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Versuch T 06 b – Siedediagramm einer binären Mischung

Ziel:

Ermitteln des Siedediagramms einer binären Mischung

Grundlagen:

Die Siedetemperaturen werden in dem Versuch bei einem konstanten Druck mittels der Othmer-Apparatur gemessen. Diese Destillations-Apparatur arbeitet nach der Zirkulationsmethode. Folglich stellt sich nach einiger Zeit ein Gleichgewicht ein, in welchem die Zusammensetzung von der Gas- und Flüssigkeitsphase konstant sind. 

Destillation ist ein Trennvorgang von flüssigen Stoffgemischen durch Erhitzen bis zum Sieden und ein anschließendes Kondensieren der Gasphase an einem Kühler.

Bei der Destillation eines binären Stoffgemisches, ändert sich die Zusammensetzung von Flüssigkeits- zu Gasphase, wenn die beiden Flüssigkeiten unterschiedliche Dampfdrücke besitzen. Ebenfalls mit von Bedeutung sind die unterschiedlichen Siedetemperaturen der jeweiligen Reinstoffe.

Mittels einfacher Destillation nicht trennbare Gemische nennt man Azeotrope.

Man unterscheidet in positives Azeotrop, welches sich am Maximum der Dampfdruckkurve eines Gemisches befindet, und in negatives Azeotrop, welches sich am Minimum der Dampfdruckkurve eines Gemisches befindet.

Da sich die Brechzahl eines binären Gemisches proportional zu dem Molenbruch des Gemischs verhält, wird im vorliegenden Versuch zu jeder angesetzten Lösung mittels Abbe-Refraktometer die Brechzahl ermittelt. Mit einer daraus gemittelten Gerade kann man nun zu jeder gemessenen Brechzahl der kondensierten Gasphase eine genaue Zusammensetzung zuordnen.

 Durchführung:

Zu Beginn des Versuchs werden folgende 7 Mischungen aus den Flüssigkeiten A und B hergestellt:

	Volumen von A in ml
	60
	50
	40
	30
	20
	10
	0

	Volumen von B in ml
	0
	10
	20
	30
	40
	50
	60


Von jeder dieser Mischung wird die Brechzahl mit dem Abbe-Refraktometer bestimmt.

Die gemessenen Brechungszahlen werden auf der Ordinate zu den jeweiligen Mischungsverhältnissen auf der Abszisse graphisch dargestellt. Aus den einzelnen Punkten ermittelt man graphisch die Gerade.

Beginnend mit den beiden reinen Flüssigkeiten A und B gibt man jede in der Tabelle oben erwähnte Mischung in die Othmer-Apparatur. Man befestigt das Thermometer, den Kühler und stellt einen schwachen Durchfluss an Kühlwasser ein. Anschließend sichert man alle Schliff-Verbindungen mit Schliffklemmen. Damit der Druck  in der Apparatur stets gleich ist, bleibt  oberhalb des Kühlers eine kleine Öffnung. Als Heizquelle dient ein Heizpilz, welcher im Abstand von ca. 5 bis 15 mm zum Kolben angebracht wird. Der Stellhahn wird so gedreht, dass das Destillat in den Koben zurücklaufen kann. Unter gleichmäßiger Erhitzung wird das Gemisch zum Sieden gebracht und man wartet etwa mindestens 10 bis 20 Minuten bis sich ein Gleichgewichtszustand eingestellt hat. Die Tropfgeschwindigkeit am Kühler sollte dabei ca. 25 Tropfen pro Minute betragen. Anschließend liest man am Thermometer die Siedetemperatur ab und nimmt über den Stellhahn eine kleine Probe der kondensierten Gasphase um mittels Refraktometer deren Brechzahl zu Ermitteln. Die Bestimmung sollte direkt im Anschluss geschehen, damit möglichst nur wenig von dem Kondensat verdunsten kann  und die gemessene Brechzahl auch wirklich Auskunft über die Zusammensetzung der Gasphase gibt. 

Nach jeder Probe wird die gesamte Apparatur geleert, gründlich gereinigt und mit Hilfe eines Luftstroms (z.B. mit einen Föhn) getrocknet.

Messwerte:

	Lösung A in ml
	60
	50
	40
	30
	20
	10
	0

	Lösung B in ml
	0
	10
	20
	30
	40
	50
	60

	Brechungsindex der Lösung
	1,4960
	1,4740
	1,4500
	1,4280
	1,4040
	1,3825
	1.3585

	Siedetemperatur in °C
	110
	81
	69
	64,5
	61
	58
	56

	Brechungsindex des Kondensats
	1,4960
	1,4135
	1,3875
	1,3770
	1,3695
	1,3620
	1,3585


Auswertung:

Mit den Brechungsindizes der Lösungen auf der y-Achse und der Zusammensetzung der Lösungen auf der x-Achse wurde graphisch eine Gerade ermittelt, anhand derer man direkt mit den Brechungsindizes der Kondensatlösungen die zugehörige Zusammensetzung bestimmen kann. Das Diagramm liegt dem Protokoll bei.

Zudem wurde in einem zweiten, dem Protokoll beiliegenden Diagramm die Siedekurve erstellt. Dabei wurden zu den Siedetemperaturen der Gemische auf der Ordinate jeweils die Brechungszahlen von Lösung und Kondensat auf der Abszisse zugeordnet. Dies ist möglich da die Brechungszahlen mit dem ersten Diagramm direkte Auskunft über die Zusammensetzung geben.

Deutlich wird, dass die vorliegenden Lösungen in keiner Zusammensetzung ein azeotropisches Gemisch bilden und dementsprechend per Destillation trennbar sind.

Anhand der gemessenen Werte für die jeweiligen reinen Lösungen A und B, vermuten wir, dass es sich bei Lösung  A um Toluol (Literaturwerte: Siedetemperatur von 111 °C und Brechungsindex von 1,496) und bei Lösung  B um Aceton handelt (Literaturwerte: Siedetemperatur von 56 °C und Brechungsindex von 1,3588).

Fehlerbetrachtung:

Bei den Messungen können nur minimale Fehler aufgetreten sein, da die Brechzahlen der Lösungen alle sehr genau auf einer Geraden liegen und die Messwerte für die reinen Lösungen A und B fast exakt den Literaturwerten entsprechen. Hauptfehlerquelle war wohl so die Messung am Abbe-Refraktometer, da man die Horizontlinie nicht immer gut scharf stellen kann und sie auch nicht immer genau mittig ins Fadenkreuz gestellt bekommt.

Eine weitere mögliche Fehlerquelle ist das Problem, dass sich die Apparatur nicht an allen Stellen gut reinigen und austrocknen lässt und somit eventuell noch Reste der vorherigen Lösung in der Apparatur verblieben.

