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Kurzbezeichnung: Gefrierpunkterniedrigung

Molmassenbestimmung aus der
Gefrierpunkterniedrigung

Aufgabenstellung

Die Molmasse einer wasserloslichen Substanz soll aus der Gefrierpunktserniedrigung
von Wasser mit Hilfe eines Temperaturmessfihlers und einem Temperaturmessgerat
(Datenlogger) bestimmt werden.

Grundlagen:

Folgende Fragen sind zusatzlich zu beantworten:

e In welchem Zusammenhang steht die gemessene Gefrierpunkterniedrigung zur
Molmasse?

e Wie kann man die kryoskopische Konstante aus der molaren Schmelzenthalpie
berechnen?

e Aus welchem Grund wird bei der kryoskopischen Bestimmung der Molmasse von
Elektrolyten in wassriger Losung stets ein zu kleiner Wert fur AT gefunden?

e Weshalb sind kryoskopische Messungen mit Campher genauer als mit Wasser?

Versuchsaufbau

Kryostat, Kryoskopieapparatur (Doppelwandiges Ruhrgefaf3), Ruhrwerk mit Rihrstein,
Temperaturmessgerat AHLBORN ALMEMO 2290-8 mit Temperaturmessfihler, destilliertes
Wasser, zu untersuchende Substanz.

Durchfiihrung

Zur Vorbereitung des Kryostaten sind beide Einschaltkndpfe zu betatigen. Mit den
Tasten 1 und Enter am rechten Tastenfeld wird das Gerat eingeschaltet. Im Display
erscheint die gewahlte Solltemperatur. Hier sollte “T--Soll -5 °C* erscheinen, bzw. mit
den Tasten + und 5 und Enter eingestellt werden.
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Des Weiteren sollten schon vor Beginn des Versuches alle erforderlichen
Programmierungen am Datenlogger AHLBORN ALMEMO 2290-8 vorgenommen bzw.
Uberpruft werden, so dass eine Temperaturerfassung und -speicherung alle 30 s
realisiert ist.

Folgende Einstellungen missen im Display erscheinen:

Drehschalter auf MEsSWERT: ,1: aktuelle Temp. /°C*
Drehschalter auf MESSBEREICH: ,1: Ntc °C*
Drehschalter auf MEsszykLUs: ,00:00:30 s*

Nach Abschluss der Uberpriifung ist der Drehschalter wieder auf MesswerT zu stellen!

Zunachst wird der Gefrierpunkt des reinen Lésungsmittels ermittelt. Dazu werden 20 ml
destilliertes Wasser in das Probengefald einpipettiert. (Aus der genauen Menge wird
spater die Masse m_ berechnet). Unter dauerndem Ruhren wird das Absinken der
Temperatur bis zum Eispunkt Ty verfolgt.

Der Abkuhlungsvorgang ist im Display zu beobachten und beim Erreichen von +5 °C ist
durch einmaliges Dricken der Srart/Stop-Taste (im Display des Datenloggers
erscheinen A A A) die Messwerterfassung und -speicherung zu beginnen.

Haufig tritt eine merkliche ,0rtliche Unterkuhlung® auf, d.h. die Temperatur sinkt mehrere
Grad °C unter die exakte Gefriertemperatur und steigt dann sprunghaft beim Einsetzen
der Kristallisation auf die Gefriertemperatur an.

Nach Erreichen der Gefriertemperatur (Eisbildung im GefalR ist deutlich sichtbar!) hat die
Messwerterfassung noch weitere 6 Minuten zu erfolgen, bevor durch einmaliges
Dricken der Starr/Stop-Taste die Messung zu beenden ist.

Anschlie3end ist die Soll-Temperatur am Kryostaten wieder auf +5 °C einzustellen. In
der Zwischenzeit ist eine Substanzmenge von ca. 300 mg auf einer Wagekarte 0,1 mg
genau (Analysenwaage benutzen!) auszuwégen und vollstandig (anhaftende Reste
mittels Pinsel von der Wagekarte) in das auf +5 °C erwarmte Losungsmittel zu bringen
und unter Ruhren aufzuldsen.

Nun erfolgte die Einstellung der Soll-Temperatur -7 °C am Kryostaten mit den Tasten +
und 7 und Enter am rechten Tastenfeld. Bei Erreichen von +5 °C ist am THERM- Gerét
durch Dricken der START/STOP- Taste die Datenerfassung der 2. Messreihe zu
beginnen. Die Messung ist, wie bereits oben beschrieben erst 6 min nach Erreichen der
Gefriertemperatur zu beenden.

In beschriebener Weise erfolgt dann noch die Aufnahme einer 3. Messreihe mit einer
weiteren Zugabe einer genau ausgewogenen Substanzmenge von ca. 200 mg (also
einer Erhdhung der Konzentration in der Losung) und einer Neueinstellung der
Kryostattempertur auf -8 °C.

