1T versetzt und noch einmal erhitzt.
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Nach der Einwirkung der Salzsiiure auf Stirkelésung fillt die Reaktion mit
Fehlingscher Losung positiv aus. Unter dem katalytischen EinfluB von
Wasserstoff-Tonen wurde die Stirke hydrolytisch gespalten. Es ist das
Monosacharid Glukose entstanden.

Lésen von Zellulose in T inkupfer(II)-hydroxidlésung 171
(Schweizers Reagens)

Die Schiiler l6sen Zellulose in Tetramminkupfer(IT)-hydroxidlésung und
stellen Kupferkunstseide her.

Tetramminkupfer(IT)-hydroxidlésung stellt man vor der Versuchsdurch-
fiithrung folgendermaBen her:

Durch Zugabe von Natriumhydroxidlsung zu einer konzentrierten Kupfer
(IT)-sulfatlésung fillt man Kupfer(II)-hydroxid aus, filtriert und wischt
den Niederschlag mit destilliertem Wasser griindlich aus. Das Kupfer(II)-
hydroxid wird dann so lange in 100 ml konzentrierte Ammoniaklosung ein-
getragen und verriihrt, bis sich nichts mehr 18st. Die fertige Losung wird an
die Schiiler ausgegeben. Die angegeb Menge reicht fiir alle Schiiler einer
Klasse.

Glasstab, Halbmikro-Reagenzglas, Halbmikro-Tropfer, Kristallisierschale, Pinzette,
Reagenzglashalter

Zellulose (Watte), T inkupfer(IT)-hydroxidlésung (Schweizers Reagens), Na-
triumhydroxidlo verd., Schwefelsi verd., Wasser

Ein kleiner Wattebausch wird in einem Halbmikro-Reagenzglas mit 3 Trop-
fen verdiinnter Natriumhydroxidlésung versetzt und mit einem Glasstab
zusammengedriickt. Nach etwa 1min gibt man 30 Tropfen Tetrammin-
kupfer(IT)-hydroxidlésung hinzu und rithrt. Sobald sich die Zellulose nahezu
gelost hat, wird ein Teil der Losung in einen Halbmikro-Tropfer auf-
genommen. Die geloste Zellulose driickt man gleichmiBig in verdiinnte
Schwefelsidure, die sich in einer Kristallisierschale befindet. Mit Hilfe der
Pinzette wird der Faden vorsichtig aus dem Fillbad gezogen und mit Wasser
gespiilt.

Zellulose 16st sich in Tetramminkupfer(IT)-hydroxidlésung in Form einer
Komplexverbindung. Schwefelsiure zerstért diese Komplexverbindung, so
daB die Zellulose als HydratzeHulose ausfallt.

Filmbilden 172

Die Schiiler lernen das Filmbilden kennen.
Halbmikro-R las, R lashalter, Glasstab, Objekttriger

Chemikalien
Durchfiihrung

Ergebnis

Zellul (Sicherheitsfilm), Prop: (Azeton)

Ein kleines Stiick Sicherheitsfilm wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit Propanon iibergossen. Die Losung wird geriihrt und auf einem Objekt-
triger verstrichen.

Nach dem Verdunsten des Propanons bildet sich wieder ein Film.
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Farbstoffe

Darstellung von Malachitgrii 173
Die Schiiler stellen Malachitgriin durch Kondensation von Benzaldehyd mit
Dimethylanilin her. Die Reaktionsgleichungen werden erarbeitet.

Apparat 15, Stativ mxt Klmnme und Muﬂ‘a, (Spmtux )B renner, Spatel, Filtrierpapier,
Halbmikro-R ohr chen, Tamp i Glasstab,
Siedesteine

Benzaldehyd, Dimethylanilin, Schwefelsiure konz., Wasser, Blei(IV)-oxid, Ammoniak-
16sung konz.

