Hinweis

Bei dieser Datei handelt es sich um ein Protokoll, das einen Vortrag im Rahmen
des Chemielehramtsstudiums an der Uni Marburg referiert. Zur besseren
Durchsuchbarkeit wurde zudem eine Texterkennung durchgefihrt und hinter das
eingescannte Bild gelegt, so dass Copy & Paste moglich ist — aber Vorsicht, die
Texterkennung wurde nicht korrigiert und ist gerade bei schlecht leserlichen
Dateien mit Fehlern behaftet.

Alle mehr als 700 Protokolle (Anfang 2007) kdnnen auf der Seite
http://www.chids.de/veranstaltungen/uebungen _experimentalvortrag.html
eingesehen und heruntergel aden werden.

Zudem stehen auf der Seite www.chids.de welitere Versuche, Lernzirkel und
Staatsexamensarbeiten bereit.

Dr. Ph. Reif3, im Juli 2007
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EXPECIMENTALVORTRAG CHEMIE

Protokoll vom 19,5.83
Thema : Komplexchemie I
Andrea Sobotschinski
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Versuch 1 : Sympathetische Tinte
Gerdte : Filterpapier, Zeichenfeder, Biligeleisen
Chemikalien CoCLZ, H,0
Durchfihrung: C0C12 wird in Hza geldst, so dal eine schwach
rosa gefirbte Losung entsteht, Diese wird mit Hilfe einer
Zeichenfeder auf ein Stlck Filterpapier aufgetragen,{vorbe-
reitet,) Im Vortrag wird das Filterpapier gebligelt, die
Schrift sichtbar blau.
Reaktionsgleichung :

—2
[Co CﬂlO)‘ :il‘ + \ a- = [’_Co C(\(_‘ + 6"{;0
hell ro s T blewa

Es W'ndelt sich hierbei um eine Gleichgewichtsreaktion, Nach
Vertreiben des Wassers aus dem Komplex erhalte ich den Chloro-
komplex der blau gefdrbt ist, Beim Liegenlassen stellt sich
der Hexaquo-Komplex aufgrund der vorhandenen Luftfeuchtig-
keit ein. Anwendung : Kieselgel, “obaltpapier, Indikatoren f.

H
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Versuch 2 : Vergleich Komplex/Doppelsalz

GCerdte :Tropfpipetten, B Reagenzgldser, Fe-Nidgel
Chemikalien : 1M CuS0,, Konz NHy, konzentrierte Lsg
(NH,)550,, 2M NaOH, konz HC10,.
Durchfihrung ¢ Zu jeweils 20 ml einer 1M Cu50,-1sg werden
einmal 10 ml einer konzentrierten (NHA)ZSDa—lsg zugegeben,
(es passiert nichts beobachtbares) zum anderen 10 ml konz
NH3 P Die blaue Farbe der L8sung schldgt nach dunkelblau um.
Die“L&sungen werden zur weiteren Untersuchung auf die ver=-
schiedenen Reagenzgldser aufgeteilt,

Zugabe 2M NaQH
e 2o > Guleu)

Die typische F&dllungsreaktion finggt nur bei 1 statt, nicht
aber bei 2, In 1 liegen yjfreie Cu® -Ionen vor,

Fe.Nigel : ¢
Fe fcuz‘—v Gl + Fe

Im ersten Fall scheidet sich elementares Kupfer am Eisen-
nagel 39, da Eisen als das unudlere Metall zwei Ekgktrcnen an
die Cu® =Ionen abgibt und an deren Stelle als Fe® in L&sung
geht, Im zweiten Fall unterbleibt diese charakteristische
Reaktion des Kupfers.

HClDa-Zugabe :
NH S Q0T = NH clogd
Bei 1 fdllt sofort NH Cl10,, bei 2 zundchst nicht, erst bei

weiterer Zugabe von Konz HClUA fi1lt unter gleicheeitigen
verschwinden der dunkelblauen Farbe der L&sung NHaClDA.

Ergebnis : Im ersten Reagenzglas hat sich ein Doppelsalz der
Zusammensetzung CUSDA'(NHa)zsoa'qu gebildet, im 2. ein

Komplex : (*'aq + UNH3 —> [Gu(WH) (H0),T""
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Versuch 3 :

Gerate

Chemikalien
Durchfihrung

mit je 3g NH,ND
Zu den Reagenzg

Ta

NaOH
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[ Ca (W), Chy0) ]

Bestimmung der Koordinationszahl
7 Reagenzgléser

1M CuS0,-1sg, P
Es werdeh jewells 1 ml %M EUSD
versetzty um eine F&dllung von Cu{OH)
sern werden unterschiedliche Mengen 1M NH

NH, NO

M NH
~1s3§ vorgelegt und
zu vermeiden!

