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6 Experimenteller Teil

6.1 Herstellung der Léosungen

Reinigung von lod durch Sublimation: Zur Herstellung der lod-Lésungen wird frisch subli-
miertes lod verwendet. Dazu werden 5,0 g lod, 2,0 g Calciumoxid und 1,0 g Kaliumiodid im
Morser gemischt und in ein Becherglas (250 ml) gefullt. Das Becherglas wird auf eine Heiz-
platte gestellt (— Abzug!) und seine Offnung mit einem Rundkolben (100 ml), der mit Eis
und Wasser gefiillt ist, verschlossen. (ScHULzE & SIMON, 1986) Das frisch sublimierte lod wird
umgehend weiter verwendet.

Herstellung einer wassrigen Kaliumiodid-Losung: 16,600 g Kaliumiodid wird in ca. 200 ml
demineralisiertem Wasser geldst, die Losung mit demineralisiertem Wasser auf 1 | aufgefiillt
und homogenisiert.

c(I") = 0,100 mol-I™*

Herstellung der lod-Kaliumiodid-Losung (Lésung 1): 0,254 g lod wird in ca. 50 ml Kaliumio-
did-Lésung (c(I7) = 0,100 mol-I™") geldst, die Lésung mit Kaliumiodid-Lésung auf 100 ml aufge-
fillt und homogenisiert.

co(l2(ag,ges)) = 10,0 mmol-I™*

Herstellung der lod-Losung in Heptan (Losung Il): 0,253 g lod wird in ca. 50 ml Heptan ge-
|6st, die Losung mit Heptan auf 100 ml aufgefillt und homogenisiert.

co(lz(Heptan)) = 10,0 mmol-I™".

Herstellung der Natriumthiosulfat-Losung: 2,482 g Natriumthiosulfat-Pentahydrat wird in
ca. 100 ml demineralisiertem Wasser gel6st, die Losung mit demineralisiertem Wasser auf 1 |
aufgefillt und homogenisiert.

¢(S,05%7) = 10,0 mmol-I™

6.2 Bestimmung der lod-Konzentrationen

Allgemeine Durchfiihrung: Zur Bestimmung der lod-Konzentrationen werden jeweils 1,00 ml
der zu bestimmenden Losung (Messpipette, 1 ml, £0,01 ml) und 3 Tropfen Amylose-Losung
(w =1 %) vorgelegt. Um den Ubergang des lods aus der Heptan-Lésung in die wissrige Lo-
sung zu fordern, wird in diesem Fall noch 5 ml der Kaliumiodid-Lésung (Messpipette, 10 ml,
10,1 ml) zugesetzt. Die Nariumthiosulfat-MaRIésung wird aus einer Birette (5 ml, 20,01 ml)
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bis zur Entfarbung der blauen Lésung tropfenweise zugegeben. Das bis zum Aquivalenzpunkt
verbrauchte Volumen der Natriumthiosulfat-MaRlosung wird als V(MaRldsung) bezeichnet.
Zur Berechnung der lod-Konzentrationen wird ein Titer t = 1 fir die Natriumthiosulfat-
Lésung angenommen. Zur Berechnung des Konzentrationenquotienten, c(l>(Heptan):c(l>(aq,
ges) werden die Mittelwerte der lod-Konzentrationen in den jeweiligen Phasen verwendet.

Versuch 1: Uberpriifung der lod-Konzentrationen von Lésung | und Lésung |1
Durchfihrung:Losung | bzw. Lésung Il werden wie in der allgemeinen Durchfiihrung be-
schrieben titriert.

Auswertung: 1,00 mlLésung | und 1,00 ml Lésung Il verbrauchen bis zum Aquivalenz-
punkt jeweils 1,96 ml (theoretisch: 2,00 ml) der Natriumthiosulfat Losung. Eine plausible Er-
klarung fir die geringe Abweichung ist ein Fehler bei der Einwaage des lods durch dessen
Flichtigkeit.

6.3
Versuch 2: lod-Verteilung zwischen

Experimente zum Verteilungsgleichgewicht des lods

a) Losung | und Heptan,

b) Losung Il und Kaliumiodid-Lésung und

c) Lésung | und Lésung Il (v =18 °C).

Durchfihrung:leweils 5 ml der beiden Phasen werden durch Schiitteln miteinander
gemischt, um das Verteilungsgleichgewicht einzustellen. Die Bestimmung der lod-
Konzentration erfolgt gemaR der Beschreibung in Kapitel 6.2, wobei aus jeder Phase zwei
Proben titriert werden.

Auswertung:

lod-Lésung in Heptan lod-Kaliumiodid-L6sung c(l2 (Heptan))

V(MaRl6sung)| c(lz(Heptan)) |[V(MaBlésung)| c(l.(aq,ges)) C('z (aq,ges))
Losung | (5ml) & {0,64 ml 3,2 mmol-I™ (1,34 ml 6,8 mmol-I™ (0,47
Heptan (5 ml) 0,63 ml 3,2 mmol-I™ (1,34 ml 6,8 mmol-I™
Losung Il (5 ml) & (0,62 ml 3,1 mmol-I™ (1,37 ml 6,9 mmol-I™ |0,45
KI-Losung (5 ml) 10,59 ml 3,0 mmol-I™ (1,32 ml 6,6 mmol-I™
Losung | (5ml) & (1,24 ml 6,2 mmol-I™" 2,52 ml 12,6 mmol+I™* 0,50
Lésung Il (5 ml) 1,21 ml 6,1 mmol-I™" 2,43 ml 12,2 mmol-I™

Tab. 2: Ergebnisse zur lod-Verteilung zwischen Lésung | und Heptan, zwischen Lésung Il und

Kaliumiodid-Lésung bzw. zwischen Lésung | und Lésung Il ([]= 18 °C).

