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1 Theoretische Grundlagen

Ziel dieses Versuches ist es, Informationen tiber das Siedeverhal-
ten einer Mischung aus zwei Komponenten zu gewinnen. Diese
Informationen spielen bei der destillativen Aufreinigung von Mi-
schungen eine zentrale Rolle.

1.1 Phasengleichgewicht einer idealen
Zweikomponentenmischung

Als einfache theoretische Beschreibung wird zunéchst die ideale
Mischung betrachtet, bei der sdamtliche Wechselwirkungen zwi-
schen den Komponenten der Mischung vernachlissigt werden.

1.1.1 Die Gibbssche Phasenregel

Die Gibbssche Phasenregel beschreibt, wieviele Parameter eines
Systems unabhingig voneinander variiert werden kénnen, ohne
dass sich die Anzahl der im System vorliegenden Phasen verin-
dert [Wed04]. Bezeichnet man die Anzahl der unabhingig vonein-
ander variierbaren Parameter (,Freiheitsgrade®) mit F, die Anzahl
der Phasen eines Systems mit P und die Anzahl der Komponenten
mit C, lautet die Gibbssche Phasenregel

F=C-P+2 (1

Liegen im thermodynamischen Gleichgewicht sowohl fliissige als
auch gasformige Phase nebeneinander vor, nennt man den ablau-
fenden Vorgang ,Sieden®. Das System besteht dann aus zwei Pha-
sen, die beide jeweils zwei Komponenten enthalten kénnen. Ge-
méf der Gibbsschen Phasenregel konnen zwei Parameter eines sie-
denden Systems aus zwei Komponenten unabhéngig voneinander
variiert werden. Ein solches System kann durch die Angabe des
Druckes, der Temperatur, und der Zusammensetzung jeder Phase
vollstiandig beschrieben werden.

1.1.2 Das thermodynamische Gleichgewicht
Im thermodynamischen Gleichgewicht gelten folgende Zusam-
menhinge:

1. Die Temperatur ist in allen Phasen des Systems gleich. Die
Temperatur eines Systems, in dem fliissige und gasformige
Phase vorliegen, wird Siedetemperatur Tj, genannt.

2. Der Druck ist in allen Phasen des Systems gleich. Der Druck
des Systems wird durch p bezeichnet.

3. Fir jede Komponente gilt, dass ihr chemisches Potential in
jeder Phase gleich ist.

Aus der Gibbsschen Phasenregel folgt, dass die Phasengrenze
fliissige<>gasformig in einem Phasendiagramm eine Fliche dar-
stellt. Man spricht von einem Zweiphasengebiet, um den Unter-
schied zur Dampfdruckkurve eines einkomponentigen Systems
deutlich zu machen.
Ein Punkt in dem Zweiphasengebiet wird eindeutig durch Angabe
von drei Parametern beschrieben, beispielsweise durch den Druck,
die Siedetemperatur, und die Zusammensetzung einer Phase.

1.1.3 Zusammensetzung und Druck

In diesem Abschnitt werden zunichst als Vorbereitung spater be-
noétigte Zusammenhinge zwischen der Zusammensetzung der Mi-
schung und dem Druck beschrieben. Es wird dabei eine Mischung
aus zwei Reinstoffen A und B betrachtet.

Um die Zusammensetzung der fliissigen Phase zu beschreiben,
werden die Molenbriiche x5 und xp als Quotient der entsprechen-
den Stoffmenge einer Komponente in der fliissigen Phase zu der
Gesamtstoffmenge der fliissigen Phase gebildet. Dabei gilt

@)

xaA +xg = 1.
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Um die Zusammensetzung der gasformigen Phase zu beschreiben,
werden die Molenbriiche y4 und yp als Quotient der entsprechen-
den Komponente in der gasformigen Phase zu der Gesamtstoff-
menge der gasférmigen Phase gebildet. Dabei gilt

ya+yp =1 ®3)
Nimmt man ideales Verhalten der gasférmigen Phase an, ist die
Stoffmenge in der gasférmigen Phase proportional zum jeweiligen

Partialdruck pp bzw. pp einer Komponente. Der Dampfdruck der
Mischung p ergibt sich aus der Summe der Partialdriicke.

