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Gruppe 1

Fraktionierte Kristallisation von Salzen:

Darstellung von Kaliumbromid und Kaliumbromat

Vorüberlegungen:

Die Reaktionsgleichung von Kaliumhydroxid und Brom lautet:

6 KOH  +  3 Br2   (   5 KBr  +  KBrO3  +  3 H2O

Hierbei handelt es sich um eine Disproportionierung. 

Daraus folgt, das man pro mol eingesetztes KOH 0,5 mol Brom benötigt wird.

n(KOH) = m(KOH) / M(KOH) = 10,0g / 56,11g/mol = 0,1782 mol

Daraus folgt: 

n(Br2) = n(KOH)/2 = 0,0891 mol 

m(Br2) = n(Br2) x M(Br2) = 0,0891mol x 159,808g/mol = 14,24g

Um 10 g Kaliumhydroxid umzusetzen benötigt man 14,24g Brom. Bei einer Dichte von 3 g/mL entspricht das in etwa 4,75mL Brom.

Löslichkeit in g/100 mL Wasser

	t in °C
	Kaliumbromid
	Kaliumbromat

	0
	54,0
	3,1

	20
	65,9
	6,8

	40
	76,1
	13,1

	60
	85,9
	22,0

	80
	95,3
	33,9

	100
	104,9
	49,7


Nach dem ersten abnuschen bleibt ein weißer Feststoff im Filter zurück. Da Kaliumbromat sehr viel schwerer löslich ist als Kaliumbromid wird dieser zuerst ausfallen. 

	Einwage
	26,88 g

	Davon Gewicht Urglas
	23,10 g

	Gewicht Kaliumbromat
	3,78 g


Nach abermaligem abkühlen und einengen der Mutterlauge auf unter 25 mL fiel wieder ein weißer Feststoff aus. Es handelt sich um Kaliumbromid und einen geringen Anteil Kaliumbromat. 

	Einwage
	29,57 g

	Davon Gewicht Urglas
	22,44 g

	Gewicht Kaliumbromid
	7,13 g


Als nächstes werden die Kaliumbromatkristalle umkristallisiert. Dazu löst man sie in etwa 10 mL kochendem destilliertem Wasser auf. Nach dem abkühlen auf ca. 2°C werden die Kristalle wieder abgenuscht und gewogen. 

	Einwage
	26,50 g

	Davon Gewicht Urglas
	23,10 g

	Gewicht Kaliumbromat
	3,40 g


Etwa 0,38 g Kaliumbromat wurde in 10 mL Wasser bei 2°C gelöst. Der theoretische Wert für die Löslichkeit von Kaliumbromat in 100mL Wasser lautet 3,5g. Die Abweichung ist damit zu erklären, dass die Skala am Becherglas nicht genau geeicht ist, somit also mehr als 10 mL wasser benutzt wurden, oder die Temperatur bereits wieder über 2°C gestiegen war, ehe das Kaliumbromat abgenuscht wurde. 

Gibt man nun Schwefelsäure in die Mutterlauge, so finden eine Komproportionierung statt:

5 KBr  +  KBrO3  +  6 H+  (  3 Br2  +  3 H2O  +  6K+
Im Idealfall hätten 5/6 der Stoffmenge von KOH mit Br2 zu KBr reagieren müssen. In diesem Fall wären bei 10g KOH und 14.24g Br2 17,67g KBr und 4,96g KBrO3 entstanden. 

n(KBr) = n(KOH) x 5/6 = 0,1782 mol x 5/6 = 0,1485mol

m(KBr) = n(KBr) x M(KBr) = 0,1485 mol x 119 g/mol = 17,67g

n(KBrO3) = n(KOH) – n(KBr) = 0,1782 mol -  0,1485 mol = 0,0297 mol

m(KbrO3) = n(KBrO3) x M(KBrO3) = 4,96 g

Daraus folgt, das ca. 83% des Kaliums und des Broms zu Kaliumbromid und 17% zu Kaliumbromat reagieren.

Insgesamt ist der entstandene Fehler relativ gering. Bei der Umkristallisation des  Kaliumbromat beträgt der Fehler ca. 10%. Grund könnte unter anderem sein, dass das Filtrat noch nicht trocken war als es gewogen würde. Eine andere Möglichkeit könnten ein ungenaues ablesen der Flüssigkeit im Becherglas sein.