k4

H,0

gegeben

und anschliefend auf etwa gleichhohen Fliissigkeitsstand duTch HZD
Zugabe gebracht, +
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hinsicht

Ligandenldsung entsprechen.
ich NH

3

Sukzessiver ProzeB der Komplexbildung :

Egy§§:§§gre-Base—Reaktion

Der Ligand ist die Lewis-Base, (=Llektronendonator), das

Zentralion die lLewis-Sdure = Elektronenakzeptor, Folglich

kdnnen nur Ionen oder Molekile mit freien Elektronenpaaren

als Liganden wirken, (zB Ammonik. Ligand,(NHA)ZSUa(j
",‘. -—_— —
Ze_/*-——?{l- a | 2lm 3"*

Versuch 4 : Siure-Base-Reaktion nach Leuwis
Gersdte : Tropfpipetten, Reagenzglas
Chemikalien : Konzentrierte NiCl,-lsg, 2M NH3, Konz NHq

Durchfiihtrung : Es wird eine stark konzen%rierte NiClL5=~1sg an=-

gesetzt, dann durch langsame Zugabe von zundchst 2M NH; und

konz NH. wird eine Reihe von Farbnuancen erreicht, griin-blau,

Durch upterschiedliche Konzentrationen des Ammoniaks wird der

Effekt deutlicher. Zwischenzeitig f&llt eine Schicht von

Ni(DH)2 .~ (Nebenreaktiony.)

—2¢
PP + 6 My = [p: ),

Nebenreaktion ¢

Nﬂ‘ + 4,0 -7 NH\’ + O%
NI 200 = 'U-'COH!L‘L

Die Komplexbildung kann nach dem Massenwirkungsgesetz be-
scwrieben werden ¢

L{ ij:”: (”ﬂu)"] 3+:—J_
Cw2bel- LoD ¢

Dabei ist K die Komplexbildungskonstante gleich der Komplex-
stabilitdtskojnstante,

1 2% o + P, 2L p (v )‘I‘u‘z taq lo Ky = .2'8
f'b,b.' (MS“# wu; ==L /u.'(wé)zﬂ ;‘ t- (Sg Uy, =2,2
Lo cwes), TTMnvg = [0/ 0D, T o Ux =AT
LR o), 32 « Pty & 01 (D) T 2' log Uy = /1.2?
[ (uorg), 725 ¢ WH, =7 L NICOH s T ;J oy ks = O
[P (W) T2 3 gty 2 [ (o J27 foy kg =003
Wit aq f Gk = [l (OHy )T g‘ by L =87

o
=4 ‘/
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Versuch § ¢ Untersuchung von high-spin, low-spin Komplexen
b?rﬁte :Projektor, Hufeisenmagnet, Spulen mit 250
Windungen, 2 Sammellinsen, Stativstange mit Glasstab
und Muffe, 2 Glasrghren Durchmesser von 3mm evtl
I\mpcremeter, Transformatgr. & :
Chemikalien : [Fe(CN)T™", Feso,.

Durchfiihrung : FeS0O, souwie [?e(CN)'j = wérden fein pulveri-

siert und in die Glasrohren gefﬁll%, diese dann verschlossen,

§1ese Rohrchen werden an einen Glasstab gehdngt und in éin
inhomogenes Magnetfeld gebracht, eine Spannung von 6-7 A an-
gelegt und durch einen Projektor an die Wand projeziert,
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Literatur : Habitz, Puff, Schmitz
Du font, chem, Unterrichtsversuche
Darmatadt 1876, S.317.

i;tﬁuterung ¢ Molekiile mit mindestens einem ungepaarten Elek-
orientieren sich in einem inhomogenen Magnetfels in Feld=-
richtung des Magneten und werden in das Magnetfeld hineinge-
zogen, also zum Polschuh hiné# paramagnetisches Verhalten,)
Bei Molekiilen mit gepaarten Elektronen werden durch das Mag-
netfeld die Elektronenwolken wtwas verzerrt, ein schwacher

itrom kann flieBen, dessen magnetische Wirkung dem des Magnet-
eldes entgegengerichtet ist, er wird folglich vom Magnet-

feld abgestoBen und zeigt diamagnetisches Verhalten,

—_ g —
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Versuch 6a: Reduktion von Ti TV zu Ti III

Gerite : Tropfpipetten, Reagenzgldser
Chemikalien : TiCl, untre N,-Gas, da stark hykros-
kopisch, auch Trop?pipcttc mit N spUlen(Hcl—Gas
entmeicht,Zinkgranalien, konz HCI.