Im Apparat 15, der von einem Stativ gehaltert wird, werden 10 Tropfen
Benzaldehyd, 20 Tropfen Dimethylam.hn und 5 Tropfen konzentrierte
Schwefelsiure bei An heit eines Siedesteines etwa 5 min unter RiickfluB
erhitzt. Nach dem Abkiihlen gibt man bei verschlossenem GefaB (!) 3---4 ml
Wasser und eine reichliche Spatelspitze Blei(IV)-oxid zu, schiittelt etwa
2 min und filtriert dann einen Teil der Losung. 2--- 3 Tropfen des Filtrates
werden auf Filtrierpapier mit 2 Tropfen konzentrierter Ammoniaklosung
versetzt.

Aus Benzaldehyd und Dimethylanilin entsteht Leukomalachitgriin, das in
saurer Losung durch Blei(IV)-oxid zu Malachitgriin oxydiert wird :

F N ponl ST B,

= S Nem, - HO
H
H
H,C | CH,
v N\_c \_n/
5o =" | =" \cH,
)
N/
Leukomalachitgriin

C. — CH,; T+
+ H,S0, H C/ — | A \CH;,

N\

Malachitgriin

Darstellung von Fl i 174

Die Schiiler stellen Fluoreszein durch Kondensation von Benzoldikarbon-
séure-(1,2) mit 1,3-Dihydroxybenzol her. Die Umsetzungsgleichung wird
erarbeitet.
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Instrumentarium

Chemikalien

Durchfiihrung

A t 1, R lashalter. R lagstind Spatel, Halbmikro-Tropfer,
Branner, Becherglas

Benzoldikarbonsi (1,2) (Phthalsdure), 1,3-Dihydroxybenzol (Resorzin), Schwefel-
siure konz., Ammoniaklosung verd.

Im Apparat 1 wird eine Spatelspitze Benzoldikarbonséiure-(1,2) mit der
gleichen Menge 1,3-Dihydroxybenzol vermischt. Dazu fiigt man 5 Tropfen
konzentrierte Schwefelsiure. Das Gemisch wird etwa 2 min in der Flamme
eines Brenners erhitzt. Nach dem Abkiihlen sdubert man den Halb-
mikro-Tropfer, nimmt verdiinnte Ammoniaklésung auf und liBt diese bei
verschlossenem Apparat (!) langsam zutropfen. Die erhaltene Losung wird
in einen Halbmikro-Tropfer aufgenommen und in ein mit Wasser gefiilltes
Becherglas iibertragen.

Aus Benzoldikarbonsiure-(1,2) und 1,3-Dihydroxybenzol entsteht Fluores-
zein, das in verdiinnter Ammoniaklosung gelb-griin fluoresziert:

\ \
OH OH OH —OH

H—c 0 _,H HSO,  /\_¢ 0
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OHO =

Darstellung von Phenolphthalein 175

Die Schiiler stellen den Indikatorfarbstoff Phenolphthalein aus Benzol-
dikarbonsiure-(1,2) und Phenol durch Kondensation her. Die Reaktions-
gleichungen werden erarbeitet.

Vorsicht! Phenol ist giftig und wirkt dtzend!

Apparat 1, R lashalter, R lasstind B Halbmikro-Tropfer,
Halbmikro-Reagenzglas, Spatel
Benzoldikarbonsiure-(1,2) (Phthalsa Phenol, Schwefelsi konz., N:

hydroxidlésung verd.