Die Werte in den beiden ersten Zeilen von Tabelle 2 zeigen, dass die Gleichgewichtskonzent-
rationen des lods unabhangig davon sind, in welcher Phase das lod vor der Verteilung gel6st
war. c(l>(aq, ges)) ist mehr als doppelt so grol} wie c(l>(Heptan)), so dass die Auffassung, im
Gleichgewicht lagen gleiche Konzentrationen vor, nicht unterstiitzt wird. Die Verdopplung

der lod-Stoffmenge im Verteilungsexperiment zwischen Losung | und Losung Il fihrt zu ei-
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nem — nahezu — gleich groRen Konzentrationsquotienten (rechte Spalte), der im Gleichge-

wicht eine Konstante des Systems ist.

Versuch 3: Einmalige Extraktion mit 10 ml Extraktionsmittel vs zweimalige Extraktion mit je-
weils 5 ml Extraktionsmittel (v = 18 °C).

Durchfidhrung:5 mlLésung | werden mit 10 ml Heptan bzw. 5 ml Lésung Il werden mit
10 ml Kaliumiodid-Losung extrahiert. In einem zweiten Ansatz werden zundchst 5 ml Losung
I mit 5 ml Heptan extrahiert. Danach werden die Phasen getrennt, die wassrige Losung wird
als Losung la, die resultierende Losung von lod in Heptan wird als Losung lla bezeichnet. An-
schlieRend wird Losung la mit 5 ml Heptan und Lésung Ila mit 5 ml Kaliumiodid-L&sung ex-
trahiert.

Die Bestimmung der lod-Konzentrationen erfolgt gemal der Beschreibung in Kapitel 6.2,

wobei aus jeder Phase zwei Proben titriert werden.

Auswertung:

lod-Lésung in Heptan lod-Kaliumiodid-L6sung c(l2 (Heptan))
V(MaRlosung)| c(l,(Heptan)) |V(MaBloésung)| c(l2(ag,ges)) C(Iz (aq,gES))
Losung | (5ml) & {0,51 ml 2,6 mmol-I™ 0,98 ml 4,9 mmol-I™ {0,51
Heptan (10 ml) 0,47 ml 2,4 mmol-I™* [1,00 ml 5,0 mmol-I™
Losung Il (5 ml) & {0,34 ml 1,7 mmol:I™* 0,79 ml 4,0 mmol-I™ {0,43
KI-Losung (10 ml) 0,34 ml 1,7 mmol-I™* 0,78 ml 3,9 mmol-I™

Tab. 3. Ergebnisse zur lod-Verteilung zwischen 5 ml Lésung | und 10 ml Heptan bzw. 5 ml L6-

sung Il und 10 ml Kaliumiodid-Lésung bei Raumtemperatur (v = 18 °C).

lod-Lésung in Heptan lod-Kaliumiodid-L6sung c(l2 (Heptan))
V(MaRIssung)| c(l,(Heptan)) [V(MaRl&sung)| c(l,(ag,ges)) |  <(1, (aq.ges))
Losung la (5 mL) & {0,40 ml 2,0 mmol-I™ 0,87 ml 4.4 mmol-lI™ |0,47
Heptan (5 mL) 0,43 ml 2,2 mmol-I™* 10,91 ml 4,6 mmol-I™
Lésung lla (5 mL) & (0,21 ml 1,1 mmol:I™* 0,39 ml 2,0 mmol-I™* |0,55
Kl-Losung (5 mL) (0,22 ml 1,1 mmol-I™* 0,39 ml 2,0 mmol-I™

Tab. 4. Ergebnisse zur lod-Verteilung nach zweimaligem Extrahieren mit je 5 ml Extraktions-
mittel (v =18 °C).

Durch Extraktion von lod aus Loésung | mit dem doppelten Volumen Heptan sinkt die lod-
Konzentration in der wéssrigen Ldsung von co(l>(ag,ges)) = 10,0 mmol-I™ auf c(1,(aqg,ges)) =
4,95 mmol-I™* (Tab. 3). Eine zweimalige Extraktion von Losung | mit dem gleichen Volumen
Heptan fihrt zu einer Reduktion der lod-Konzentration auf c(l,(ag,ges)) = 4,5 mmol-I™* (Tab.
4). Die Extraktion von lod aus Losung Il mit dem doppelten Volumen Kaliumiodid-Losung
bzw. eine zweimaligen Extraktion mit dem gleichen Volumen Kaliumiodid-L6sung erniedrigt
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die lod-Konzentration in der Heptan-Phase von co(l>(Heptan)) = 10,0 mmol-I™* auf
c(lz(Heptan)) = 1,7 mmol*I"* bzw. c(l>(Heptan)) = 1,1 mmol:I™. In beiden Fillen wird, wie von
der Theorie vorhergesagt, die lod-Konzentration durch zweimaliges Extrahieren mit dem
gleichen Volumen Extraktionsmittel starker vermindert als durch einfaches Extrahieren mit

dem doppelten Volumen.

Versuch 4: lod-Verteilung zwischen Lésung Il und Kaliumiodid-Lésung bei v = 0 °C und bei

v =40 °C.