PA pa

= —_— e — 4

va pat+tps P @
PB PB

= —_— = — 5

v pat+tps P ®)

1.1.4 Siedediagramm

Es sei bekannt, dass der Reinstoff A bei der Siedetempera-

tur T;in’ref und dem Dampfdruck pfn’ref siedet (Abbildung 1).

gasformig

rein,ref

Pp

flissig

rein,ref
Tb,A

Abbildung 1: Schematische Darstellung der zwei Phasen des
siedenden Reinstoffs A. Eine analoge Darstellung
ergibt sich fiir den Reinstoff B.

Der Reinstoff B siedet entsprechend bei der Siedetempera-
tur ngim’ref und dem Dampfdruck plr;'m’ref.

Mithilfe der Augustschen Dampfdruckformel kann fiir den Rein-
stoff A nun auch der Dampfdruck p}™" zu jeder anderen Siede-

temperatur Tbriin bestimmt werden [Wed04].

rein
AvapHn],A 1 1
rein,ref rein
Tha Th.a

(6)

rein (~rein rein,ref
Pa (Tb,A ) =P exp

Dabei ist R die universelle Gaskonstante mit R = 8,314 Jmol ! K™!
[Lid00] und AyapHma die molare Verdampfungsenthalpie des
Reinstoffs A. Die Herleitung der Augustschen Dampfdurckformel
befindet sich im Skript zum Versuch ,Dampfdruck®.

Analog gilt fir den Dampfdruck p]gein bei der Siedetempera-

tur Tlf%i“ der Zusammenhang

AvapHE [ 1 1

rein,ref ~ rein
Ty Top

™

rein (~rein) _ , reinref
Py (Tb,B )—PB exp

Nun werden die Reinstoffe A und B gemischt und die Mischung
zum Sieden gebracht. Die Mischung siedet bei einer Siedetempe-
ratur Tj, und einem Dampfdruck p, die von der Zusammensetzung
der Mischung abhiangig sind (siehe Abbildung 2).
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gasformig
pA+pB =P
ya+yp =1
flissig
xpa+xg=1
T

Abbildung 2: Schematische Darstellung der zwei Phasen der
siedenden Mischung.

Im idealen Fall entspricht der Partialdruck jedes Reinstoffs in der
Gasphase der siedenden Mischung dem gewichteten Dampfdruck
des Reinstoffs bei der gleichen Siedetemperatur. Dieser Ausdruck
PA = xApffi“ wird Raoultsches Gesetz genannt. Der Dampfdruck
der Mischung p ist die Summe der Partialdriicke.

rein rein

P =pA+PB=Xap, +XBPR (8)

Umformen des Raoultschen Gesetzes mithilfe der Gleichungen 2,
3, 4 und 5 liefert
g "
und —— = —
1—xa P

rein
ya _ Pa

XA

©

In diesem Versuch werden die Siedetemperaturen der Reinstof-

rein,ref 1 .  rein,ref rein,ref 1 .  rein,ref
fe Tb, A beip, und Tb,B bei py unter dem selben

Umgebungsdruck p wie die Siedetemperatur der Mischung T;, be-
stimmt. Dabei ist die Temperatur in der Mischung iiberall gleich.

j\ein,ref — pgein,ref =p (10)
rein _ ~rein _
Lha =hp =T (11)

Damit folgt aus den Gleichungen 9 mit den Augustschen Dampf-
druckformeln aus Gleichung 6 und 7

rein
ga _ exp —AvapHm’A —1 — l (12)
XA R rein,ref
A Tb,A Tb
1-ya _ . AvaPHxﬂi%I 11 (13)
1—xa exp R rein,ref
A Tb B Tb

Falls die Siedetemperaturen der Reinstoffe in Bezug auf die be-
trachtete Siedetemperatur Tj, der Mischung dhnlich sind, sind die
Exponenten in Gleichung 12 und Gleichung 13 klein und die Expo-
nentialfunktionen kénnen in guter Ndherung in einer Taylorreihe
bis zum linearen Glied (mit exp a = 1 + a) entwickelt werden.