Durchfihrung : Hcl wird vorgelegt, dazu gibt man wenige Zink=

granalien, in dieses GCemisch werden nun vorsichtig einige Tropfer
TiCl, gegeben, es tritt eine heftige Reaktion ein, Kurze Zeit
spater farbt sich die zuvor farblose L&sung violett, es ist

das Ti III entstanden.CErsatzpiDetten bereithalten, da die Pi-
petten sich leicht zusetzen,)

g ;S Y

e

Erlsuterung : Die Ti Iy+—Verbindung ist farblos, da eine3d®-
Elektronenkonfiguration vorliegt, es kann folglich kein Lichtx
abscrbiert werden, um ein Elektron ?% én eg-Zustand zu lber —
fihren. Durch die Reduktion erhalte ich eine3d1—Konfiguration.
Dieses Elektron kann Licht aus dem énsben Bereich absorbieren,
die Komplementdrfarbe erscheint, wir sehen die Ti III-Verbindung

x aans Olem :hJ(£‘J¢“ Ekﬁmd

Elektronenkonfiguration :
o [RT us® 3 ?
[l 4s® 347
7 W: (AT s 3d°

ist violett,

Versuch 6b ¢ Ti III ein starkes Reduktionsmittel
Gerate : Tropfpipetten, Reagenzglédser
Chemikalien : schwache KMnO,-Ldsung, Ti III-1sg
aus Ga.
Durchfiihrung : Die KMnO,-L&sung wird vorgelegt, dazu gibt man
solange Ti III-L&sung hinzu bis sich die Loésung entfarbt,
wichtig ist dabei, daB kein HCl/Zn-Gemisch mit—kommt, dieses
Gemisch entfirbt ebenfalls KMnO, !

5 3“+ MnO,+ on’ = ,a.."+s'r.‘°' ty#H,0

Ti III ist ein starkes Reduktionsmittel, es ist bestrebt seine
Edelgaskonfiguration erneut anzunehmen,

- § -
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Versuch 7 : Abhdngikeit onum Zentralatom am Beispiel

Cr 11 / Cr III

Chemikalien : Konz HCl, Zinkgranalienm CrClgzin

H,0 gelsst und iiber eine Woche stehen gelassen, da

Hydratisomerie !

Gerdte : Tropfpipetten, Reagenzgl&ser.
Durchfiihrung : Reduziert wird eine Crill-lsg mit Zn/Hel. Ym
eine eindeutige Reaktion zu erhalten muB diese sehr heftig
verlaufen, Dauer ca & Min, Die Reduktion ist tezendet wenn die
Lésung sich hellblau verfdrbt, Die blaue CrlIl+lsg wird in ein

trockenes Rg gegeben, die LBsung erscheint nun dunkelgriin,

+
Ccr‘_L

qrem

- 2n /W
+ e =>

2t
Cr

blars

Die Stabilitdt von Cr III besteht aufgrund :
1. hhere Ladung, damit stdrkre Anziehung
2. GroBere KFSE, da nur tzg Niveaus besetztwerden und keine

Paarungsenergie aufgewendet werden muB.

DO o0

OOD

cr T Nsicend Cr IV
s ARSI

Ableitung der Spektrochemischen Riehe der Zentralionen.

Séab.tsterend
- %,

Die Hex-aguo-Komplexe erhdlt man, indem man die entsprechende
Chloride in Wasser l&st.

lf/uhcﬂlo)c]z+ Turbe Pb Sovp bom A nm
Muw T forblos vosa blaw + g 1t 4<o, ss0
o T prule rod q rtea Soo
N g roe blow + qelb S00, 635
Cr il b low gelo Y
Ce 1L gtGa, violeR gelb blau 400, S3§
e T blap blow rod 800

— c -
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Spektrochemische Reihe der Zentralionen :

M T CGT N Cevll € 6T Leull
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Versuch 8 : Abhéngigkeit,ﬂgvom Liganden

Egrats ¢ Reagenzgldser, Erlenmeyerkolben, - SLluut
emikalien : 07 - hoo, T
Aceﬁén? ien 0?05M CoCl,-1sg, NH,SCN-fest, H,0,

2
Ourchfiihrung : Eine 0,05 M CoCl,-1s
A H -lsg, ca 8ml werden vorgelegt,
Zu dieser schwach rosa geférbte% Losung gibt man 3g NH gCN,gdie

Farbe QEr Lﬁsgng §chlégt nach dunkelblau um. Die Reakt?on ist
reversibel, wie wir nmach Zugabe von H,0 sehen., Durch versetzen

der L&sung mit Aceton, fiarbt diese siéh tirki i i
. ] tirkisblau, e
Koordinationszahlwechsel von 6 - 4 ein, ) B8 ErIttoein

Ceothod 37°° + ysav = [CoCHo0), (scw) T ™+ 440

co{

bl e oL teac
- - pCcﬁbu _ _
[coCh0)e TP + USEWH = [ CoCscw), T+ 6H,0
rot +67 hidblea
Tz fra el