Durchfldhrung:Firdie Einstellung der Temperaturen wird wie folgt vorgegangen. Eine
Temperatur von 0 °C wird ndherungsweise durch Eintauchen des Reagenzglases mit den bei-
den Phasen in ein Eis-Wasser-Bad erreicht. 12 min nach dem Eintauchen und mehrfachem
Mischen der Phasen durch Schiitteln ist die Temperatur der beiden Phasen auf einen Wert
unter 1 °C gesunken und es werden die Proben entnommen. Eine Temperatur von 40 °C wird
eingestellt, indem das Reagenzglas mit den beiden Phasen in ein Wasserbad mit einer Tem-
peratur von zunachst 42 °C eingetaucht. Innerhalb von ca. 15 min und bei mehrfachem Mi-
schen der Phasen durch Schiitteln sinkt die Temperatur des Wasserbades auf 40 °C, wonach
die Proben entnommen werden.

Auswertung:

lod-Lésung in Heptan lod-Kaliumiodid-L&sung c(l2 (Heptan))

V(MaRlosung)| c(l,(Heptan)) |V(MaRldsung)| c(l.(aq,ges)) C(Iz (aq,ges))
Lésung Il (5 ml) & (0,36 ml 1,8 mmol-I™ (1,43 ml 7,2 mmol-I™ 0,25
KI-Lésung (5 ml) 0,36 ml 1,8 mmol-I™* (1,47 ml 7,2 mmol-I™*
v=0°C
Losung I (5ml) & (0,85 ml 4,3 mmol-I™* [1,04 ml 5,2 mmol-I™ {0,80
KI-Ldsung (5 ml) 10,83 ml 4,2 mmol-I™ [1,06 ml 5,3 mmol-I™*
v=40°C

Tab. 5. Ergebnisse zur lod-Verteilung zwischen gleichen Volumina Lésung Il und Kaliumiodid-
Lésung bei v =0°C und bei v =40 °C.

Bei einer Temperatur von 0 °C ist die Gleichgewichtskonzentration des lods in der wéssrigen

Phase gréRer und in der Heptan-Phase kleiner als bei 18 °C. Entsprechend ist der Konzentra-
tionsquotient (Tabelle 5, rechte Spalte) bei 0 °C kleiner als bei 18 °C.
Bei einer Temperatur von 40 °C ist die Gleichgewichtskonzentration des lods in der wassri-

gen Phase kleiner und in der Heptan-Phase gréRer als bei 18 °C. Entsprechend ist der Kon-

zentrationsquotient (Tabelle 5, rechte Spalte) bei 40 °C gréRer als bei 18 °C.

Aus der Verschiebung der Gleichgewichtslage bei der jeweiligen Temperaturdanderung lasst

sich darauf schlieBen, dass der Ubergang des lods von der Heptan-Phase in die wéssrige Pha-

se exotherm verlauft.
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Versuch 5: Verteilungsexperimente bei v = 18 °C ohne Durchmischung der Phasen
Durchfihrung:5 mlLosung | werden mit 5 ml Heptan Uberschichtet (Abb. 6, linkes Rea-
genzglas) und 5 mL Kaliumiodid-L6ésung werden mit 5 mL Losung Il Gberschichtet (Abb. 6,
rechtes Reagenzglas). Zu den in der Abbildungsunterschrift genannten Zeitpunkten nach der
Zusammengabe der Phasen wird der Zustand fotografisch festgehalten. Die Ergebnisse sind
in Abbildung 6 gezeigt.

Auswertung:

11

Abb. 6. Zeitliche Verfolgung des Ubergangs von lod zwischen Heptan und Kaliumiodid-
Lésung. Im linken Reagenzglas wurde Lésung | mit Heptan (iberschichtet, im rechten Rea-
genzglas wurde Kaliumiodid-L6sung mit Lésung Il (iberschichtet.

Obere Reihe, von links: nach 1 min, nach 15 min, nach 1 h, nach 3 h, nach 5 h

Mittlere Reihe, von links: nach 9 h, nach 13 h, nach 17 h, nach 25 h, nach 33 h

Untere Reihe, von links: nach 49 h, nach 73 h.

Die Aufnahmen zeigen, dass sich das Verteilungsgleichgewicht des lods zwischen der wassri-
gen und der Heptan-Phase auch ohne Durchmischung der Phasen einstellt. Wiederum wird
in beiden Fallen der gleiche Gleichgewichtszustand erreicht. Allerdings dauert die Einstellung
des Gleichgewichts ohne Phasenmischung deutlich langer. Es ist auRerdem offensichtlich,
dass die Gleichgewichtseinstellung durch die Schwerkraft beeinflusst wird. Wenn zunachst
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mehr lod aus der oberen Phase in die untere Phase libergeht als umgekehrt (Abb. 6, rechtes
Reagenzglas), ist der Gleichgewichtszustand nach ca. 9 h erreicht. Im anderen Fall (Abb. 6,
linkes Reagenzglas), wenn zunachst mehr lod aus der unteren Phase in die obere Phase
Ubergeht, dauert es mit ca. zwei Tagen mehr als fiinfmal so lang.