Ein Spatel Benzoldikarbonsiure-(1,2) wird im Apparat 1 mit der gleichen
Menge Phenol vermischt. Nach VerschluB des Apparates gibt man noch
10 Tropfen k trierte Schwefelsiure zu. Das Gemisch wird kurze Zeit
vorsichtig (!) erwarmt. Nach etwa 2 min iibertrigt man einen Tropfen
dieser Losung in ein Halbmikro-Reagenzglas, in dem sich 10 Tropfen ver-
diinnte Natriumhydroxidlosung befinden.
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Ergebnis Aus Benzoldikarbonséure-(1,2) und Phenol entsteht Phenolphthalein, das
durch Reaktion mit Basen eine intensiv rote Lésung bildet :
— 0 H,S0, —
gl N a
/¢ \_/ _(ILO +H0
| 0 I
c< 0=C—0
(0]
/OH
OH '
= \_/
\_~/ — 4
o NS s =N o
kel A T ™
0-C—0 N\ (\ 0=Cc—0 )=\
OH N\ /<
OH
Phenolphthalein
_<°
7
7
N aOH s
= —C
—H,0 \_l/ \\
0=C—ONa /—\\
e
\ONa.
4.2.15. Makromolekulare Stoffe
Eigenschaften des Polyiithylens 176
Zielstellung Die Schiiler lernen einige wichtige Eigenschaften des Polydthylens kennen.
Instr 3 Halbmikro-R ld Pinzette, B:
Chemikalien Polyiithylen, Salzsiure verd., Natriumhydroxidlésung verd., Athanol (Athylalkohol),
‘Wasser
Durchfithrung Zuniichst wird Polyathylen mit dem Fingernagel geritzt. Danach iibergieBt
man je ein Stiick Polyathylen in Halbmikro-Reagenzglisern getrennt mit
verdiinnter Salzsiure, verdiinnter Natriumhydroxidlésung und mit Athanol.
Die Proben bleiben etwa 30 min stehen und werden anschlieBend mit Wasser
gewaschen. SchlieBlich wird Polydthylen mit Hilfe einer Pinzette in die
Randzone der Brennerflamme gehalten.
Ergebnis Polyithylen 1aBt sich leicht ritzen und faBt sich wachsartig an. Gegeniiber

verdiinnter Salzsiure, verdiinnter Natriumhydroxidlésung und Athanol ist
es bestindig. Polydthylen brennt zunichst blaulich, dann gelblich. Es
schmilzt und tropft beim Erhitzen. Die Tropfen brennen weiter.
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Eigenschaften des Polyvinylchlorids (PVC) 177

Die Schiiler lernen einige wichtige Eigenschaften des Polyvinylchlorids
kennen.

Brenner, Pinzette, Kupferschli Halbmikro-Ri ] R lashalter,
Glasstab

Polyvinylchlorid (Hart-PVC), Unitestpapier, destilliertes Wasser, Ammoniaklésung konz.

Man versuche erstens, ein Stiick Hart-PVC zu biegen. AnschlieBend wird es
etwa 30 s mit Hilfe einer Pinzette in die Niahe der Flamme (nicht in die
Flamme!) gehalten und wieder gebogen. Zweitens wird ein Stiick Hart-PVC
in die Flamme gehalten. Drittens wird ein Stiick Hart-PVC auf eine Kupfer-
schlinge gelegt und in die Flamme gehalten. Viertens wird noch ein Stiick
Hart-PVC im Halbmikro-Reagenzglas erhitzt. Uber die Offnung des Re-
agenzglases bringt man nacheinander einen angefeuchteten Streifen Uni-
testpapier und an einem Glasstab einen Tropfen konzentrierte Ammoniak-
16sung.

Hart-PVC laBt sich als Thermoplast nach Erwirmen leicht verformen. Es
brennt schlecht, die Flammenfarbung ist griinlich. Kupfer bildet mit dem
Chlor des Hart-PVC das fliichtige Kupfer(IT)-chlorid, das die Flamme griin-
blau firbt. Beim Erhitzen spaltet das Polyvinylchlorid Chlorwasserstoff ab,
der das Unitestpapier rot firbt und mit Ammoniak weilen Ammonium-
chloridrauch bildet.

