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Thema:
Bestimmung des Gehalts an KClO3 im KClO3/NaCl-Gemisch



Quantitative Bestimmung von Sulfat durch Ionenaustausch

Durchführung 1:
In einem schwer schmelzbaren Reagenzglas werden 1-2g des KClO3/NaCl-Gemisches gewogen. Durch Erhitzen bis zur Massenkonstanz wird der Sauerstoffgehalt dieses Gemisches bestimmt. Dies wird mit einer zweiten Probe durchgeführt.

Beobachtung 1:
Beim Erhitzen:

· Knistern

· Der Feststoff verflüssigt sich

· Bläschenbildung

· Der Stoff wird klar

Beim anschließenden Abkühlen:

· Der Stoff wird milchig-weiß

· Der Stoff wird fest

· Es bilden sich Kristalle

Auswiegen:

	
	1. Probe (g)
	2. Probe (g)

	m(KClO3/NaCl) 
	1,6738
	1,7862

	Reagenzglas
	17,7403
	22,6489

	1. Messung
	1,6095
	1,6910

	2. Messung
	1,6093
	1,6909

	3. Messung
	1,6093
	1,6908

	Differenz =

m(O2)
	0,0645
	0,0954


Auswertung 1:
1) Gleichung der thermischen Zersetzung des Kaliumchlorats:


2 KClO3  →    2KCl   +   3O2  


2) KClO3-Gehalt in Gew% :


Formeln:
Gew% = m(KClO3) / m(KClO3/NaCl) · 100%


    n = m/M

1. Probe:

n(O2) = 0,0645 g / 31,9988 g/mol = 2,0157 · 10-3mol

· Verhältnis: (KClO3) : (O2)  =   2 : 3

n(KClO3) = (2,0157 · 10-3mol / 3) · 2 = 1,3438 · 10-3mol

m(KClO3) = 1,3438 · 10-3mol · 122,5492 g/mol


      = 0,1647 g

Gew% (KClO3)
=  0,1647 g / 1,6738 g · 100% 


=  9,84%

2. Probe:

n(O2) = 0,0954 g / 31,9988 g/mol = 2,9814 · 10-3mol

n(KClO3) = (2,9814 · 10-3mol / 3) · 2 = 1,9876 · 10-3mol

m(KClO3) = 1,9876 · 10-3mol · 122,5492 g/mol


      =  0,2436 g

Gew% (KClO3)
=  0,2436 g / 1,7862 g · 100% 


=  13,64%

3) Gew% Cl- -Ionen:

1. Probe:

a) Im KCl:



n(KClO3) = n(Cl-)



n(Cl-) = 1,3438 · 10-3mol



m(Cl-) 
 = n(Cl-) · M(Cl-)

 = 1,3438 · 10-3mol · 35,4527 g/mol = 0,0476 g






b) Im NaCl:






m(NaCl) = m (Gemisch) - m(KClO3) 






n(NaCl) = n(Cl-)






m(Cl-) = n(Cl-) · M(Cl-)






m(NaCl) =  1,6738g - 0,1647 g = 1,5091 g






n(NaCl)  =  1,5091g / 58,4425 g/mol = 0,0258 mol






m(Cl-)     =  0,0258 mol · 35,4527 g/mol = 0,9147 g






mges =  m(Cl-)im KCl + m(Cl-) im NaCl






Gew% = (mges / m(Rückstand) 





mges =  0,0476 g  +   0,9147 g  = 0,9623 g






m(Rückstand) = 1,6093 g






Gew% = (0,9623g / 1,6093 g) · 100% = 59,796%



2.Probe:






a) Im KCl:

n(Cl-) = 1,9876 · 10-3mol

m(Cl-) 
 = n(Cl-) · M(Cl-)

 = 1,9876 · 10-3mol · 35,4527 g/mol = 0,0705 g

b) Im NaCl:

m(NaCl) =  1,7862g - 0,2436 g = 1,5426 g






n(NaCl)  =  1,5426 g / 58,4425 g/mol = 0,0264 mol






m(Cl-)     =  0,0264 mol · 35,4527 g/mol = 0,936 g

mges =  0,0705 g  +   0,936 g  = 1,0065 g






m(Rückstand) = 1,6908 g






Gew% = (1,0065 g / 1,6908 g) · 100% = 59,528%

4) Fehlerbetrachtung:

Bei diesem Versuch könnten Fehler beim Wiegen der Stoffe aufgetreten sein, besonders beim Kontrollieren der Massenkonstanz. Zusätzlich könnten Fehler beim wiegen durch die Temperaturunterschiede der Reagenzien entstehen.

Jedoch sind die erhaltenden Werte relativ ähnlich, deshalb können größere Fehler ausgeschlossen werden. 

5) Was bewirkt Mangandioxid bei der Erzeugung von Sauerstoff bei diesem Versuch?

Durch die Zugabe von Mno2 wird die thermische Zersetzung von KClO3 beschleunigt. Mangandioxid wirkt also als Katalysator und setzt so die Aktivierungsenergie herab.