Damit ist ein Auflésen der beiden Gleichungen 12 und 13 nach der
Siedetemperatur der Mischung T, als Funktion der Zusammenset-
zung der fliissigen Phase x4 moglich. Nach einigen Umformungs-
schritten ergibt sich fur Tj:

Avale’eiAX
1+x !
i (AWPH;:‘;

_ preinref
Tb - Tb,B Ao FTen Trcin,rcf (14)
1+xA( Vap~im A “bB _ )
rein in,ref
AvapH, T;zn e

m,B

Eine gemeinsame graphische Auftragung der Siedetemperatur Tj,
der Mischung gegen die Zusammensetzung der fliissigen Phase x5
und gegen die Zusammensetzung der gasférmigen Phase ya wird
isobares Siedediagramm genannt.
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1.2 Reale Zweikomponentenmischungen

Mischungen verhalten sich oft nicht ideal, weil sich Wech-
selwirkungen zwischen zwei unterschiedlichen Komponenten
(AeB) von Wechselwirkungen innerhalb des jeweiligen Reinstof-
fes (A A, BoB) unterscheiden. Daher nehmen reale Siededia-
gramme eine vom idealen Fall abweichende Gestalt an.

Ist die Zusammensetzung der gasférmigen Phase gleich der Zu-
sammensetzung der fliissigen Phase, spricht man von einem azeo-
tropen Punkt. Ein azeotroper Punkt wird eindeutig durch Angabe
der azeotropen Zusammensetzung, der azeotropen Siedetemperatur
und des azeotropen Druckes beschrieben. Die Siedetemperatur der
Mischung nimmt unter diesen Bedingungen einen Extremalwert
an. Die Mischung kann nicht destillativ aufgetrennt werden.

Mit einem einfachen Modell werden Wechselwirkungen zwischen
den Komponenten A und B in der fliissigen Phase betrachtet.

— Sind Wechselwirkungen in der fliissigen Phase zwischen
den Komponenten A und B kleiner als die Wechselwirkung
zwischen der jeweiligen Reinstoffe (A—A, B&B), so stellt
die azeotrope Siedetemperatur ein Minimum dar.

- Sind Wechselwirkungen in der flissigen Phase zwischen
den Komponenten A und B grofler als die Wechselwirkung
zwischen der jeweiligen Reinstoffe (A< A, B&-B), so stellt
die azeotrope Siedetemperatur ein Maximum dar.

Weitere empirische Modelle, die eine quantitative Aussage zu dem
azeotropen Punkt treffen, werden im Rahmen dieses Versuches
nicht betrachtet.

1.3 Experimentelle Bestimmung der Zusammensetzung

Der Brechungsindex np bzw. np eines fliissigen Reinstoffes A bzw.
B ist eine charakteristische Eigenschaft dieses Reinstoffes. In Ndhe-
rung ist der Brechungsindex n einer Mischung aus A und B linear
von den Brechungsindizes der reinen Komponenten abhéngig.

(15)

n = XANnpa + Xgng

2 Versuchsaufbau

1 & ¢
Manometer = Thermometer

i [

Thermometerfiihler

™ Flissighahn

Refraktometer
T——

Abbildung 3: Versuchsaufbau mit Thermostat fiir die Destillations-
apparatur (links) und Thermostat fir das Refrakto-
meter (rechts).

