Beispiel 1) Absolutieren von Etanol





Messziel:


Ein 95% iger Ethanol soll in zwei Schritten unter der Verwendung von Ätzkalk, Magnesium und Iod absolutiert werden.





Durchgeführt am: 14. – 15.06.2010





Literatur: Arbeitsunterlagen UEAllgemeine Chemie II, Prof. H.Stutz, Universität Salzburg, SS 2010, Seite 4 ff.





Durchführung:


14.06.2010: 500 mL eines 95%igen Ethanols werden in einem trockenen Erlenmeyerkolben mit 70,0 g geriebenem CaO vermengt, dann wird zwei Stunden rückflussgekocht, wobei sämtliche Schliffe gefettet sind. Nach Erkalten der Flüssigkeit wird mit Hilfe der Vakuumpumpe abgenutscht, der ca. 99%ige Ethanol wird in einem trockenem Erlenmeyerkolben mit gefettetem Schliff bis zum nächsten Tag aufbewahrt.


15.06.2010: In einem trockenen Schlifferlenmeyerkolben werden 3,01g Magnesium, ca. 50 ml Ethanol und eine Spatelspitze Iod vermengt und bis zum Verschwinden der bräunlichen Farbe unter Verschluss am Magnetrührer gerührt. Dann wird der restliche Ethanol zugefügt, es folgen zwei Stunden Rückflusskochen. Dann wird der Etanol abdestilliert, das Mg(OH)2 bleibt zurück. Der Ethanol wird in einem Schlifferlenmeyerkolben dicht verschlossen.





Chemische Reaktionen: 


Trocknung mit Ätzkalk:


CaO + H2O ? Ca (OH)2





Trocknung mit Magnesium und Iod:


2 EtOH + Mg (+ I2 als Aktivator) ? 2 EtOH- Mg2+ + H2?


2 EtOH- Mg2+  + 2  H2O ? 2 EtOH + Mg(OH)2





Fehlerquellen:


Unvollständiges Trocknen der verwendeten Geräte


Zu langes offen stehen lassen des hygroskopischen Ethanols


Nicht gefettete Schliffe





Messergebnisse und Interpretation: 


Die Bestimmung der Dichte erfolgt mit einem Pyknometer, sie beträgt 0,7980 g/cm3. Anschließend werden diese Dichte mit der in der genannten Literatur vorhandenen Tabelle verglichen und die Volumsprozent mittels Interpolation errechnet.





Die Reinheit des Etanols beträgt 98,5% V. 





Es ist anzunehmen, dass im Verlauf der Herstellung irgendein Gefäß nicht ganz dicht verschlossen war bzw. zu lange offen gehalten wurde und dass so der reine Ethanol wieder etwas Wasser aus der Luft ziehen konnte.