Die eigentliche Reaktionsgleichung der thermischen Zersetzung von KClO3 lautet:

  4KClO3   →  KCl  + 3 KClO4 
Bei Erhöhung der Temperatur zersetzt sich dann KClO4 zu KCl und O2:

KClO4   →   KCl  +  O2
Durch die Zugabe von Mno2 wird die Reaktion also beschleunigt.

Durchführung 2:
Im zweiten Teil des Versuches wird durch Nutzung eines Kationenaustauschers ein

(NH4)2Fe(SO4)2 · 6(H2O) / (NH4)2SO4 – Gemisch in seine Ionen zerlegt und somit eine quantitative Bestimmung der einzelnen Ionenanteile ermöglicht.



Beobachtung 2:


	
	m(Probe) [g]
	M(NaOH) [ml]

	1.Probe
	0,250
	34

	2.Probe
	0,253
	33,5

	3.Probe
	0,254
	33







[c(NaOH) = 0,1m]

Vor der Auswertung ist noch zu sagen, dass im Ionenaustauscher folgende Reaktion stattfindet:

 R- SO3H · M+    →
 R- SO3M · H+    

Das „R“ steht für das Harzgerüst. Wenn das Gemisch in den Ionentauscher geschüttet weid, nehmen die Fe2+ - und die NH4+ -Ionen den Platz der H+ -Ionen ein und die Anionen können ungestört durch den Kationenaustauscher fließen. Die Flüssigkeit, die unter dem Ionenaustauscher aufgefangen wird, ist H2SO4. Sie wird anschließend mit  Natronlauge titriert.

Auswertung 2: 
6) Berechnung des SO4-2 –Gehalts in Gew% :


Beim Äquivalenzpunkt gilt: n(H+) = n(OH-)


n(NaOH) = c(NaOH) · V(NaOH)


n(NaOH) = ½ n(H2SO4) = ½ n(SO4-2) 

1. Probe:

n(NaOH) = 0,1 mol/L  ·  0,034 L = 0,0034 mol

n(SO4-2)  = n(NaOH) / 2 =  0,0017 mol

m(SO4-2) = n ·M = 0,0017mol · 96,0636 g/mol = 0,1633g

Gew% = (0,1633g/0,250g) · 100% = 65,32 %

2. Probe:

n(NaOH) = 0,1 mol/L  ·  0,0335 L = 0,00335 mol

n(SO4-2)  = n(NaOH) / 2 =  0,001675 mol

m(SO4-2) = n · M = 0,001675 mol · 96,0636 g/mol

    = 0,1609 g

Gew% = (0,1609g/0,253g) · 100% = 63,597 %

3. Probe:

n(NaOH) = 0,1 mol/L  ·  0,033 L = 0,0033 mol

n(SO4-2)  = n(NaOH) / 2 =  0,00165 mol

m(SO4-2) = n · M = 0,00165 mol · 96,0636 g/mol 

    = 0,1585 g

Gew% = (0,1585g/0,254g) · 100% = 62,40 %

7) Klassische chemische Methode und Ionenaustauschverfahren zur quantitativer Durchführung der gegebenen Umwandlungen:

a) KBr in KOH

Klassisch: Zugabe von AgOH

KBr +  AgOH   → KOH + AgBr

Ionenaustauscher : Anionenaustauscher 

KBr  +  R-OH →  KOH  +  R-Br   

b)   KOH in KBr 

      klassisch: Zugabe von Bromwasser    

      (Neutralisationsreaktion)

     KOH  +  HBr  →  KBr  + H2O

     Ionenaustauscher: Anionenaustauscher

     KOH  +  R-Br  →  KBr + R-OH

c) NH4NO3 in HNO3
klassisch: Umsetzung mit Schwefelsäure

NH4NO3  +  H2SO4   →  HNO3  +  NH4HSO4

Ionenaustauscher: Kationenaustauscher

R-H  +  NH4NO3  →  R- NH4  +  HNO3    

d) HNO3 in NH4NO3  

klassisch: Zugabe von Ammoniak

HNO3 +  NH3  →     NH4NO3  

Ionenaustauscher: Kationenaustauscher

HNO3 +  R-NH4  →     NH4NO3  +  R-H

e) (NH3OH)HSO4  in   (NH3OH)Cl

klassisch: Zugabe von Bariumchlorid

    (NH3OH)HSO4 + BaCl2 → (NH3OH)Cl + BaSO4 ↓ + H+ +  Cl-
      Ionenaustauscher: Anionenaustauscher

                 (NH3OH)HSO4 + R-Cl → (NH3OH)Cl + R- HSO4

    
f)   (NH3OH)Cl  in (NH3OH)HSO4   
      klassisch: Zugabe von Schwefelsäure

      (NH3OH)Cl  + H2SO4   →  (NH3OH)HSO4  + HCl

      Ionenaustauscher: Anionenaustauscher

      (NH3OH)Cl  + R-HSO4   →  (NH3OH)HSO4  + R-Cl

      (danach mit H2SO4 neutralisieren)