2.1 Destillationsapparatur

Die Destillationsapparatur besteht aus einem Gefafl mit Tem-
periermantel und aufgesetzter Destillationsbriicke. Durch einen
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Thermostaten kann der Temperiermantel erhitzt, und die Mi-
schung zum Sieden gebracht werden. Die Siedetemperatur wird
iber einen in die flissige Phase eintauchenden Thermofiihler be-
stimmt. Die gasformige Phase kann durch den Destillationsaufsatz
bis zu einem Kiithlfinger aufsteigen, an dem sie kondensiert. Das
Kondensat tropft von dem Kiihlfinger in eine Vertiefung, unter der
sich der Dampfhahn befindet. Uber diesen Dampfhahn kann die
kondensierte Phase in einen Kolben gefiillt werden. Die fliissige
Phase lasst sich tiber den Fliissighahn unterhalb des Reservoirs
ebenfalls entnehmen und in einen Kolben fiillen.

2.2 Abbe-Refraktometer

Das Abbe-Refraktometer dient zur Bestimmung des Brechungsin-
dex von Flissigkeiten durch Auswertung des Winkels der Totalre-
flexion. Der Brechungsindex einer Fliissigkeit ist von der Tempe-
ratur und von der Wellenlénge des verwendeten Lichts abhéngig.
Daher werden diese beiden Werte bei der Angabe der Brechungs-
indizes in der Regel angegeben. Da sich alle Brechungsindizes im
Versuch auf eine Wellenlange von 589 nm und eine Temperatur
von 298,15 K beziehen, wird in diesem Skript nur n geschrieben.

3 Platzausstattung

Bitte melden Sie defekte oder nicht vorhandene Gerite und Mate-
rialien der Saalaufsicht.

3.1 Abzug

Anzahl  Gerit

Abbe-Refraktometer mit Digitalthermometer
Crigee-Apparatur mit Doppelmantelrundkolben
Digitalthermometer GMH 3710

gelbe Keckklemmen

Glaspipetten mit Pipettensauger

Glasstopfen

Korkring

Manometer GDH 200

Trichter und Messzylinder 100 mL
Préazisionswischtiicherpackung
Pt100-Thermofiihler

Rundkolben 50 mL

Spitzkolben 10 mL

Thermostat Julabo 5

| R O R W U N S I S T - R SIS N

3.2 Chemikalien

Behilter Chemikalien
Gewindeflasche  Cyclohexan
Gewindeflasche  2-Propanol
Gewindeflasche ~ Mischung I-VI

4 Arbeitshinweise
4.1 Bedienung des Thermostaten

Der Thermostat besteht aus zwei Einheiten. In der unteren Einheit
befindet sich ein Bad mit Thermostatfliissigkeit und Umwaélzpum-
pe. Die obere Einheit besitzt einen Temperaturfiihler, eine in die
Thermostatflissigkeit eintauchende Heizspirale und die Steuerein-
heit. Da der Thermostat keine Kuhlfunktion besitzt, ist er an den
Kiihlwasserkreislauf angeschlossen.

Die Steuereinheit zeigt die aktuelle, im Bad vorherrschende Tem-
peratur an. Beachten Sie, dass dies nicht die Temperatur im Gefaf3
ist, welches temperiert wird.
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4.1.1 Anschalten

1. Die obere Einheit des Thermostaten wird eingeschaltet.
2. Das Kithlwasser wird aufgedreht.

3. Falls der Thermostat dann OFF anzeigt, wird die Tempe-
rierung durch dreisekiindiges Driicken der Taste OK ange-
schaltet.

4.1.2 Einstellen der Temperatur

1. Einmaliges Driicken der Pfeiltasten auf der Bedieneinheit
zeigt die eingestellte Temperatur an.

2. Driicken der Pfeiltasten erlaubt jetzt das Einstellen der Tem-
peratur.

3. Ist die gewiinschte Temperatur eingestellt, driickt man kurz
auf OK , der Thermostat zeigt jetzt wieder die tatsachli-
che Temperatur der Thermostatflissigkeit an und versucht
durch Heizen oder Kiihlen die eingestellte Temperatur zu
erreichen.