6.4 Fehlerbetrachtungen zu den Titrationen

Die Titrationsergebnisse sind deutlich fehlerbehaftet. Die aus den verwendeten Volumina
und den gemessenen lod-Konzentrationen berechnete Stoffmengensumme in beiden Pha-
sen ist in einigen Fallen fast 10% kleiner als die eingesetzte lod-Stoffmenge. Die Ursache die-
ses systematischen Fehlers ist nicht klar. Disproportionierung des lods zu lodid und Hypoio-
dit aufgrund eines zu hohen pH-Werts und nachfolgende Oxidation des Thiosulfats durch
Hypoiodit zum Sulfat statt zum Tetrathionat erscheint unwahrscheinlich (ScHuULzE & SIMON,
1986). Alle verwendeten Losungen wiesen einen pH-Wert zwischen 5 und 6 auf. Fiir das be-
absichtigte, unterrichtliche Ziel spielt dieser systematische Fehler aber keine Rolle. Die ge-
naue Kenntnis der Gleichgewichtskonzentrationen des lods ist nicht entscheidend, so lange
der relative Fehler in allen Fallen gleich ist. Der Konzentrationsquotient c(l,(Heptan) :
c(I,(ag,ges)) nahm bei einer Temperatur von 18 °C Werte zwischen 0,43 und 0,55 an (Tab. 2
—4). Die Streuung der Werte ist hinreichend klein, um von einer Konstanten zu sprechen.
Andererseits ist der Wert so deutlich von Eins verschieden, um eine Gleichverteilung aus-

schlieRen zu kénnen.

6.5 Entsorgung der Stoffe nach dem Experiment

Es wird vorgeschlagen, dass die Lehrkraft simtliche Losungen in einem groRen Becherglas
sammelt. Zur Entfernung von lod wird es mit Natriumthiosulfat-Pentahydrat gemaR Reakti-
onsgleichung (2) zu lodid reduziert. Das Heptan kann nach der Abtrennung von der wassri-
gen Losung in den Abfallbehalter fiir halogenfreie Losungsmittel gegeben werden. Die wass-
rige Losung sollte eingeengt werden, ehe sie in den Abfallbehalter flr anorganische Stoffe
gegeben wird.

Literatur
SCHULZE, G. & SIMON, J. (1986) Jander Jahr Mafanalyse. Theorie und Praxis der Titrationen mit

chemischen und physikalischen Indikationen. Berlin, New York: De Gruyter.
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Ein dynamisches Gleichgewicht

Lost man gleiche Mengen lod in gleichen Volumina Kaliumiodid-Losung (1) bzw. Heptan (Il)
und extrahiert dann Loésung | mit Heptan bzw. Loésung Il mit Kaliumiodid-L6sung, so sind die
Inhalte der beiden Reagenzgldser nicht zu unterscheiden. Die Systeme verandern sich auch
nach langerer Zeit nicht mehr, sie befinden sich im Gleichgewicht.

Aufgabe 1 Jeweils in Bild 1 ist die Situation vor der Extraktion dargestellt. In beiden Reihen
ist die gedachte Phasengrenze zwischen der Kaliumiodid-Losung (unten) und Heptan (oben)
als gestrichelte Linie eingezeichnet. Stellen Sie den Vorgang der Extraktion durch Verteilung
der bewegten lodmolekiile zwischen beiden Phasen wie in einem Film dar. Kennzeichnen Sie
durch einen Pfeil, wenn ein lodmolekiil die Phasengrenze liberquert. Bereits in Bild 3 soll das
Gleichgewicht erreicht sein. Wird danach ein lodmolekil noch die Phase wechseln? Erlautern
Sie.

Bild 1 Bild 2 Bild 3 Bild 4

Bild 1 Bild 2 Bild 3 Bild 4

Aufgabe 2 Ergédnzen Sie den folgenden Text, indem Sie sich auf das Verhalten der Molekile
beziehen. ,Die beiden wassrigen Phasen bzw. die Heptan-Phasen erscheinen im Gleichge-

wicht jeweils gleich, weil

Auch im Gleichgewicht bewegen sich die lodmolekiile noch. Es ist dann keine Veranderung

der Losungen mehr zu beobachten, weil

Diesen Zustand nennt man dynamisches Gleichgewicht.

Abb. 2. Arbeitsblatt zum dynamischen Gleichgewicht
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.Bestimmung der Todkonzentration: Titration mit einer Thiosulfat-Losung”
lodmolekiile, I, reagieren in wassriger Losung mit Thiosulfationen, $,0;5%". Sie nehmen dabei
Elektronen auf und werden zu lodidionen, I', reduziert. Die Elektronen stammen von den
Thiosulfationen, die zu Tetrathionationen, S;06>", oxidiert werden.

Durchfihrung e I

Natriumthiosulfat-Losung s V(Thiosulfat-Losung)
¢(S205%7) = 0,01 mol-I™

L -1
— V(lod-L6sung) = 1,00 ml

Stirke-Losung, V Bei Heptan als Lésungsmittel: ‘V’
(Indikator), 1 Zusatzlich 5 ml Kaliumiodid-L6sung

. v
3 Tropfen
Wenn lod vollsténdig reagiert hat, >
wird die vorher blaue Losung farblos.
Auswertung

2 mol 52032' reagieren mit 1 mol |,
n(S,05>) = 2 n(l,) ln=c-V
¢(S,05%)-V(Thiosulfat-Lésung) = 2-c(l,)-V(lod-Lésung) (Gleichung 1)

Tragen Sie die Volumina der bis zum Farbumschlag bendétigten Thiosulfat-Losung in die Ta-
belle ein und berechnen Sie nach Umformung von Gleichung 1 die lod-Konzentrationen.