Wasser ist ein stédrkerer Ligand als SCN, es tritt eine Verschie-
bung der Lichtabsorption vom kurzwelligeren Bereich zumlang-

welligeren hin. Aceton setzt dashlokale Angebotﬁder HZD Mole-
kiile herab, da stidrkere Dipolmomente zwischen der Carbonylgruppe

des Ketons und dem Wasser wirken, zwischenzeitig kann sich so-
gar ein Hydrat bilden,

w0
cH CHa A M
> =s, + o &2 ~e =g #
Cty ~ Chy 7 S {
3 ty 4 —DBy

{
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Fir ein gegebenes Zentralion kann man die Absorptionsmaxima Zu einer F93+‘159 gibt man wenig KaLFe(CN;é] die Lgsung farbt
vergleichen und daraus die Spektrochemische Reihe der Liganden Z;ET 322”583§ EﬁtuiéigcﬁﬂélSéfgilﬁiﬁnges erliner Blau gebil-

aufstellen

T 2B/ TLATLSN L FTLOY L H0n (0,77 LMES (I N0

L™
Am Beispéel folgender Kobaltkomplexe sehen wir, wie durch sukzes: Ve Fe 3 - Eku.&JL‘ﬂ
sives Ersdtzen schuwicherer Liganden durch stirkere das Spektrum
wiedergegeben wird.

Fe?t 4 ley, EFCE.(CU,G—.( = U Fe” !_Feﬂ-((“’)a‘:(
Lolloidal geltks Bo (lue Blaw

YFe™ + 3 Tre"CenhT = (7™ [RFCen) T,

[(cm,o/(xL Favbe 5/ Y bar pbsorphob ba i o ! - o 1:31 Iohes
- 3- P e U} NS} E(M
’:—Lo (605 \3] grim rot  II0-62% Literatur : Boli
i I / HeR, Christen : Grundlagen der allgemeinen unddanorganischen
I-CO (603)2_ (A)HJ)ZJ bl } 3(: 6 §30 Chemie, Sauerldnder-Salle 1977
§ - - = R.Demuth/F.Kober : Komplexchemie experimentell, Reihe Studien-
& 2f —
crs ECO(I #0 (:O'H3)q J Vio e H 3316,(7"‘“‘ 360 —500 blicher Chemie Diesterweg-Sasse Sauerlinder 1980
W, Glockner : Die Komplexverbindungen, Verlag Deubner u, CoKG
[co CO5 (Wt T rod grow  S60-4g0 K&ln 1877
- b Holleman/Wiberg : Lehrbuch der anorganmischen Chemie, de Gruyter

[co C'UO.z)g 73" ?dé bla 480 - 435 Berlin 1876 ,

Jander/Blasius :Lehrbuch der analytischen und priperativen an-—
organischen Chemie, Hirzel-Verlag Stuttgart f

1976
F. Kober : Grundlagen der Komplexchemie, Salle-Sauerlédnder
1979
X ‘ : ik ol
Die Synthese der entsprechenden uerbindungen ist dem Anhang zu e Gg?ﬁ%gg;sigsg Grundprektikum, Chemie-Uerlag
entnehemen, Stapf/Rosaa : Chemische Schulversuche, Bibl, Chemie unter
vD 100/
Zeitschriften : Praxis der Naturwissenschaften Chemie, Heft S
Versuch 9 : Weitere Komplexreaktionen, 1982, R.Demuth : Farbigkeit vdn Komplexverbin-

dungenj; ihre Behandlung in der Schule. .
Chemikalien : Fefl , KSCN ; FeCl ¢+ Chemische Experimente Didaktik 2, 57-62,Thieme

’E —
Durchfihrung : Zu ei 3 : tt ! 31 KalFe (CN)SI) G Wittke ¢ Ein Funktionsmodell zue Veranschau=-
g 3 einer waBrigen Fe 5-159 weTden Spuren voh lichung der Farbigkeit von 3d-Metall-Koordina-

giggbgesigeﬁgcﬁie -Gsling farbt sich deutlich gelb, beiweiterer tionsverbindungen- Prinzip, Aufbau und begleiter
orange, rot bls‘Elutrot. deDemonstrationsversuche mit Co III-Komplexen,

!’_‘I:c (fllo)a ]3"" + Sc™- = LF@CHIO)S SC)UJZ‘IA 3114, Sowie Gerstner : Skript zum Seminar,

Karteikarten, Sammlung von Schulversuchen
— . Buch : Habitz/Puff/Schmitz Du Mont, chem, Unter-

LFC(HZO)H(SLL»{]4-+ SCLf = | FC(HZO)3(SCﬂJLi§ ro( richtsversuche, Darmstadt 1976,

Gerdte : Reagenzgliser

—

[ee (ﬂlo) (scas 37+ Sew & | re CScmi 1% bltrod

Auch diese Beaktion stellt einen sukzessiven Prozes dar, wobe;
HZD durch eienen schwéicheren Liganden substituiert wird,

- @ —
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