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Versuch K 5.2 – Rohrzuckerinversion

Ziel:

Die mit Protonen katalysierte Hydrolyse von Saccharose ist polarimetrisch zu untersuchen. Dabei werden verschiedene Katalysatorkonzentrationen eingesetzt, um dessen Einfluss auf die Reaktionskinetik diskutieren zu können.

Grundlagen:

Um polarimetrische Messungen vornehmen zu können, muss der zu untersuchende Stoff optisch aktiv sein, d.h. einen spezifischen Drehwinkel besitzen.

Wird ein Stoff von linear polarisiertem Licht durchstrahlt, so wird dieses Licht an jedem Teilchen des Stoffes um einen bestimmten Winkel gedreht, denn Licht ist eine elektromagnetische Welle und wechselwirkt kurzzeitig mit den Elektronen dieser Teilchen. So wird die Polarisationsebene des Lichts an einem Teilchen um den Winkel α  gedreht. Trifft die Lichtwelle auf ein weiteres Teilchen, welches dem Spiegelbild des ersten Teilchens entspricht, so wird diese um genau den Winkel α wieder zurückgedreht. Nach Durchgang der Lichtwelle durch sehr viele Teilchen ergibt sich mit statistischer Sicherheit ein Gesamtdrehwinkel von 0°.

Optische aktive Stoffe sind Stoffe, bei denen Bild und Spiegelbild eines Moleküls nicht gleichzeitig vorliegen können, d.h. das Bild nicht durch Drehung ins Spiegelbild überführt werden kann. Solche Stoffe bestehen aus chrialen Molekülen. Liegen 2 Enantiomere zu gleichen Teilen vor, so wird der Drehwinkel in der Summe auch wieder Null, da ein Enantiomere um einen spezifischen Winkel Linksdrehend ist und das andere Enantiomere um den gleichen Winkel Rechtsdrehend.

In unserem Versuch sind Saccharose und deren 4 Zerfallsprodukte, welche zusammen den Invertzucker darstellen, alle optisch aktive Stoffe. Saccharose besitzt einen spezifischen Drehwinkel von +66,5° und der Invertzucker in der Gesamtheit einen Drehwinkel von -20°. Da der Drehwinkel α direkt proportional zur Zusammensetzung ist, kann man durch mehrfache polarimetrische Messungen Aussagen zur Reaktionskinetik treffen.

Zur Messung wird unbedingt monochromatisches, polarisiertes Licht benötigt, da ansonsten der Drehwinkel nicht feststellbar wäre. Dieses wird im Versuch im Polarimeter durch eine Natriumdampflampe  (spez. Wellenlänge von 589 nm) und ein Nicolprisma bzw. eine Polarisationsfolie erzeugt. Es wird also nur Licht mit der spezifischen Wellenlänge und einer einzigen Schwingungsebene durch die Küvette mit der Probesubstanz zum Analysator gelassen. Dieser besteht aus einem weiteren Nicolprisma bzw. einer weiteren Polarisationsfolie. Durch Drehung von Prisma bzw. Folie bis zur kompletten homogenen Dunkelheit im Okular kann an einer Winkelskala die Drehung des Lichts bestimmt werden.

Herleitung der Gleichung 13:

Der Drehwinkel α ist abhängig von dem spezifischen Drehwinkel β der gelösten Substanz, deren Konzentration c0 und der Schichtdicke d der Küvette. Es gilt für den Ausgangszustand:
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Im Verlauf der Reaktion wird die Konzentration der Saccharose geringer und die Konzentration des Invertzuckers langsam größer zu. Für einen beliebigen Zeitpunkt gilt also:
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Zum Ende der Reaktion, also zum Zeitpunkt t = ∞ gilt:
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Durch ineinander einsetzen der Gleichungen erhält man:
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Durch Division erhält man:
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Mit dem Geschwindigkeit-Zeit-Gesetz
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ergibt sich:
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Für den Versuch relevante Formeln:

Es gilt:
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Die Geschwindigkeitskonstante k erhält man durch die Berechnung des Anstiegs der Geraden von:


[image: image11.wmf] gegen t 

oder 
[image: image12.wmf] gegen t

Durchführung:

Zu Beginn des Versuchs werden je 25 ml der beiden Salzsäurelösungen unbekannter Konzentration und 75 ml der zu untersuchenden Rohrzuckerlösung in Schliff-Erlenmayerkolben gegeben und auf Versuchstemperatur von 28 °C temperiert. Vor Beginn der Messungen wird das Polarimeter mit einer mit entionisierten Wasser gefüllten Küvette geeicht. Es ist während des gesamten Versuchs nur an einer der beiden Skalen (links und rechts) der Drehwinkel abzulesen, da zwischen den beiden ein geringfügiger Fehler auftreten kann.

Nachfolgend werden je 25 ml der Saccharoselösung mit den beiden HCl-Lösungen (bei uns Lösungen 6 und 7) vermischt (am besten 5 Minuten zeitversetzt). Die Lösung wird möglichst schnell in die Küvette gegeben (auf Blasenfreiheit ist zu achten) und gemessen. Die Küvetten sind zwischen jeder Messung wieder im Wasserbad zu temperieren. In der ersten Stunde wird alle 10 Minuten und in den folgenden 80 Minuten alle 20 Minuten der Drehwinkel gemessen.