Phasen, zwischen Ergebnisse der Titration fir Ergebnisse der Titration fir

denen lod verteilt lod-L6sung in Heptan lod-Kaliumiodid-Lésung

wurde V(Thiosulfat-L6s.) c(I;(Heptan)) V(Thiosulfat-L6s.) | c(ly(KI-Losung))
Losung | (5 ml) &

Heptan (5 ml)
Losung Il (5 ml) &
KI-Losung (5 ml)

Abb. 3. Arbeitsblatt zur mafanalytischen Bestimmung der lodkonzentration.
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.Von der Modellbildung zur Hypothesenbildung"

Stehen gleiche Volumina einer lod-Kaliumiodid-Lésung (co(K1) = 0,1 mol-I™

; unten) und Hep-
tan (oben) bei 18 °C miteinander im Kontakt, stellt sich durch Uberginge der lodmolekiile
zwischen den beiden Phasen ein Gleichgewicht ein. In diesem ...

1) ...treten pro Zeiteinheit gleich viele lodmolekdle in die jeweils andere Losung tber.

2) ...ist die Zahl der lodmolekiile in Heptan etwa halb so grofR wie in der Kaliumiodid-L6sung.

Das hat eine Untersuchung der lodkonzentrationen ergeben.

.
*f‘

! 4
t o> t o>
Hypothesenbildung

1) Modellieren Sie Ihre Problemfrage mit dem einfachen Teilchenmodell, so dhnlich wie

I ¢

oben gezeigt. Sie kdnnen z.B. 1-Cent-Minzen als Molekiile verwenden.

Veranderung des Losungsmittelvolumens — Veranderung der Hohe der Rechtecke.
Verdanderung der lodmenge — Verdanderung der Zahl der Modellmolekiile.

2) Wenn Sie im Modell einen Gleichgewichtszustand erreicht haben, kénnen Sie eine Hypo-
these Uiber die Menge bzw. die Konzentration des lods in den beiden Lésungen machen, die
sich dann experimentell durch Titration Gberprifen lasst.

Abb. 4. Arbeitsblatt zur Entwicklung von Hypothesen mit Hilfe eines einfachen Modells.
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.Die Reaktion wird nicht fertig"

Ein Chemiekurs bekam folgende Information mit nachfolgender, praktischer Aufgabe: ,,Me-
thansdure und Methanol reagieren miteinander zu Methansdauremethylester und Wasser:

HCOOH + CH3O0H —— HCOOCH; + H,0

Losen Sie 0,25 mol Methansadure und 0,25 mol Methanol im Losungsmittel, so dass 1 Liter
Losung entsteht. Geben Sie den Katalysator zu und starten Sie die Zeitnahme. Entnehmen
Sie, bis die Reaktion beendet ist, im Abstand von 5 Minuten je 10 ml aus der Reaktionsmi-
schung und bestimmen Sie durch Sdure-Base-Titration die Konzentration der noch vorhan-

denen Methansaure.”
Nachdem die Doppelstunde fast vorbei ist, wundert sich die Lehrkraft, dass alle Schiiler noch
titrieren. Eine Schiilerin zeigt ihre graphische Darstellung der Ergebnisse (s.u.) und meint:

,Die Reaktion wird nicht fertig. Es ist immer noch Methansaure vorhanden.”

Reaktion von Methansaure mit Methanol

0,15

c(Methansaure) / mol-I1

0 10 20 30 40 50 60

t/ min

Aufgabe 1: Zeichnen Sie in das Diagramm einen von der Schiilerin erwarteten Verlauf der
Reaktion ein.

Aufgabe 2: Die Reaktion verlauft offensichtlich nicht vollstandig. Erstellen Sie mit dem Kon-
zept des Gleichgewichts eine Hypothese liber den Grund des unvollstandigen Verlaufs und
machen Sie einen Vorschlag fiir eine andere Reaktion, mit der Sie diese Hypothese liberpri-
fen kénnen.

Aufgabe 3: Nehmen Sie die Rolle der Lehrkraft ein und erlautern Sie der Schiilerin, wie es
zum experimentell ermittelten Verlauf der Sdurekonzentration kommt. Verwenden und er-
klaren Sie dabei den Begriff ,,Dynamisches Gleichgewicht”.

Aufgabe 4: Zeichnen Sie den zeitlichen Verlauf der Konzentrationen von Methanol und von

Methansduremethylester in das Diagramm ein.

Abb. 5. Vom Verteilungsgleichgewicht zum chemischen Gleichgewicht.
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Ein dynamisches Gleichgewicht

Lost man gleiche Mengen lod in gleichen Volumina Kaliumiodid-Losung (1) bzw. Heptan (1l)

und extrahiert dann Loésung | mit Heptan bzw. Losung Il mit Kaliumiodid-Losung, so sind die
Inhalte der beiden Reagenzgladser nicht zu unterscheiden. Die Systeme verandern sich auch
nach langerer Zeit nicht mehr, sie befinden sich im Gleichgewicht.

Aufgabe 1 Jeweils in Bild 1 ist die Situation vor der Extraktion dargestellt. In beiden Reihen
ist die gedachte Phasengrenze zwischen der Kaliumiodid-Losung (unten) und Heptan (oben)
als gestrichelte Linie eingezeichnet. Stellen Sie den Vorgang der Extraktion durch Verteilung
der bewegten lodmolekiile zwischen beiden Phasen wie in einem Film dar. Kennzeichnen Sie
durch einen Pfeil, wenn ein lodmolekiil die Phasengrenze tberquert. Bereits in Bild 3 soll das
Gleichgewicht erreicht sein. Wird danach ein lodmolekiil noch die Phase wechseln? Erlautern

Sie.
Bild 1 Bild 2 Bild 3 Bild 4
e : oD
N\ -« [
® ¢\ o [N o \
Bild 1 Bild 2 Bild 3 Bild 4
- 0 0

Aufgabe 2 Ergédnzen Sie den folgenden Text, indem Sie sich auf das Verhalten der Molekiile
beziehen. ,Die beiden wassrigen Phasen bzw. die Heptan-Phasen erscheinen im Gleichge-
wicht jeweils gleich, weil sie jeweils gleich viele lodmolekiile pro Volumeneinheit enthalten.