4.1.3 Ausschalten

1. Nach Beendigung des Versuches wird am Thermostat wie-
der die Starttemperatur eingestellt.

2. Das Gerit wird am Schalter ausgeschaltet.

3. Das Kithlwasser wird abgedreht.

4.2 Abbe-Refraktometer

Zur Bestimmung des Brechungsindex wird das Abbe-
Refraktometer mithilfe eines Thermostaten auf die gewiinschte
Temperatur temperiert. Das obere Prisma wird aufgeklappt und
zwei bis drei Tropfen der zu untersuchenden Fliissigkeit auf das
untere Prisma gegeben. Um Anderungen der Zusammensetzung
durch Verdampfung zu vermeiden, wird das obere Prisma umge-
hend wieder geschlossen. Im Okular des Geréts werden im oberen
Teil ein Fadenkreuz und im unteren Teil zwei Skalen sichtbar. Die
obere Skala gibt den Brechungsindex an (Werte im Bereich von
1,3 bis 1,5), die untere Skala den Saccharose-Gehalt in der Einheit
,Brix“ (Werte im Bereich von 0 bis 95). Letztere Skala wird fur
diesen Versuch nicht benétigt.

Durch Drehen des unteren Drehknopfs auf der rechten Seite des
Refraktometers kann die Hell-Dunkel-Grenze im runden Fenster
verschoben werden. Diese wird auf den Mittelpunkt des Faden-
kreuzes eingestellt. Der an der Hell-Dunkel-Grenze vorhandene
Farbsaum, der durch die Dispersion des Lichtes entsteht, wird
durch Drehen des Farbkompensators (oberer Drehknopf) mini-
miert. Das Gerit ist dann optimal auf Licht einer Wellenlange
von 589 nm eingestellt. Es wird nochmals auf die Fadenkreuzmitte
nachjustiert und der Brechungsindex auf vier Nachkommastellen
abgelesen.

Nach jeder Messung sind die Prismen mit einem sauberen, fussel-
freien Papiertuch zu trocknen. Am Ende des Versuches wird ein
Papiertuch zwischen die Prismen gelegt, um ein Zusammenkleben
zu vermeiden.

5 Durchfiihrung
5.1 Vorbereitung

1. Starten Sie den Thermostaten fiir das Refraktometer und
den Thermostaten fiir die Apparatur und drehen Sie das
Kiihlwasser fiir das Refraktometer und die Apparatur auf.

2. Kontrollieren Sie an den Stromungsanzeigern, ob das Kiihl-
wasser in beiden Kreislaufen tatsachlich lauft.

3. Stellen Sie den Thermostaten fiir die Apparatur auf eine Cel-
siustemperatur von 80 °C ein.
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4. Stellen Sie den Thermostaten fiir das Refraktometer auf eine
Celsiustemperatur von 25 °C ein.

5. Messen Sie den Druck im geschlossenen Abzug. Beachten
Sie die Schwankungen, denen der Druck im Laufe des Expe-
riments unterliegt.

5.2 Hinweise

- Sichern Sie zu jedem Zeitpunkt alle Glasstopfen mit einer
Keckklemme.

- Positionieren Sie verwendete Glasgerite so, dass diese aus-
dampfen koénnen.

- Notieren Sie bei der Aufnahme von Brechungsindizes vier
Nachkommastellen.

5.3 Messung der Siedetemperaturen der Reinsubstanzen

Bestimmen Sie die Siedetemperatur und den Brechungsindex der
Reinstoffe Cyclohexan und 2-Propanol (dies entspricht dem Sche-
ma in Abbildung 1).

1. Verschliefen Sie alle Hdhne an der Apparatur.

2. Nehmen Sie den Glasstopfen an der Apparatur ab und erset-
zen Sie ihn durch den Schlifftrichter.

3. Fillen Sie langsam mithilfe des Messzylinders ungefihr
70 mL von einem der Reinstoffe iiber den Schlifftrichter in
die Apparatur.

4. Kontrollieren Sie, ob die Spitze des Thermofiihlers in die
Fliissigkeit eintaucht. Filllen Sie gegebenenfalls nach.

5. Tauschen Sie den Schlifftrichter gegen den Glasstopfen aus.

6. Stellen Sie den Thermostaten fiir die Apparatur auf eine Cel-
siustemperatur von 95 °C ein.

7. Warten Sie, bis sich ungeféhr fiinf Tropfen Kondensat am
Dampfhahn gesammelt haben. Notieren Sie sich zu diesem
Zeitpunkt die Celsiussiedetemperatur.