Zur Bestimmung der vollständig umgesetzten Lösung werden 25 ml der Rohrzuckerlösung mit 25 ml 1 molarer HCl-Lösung vermischt und 40 Minuten lang im Rundkolben auf 75 °C temperiert. Anschließend wird diese Lösung auf Versuchstemperatur von 28 °C heruntergekühlt und in eine Küvette gegeben. Aus der Messung erhält man den Winkel α∞ [Alpha-unendlich].

Die benötigten Konzentrationen der HCl-Lösungen werden mit Titration gegen 1 molare NaOH-Lösung mit Methylorange als Indikator in einer 3-fach Bestimmung ermittelt. Es ist nötig zuvor den Titer der 1 molaren NaOH-Lösung mit einer 1 molaren HCl-Maßlösung zu bestimmen. Auch hier sind 3 Titrationen notwendig.

Messwerte zu den Titrationen:

Titerbestimmung: (mit je 10 ml HCl-Maßlösung)

1) V(NaOH) = 10,0 ml

2) V(NaOH) = 10,0 ml


V(NaOH) = 9,983 ml

3) V(NaOH) = 9,95 ml

Messung HCl-Lösung Nr. 6: (mit je 10 ml HCl-Lösung)

1) V(NaOH) = 6,75 ml

2) V(NaOH) = 6,65 ml


V(NaOH) = 6,667 ml

3) V(NaOH) = 6,60 ml

Messung HCl-Lösung Nr. 7: (mit je 10 ml HCl-Lösung)

1) V(NaOH) = 10,1 ml

2) V(NaOH) = 10,1 ml


V(NaOH) = 10,1 ml

(aufgrund einer Fehlmessung können nur 2 Werte beachtet werden, da die restliche Lösung nicht für eine weitere Titration reichte)

Berechung von Titer und Konzentrationen:

Titer:
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Lösung Nr. 6:
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Lösung Nr. 7:


[image: image18.wmf]
Messwerte der Winkelmessungen, Berechungen und Diagramme:

Drehwinkel α∞ [Alpha-unendlich]: α∞ = - 3,55 °

	Lösung Nr. 6:
	
	Lösung Nr. 7:

	
	
	
	
	
	
	

	Zeit in s
	Drehwinkel α in °
	ln(αt – α∞)
	
	Zeit in s
	Drehwinkel α in °
	ln(αt – α∞)

	15
	13,85
	2,856
	
	8
	13,55
	2,839

	620
	11,40
	2,705
	
	611
	12,00
	2,744

	1207
	9,70
	2,584
	
	1213
	11,50
	2,711


	1820
	8,75
	2,510
	
	1795
	10,70
	2,657

	2402
	2,35
	2,389
	
	2405
	9,70
	2,584

	3011
	6,00
	2,257
	
	2999
	9,10
	2,538

	3610
	5,55
	2,208
	
	3599
	8,25
	2,468

	4801
	3,79
	1,981
	
	4805
	7,05
	2,361

	6000
	2,40
	1,783
	
	6010
	6,30
	2,287

	7205
	0,90
	1,493
	
	7211
	5,45
	2,197

	8415
	0,70
	1,447
	
	8410
	4,25
	2,054
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Die Geschwindigkeitskonstanten wurden mittels linearer Regression bestimmt:

Lösung 7:
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Lösung 6:
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Auswertung und Fehlerbetrachtung:

Erkennbar ist, dass die Rohrzuckerinversion bei Einsatz eines höher konzentrierten Katalysators schneller abläuft. Damit wird die Theorie bestätigt.  Denn je mehr Protonen in der Lösung vorliegen, desto mehr können auch an der Reaktion teilnehmen.

In den Diagrammen wurde 
[image: image25.wmf] gegen t abgetragen, weil wir kein α0 bestimmen konnten. Dazu müsste man direkt nach Mischen von HCl-Lösung und Rohrzuckerlösung messen. Das war allerdings nicht möglich, da erstmal die Küvette befüllt werden musste und in der Zeit die Reaktion ja schon abläuft.

Der eindeutig schwerwiegendste Fehler ist durch die Messung mit dem Polarimeter entstanden. Es ist schwer eine homogene Dunkelheit einzustellen und bei kaum optisch erkennbaren Veränderungen durch Drehung an der Stellschraube, ändert sich der Winkel im Bezug auf den Größenbereich recht schnell.

Auch durch das Befüllen der Küvette entsteht ein Fehler, da während dieser Zeit die Reaktion schon läuft.

Vor jeder Messung musste man die Küvette zudem von außen an den Licht Eintritts- und Austrittsstellen trocken und sauber wischen, da das Licht an kleinen Wassertropfen und Verunreinigungen gebrochen oder abgeschwächt werden konnte. Da man aber schnell vorgehen musste, um die Küvette nur möglichst kurze Zeit aus dem Wasserbad zu entfernen, wurde dies sicherlich nicht jedes Mal ausreichend gemacht.

Als letzter bedeutender Fehler kommen die Titrationen in Betracht, da auch hier eventuell geringfügig übertitriert wurde oder der Umschlagspunkt von Methylorange nicht sofort eindeutig zu erkennen war.
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