Wirkung der Weichmacher 178

Die Schiiler lernen die Wirkung der Weichmacher in Plasten kennen.
Halbmikro-R las. R Sobidier. B Filtrierpapier

Chemikalien
Durchfithrung

Polyvinylchlorid (Weich-PVC), Methanol (Methylalkohol)

Ein kleines Stiick Weich-PVC wird in einem Halbmikro-Reagenzglas mit
Methanol iibergossen. Die Losung wird etwa 30 s zum Sieden erhitzt. An-
schlieBend trocknet man das Weich-PVC zwischen Filtrierpapier.

Zielstellung

Methanol 16st die Weichmacher aus dem Weich-PVC, das dadurch sprode
wird.
Spinnen eines PC-Fadens 179

Die Schiiler sollen das Prinzip des NaBspinnverfahrens am Beispiel des
Spinnens eines PC-Fadens kennenlernen. ’

Instr fum

Chemikalien

Kristallisierschale, Halbmikro-Tropfer, Halbmikro-R las, Glasstab, Pinzette

PC-Flocken oder li Be Stiicke Rh #ische (Vylan), Prop (Azeton),
‘Wasser

Rh dsche 16st sich nicht véllig in Propanon.

Durchfiihrung

Einige PC-Flocken werden in einem Halbmikro-Reagenzglas unter Rithren
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Ergebnis

Zielstellung

Bemerkungen

tropfenweise mit Propanon bis zur volligen Lésung versetzt. Die Losung wird
in einen Halbmikro-Tropfer gesaugt und gleichmiBig in Wasser gedriickt.
Das Wasser befindet sich in einer Kristallisierschale. Der Faden wird mit
Hilfe der Pinzette von der Offnung des Halbmikro-Tropfers langsam weg-
gezogen.

PC-Flocken sind in Propanon 16slich und fallen aus der Lésung im Wasser
wieder aus.

Darstellung eines Phenop aus Phenol und Methanal 130
(Formaldehyd)

Die Schiiler stellen durch Polykondensation einen Phenoplast her. Sie lernen
die unterschiedliche Wirksamkeit saurer und basischer Katalysatoren ken-
nen. Die entsprechenden Reaktionsgleichungen werden erarbeitet.

Vorsicht! Phenol ist giftig und wirkt dtzend!

T
Instr

Chemikalien
Durchfithrung

Ergebnis
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2 Halbmikro-R. gliiser, Glasstab, R lasstinder. R lashalter, Spatel,
Brenner

Phenol, Methanal (F ldehyd), Salzsi konz., Natriumhydroxidlosung konz.

Eine etwa 1 cm hohe Schicht Phenol wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit 20 Tropfen 30---35%igem Methanal gut verriihrt. AnschlieBend gibt
man noch 3 Tropfen konzentrierte Salzséure zu und erhitzt vorsichtig in der
Flamme eines Brenners. Der Glasstab bleibt dabei im Reagenzglas.
Vorsicht! Es besteht Spritzgefahr!

Der Versuch wird wiederholt. An Stelle der Salzsiure wird konzentrierte
Natriumhydroxidlosung benutzt.

Aus Phenol und Methanal entsteht durch Polykondensation ein Phenoplast.
Gute katalytische Wirkung hat konzentrierte Salzsaure, das heiBt, die Reak-
tion wird durch Wasserstoff-Tonen katalysiert. Die katalytische Wirksam-
keit der Hydroxid-Tonen ist geringer.

Die Reaktion verlduft iiber mehrere Stufen. In der ersten Stufe lagert sich
Methanal an das zweite beziehungsweise vierte Kohlenstoffatom des Phenols
an:

OH
|

7/ \—CH.OH

» e o-Methylol

p-Methylol
N\

|
CH,0H
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13 [032105)

In der zweiten Stufe kondensieren die entstandenen Methylole mit weiterem
Phenol:

OH OH OH 0H
| | | |
/ \"—cm OH + H||/ \, 5 @—CHZ-/ \I +H,O
\/ VU TV

Diese Art der Kondensation setzt sich fort, wobei auch zwischen die
p-sténdigen Kohlenstoffatome CH,-Gruppen eintreten.