8. Schalten Sie den Thermostaten fiir die Siedeapparatur aus.

9. Lassen Sie die Flissigkeit ab, indem Sie die entsprechen-
de Vorratsflasche unter den Dampfhahn (und anschlieffend
den Fliissighahn) halten und diesen 6ffnen.

10. Nehmen Sie den Glasstopfen von der Apparatur ab, damit
diese ausdampfen kann.

Wiederholen Sie die in Kapitel 5.3 angegebenen Schritte zur Mes-
sung des zweiten Reinstoffes. Messen Sie den Brechungsindex bei-
der ausstehenden Reinstoffe je dreimal am Refraktometer. Reini-
gen Sie dazu zwischen jeder Messung das Refraktometer und stel-
len Sie die Hell-Dunkel-Grenze neu ein.

5.4 Messung der Siedetemperaturen und
Zusammensetzungen der Mischungen

Bestimmen Sie die Siedetemperatur und den Brechungsindex ver-
schiedener Mischungen aus Cyclohexan und 2-Propanol (dies ent-
spricht dem Schema in Abbildung 2).
1. Verschlief8en Sie alle Hihne an der Apparatur.
2. Hangen Sie den 10 mL-Spitzkolben an den Schliff unterhalb
des Kiihlfingers.
3. Hiangen Sie den 50 mL-Rundkolben an den Schliff unterhalb
des Fliissigkeitsreservoirs.
4. Nehmen Sie den Glasstopfen an der Apparatur ab und erset-
zen Sie ihn durch den Schlifftrichter.

5. Fillen Sie langsam mithilfe des Messzylinders ungefihr
70 mL einer Mischung tiber den Schlifftrichter in die Appa-
ratur.
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6. Kontrollieren Sie ob die Spitze des Thermofiihlers in die Mi-
schung eintaucht. Fiillen Sie gegebenfalls etwas von der Mi-
schung nach.

7. Tauschen Sie den Schlifftrichter gegen den Glasstopfen aus.

8. Stellen Sie den Thermostaten fiir die Apparatur auf eine Cel-
siustemperatur von 95 °C ein.

9. Die néchsten Schritte miissen ziigig durchgefithrt werden.
Warten Sie, bis sich ungefahr fiinf Tropfen Kondensat am
Dampfhahn gesammelt haben. Notieren Sie sich zu diesem
Zeitpunkt die Celsiussiedetemperatur.

10. Offnen Sie méglichst zeitgleich den Dampfhahn und den
Flussighahn. Schlieflen Sie den Dampfhahn unmittelbar da-
nach. Schlieffen Sie den Fliissighahn, sobald sich &hnlich viel
Flussigkeit in dem Kolben gesammelt hat, wie in dem obe-
ren Kolben.

11. Nehmen Sie den unteren Kolben ab und verschlief3en Sie ihn
direkt mit einem ausliegendem Glasstopfen.

12. Schalten Sie den linken Thermostaten aus.

13. Nehmen Sie den oberen Kolben ab und messen Sie den
Brechungsindex n8 dieser kondensierten Phase dreimal hin-
tereinander mithilfe des Refraktometers. Reinigen Sie dazu
zwischen jeder Messung das Refraktometer und stellen Sie
die Hell-Dunkel-Grenze neu ein. Verschlielen Sie nach der
jeweiligen Entnahme der Proben direkt den Kolben.

14. Lassen Sie die Mischung ab, indem Sie die Vorratsflasche
unter den Dampfhahn (und anschlieffend den Fliissighahn)
halten und diesen 6ffnen.

15. Nehmen Sie den Glasstopfen von der Apparatur ab, damit
diese ausdampfen kann.

16. Messen Sie den Brechungsindex n! der fliissigen Phase drei-
mal hintereinander. Reinigen Sie dazu zwischen jeder Mes-
sung das Refraktometer und stellen Sie die Hell-Dunkel-
Grenze neu ein.