Auch im Gleichgewicht bewegen sich die lodmolekiile noch. Es ist dann keine Veranderung
der Losungen mehr zu beobachten, weil in einer bestimmten Zeit gleich viele lodmolekiile

aus der wdssrigen Phase in die Heptan-Phase iibergehen wie umgekehrt.”

Diesen Zustand nennt man dynamisches Gleichgewicht.

Abb. 2. Arbeitsblatt zum dynamischen Gleichgewicht
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.Die Reaktion wird nicht fertig"

Ein Chemiekurs bekam folgende Information mit nachfolgender, praktischer Aufgabe: ,,Me-

thansdure und Methanol reagieren miteinander zu Methansdauremethylester und Wasser:
HCOOH + CH3O0H —— HCOOCH; + H,0

Losen Sie 0,25 mol Methansdure und 0,25 mol Methanol im Losungsmittel, so dass 1 Liter

Losung entsteht. Geben Sie den Katalysator zu und starten Sie die Zeitnahme. Entnehmen

Sie, bis die Reaktion beendet ist, im Abstand von 5 Minuten je 10 ml aus der Reaktionsmi-

schung und bestimmen Sie durch Saure-Base-Titration die Konzentration der noch vorhan-

denen Methansaure.”

Nachdem die Doppelstunde fast vorbei ist, wundert sich die Lehrkraft, dass alle Schiiler noch
titrieren. Eine Schiilerin zeigt ihre graphische Darstellung der Ergebnisse (s.u.) und meint:
,Die Reaktion wird nicht fertig, es ist immer noch Methansaure vorhanden.”

Reaktion von Methansaure mit Methanol

0,300

0,250 X
_, 0,200
5 e & & & o o+ o+ o+ o+ o
£ 0,150 *
~ R 2
(8] P

N/

0,100 TOX X X X X X X X X X

0,050

0,000 ¢ 0

0 10 20 30 40 50 60 70
t/ min
X Methansdure, gefunden @ Methansaure, erwartet Methanol @ Methansduremethylester

Aufgabe 1: Zeichnen Sie in das Diagramm einen von der Schiilerin erwarteten Verlauf der
Reaktion ein. (siehe Diagramm, ,,Methansdure, erwartet”)

Aufgabe 2: Die Reaktion verlduft offensichtlich nicht vollstandig. Erstellen Sie mit dem Kon-
zept des Gleichgewichts eine Hypothese liber den Grund des unvollstandigen Verlaufs und
machen Sie einen Vorschlag fiir eine andere Reaktion, mit der Sie diese Hypothese tiberpri-
fen kénnen.

Wenn gleichzeitig mit der erwarteten Reaktion

Methansdure + Methanol — Methansduremethylester + Wasser

auch die Umkehrreaktion

Methanséduremethylester + Wasser — Methansdure + Methanol
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abléuft, dann kénnen Methansdure und Methanol nicht vollstéindig zu Methansduremethyl-

ester und Wasser umgewandelt werden. Stattdessen stellt sich ein Gleichgewicht ein:

Methanséuremethylester + Wasser = Methansdure + Methanol

Diese Hypothese kann man (berpriifen, indem man die Umkehrreaktion untersucht, d.h. das

Experiment mit Methansduremethylester und Wasser statt mit Methansdure und Methanol

durchfiihrt. Wenn die Konzentration an Methansdure den gleichen Wert erreicht, wie im ers-

ten Experiment, dann handelt es sich um eine Gleichgewichtsreaktion.

Aufgabe 3: Nehmen Sie die Rolle der Lehrkraft ein und erlautern Sie der Schiilerin, wie es
zum gemessenen Verlauf der Sdurekonzentration kommt. Verwenden und erkldren Sie dabei
den Begriff ,,Dynamisches Gleichgewicht”.

Zu Beginn der Reaktion liegen nur Methansdure- und Methanolmolekiile vor. Beim Zusam-

menstofs von Methansdure- und Methanolmolekiilen kénnen diese in Methanséduremethyles-

ter- und Wassermolekiile umgewandelt werden. Da in der Anfangsphase der Reaktion kaum

Methansduremethylester- und Wassermolekiile vorliegen, stofien diese nur selten zusammen

und es kommt fast nicht zur Bildung von Methansdure- und Methanolmolekiilen. Somit

nimmt die Konzentration der Methansdure zundichst schnell ab. Als Konsequenz verringert

sich die Anzahl der Methansdure- und der Methanolmolekiile und es kommt seltener zu reak-

tiven Zusammenstdéfen zwischen ihnen, wodurch sich die Abnahme ihrer Anzahl verlang-

samt. Gleichzeitig erh6hen sich die Anzahl der Methanséuremethylester- und der Wassermo-

lekiile und dadurch auch die Zahl der ZusammenstéfSe zwischen ihnen. Dies fordert wiederum

die Bildung von Methansdure- und Methanolmolekiilen. Wenn schliefllich pro Zeiteinheit ge-

nauso viele Methanséuremolekiile durch den Zusammenstof8 mit Methanolmolekiilen in Me-

thansdureester- und Wassermolekiile umgewandelt werden, wie Methansduremolekiile

durch den Zusammenstof8 von Methansdureester- und Wassermolekiilen entstehen, dndert

sich ihre Konzentration nicht mehr. Dieser Zustand wird als dynamisches Gleichgewicht be-

zeichnet.