D llung eines Resith 181

Die Schiiler lernen eine weitere Polykondensationsreaktion kennen. Sie
erkennen den selbstindigen Reaktionsablauf, der iiber das Resol, das Resitol
bis zum Resit fithrt.

Halbmikro-R: las, R lasstinder, Glasstab, Spatel
Methanal (Formaldehyd), 1,3-Dihydroxybenzol (Resorzin), Salzsiure konz.

Zu einer etwa 1 cm hohen Schicht 1,3-Dihydroxybenzol gibt man in einem
Halbmikro-Reagenzglas 20 Tropfen 30%iges Methanal und verriihrt das
Gemisch griindlich. Dann stellt man das Reagenzglas in einen Reagenzglas-
sténder, versetzt die Losung mit 4 Tropfen konzentrierter Salzsiure und
rithrt noch einmal.

Der Glasstab bleibt dabei im Reagenzglas!

Aus 1,3-Dihydroxybenzol und Methanal entsteht durch Polykondensation
eine feste Masse, das Resit. Die Reaktion ist stark exotherm.

Polykond ion von Kohlensiiurediamid (Harnstoff) und Methanal 182
(Formaldehyd) g
Die Schiiler lernen die Bildung eines Aminoplastes kennen.
Halbmikro-Reagenzglas, Reagenzglasstiinder, Glasstab, Spatel, Brenner

Methanal (Formaldehyd), Kohlensiurediamid (Harnstoff), Salzsiiure konz.

In einem Halbmikro-Reagenzglas 16st man zwei reichliche Spatel Kohlen-
séiurediamid in 20 Tropfen Methanal. Es wird griindlich verriihrt bis zur
vollsténdigen Auflésung des Kohlensiurediamids, vorsichtig erwirmt und

dann ein Tropfen konzentrierte Salzsédure zugegeben.
Der Glasstab bleibt dabei im Reagenzglas!

Kohlenséurediamid und Methanal polykondensieren zu einer festen weiBen
Masse:

H,N—-CO—NH, + HCHO + H,N—CO—NH, —»
H,N-CO-NH—-CH,NH-CO—NH, + H,0
Im Verlauf der weiteren Reaktion entstehen zunichst kettenformige Mo'e-

kiile, die mit einem UberschuB an Methanal auch untereinander vernetzt
werden konnen.
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Ui heidung von Tk last und Duropl 183

P

Zielstellung Die Schiiler lernen das unterschiedliche Wirmeverhalten der Thermoplaste
und Duroplaste kennen.

Instrumentarium  Pinzette, Brenner

Chemikalien Polyvinylehlorid (Hart-PVC), Phenoplast

Durchfithrung Je ein Stiick Hart-PVC und Phenoplast werden mit Hilfe der Pinzette in die
Nihe der Flamme (nicht in die Flamme!) gebracht.

Ergebnis Hart-PVC wird in der Flamme weich und beim Abkiihlen wieder hart. Es
ist ein typischer Vertreter der Thermoplaste. Der Phenoplast gehort zu den
Duroplasten, die in der Wirme nicht erweichen.

Spinnen von Dederonfiden 184

Zielstellung Die Schiiler lernen das Ziehen von Dederonfiiden als Beispiele des Schmelz-
spinnverfahrens kennen.

Instr Halbmikro-R las, R lashalter, Glasstab, B

Chemikalien kleines Stiick Dederonstrumpf

Durchfithrung Ein kleines Stiick Dederonstrumpf wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit einem Glasstab fest zusammengedriickt und vorsichtig geschmolzen.
Mit Hilfe des Glasstabes zieht man aus der Schmelze Dederonfiden, die nach
dem Erkalten gestreckt werden.

Ergebnis Dederon schmilzt leicht. Die erkalteten Fiden lassen sich strecken. Dabei
werden die Makromolekiile parallel gerichtet. Die Reiffestigkeit wird hier-
durch erhoht.