Auslesen der gespeicherten Messwerte

Zum Auslesen der gespeicherten Messwerte wird das ALmMemo-Gerat mit dem notwendigen
Kabel Gber die Ausgangsbuchse A1l mit dem Computer verbunden.
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Das Programm ,, AMR-Control V5“ zum Auslesen der Messdaten wird durch Doppelklick
auf das entsprechende Icon auf dem Desktop gestartet und anschlieRend Hauptmeni
angeklickt.

In der oberen Mentileiste werden Gerate und Liste ausgewahlt. Im neu gedffneten Fenster
,Gerateliste“ erscheint in der 1. Zeile das angeschlossene Gerat. Dieses Fenster kann nun
geschlossen werden. Durch erneutes Klicken auf Gerate, ist Messwertspeicher... und
danach Speicher komplett auslesen auszuwahlen. Unter Format muss Spalten
erscheinen - wenn nicht auswahlen - und der Button Ausfihren zu betatigen.
AnschlieBend erscheint im Fenster Messwerte speichern unter das Verzeichnis
»Z\STUDENT\Gefrierpunkt®.

Falls dies nicht zu lesen ist, so ist dieses auszuwahlen: Es ist ,pcprakt (\\jobstore.[...]) (Z:)",
dann ist das Verzeichnis ,STUDENT®“ und der entsprechend des durchgefuhrten
Versuches richtige Ordner (hier: ,Gefrierpunkt®) auszuwahlen.

Der Dateiname bestehend aus maximal 8 Zeichen (Datum ohne Punkte v1 (v fur
vormittags 1. Messreihe: z.B. 220415v1) einzugeben und zu speichern.

Am Ende des Versuches sind die gespeicherten Messdaten mit Hilfe des
Emailprogramms ,,Outlook “ an den Praktikumsassistenten (zastrow@uni-greifswald.de)
und an die eigene Maildresse (unter CC...eintragen!) zu versenden!

Das Loschen des Speicherinhaltes vom Messgerat, was sicherheitshalber erst am Ende
des Versuches erfolgen sollte, geschieht durch Anklicken im MenUpunkt Gerate und dann
Messwertspeicher im Modus Speicher [6schen.

Auswertung:

Die kryoskopische Konstante von Wasser ist kK y,0 = 1,858 K * kg/mol.

Aus der Gefrierpunktserniedrigung ATy = Ty — T; errechnet sich die gesuchte Molmasse
Ms nach

ATy = ng * Kyy,o0 * o= * — (2).

Dabei ist zu beachten, dass ein Mol eines Salzes in der Losung in mehrere Mol lonen
(n; =2) aufspaltet. Die Molzahl (Stoffmenge) der gelésten lonen ist um den
entsprechenden Faktor n, grof3er, als durch das Verhdltnis von Einwaage zu
Formelmasse des verwendeten Salzes gegeben ist. Z.B. sind 58,5 mg NaCl 107 mol
des Salzes (Formelmasse 58,5 g), ergeben aber 2*10° mol lonen in Losung. Die
Gefrierpunktserniedrigung ergibt sich aus der Molzahl der geldsten Teilchen, ist also
bei NaCl doppelt so hoch wie bei einem nicht dissoziierenden Stoff derselben
Molmasse. Dies muss durch den Faktor n; berticksichtigt werden.

Zur Zuordnung der Probe berechnet man wahrend des Versuchs die zu erwartenden
Gefrierpunktserniedrigungen fur die Salze NaCl, NaBr, Nal, KCI, KBr und KI bei der
verwendeten Einwaage mit dem Taschenrechner. (Rechengang nachvollziehbar zu
Papier bringen und ins Protokoll einheften). Wahrend des Versuchs wird die
Temperaturdifferenz AT; aus den Messdaten abgeschatzt. Lasst sich der gemessene
Wert nicht eindeutig einer dieser funf Substanzen zuordnen, wird die Messung
wiederholt.
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Im Protokoll sind die gemessenen Temperaturen jeweils Uber der Zeit im selben
Diagramm graphisch darzustellen. Die Gefrierpunkterniedrigung AT; ist aus der
Zeichnung maoglichst genau zu entnehmen, damit wird die Molmasse Ms berechnet.
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Datenblatt: Gefrierpunkterniedrigung

Reihe 1 (Wasser)

To o °C
Reihe 2
Einwaage: Msypstanz = e mg
Muy20 = . mg
Substanz | NaCl NaBr Nal KCI KBr Kl
Molmasse
in g/mol
ATf ber.
Tf gem. [ OC

Lasst sich AT; nicht einer Verbindung aus der Tabelle zuordnen, ist der Versuch
zu wiederholen!

Reihe 3
Einwaage: Msupstanz = e mg
Muy20 = mg
Substanz | NacCl NaBr Nal KCI KBr Kl
ATf ber.
Tf gem. A iiinnns OC

Der Versuch wurde ordnungsgemal durchgefuhrt, die Daten an Sie und
zastrow@uni-greifswald.de per E-Mail gesendet und der Arbeitsplatz Gibergeben.
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