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Versuch 4:Gravimetrie, Oxidation von Zinn zu Zinndioxid

Ziel des Versuchs:
Anhand der bei der Umwandlung von Zinn zu Zinndioxid auftretenden Gewichtsänderungen soll das Gesetz der konstanten Proportionen verifiziert werden.

Durchführung:

Eine auf 0,005g genau abgewogene Mengen Zinn von 0,5g in einem Tiegel von ebenfalls bestimmter Masse wird unter dem Abzug mit ca. 10M Salpetersäure so lange betropft, bis die Reaktion vollständig abgelaufen ist.

Danach wird der Tiegel mit dem entstandenen Feststoff unter langsamer Erhöhung der Temperatur so lange erhitzt, bis keine braunen Stickoxide mehr entweichen. Danach wird der Tiegel noch etwa 15min lang geglüht, damit die stattfindende Reaktion möglichst vollständig abläuft. Nach Abkühlung auf Raumtemperatur wird die Masse des Tiegels mit dem entstandenen Reaktionsprodukt auf 0,005g genau bestimmt.

Der gleiche Versuch wird noch einmal mit einer Probenmenge an Zinn von etwa 1g wiederholt.
Beobachtung und Deutung:

Gewicht des Zinns vor der Reaktion

	
	Probe 1
	Probe 2

	m Gesamt(Tiegel+ Zinn)  [g]
	10,6644
	11,6157

	m Tiegel [g]
	10,1644
	10,6159

	m Zinn [g]
	  0,5000
	  0,9998


Bei der Reaktion von Zinn mit Salpetersäure entsteht ein gelblich weißer Feststoff. Es ist außerdem die Bildung eines braunen Gases zu beobachten.

Der Tiegel erhitzt sich, wodurch auf eine exotherme Reaktion zu schließen ist.

Bei dem entstandenen Feststoff handelt es sich um Zinnnitrat, welches unter Freisetzung brauner Stickoxide gebildet wird. Eine von mehreren möglichen Reaktionsgleichungen hierzu lautet:
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Oxidation:
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Reduktion:
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Es handelt sich hierbei um eine Redoxreaktion.

Ebenfalls möglich wäre z.B.:
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Da sich aufgrund der Reaktion des Stickstoffmonoxids mit Luftsauerstoff zu Stickstoffdioxid im Endeffekt die gleichen Reaktionsprodukte bilden würden, kann nicht genau gesagt werden, welche der Reaktionen in diesem Versuch abläuft. Vermutlich laufen verschiedenen Reaktionen parallel ab. 

Wird das Zinnnitrat weiter erhitzt, so steigt zunächst ein farbloser Dampf auf, bei dem es sich vermutlich um verdampfendes Wasser handelt. Danach setzt eine thermische Zersetzung ein, bei der ein hellgrauer Feststoff entsteht und erneut Stickoxide freiwerden. Bei dem Feststoff handelt es sich um das herzustellende Zinndioxid.
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Für den vorliegenden Versuch wird Salpetersäure verwendet, da diese in ihrer Eigenschaft als Oxidationsmittel und nicht als Säure benötigt wird. Sie erhält ihre oxidierende Wirkung durch den 
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Teil.

Bei der Verwendung von Salz- statt Salpetersäure, würde folgende Reaktion stattfinden:
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da Zinn in der ersten Oxidationsstufe ein geringeres Redoxpotential als die Normalwasserstoffelektrode besitzt. Da Zinnchlorid verhältnismäßig instabil ist, eignet es sich nicht als Wägeformat.

Bei der Verwendung von Schwefelsäure würde hingegen folgende Reaktion ablaufen:
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Es wäre zwar theoretisch möglich, auch aus Zinnsulfat durch thermische Zersetzung Zinndioxid herzustellen, da Zinnsulfat jedoch ein schwer lösliches Salz ist, wäre hierfür wesentlich mehr Energie vonnöten und die Reaktion würde nur sehr viel langsamer ablaufen.

Erhaltene Mengen Reaktionsprodukt

	
	Probe 1
	Probe 2

	m Gesamt (Tiegel+ Zinndioxid)  [g]
	10,7987
	11,8786

	m Tiegel [g]
	10,1644
	10,6159

	m Zinndioxid [g]
	  0,6343
	  1,2627


Berechnung des im Zinndioxid enthaltenen Sauerstoffgewichtes:

Nach dem Massenerhaltungssatz ist
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Somit gilt für Probe1:
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Probe2:
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Dadurch ergeben sich folgende Gewichtsverhältnisse Zinn:Sauerstoff:
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Probe1:
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Probe2:
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Wenn man die geringen versuchsbedingten Abweichungen außer Acht lässt, sieht man, dass das Verhältnis der Massen von Zinn und Sauerstoff in beiden Fällen gleich ist. Damit wäre das Gesetz der konstanten Proportionen, welche besagt, dass zwei Teilchen in einer bestimmten Verbindung stets in konstantem Massenverhältnis vorliegen, verifiziert.

Bestimmung des Atomverhältnisses Zinn: Sauerstoff:

M(Sn) = 118,71g/mol

M(O) = 16,00g/mol

M(O2) = 32,00g/mol

Es gilt: 
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Probe1:
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da ein O2 Molekül aus zwei Sauerstoffatomen besteht.

Probe2:
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Das Verhältnis von Zinnatomen zu Sauerstoffatomen ist also in beiden Fällen 1:2, womit gezeigt wäre, dass das Gesetz der konstanten Proportionen nicht nur auf  Massen, sondern auch auf Stoffmengen und Atomverhältnisse anwendbar ist.

Berechnung der prozentualen Abweichung der Atomverhältnisse:

Aus der Formel von Zinndioxid ist ein theoretisches Atomverhältnis Zinn:Sauerstoff=1:2 erkennbar.

Der Mittelwert der im Versuch erhaltenen Atomverhältnisse von Sauerstoff im Vergleich zu einem Zinnatom folgt aus:
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Die prozentuale Abweichung des Mittelwertes vom theoretischen Ergebnis ist also
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Der praktisch ermittelte Wert ist also um 1,375% kleiner als der theoretisch zu erwartende.

Berechnung der Zusammensetzung der Zinndioxidproben:

Gewichtsprozent= w(x)=
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Daraus folgt für die theoretische Zusammensetzung:

w(Sn)=
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w(O)=
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Nach gleichem Rechenweg ergibt sich als Zusammensetzung der im Versuch hergestellten Proben die Zusammensetzung für Probe1:

w(Sn)=78,83%

w(O)=21,17%

und für Probe2:

w(Sn)=79,17%

w(O)=20,82%

Theoretische Zusammensetzung in mol%:
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Da das theoretische Soffmengenverhältnis Sn:O=1:2 ist, ergibt sich:
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Abweichungen von den theoretischen Werten können sich durch Mess- und Ablesefehler beim Wiegen der Stoffmenge ergeben sowie durch Verunreinigung der verwendeten Chemikalien und Geräte. Außerdem könnte es sein, dass durch zu geringe Säurezugabe bei der Zinnumsetzung oder nicht ausreichende Erhitzung bei der thermischen Zersetzung nicht alle Reaktionen vollständig ablaufen, wodurch die es zu Rückständen von Zinn und Zinnnitrat kommt, so dass das Messergebnis weiter verfälscht wird.
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