Wiederholen Sie die in Kapitel 5.4 angegebenen Schritte zur Mes-
sung aller ausstehender Mischungen.

Schalten Sie am Ende des Versuchs alle Gerite und beide Kithlwas-
serkreisldufe aus.

5.5 Hinweise beim interaktiven Versuch

Warten Sie etwa 10 Sekunden, bis sich der Celsiussiedetempera-
tur nach der Auswahl der Substanz auf einen konstanten Wert
eingestellt hat. Zeichnen Sie die Messwert auf, indem Sie auf
Messwert aufzeichnen klicken.

6 Auswertung

Der Index ,CH" steht im Folgenden an Gréflen, die sich auf Cy-
clohexan beziehen, der Index ,IP“ steht an Gréflen, die sich auf
2-Propanol (Trivialname Isopropanol) beziehen. Berechnen Sie an
den notwendigen Stellen aus jeder experimentell bestimmten Cel-
siustemperatur nachvollziehbar die Temperatur.

6.1 Bestimmung der Zusammensetzungen

Bestimmen Sie den Mittelwert der Brechungsindizes. Bestimmen
Sie die Zusammensetzung der fliissigen Phase xcgg und der gasfor-
migen Phase ycy jeder Mischung mit den gemittelten Brechungs-
indizes nip und ncy der Reinstoffe, dem gemittelten Brechungs-
index der jeweiligen fliissigen Phase n! und dem gemittelten Bre-
chungsindex der jeweiligen gasformigen Phase n8. Nutzen Sie da-
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fiir die umgestellte Form von Gleichung 15:

1

n — njp
XCH= ——— — (16)
nCcH — nip
n — nrp
YeH=—— (17)
nCcH — nip

6.2 Bestimmung der idealen Siedetemperatur

Berechnen Sie die ideale Siedetemperatur T,;deal fiir jede Mischung
in Abhangigkeit der Zusammensetzung der fliissigen Phase. Ver-
wenden Sie die von Thnen gemessenen Siedetemperaturen der
Reinsubstanzen Tbrj;n’ref und Tg’ecirﬁre? Verzichten Sie auf eine Feh-

lerrechnung fir TbideaI und geben Sie die Grofle mit einer Nach-
kommastelle an.

vaplmCH ¢

1+ XCH ( AvapHrein

A Hrcin
m,IP

ideal
s

_ ~rreinref
- Tb,IP

(18)
m,CH “bJIP
Hrein Trein,ref -

A Hrejn Trein,ref

vap

— 1
m,IP

1+ x
A ( Avap b,CH

Berechnen Sie aus den idealen Siedetemperaturen mithilfe von
Gleichung 12 die Zusammensetzung der gasformigen Phase. Da
sich diese aus der idealen Siedetemperatur berechnet, wird die so
erhaltene Grofle ideale Zusammensetzung der gasformigen Pha-

se yicdflal genannt.

A Hrein
ideal _ x VAP m,CH ! — ! (19)
Yoy = XCH €xp Trein,ref Tideal
b,CH b

Verzichten Sie auf eine Fehlerrechnung fiir ygf’lal und geben Sie

die Grofie mit zwei Nachkommastellen an. Verwenden Sie die mo-
laren Verdampfungsenthalpien

AvapH;fng =30kJ mol™! (20)
AvapH;fjf; = 40kJ mol™! (21)

6.3 Erstellung des isobaren Siedediagramms

Erstellen Sie ein isobares Siedediagramm mit den gemessenen und
den idealen Werten in einem Diagramm.

Tragen Sie die Siedetemperatur T, jeder Mischung gegen die Zu-
sammensetzung der fliissigen Phase xcy und gegen die Zusam-
mensetzung der gasformigen Phase ycyy auf. Tragen Sie auch die
Siedetemperaturen der Reinstoffe an die entsprechende Stelle ein.

