Kapitel 3:
Trenn- und Reinigungsmethoden

Verschiedene Methoden, je nach Aufgabenstellung

Trennmethoden: fest/fliissig

dekantieren, filtrieren, abnutschen,
zentrifugieren :

Wahl der Methode je hach
Niederschlag und Ziel

Zustand des Niederschlags kann
beeinflusst werden (Vgl. V. 3.2)

passendes Filterpapier wahlen!

Fixieren ? e die Saugflasche
mit eined tativklam"me‘r}!

hetell mit Glastrichte




Zentrifugieren, Bedienung der Zentrifuge

Drehzahl:
40%
Zeit:
4-6min

Bedienung der Waage




Kristallisation von KA1(SO4)2

Art und GroBe der Kristalle wird
durch Versuchsbedingungen
festgelegt:

Keimbildungsgeschwindigkeit
Keimwachstumsgeschwindigkeit

. Bild: Kristalle mit etwa 2cm
Keimbildungsgeschwindigkeit nahe

Null, langsames Wachstum der
vorhandenen Kristalle

Bild aus Wikipedia

Ionentauscher

Kationentauscher

Beladung mit einer Ionensorte (meist H*): wird abgegeben, andere werden
festgehalten

Kationentauscher: durch Sduren regenerierbar
Anionentauscher: durch Basen regenerierbar
Regeneration durch Verschiebung des Gleichgewichts

Einsatzgebiete:
ntfernen von Ionen aus Lésung
Aufkonzentration von Ionen im Ionentauscher,
Spiilmaschine (dann Na* -Beladung)




Ionenaustauscher
(Durchfithrung)

Burettenhalter . Biirettenhalter benutzen

. Kiiken (wenig) fetten, Fiillhohe Ionen-
austauschergranulat etwa 5-7cm

. CaCl, -Losung nicht zu konzentriert
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Ausschiitteln
(Nernstscher Verteilungssatz)

Extraktion von geléstem Iod aus
Wasser durch CHCI;

gelostes Tod verteilt sich in beiden
Losungsmitteln

U2 wasser _
Nernst: C(I 2 )Chlorof.

Iod-Stdrketest zur Uberpriifung
der wdssrigen Phase

Wasse
Chlorofo

Scheidetrichter entliiften, Druck
steigt bei leicht fliichtigen
Lasungsmitteln




Papierchromatographie
(Verteilungschromatographie)

Trenn- und Analysemethode

Substanzen verteilen sich zwischen
2 fliissigen Phasen

mobile Phase: 1-Butanol, mit 12%iger
Salzsdure ausgeschiittelt.
4 Teile Butanol auf 1 Teil Salzsdure

stationdre Phase: Wasserfilm auf
Papierfaser

Entwickeln mit Na,S-Lsg: Sulfide,
schwarz und braun gefarbt

auftragen mit Kapillarrohrchen

Adsorption an Aktivkohle
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Sdulenchromatographie
(Adsorptionschromatographie)

stationdre Phase: Aluminiumoxid
mobile Phase: Ethanol
Adsorption am Aluminiumoxid,

je polarer, desto stdrker

Polaritdt Losungsmittel beeinflusst
Adsorption und damit
Wanderungsgeschwindigkeit

hydrostatischer Druck

~  Destillationsapparatur

aus Wikipedia
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Destillation

Ausnutzung unterschiedlicher Siedepunkte

leichter siedende Komponente reichert sich
im Dampf an

Verbesserung der Trennung durch Vigreux-
Kolonne

Glas ist zerbrechlich

max. Olbadtemperatur 200 °C

vor Inbetriebnahme vom Assistenten
liberpriifen lassen

Schliffe fetten
(vor Abgabe entfetten: Heptan)

Temperaturverlauf bei einer Destillation

I

. sz

Lars Birlenbach birlenbach@chemie.uni-siegen.de

36




Destillation: Siedediagramm  sjegepunkte

der reinen
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Azeotrop mit Siedepunktminimum

Zusammensetzung
des Dampfs

Siedepunkt
der Flussigkeit

Temperatur T
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Azeotrope Mischung

Destillation gelingt nicht bei

Zusammensetzung
des Dampfs

allen Mischungen
bei nicht-idealen Mischungen
bildet sich oft ein Azeotrop Siedepunkt
Im Diagramm: Azeotrop mit —_ de_,' L
Siedepunktmaximum . Flussigkeit
nur teilweise Trennung moglich: ©
bis zum Schnittpunkt von Tau- &
und Siedelinie uEJ
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Azeotrope Mischung
Destillation gelingt nicht bei allen
Mischungen
- . . Dampf
bei nicht-idealen Mischungen R
bildet sich oft ein Azeotrop ~ To
Im Diagramm: Azeotrop mit
Siedepunktmaximum Fliissioke;
ussigkeit

nur teilweise Trennung moglich:
bis zum Treffpunkt von Tau- und
Siedelinie




Azeotrop mit Siedepunktminimum

Dampf

Fliissigkeit
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