Darstellung eines Polyesters 185

Zielstellung Die Schiiler stellen aus Hexandisdure und Propantriol-(1,2,3) einen Poly-
ester her.

Toists Halbmikro.R las. R lashalter. R lasstinder, Glasstab, B
Spatel

Chemikalien Hoxandisiure (Adipinséure), Propantriol-(1,2,3) (Glyzerin)

Durchfiihrung Ein reichlicher Spatel Hexandisdure wird in einem Halbmikro-Reagenzglas
mit 40 Tropfen Propantriol-(1, 2, 3) gut vermischt. Die Losung wird 3
bis 5 min vorsichtig bis zum leichten Sieden erhitzt. Der Glasstab bleibt
dabei im Reagenzglas! AnschlieBend liBt man abkiihlen und beobachtet
dabei die Losung.

Ergebnis Aus Hexandisdure HOOC—(CH,);—COOH und Propantriol-(1, 2, 3)

CH,(OH)—CH(OH)—CH,0H entsteht durch Polyesterbildung ein harz-
ahnliches Produkt.



Chemikalienverzeichnis

Die folgende Ubersicht enthilt alle Chemikalien, die zur Ausfiihrung der in diesem

Buch beschriebenen Experimente benétigt werden.

A sohe Fo h

&

Aktivkohle gekdrnt
Aktivkohle pulv.
Aluminiumchlorid krist.
Aluminiumdraht
Aluminiumgrie3
Aluminiumoxid
Aluminiumsulfat
Asbestwolle
Ammoniumchlorid
Bariumchlorid
Bariumhydroxid
Bariumoxid
Bimsstein

Blei gekornt
Blei(IT)-chlorid
Blei(II)-oxid
Blei(IV)-oxid
Blei(1I)-nitrat
Chrom(III)-oxid
Eisen pulv.
Eisen(III)-oxid
Eisen(II)-sulfat
Glaswolle

Holzkohle pulv.

Jod

Kaliumbromid
Kaliumdichromat
Kaliumhydrogensulfat
Kaliumhydroxid
Kaliumjodid
Kaliumnitrat
Kaliumnitrit
Kaliumpermanganat
Kalzium geraspelt
Kalziumchlorid
Kalziumfluorid
Kalziumkarbonat gefillt

Kalziumkarbonat gekornt
Kalziumnitrat
Kalziumoxid
Kalziumsulfat
Kupferdraht
Kupferdrahtnetz
Kupfer geraspelt
Kupfer(II)-chlorid
Kupfer(II)-oxid
Kupfer(II)-nitrat
Kupfer(IT)-sulfat
Magnesiumgrie3
Magnesium pulv.
Magnesiumoxid
Magnesiumsulfat
Mangan(IV)-oxid
Natriumchlorid
Natriumhydrogensulfit
Natriumhydroxid
Natriumkarbonat
Natriumnitrat
Natriumnitrit
Natriumphosphat
Platinasbest,

Pyrit
Quecksilber(II)-oxid
Schwefel pulv.
Seesand

Silbersulfat
Strontiumchlorid
Strontiumsulfat
Trockengel (Blaugel)
Vanadin(V)-oxid
Zer-Eisen-Katalysator
Zink gekérnt

Zink pulv.

Zinkoxid



Anorganische Lisungen
Alle nicht b d k ick

sind 1 normal.

Ammoniaklésung konz.
Ammoniaklésung verd.
Ammoniumsulfatlésung
Bariumchloridlésung
Bariumhydroxidlésung
Blei(II)-nitratlosung
Bromwasser verd.