Tragen Sie in das gleiche Diagramm die ideale Siedetempera-
tur ngeal der jeweiligen Mischung gegen die Zusammensetzung
der flissigen Phase xcy und gegen die ideale Zusammensetzung

L ideal
der gasformigen Phase y " auf.

Verbinden Sie aus Griinden der Ubersichtlichkeit die jeweiligen
Punkte mit einer Linie.

Diskutieren Sie das Siedediagramm und bestimmen Sie die Zusam-
mensetzung und die Siedetemperatur der azeotropen Mischung.
Bestimmen Sie einen sinnvollen Fehler fiir die azeotrope Zusam-
mensetzung und die azeotrope Siedetemperatur.

Vergleichen Sie die erhaltenen Werte mit den Literaturwerten

[Lid00].

Li
Parcotrop = 1013hPa (22)
Literatur _
b,azeotrop — 342,6K (23)
Literatur _
CH,azeotrop — 0,603 (24)
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7 Vorbereitung auf das Kolloquium
Das Kolloquium beinhaltet zwei Themen. In beiden Themen wird
vorausgesetzt, dass von den besprochenen Gréfien die physikali-
sche Bedeutung, die Einheit und die Berechnung des zugehorigen
Fehlers bekannt sind.
Erstes Thema:

1. Erldutern Sie Versuchsziele, Versuchsdurchfithrung, ver-

wendete Apparaturen und gemessene Grofien.

Zweites Thema:

1. Wie werden die Zusammensetzungen der fliissigen Phase

Seite 6

xcy und der gasférmigen Phase ycy bestimmt?
2. Wie wird die ideale Siedetemperatur ngeal bestimmt?

3. Welche Groflen werden im isobaren Siedediagramm gegen-
einander aufgetragen?
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A Gefahren- und Sicherheitshinweise der Chemikalien

A.1 2-Propanol

Gefahrenhinweise

H225 Fliissigkeit und Dampf leicht entziindbar.
H319 Verursacht schwere Augenreizung.
H336 Kann Schléfrigkeit und Benommenheit verursachen.

Sicherheitshinweise

P210 Von Hitze, heiflen Oberflichen, Funken, offenen Flammen und anderen Ziindquellen fernhalten. Nicht rauchen.
P233 Behailter dicht verschlossen halten.

P240 Behilter und zu befiillende Anlage erden.

P241 Explosionsgeschiitzte elektrische/Liiftungs-/Beleuchtungsgerite verwenden.

P242 Funkenarmes Werkzeug verwenden.

P305 + P351 + P338 BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Moglichkeit entfernen. Weiter spiilen.

A.2 Cyclohexan

SRR

Gefahrenhinweise

H225 Fliissigkeit und Dampf leicht entziindbar.

H304 Kann bei Verschlucken und Eindringen in die Atemwege todlich sein.
H315 Verursacht Hautreizungen.

H336 Kann Schléfrigkeit und Benommenheit verursachen.

H410 Sehr giftig fiir Wasserorganismen, mit langfristiger Wirkung.

Sicherheitshinweise

P210 Von Hitze, heiflen Oberflichen, Funken, offenen Flammen und anderen Ziindquellen fernhalten. Nicht rauchen.
P233 Behilter dicht verschlossen halten.

P273 Freisetzung in die Umwelt vermeiden.

P301 + P310 BEI VERSCHLUCKEN: Sofort GIFTINFORMATIONSZENTRUM/Arzt anrufen.

P303 + P361 + P353 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT (oder dem Haar): Alle kontaminierten Kleidungsstiicke sofort ausziehen.
Haut mit Wasser abwaschen.

P331 KEIN Erbrechen herbeifithren.

A.3 Polyethylenglykol
Kein gefdhrlicher Stoff oder gefihrliches Gemisch geméf der Verordnung (EG) Nr. 1272/2008.
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B Vorlage fiir die Wertetabellen

Reinstoffe ‘ 9 /°C ‘ ni ‘ ny ‘ ns

| | | |

| | | |

Mischung

I

II

I

\4

v ‘
VI ‘

Namen, Datum:

Platzabnahme durch Betreuer:
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