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Thema: 
Fraktionierte Kristallisation von Salzen: Darstellung von Kaliumbromid und Kaliumbromat

Durchführung 1:
Die Löslichkeit von KBr (Kaliumbromid) und KbrO3 (Kaliumbromid) in Wasser ( g Salz/ 100 g H2O):

	T(°C)
	0
	20
	40
	60
	80
	100

	KBr
	54,0
	65,85
	76,1
	85,9
	95,3
	104,9

	KbrO3
	3,1
	6,84
	13,1
	22,1
	33,9
	49,7


Durchführung 2:
In einem 250 ml Becherglas werden 10g festes KOH in 75 ml dest. Wasser aufgelöst. Unter dem Abzug wird Brom hinzugegeben.

Es wurden 4,7 ml Brom hinzugegeben. 

Diese gelbe Lösung wird erhitzt und So lange auf Siedetemperatur gehalten, bis die Flüssigkeitsmenge noch ca. 50 ml beträgt. 

Beobachtung 2:
Das Brom löst sich gar nicht in Wasser, sondern setzt sich am Boden des Becherglases ab. 


Zuerst ist die Lösung gelb. Beim Erhitzen färbt sich die Lösung erst orange und dann rötlich. Wenn die Lösung kocht, steigen orange-bräunliche Dämpfe auf. Außerdem steigt Wasserdampf auf. 


Anschließend wird das Gemisch langsam heller und hat zuletzt eine hellgelbe Farbe. Die Dämpfe werden immer geringer, bis sie schließlich aufhören.

Durchführung 3:
Die erhitzte Lösung wird nun auf 0°C abgekühlt, indem das Becherglas in eine Eis-Wasser-Mischung gestellt wird.   


Die ausgefallenen Kaliumbromatkristalle werden abgenutscht, getrocknet und anschließend ausgewägt.

Beobachtung 3:
Durch das Abkühlen fallen Kaliumbromatkristalle aus.


Wiegen:


Uhrglas + Filterpapier:
   24,79 g




 " + Kaliumbromatkristall:
   29,05 g


------------------------------------------------


Kaliumbromatkristalle:
     4,26 g

Durchführung 4: 
Das Filtrat, dass aus Durchführung 3 erhalten wurde, wird bis zum sieden erhitzt und auf 25 ml eingeengt. 


Anschließend wird die Lösung auf 15°C abgekühlt. Die ausgefallenen Kaliumbromidkristalle werden wieder abgenutscht, getrocknet und ausgewägt.

Beobachtung 4:
Das Filtrat verliert beim erhitzen noch mehr an Farbe. Beim anschließenden Abnutschen entstehen erneut weiße Kristalle.


Wiegen:


Uhrglas + Filterpapier:
   24,23 g


" + Kaliumbromidkristall:
   27,99 g


------------------------------------------------


Kaliumbromidkristalle:
     3,66 g

Durchführung 5:
Das KbrO3-Rohprodukt wird in einem 100 ml Becherglas mit einer kleinen Menge dest. Wasser wird bis zum sieden erhitzt. Es wird solange ein bisschen Wasser hinzugegeben, bis sich das gesamte KbrO3 gerade gelöst hat.

Anschließend wird es abgekühlt und das Becherglas mit einem Uhrglas bedeckt. Die ausgefallenen KbrO3 –Kristalle werden wiederum abgenutscht, getrocknet und ausgewägt. 



Beobachtung 5:
Es bilden sich erneut weiße Kristalle beim Abnutschen.






Wiegen:






Uhrglas + Filterpapier:
   24,77 g


" + Kaliumbromatkristall:
   30,74 g


------------------------------------------------


Kaliumbromatkristalle:
     5,97 g

Durchführung 6:
In einem Reagenzglas wird zu 3 ml des Filtrats aus Durchführung 4. 1 ml 3m H2SO4 (Schwefelsäure) gegeben und die Mischung wird geschüttelt. Anschließend wird 0,5 ml CClF2CCl2F hinzugefügt und erneut geschüttelt. 

