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Gerat zur Siedepunkerhdhung
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Betriebsanleitung
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Abb. 1

1 GERATEBESCHREIBUNG

Das Geréat zur Messung der Siedepunkterh6hung besteht
aus zwei zylindrischen Glasgefalien, die ineinandergesetzt
werden. Das &ufRere Gefal 1 besteht aus einem Glasrohr
mit GL45 Gewinde, der Verbindungskappe und dem
Dichtring GL 45/32 mm. Es ist am Boden und kurz unter-
halb des Gewindes seitlich mit Glasrohrstutzen (d = 8 mm)
versehen.

Das innere Gefal? 2 ist unten geschlossen. Am oberen
Ende belindet sich ein Glasgewinde GL 25 mit Verbin-
dungskappe und Dichtring GL 25/12, an der Seite oben ist
ebenfalls ein Glasrohrstutzen (d = 8 mm) angebracht. In
diesem Gefal befindet sich ein enges Glasréhrchen, das
bei a mit einer EinlaR6ffnung in der GefaRwand beginnt und
bei b kurz oberhalb des GefalRbodens endet.

Das innere Gefafd 2 wird so in das auBere Gefal’ 1 einge-
setzt, daB3 die EinlaB6ffnung a sich unterhalb des Dichtrin-
ges 45/32 mm befindet, der zusammen mit der Schraub-
kappe GL 45 die gasdichte Verbindung beider Gefél3e be-
wirkt. Die Offnung a darf also nicht vom Dichtring ver-
schlossen werden!

2 VERSUCHSBEISPIEL
Bestimmung molarer Massen durch Messung der Siede-
punkterhdhung (Ebullioskopie).

2.1 Versuchsaufbau

Bevor man die beiden Gefal3e ineinandersetzt und ver-
schraubt, wird durch eine erste Wagung die genaue Masse
des trockenen inneren GefaRes festgestellt und notiert (=m ;).
Das zusammengesetzte Gerat 3 wird dann in einen Rund-
kolben (250 ml) eingesetzt, der mit zirka 150 bis 200 ml des
zu verwendenden Lésungsmittels und einigen Siedestein-
chen gefiillt ist. Den Kolben wiederum setzt man in eine
Heizhaube.

An die seitlichen Glasrohrstutzen werden kurze Silikon-
schlauche angeschlossen, die bei Verwendung von Wasser

Abb. 2

als Losungsmittel einfach in ein Becherglas fiihren, dort je-
doch nicht bis auf den Boden reichen diirfen, sondern etwa
in der Becherglasmitte enden. Bei Verwendung organischer
Lésungsmittel werden diese Schlauche tber ein Y-férmiges
Verbindungsrohr mit einem Zweihalskolben (100ml) ver-
bunden, der mit einem RuckfluBkuhler (Dimroth-kiihler)
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versehen ist (4). Auf den mit dem auRBeren Gefal? verbun-
denen Schlauch wird eine Schlauchklemme gesetzt, die
zunéchst geoffnet bleibt.

In das innere GefalR werden zirka 40 ml Losungsmittel ge-
geben. Dann wird dieses Gefall mit eingesetztem Beck-
mannThermometer verschlossen. Letzteres ist vorher nach
der speziellen Bedienungsanleitung auf das verwendete
Lésungsmittel (Siedepunkt und etwa zu erwartende Siede-
punkterhéhung beachten) einzustellen. Man bedenke, dal3
das BeckmannThermometer nur zur Messung von Tempe-
raturdifferenzen bis 5° C geeignet ist und nicht zur Messung
von absoluten Temperaturen.
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Abb. 3

2.2 Vorbereitung der zu untersuchenden Substanz

Die Substanz, deren molare Masse bestimmt werden soll,
muf in Pillenform vorliegen. Zur Herstellung der Pillen dient
eine einfache Pillenpresse (Abb.3). Sie funktioniert folgen-
dermafen: Die Substanz wird in einem Morser fein zer-
mahlen. Dann setzt man in die Bohrung des Pref3zylinders
zuerst den kleinen Stahlstempel ein. Er verschlief3t die Boh-
rung auf der Unterseite. Dann fiillt man die Bohrung mit der
feingemahlenen Substanz, setzt den langeren Stempel von
oben her auf die Bohrung und driickt die Substanz damit
etwas zusammen. AnschlieBend spannt man die Presse
nach Abb. 3 in einen Schraubstock und driickt damit auf die
Stempel, so daf} die Substanz zu einer festen Pille geformt
wird. Nach dem Pressen wird die Pille mit dem langen
Stempel aus dem Zylinder herausgedruckt. Fur eine Mes-
sung werden 1 bis 2 Pillen von etwa 5 bis 7 mm Dicke
bendtigt. Ihre Masse (= mg) wird durch eine Wagung auf
mindestens 1 mg genau bestimmt.

Zur Ubung und zur Demonstration der Bestimmung mola-
rer Massen durch Messung der Siedepunkterhéhung eignet
sich als Lésungsmittel schon Wasser und als Priifsubstanz
Harnstoff oder Hydrochinon. Die festen Stoffe sind selbst-
verstandlich nur in trockenem Zustand einzusetzen. Sie
sollten wenigstens 24 Stunden in einem Exsikkator ge-
trocknet werden.

Bei Verwendung anderer Stoffe ist jeweils zu beachten,
welches Loésungsmittel zu waéhlen ist. Die fur jedes L6-
sungsmittel spezifischen ebullioskopischen Konstanten
kénnen einschlagigen Tabellenwerken enthommen wer-
den.