Aufgabe 4: Zeichnen Sie den zeitlichen Verlauf der Konzentrationen von Methanol und von
Methansdauremethylester in das Diagramm ein.

(siehe Diagramm, ,Methanol” und ,, Methanséuremethylester”)

Abb. 5. Vom Verteilungsgleichgewicht zum chemischen Gleichgewicht.
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18

Gefahrdungsbeurteilung zum Versuch
»,Verteilungsgleichgewicht und maBanalytische Bestimmung von lod“

Schule Fach: Chemie
1. Schulstufe sek 1 [] sek Il [X]

2. Materialien: Burette, Pipetten (1 ml und 10 ml) mit Pipettierhilfe, Pasteurpipette, 2 Reagenzglaser mit Stopfen,
Reagenzglasstdnder Erlenmeyerkolben (100 ml)

3. Versuchsbeschreibung/Vorgehensweise:

In ein Reagenzglas werden 5 ml lod-Lésung in Heptan (c(l,) = 0,01 mol I_l) und 5 ml Kaliumiodid-Lésung in Wasser

(c(K1) = 0,1 mol I_l) gegeben und das Reagenzglas mit einem Stopfen verschlossen. Durch Schiitteln werden die Phasen
miteinander gemischt, bis das Verteilungsgleichgewicht eingestellt ist. In einem weiteren Reagenzglas werden

5 ml lod-Kaliumiodid-Lésung in Wasser (c(I) = 0,01 mol I_l; c(Kl) =0,1 mol I_l) mit 5 ml Heptan durch Schitteln gemischt,

bis das Verteilungsgleichgewicht auch hier eingestellt ist.

Aus jeder Phase in jedem Reagenzglas wird eine Probe (V = 1,00 ml) entnommen, in den Erlenmeyerkolben tberfuhrt,

mit drei Tropfen wassriger Amyloselosung (w = 1 %) und mit 5 ml Kaliumiodid-L6sung versetzt und dann mit einer wassrigen
Natriumthiosulfat-Lésung (c(SzO32_) =0,01 mol I_l) bis zum Verschwinden der blauen Farbe der Losung titriert.

4, Tatigkeit mit Gefahrstoffen: N ja [ nein

5. Einordnung der verwendeten Stoffe:

(Gefahr)-Stoff Piktogramm H-Sitze P-Sitze AGW-Wert
Heptan 225-304-315-336-410 210-273-301 2100 mg/m3
+310-331-302
+352-403
é +235
L/
N

Natriumthiosulfat-

Pentahydrat

lod é 332-312-400 273-302 1,1 mg/m3

L/ +352
N/
Kaliumiodid
Amylose
6. Gefahrenabschatzung:

Gefahrdung ja nein Beurteilung der Gefahr

durch Einatmen X [l Durch die Verwendung kleiner Mengen, geschlossener Apparaturen
und das Arbeiten bei Raumtemperatur besteht keine groBe Gefahr
der Einatmung von Heptan-Dampf. Die Gefahr der Einatmung von
lod-Dampf besteht aufgrund der verwendeten Lésungen und der
Verdlnnung nicht.

durch Hautkontakt X Il Keiner der verwendeten Stoffe ist dtzend. Augenkontakt kann durch
Tragen einer Schutzbrille und Hautkontakt durch sorgféltiges
Arbeiten vermieden werden. Die Schiiler sollten aber darauf
hingewiesen werden, sich nach Beriihrung mit einem der Stoffe die
Hande zu waschen.

Brandgefahr X E] Heptan ist brennbar, im Versuch wird aber keine Ziindquelle
verwendet.

Explosionsgefahr O &

Weitere Gefahren | X

7. Entsorgung: Restliches, gelostes lod ist mit Natriumthiosulfat-Losung zu lodid zu reduzieren. Danach sind die wassrige Phase
und die Heptan-Phase voneinander zu trennen. Die Heptan-Phase wird in den Behalter fir flissige halogenfreie organische

Abfalle gegeben. Wassrige Losungen werden in den Abguss gegeben.
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8. Substitution: |:| ja |Z nein

Begriindung: In der verwendeten, geringen Konzentration ist lod nicht gefahrlich. Heptan ist von den an Schulen tblichen, in
Wasser unldslichen Losungsmitteln fur den verfolgten Zweck das am wenigsten gefahrliche.

9. Schiilerversuch: [X]ja [] nein Lehrerversuch: [X]ja [] nein

10. Ergebnis/MaRnahme:

GUV-SR weitere MaRBnahmen
2003 338

ille hutzhandschuk Abzug geschlossenes Liiftungs- Brandschutz-
System Bnah Bnah

X X O O O O X

Durchgefiihrt am in Klasse von

Datum Unterschrift
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.Bestimmung der Iodkonzentration: Titration mit einer Thiosulfat-Losung"
lodmolekiile, I, reagieren in wassriger Losung mit Thiosulfationen, S,05>". Sie nehmen dabei
Elektronen auf und werden zu lodidionen, I, reduziert. Die Elektronen stammen von den

Thiosulfationen, die zu Tetrathionationen, S4052_, oxidiert werden.

