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Versuch 4: Zink

In diesem Versuch geht es darum, Zink quantitativ zu bestimmen. Zu diesem Zweck bringt man einen Ionenaustauscher in die Säureform und gibt anschließend die zu untersuchende Lösung hinzu. Dabei werden die Zinkionen in dem Ionenaustauscher gebunden und Protonen freigesetzt. 
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Diese werden aufgefangen und können Titriert werden. 

In diesem Versuch werden sie jedoch nicht Primär gegen einen Indikator titriert, sondern die Leitfähigkeit des Eluarts wird während der Titration gemessen und darüber ein Rückschluss auf die vorhandene H+-Ionenkonzentration gezogen.

Dies geschieht mit Hilfe eines Konduktometers. Dieses misst die Leitfähigkeit aller Ionen in der Lösung. Da Protonen und Hydroxidionen den Strom jedoch besser leiten als größere, hydratisierte Ionen, nimmt die Leitfähigkeit zunächst linear bis zum Äquivalenzpunkt ab, und anschließend wieder Linear zu.

Aus den gemessenen Werten lassen sich zwei Graden mit den zugehörigen Gradengleichungen erstellen. Der Schnittpunkt dieser Graden ist der Äquivalenzpunkt. 

Für die erste Titration ergibt sich ein Schnittpunkt der Graden bei einem Volumen von 17,91mL zugesetzter Natronlauge. Für den zweiten Versuch ergeben sich 2 unterschiedliche Punkte, da bei dem Versuch 2 unterschiedliche Skalen abgelesen wurden. Die gröbere Skala ergibt einen Wert von 17,68mL, die genauere, welche jedoch mit weniger Messwerten ermittelt wurde, 17,76mL. 

Bei der dritten Versuchsreihe gab das Konduktometer nach 25mL zugesetzter Natronlauge nur noch unbestimmte Werte aus. Daher konnte die Versuchsreihe nicht bis zum Ende durchgeführt werden. Aus den gemessenen Daten lassen sich jedoch die Schnittpunkte für die grobe Skala mit 18,13mL festlegen, die der Feinen mit 18,09mL.

Zusätzlich wurde bei dem Versuch der Indikator Phenolphtalein eingesetzt. Der Umschlag der Indikators erfolgt bei alles 3 Messungen bei 18,20mL. Daraus lässt sich schließen, das die Messungen mit dem Konduktometer keine ausreichende Genauigkeit hatten. Da die Lösung jedoch sehr verdünnt war und Phenolphtalein erst ab einem pH-Wert von ca. 8 eine sichtbare Färbung aufweißt muss der gemessene Wert wahrscheinlich um ca. 0.1mL nach unten korrigiert werden.

Dafür spricht, das bei alles Messungen die Leitfähigkeit von 18mL auf 18.2mL zugenommen hat(oder zumindest nicht mehr gefallen ist), also wieder mehr Hydroxidionen in Lösung gewesen sein müssen.

Rechnet man nun mit 18,10mL die Stoffmenge Zink aus, so erhält man folgendes Ergebnis:
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Da pro Zinkion jedoch 2 Protonen in Lösung gegangen sind muss das Ergebnis noch mit dem Faktor 0.5 korrigiert werden. Das so erhaltene Ergebnis gilt jedoch nur für 25mL und muss noch auf 100mL hochgerechnet werden.
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Es befanden sich also 219,8mg Zinkionen in der Lösung. 
Kontrollfragen:

1) Als Eluens bezeichnet man die Lösung, die man in einen Ionentauscher hineingibt. Das Eluart ist die Lösung, die ihn wieder verlässt.

2) 
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3) Die Austauscherkapazität ist ein Maß dafür, wie viel Ionen ein Gramm des Harzes binden kann. Bei den vorliegenden Ionenaustauschern ist nicht garantiert, das nach zwei Durchläufen von Zink die Kapazität noch groß genug ist, um eine weitere Probe vollständig zu binden und dafür Protonen frei zu setzten. Dies hat zur Folge, das ein Teil der Zink-Ionen durch die Säule gelangen kann und so das Ergebnis verfälscht wird.

Selektivität bedeutet in diesem Zusammenhang, dass das Austauscherharz nicht jedes Kation bindet, sondern nur bestimmt. Welche das sind, bestimmen die Ladung, die Polarisierbarkeit und auch der Radius des Ions.

4) Die reaktiven Stellen sind bei Kationenaustauschern andere als bei Anionenaustauschern. So werden Kationen oft von einer SO3- Gruppe gebunden, Anionen von einer N(CH3)3+ Gruppe.

5) Natürliche Ionenaustauscher sind z.B. Aliminiumoxid, Alumosilicate oder Zeolithe. Chlorophyll  oder Huminsäure. Auch in der Erde kommen dies häufig vor, wodurch das pflanzliche Leben erst möglich wird.

6) Wird das Harz beim einfüllen des Eluats aufgewühlt, so wird die Flüssigkeit nicht wie gewollt in die Säule hineinlaufen, sondern längere Zeit oberhalb des Harzes stehen bleiben. Dadurch wird die obere Schicht des Harzes schon gesättigt sein, bevor die Lösung in tiefere Regionen gelangt.

7+8) Die Gesamtleitfähigkeit wird über die verschiedenen Ionen, die in einer Lösung sind bestimmt. Dabei ist sie abhängig von der Aktivität des Ions, seiner Ladungsdichte, seiner Polarisierbarkeit und auch seiner Beweglichkeit. Protonen müssen beispielsweise nicht durch Wasser wandern, sonder können ihre Ladung aufgrund von Wasserstoffbrückenbindungen über einen großen Bereich delokalisieren. Die Folge davon ist, das Lösungen mit einem großen (oder auch kleinen) pH-Wert besonders gut, und auch besonders schnell den Strom leiten.

9)

10) 
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Da pro Zinkion zwei Protonen freigesetzt werden ergibt sich:
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11) Am Äquivalenzpunkt würde das Konduktumeter nur noch die Spannung messen, die durch die Na+ und Cl- Ionen entsteht. Die Autoprotolyse des Wassers ist vernachlässigbar. Da diese Ionen den elektrischen Strom jedoch schlechter leiten als Protonen, würde der Wert wahrscheinlich bei etwa 20 liegen.

12) Da beim waschen der Säule unterschiedliche Volumina anfallen ist auch ihre Konzentration unterschiedlich, und damit auch ihre Leitfähigkeit. Daher muss jede Lösung einzeln bearbeitet werden.
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