Beobachtung 6:
Wenn die Mutterlauge mit H2SO4 gemischt wird, ist das Gemisch orange.


Wenn nun noch CClF2CCl2F hinzugeführt wird, ist das Gemisch immer noch orange und eine bräunlicher Phase hat sich am Boden des Reagenzglases abgesetzt.

Zusatzdurchführung:
Es wird eine kleine Menge der Kaliumbromatkristalle in ein Reagenzglas gegeben und ein Spritzer dest. Wasser hinzugefügt. Anschließend wird noch Schwefelsäure hinzugegeben.

Beobachtung:
Das Gemisch färbt sich gelb-orangelich.

Auswertung:
In den weißen Kristallen ist noch Brom enthalten.

Auswertung:
1) Durch die Kalilauge wird Brom disproportioniert. Es entsteht Kaliumbromid, Kaliumbromat und Wasser. 




 Br2 + 2KOH → KBr-  + KBrO+   + H2O 

Durch das Erhitzen der Lösung disproportioniert das Kaliumbromid zu Kaliumbromid und Kaliumbromat.


3 KbrO → 2KBr + KbrO3 

· Gesamtgleichung:

3Br2 + 6KOH → 5KBr + KbrO3 + 3H2O


2) Folgende Reaktion spielt sich zwischen Bromat- und Bromid-Ionen in Saurer Lösung ab: Die in dem Filtrat vorliegenden Bromat- und Bromid-Ionen reagieren mit Schwefelsäure zu Brom und Wasser:


5Br-  +  BrO3-  +  6H+ →  3Br2  + 3H2O

Dies ist eine Redoxreaktion.


3) Ausbeuten an KBr und KbrO3 :


Sechs mol KOH reagieren zu fünf mol KBr und ein mol KbrO3. Daraus folgt: 


6 mol KOH = 6 · 56,10564 = 336,63384 g 


5 mol KBr   = 5 · 119,0023 = 595.0115  g


1 mol KbrO3 = 167,0005 g


Aus 10 g KOH entstehen:

  595,0115 g · 10 g

------------------------- 

=
17,675 g   KBr

    336,63384 g

Aus 10 g KOH entstehen:

   167,0005 g · 10 g 

-------------------------

=
4,961 g   KbrO3   


    336,63384 g


Gemessene Ausbeute:


In Gramm:


KBr


=
     4,26 g


KbrO3 


=
     3,66 g


KbrO3 


=
     5,97 g


In Prozent:


KBr:


	g
	%

	17,675 
	100

	1
	5,6577

	4,26
	24,102



KbrO3 : 

	g
	%

	4,961
	100

	1
	20,157

	3,66
	73,775



KbrO3 :

	g
	%

	4,961
	100

	1
	20,157

	5,97
	120,339








??????






4) Berechnung der Menge von Brom:

a) In 10 g KOH sind 56,10564 g/mol enthalten. 

· 10 g Brom sind 0,1782 mol

79,904 g/mol · 0,1782 mol = 14,239 g 
b) 1 ml Brom = 3 g/ml  Brom 

14,239g : 3,14g/ml = 4,746 ml

4,746 ml + 0,1 ml (Überschuss) = 4,846 ml Br2
c)  14,239 g Br2 →

	g
	%

	14,239
	100

	0,14239
	1

	3,432
	24,102

	10,505
	73,775

	17,135
	120,339


5) siehe Anhang

6) Nach der Löslichkeitskurve, kann maximal eine   Menge von 3,1 g KbrO3, nach Abkühlung auf 0°C, gewonnen werden. 

7) Gründe, warum die theoretische Ausbeute nicht        erreicht werden kann:

· Beim Umfüllen der Lösung, beim Nutschen und beim Kristallisieren gingen kleine Mengen der Substanzen verloren.

· Beim Erhitzen der Lösung stiegen braune Dämpfe auf. Dies deutet darauf hin, dass weitere Substanzen verloren gingen. 