Durchfiihrung S 1 -

Natriumthiosulfat-Losung e V(Thiosulfat-Lésung)
¢(S205%7) = 0,01 mol-I™*

V(lod-Lésung) = 1,00 ml

Stirke-Losung, Bei Heptan als Lésungsmittel: ‘V
(Indikator), l Zusatzlich 5 ml Kaliumiodid-L6sung

3 Tropfen
Wenn lod vollstandig reagiert hat,
wird die vorher blaue Lésung farblos. -
Auswertung

2 mol $,05° reagieren mit 1 mol |,
n(S,05%) = 2 n(l,) ln=c-Vv
c(SzO_o,Z_)-V(Thiosulfat—Lbsung) = 2-c(l;)-V(lod-Lésung) (Gleichung 1)

Tragen Sie die Volumina der bis zum Farbumschlag bendétigten Thiosulfat-Losung in die Ta-
belle ein und berechnen Sie nach Umformung von Gleichung 1 die lod-Konzentrationen.

Phasen, zwischen Ergebnisse der Titration fiir Ergebnisse der Titration fiir

denen lod verteilt lod-Lésung in Heptan lod-Kaliumiodid-L6sung
wurde | V(Thiosulfat-Los.) c(l,(Heptan)) V(Thiosulfat-Los.) | c(l,(KI-Losung))
Losung | (5 ml) &
Heptan (5 ml)
Losung Il (5 ml) &
KI-Lésung (5 ml)

Abb. 3. Arbeitsblatt zur maflanalytischen Bestimmung der Iodkonzentration.
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.Von der Modellbildung zur Hypothesenbildung"

Stehen gleiche Volumina einer lod-Kaliumiodid-L&ésung (co(K1) = 0,1 mol-I%; unten) und Hep-

tan (oben) bei 18 °C miteinander im Kontakt, dann stellt sich durch Ubergénge der

lodmolekile zwischen den beiden Phasen ein Gleichgewicht ein. In diesem ...

1) treten pro Zeiteinheit gleich viele lodmolekdle in die jeweils andere Losung Uber.

2) ist die Zahl der lodmolekiile in Heptan etwa halb so grof8 wie in der Kaliumiodid-L&sung.
Das hat eine Untersuchung der lodkonzentrationen ergeben.

-1
& ./'

N
i

Hypothesenbildung

1) Modellieren Sie Ihre Problemfrage mit dem einfachen Teilchenmodell, so dhnlich wie
oben gezeigt. Sie konnen z.B. 1-Cent-Miinzen als Molekiile verwenden.

Veranderung des Losungsmittelvolumens — Veranderung der Hohe der Rechtecke.
Verdanderung der lodmenge — Veranderung der Zahl der Modellmolekiile.

2) Wenn Sie im Modell einen Gleichgewichtszustand erreicht haben, kdnnen Sie eine Hypo-
these liber die Menge bzw. die Konzentration des lods in den beiden Losungen machen, die
sich dann experimentell durch Titration Gberprifen ldsst.

Abb. 4. Arbeitsblatt zur Entwicklung von Hypothesen mit Hilfe eines einfachen Modells.
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.Die Reaktion wird nicht fertig"

Ein Chemiekurs bekam folgende Information mit nachfolgender, praktischer Aufgabe: ,,Me-
thansdure und Methanol reagieren miteinander zu Methansduremethylester und Wasser:

HCOOH + CH30H —— HCOOCH; + H,0

Losen Sie 0,25 mol Methansaure und 0,25 mol Methanol im Losungsmittel, so dass 1 Liter
Losung entsteht. Geben Sie den Katalysator zu und starten Sie die Zeithnahme. Entnehmen
Sie, bis die Reaktion beendet ist, im Abstand von 5 Minuten je 10 ml aus der Reaktionsmi-
schung und bestimmen Sie durch Sdure-Base-Titration die Konzentration der noch vorhan-

denen Methansaure.”

Nachdem die Doppelstunde fast vorbei ist, wundert sich die Lehrkraft, dass alle Schiiler noch
titrieren. Eine Schilerin zeigt ihre graphische Darstellung der Ergebnisse (s.u.) und meint:
,Die Reaktion wird nicht fertig. Es ist immer noch Methansdure vorhanden.”

Reaktion von Methansaure mit Methanol

1

I
o
N
wn
{ J

c(Methanséure) / mol-l

0 10 20 30 40 50 60

t/ min

Aufgabe 1: Zeichnen Sie in das Diagramm einen von der Schiilerin erwarteten Verlauf der
Reaktion ein.

Aufgabe 2: Die Reaktion verlauft offensichtlich nicht vollstandig. Erstellen Sie mit dem Kon-
zept des Gleichgewichts eine Hypothese liber den Grund des unvollstandigen Verlaufs und
machen Sie einen Vorschlag fir eine andere Reaktion, mit der Sie diese Hypothese (iberpri-
fen kénnen.

Aufgabe 3: Nehmen Sie die Rolle der Lehrkraft ein und erlautern Sie der Schilerin, wie es
zum experimentell ermittelten Verlauf der Sdurekonzentration kommt. Verwenden und er-
klaren Sie dabei den Begriff ,,Dynamisches Gleichgewicht”.

Aufgabe 4: Zeichnen Sie den zeitlichen Verlauf der Konzentrationen von Methanol und von

Methansdauremethylester in das Diagramm ein.

Abb. 5. Vom Verteilungsgleichgewicht zum chemischen Gleichgewicht.
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