Chlorwasser gesiittigt
Eisen(I1I)-chloridlésung
Jod-Kaliumjodidlésung
Kadmiumsulfatlésung
Kaliumbromidlésung
Kaliumchloridlésung
Kaliumchromatlésung 0,5 m
Kaliumjodatlosung 2%ig
Kaliumjodidlésung
Kaliumpermanganatlésung
Kaliumthiozyanatlosung
Kalziumchloridlésung
Kalziumhydroxidlgsung gesittigt
Kalziumhydrogenkarbonatlosung
Kohlendisulfid (Schwefelkohlenstoff)

Organische Festsubstanzen

Albumin
Ao s (Alamsini t)
Benzoldikarbonsiiure (Phthalsiure)

-4

Kupfer(II)-chloridlésung 5% ig
Kupfer(II)-sulfatlésung 2 n
Magnesiumchloridlésung
Natriumhydroxidlésung konz.
Natriumhydroxidlésung verd.
Natriumkarbonatlésung 10%ig
Natriumsilikatlésung (Wasserglas) (7° Bé)
Natriumsulfatlésung 10%ig
Natriumsulfitlésung 0,59 ig
Perchlorsiure 309%ig
Phosphorsiure verd.
Salpetersiure konz.
Salpetersiiure verd.

Salzsiiure konz.

Salzsiure verd.

Schwefelsdure konz.
Schwefelsiiure verd.
Schwefelwasserstoffwasser
Silbernitratlosung
Strontiumchloridlésung
Wasserstoffperoxidlosung 3%ig

Mohn
Natriumithanat (Natriumazetat)
wasserfrei

B lkarbonsiiure (B Natri I (Natriumformiat)
1,2-Dihydroxybenzol (Brenzk hin) Oktadek e (Stearinsiure)
1,3-Dihydroxybenzol (Resorzin) Paraffin

1,4-Dihydroxybenzol (Hydrochinon) PC-Flocken

Fewa Pflanzenhartfett

Fruktose (Fruchtzucker) Phenol

Glukose (Traubenzucker) Sacharose (Rohrzucker)
Hexadekansiiure (Pal Stérke

Hexandisiure (Adipinsdure) Wofatit F

Kernseife Zellulose (Watte)

Kohlensiurediamid (H: )




Organische Losungen und Fliissigkei

4-Aminob Isulfe losung Methansiiure (Ameisensiiure) konz.

(Sulfanilséure) Methylbenzol (Toluol)

1-Ami; phthalinlésung (a-Naphthyl- Methylmethanat (Ameisensi hyl-
aminlésung) ester)

Athanal (Azetaldehyd) Natriuméthandiatlosung

Athandisiurelssung (Oxalsiurelésung) 1 n (Natri calatlosung)

Athanséure (Essigsiure) konz. Nitrobenzol

Athansiiure (Essigsiure) verd. Paraffinsl

Athanol (Athylalkohol) 96%ig Pentanol-(1) (n-Amylalkohol)

Athoxyithan (Didthylither) Phenol verfliissigt

Athvlith (

thy
Benzaldehyd
Benzin
Benzol
Butanol-(1) (rn-Butylalkohol)
Diathylathandiat (Oxalsiurediéithylester)
Dimethylaminobenzol (Dimethylanilin)
Malachitgriinlosung etwa 0,01%ig
Methanal (Formaldehyd) 30---35%ig
Methanol (Methylalkohol)

ithylester)

Indikatoren und Reagenzien

Propanon (Azeton)

Propansiiure (Propionsiure)

Propantriol-(1, 2, 3) (Glyzerin)

Sacharoselésung 10%ig

Seifenlésung alkoholisch (nach Boutron-
Boudet)

Seifenlosung wilrig

Sonnenblumenspeised!

Tetrachlormethan (Tetrachlorkohlenstoff)

Bleiith ier (Blei papier) Lack pap rot
Fehlingsche Losung I Methylorangelésung
Fehlingsche Losung IT Methylrotlosung
Indikator M (125 mg Methylrotund 85mg  Phenolphthaleinlésung

Methylenblau in 100 ml Methanol)
Kaliumjodidstirkepapier
Lackmuslésung
Lackmuspapier blau

Schiffs Reagens
Unitestlosung I
Unitestpapier
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