Statt eines Beckmann-Thermometers kann zur Tempera-
turmessung auch ein elektronisches Mel3geréat eingesetzt
werden, wenn es die erforderliche MelRgenauigkeit
(0,01°C) aufweist, z.B. das Digital-TemperaturmeRgerat
4-2 Nr.13617.93

2.3 Durchfiihrung der Messung

Das Ldsungsmittel im Kolben wird auf Siedetemperatur er-
hitzt. Der entstehende Dampf steigt in das &ulRere Gefald
auf und erwarmt das innere GefaR. Ein Teil des Dampfes
kondensiert dabei, ein anderer Teil entweicht Uber den
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Schlauch mit Schlauchklemme in das Becherglas bzw. den
Kolben mit Ruckflukihlung.

Sobald nach einigen Minuten Siedezeit der Quecksilberfa-
den des Beckmann-Thermometers in den Skalenbereich
aufgestiegen ist, senkt man die Heizhaube fiir ein paar Se-
kunden ab, so daf? das Sieden kurzzeitig aufhdrt und das im
auReren Gefal kondensierte Losungsmittel in den Kolben
zuriickflieRt. Ist das geschehen, fiihrt man die Heizhaube
wieder an den Kolben und a3t weitersieden. Steigt wieder
Dampf auf, schlie3t man die Schlauchklemme, so daf? nun
der Dampf Uber das innere Glasréhrchen in das innere
Gefafd und dort durch das Losungsmittel stromt. Dieses er-
reicht nun in kurzer Zeit die Siedetemperatur. Diese wird auf
1 Hundertstel Grad genau abgelesen. Mittels einer Lupe
kann man aber auch noch Tausendstel Grad schatzen,
wenn sich das Quecksilberende genau zwischen zwei Ska-
lenstrichen befindet. Der gefundene (relative) Temperatur-
wert wird notiert (= t,).

Nun hebt man das Thermometer an, und wirft rasch die
Substanzpillen in das siedende Lésungsmittel. Danach ver-
schlie3t man das Gefal} wieder und bringt das Thermome-
ter in die ursprungliche Stellung zurtick.

Beobachtung: Wéahrend sich die Substanz I6st, steigt die
Siedetemperatur an.

Hat der Quecksilberfaden erneut einen Hoéchststand er-
reicht, wird auch dieser abgelesen und notiert (= t,).

Danach o6ffnet man zuerst wieder die Schlauchklemme
(wichtig! Damit beim Abschalten des Heizgerates keine
Flissigkeit aus dem inneren Gefal in den Kolben gesaugt
wird). AnschlieRend erst wird die Heizhaube ausgeschaltet
und abgesenkt, so dald das Sieden im Kolben rasch aufhort.

Zur Bestimmung der Masse des Losungsmittels (= m, ) wird
nun das Thermometer entfernt, das innere Gefaf3 vorsich-
tig ausgebaut (Achtung! Es ist noch sehr warm) und mit-
samt der darin befindlichen Lésung gewogen. Die gefun-
dene Masse (= m,) wird notiert.

2.4 Auswertung
Es wurden gemessen:
Masse des leeren GefalRes =m;

Masse des Gefalles mit Losung  =m,

Masse der gelésten Substanz =mg
Siedetemperatur Losungsmittel =t
Siedetemperatur der Lésung =t,

Masse des Lésungsmittels m; =m,-m; - mqg
Siedepunkterhohung A, =t -t

Da sich die Siedepunkterh6hung proportional zur molalen
Konzentration (= mol auf 1000 g Losungsmittel) verhalt, gilt:

m, - 1000 ke

m_
M = molare Masse

m, - 1000 - K

m -4,
K = ebullioskopische Konstante (Sie ist spezifisch fir
jedes Lésungsmittel).
Sie kénnen einschlagigen Tabellenwerken entnom-
men werden .
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Beispiel einer Messung:

mg = 0,675 g Harnstoff

A, = 0,128°C (letzte Stelle geschatzt)
m, = 45,09 (H,0)

K = 0,515 (fur Lésungsmittel Wasser)

0,675 g - 1000 - 0,515
M = = 60,35 g/mol
45,09 -0,128 °C

(Harnstoff = 60,05 g)

Bei Bestimmung der ebullioskopischen Konstanten von L6-
sungsmitteln durch Verwendung bekannter Substanzen er-
gibt sich K aus:

M-A - mp

mg - 1000
2.5 MATERIAL
Bunsenstativ, h = 750 mm 37694.00
Doppelmuffe (4x) 37697.00
Universalklemme (2x) 37715.00
Universalklemme mit Gelenk (2x) 37716.00
Gerét zur Siedepunkterh6hung 36820.00
Beckmann-Thermometer

fur Siedepunkterh6hung 36820.10
Rundkolben 250 ml, GL 25/12 35812.15
Dichtungen GL 25/8 mm, 10 Stiick 41242.03
Becherglas 250 ml, hohe Form 36004.00
Rundkolben 100 ml, zweihalsig,

GL 25/12; GL 18/8 35842.15
Dimroth-Kihler, GL 25/12 35815.15
Verbindungsréhrchen, Y-férmig, d = 8 mm 47518.03
Silikonschlauch, d;=7 mm 39296.00
Gummischlauch, d;=8 mm (2x) 39283.00
Morser mit Pistill, d = 100 mm 32604.00
Schlauchklemme 15 mm 43631.15
Lo6ffel mit Spatelstiel 33398.00
Pillenpresse 04403.04
Heizhaube 250 ml 47550.93
Stativklemme fiir Heizhauben 47557.01
Harnstoff, 250 g 30086.25
Hydrochinon, 250 g 30089.25
Siedesteinchen, 200 g 36937.20

Losungsmittel nach Bedarf
Waage und Schraubstock

v
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