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Gruppe 1 — eigener Versuch

Quantitative Bestimmung von Kohlenstoff (volumetrisches VVerfahren)

Reaktion:
CH,OH , +3Cu0, —— CO,, +2H,0, +3Cu,,
Zeitbedarf:
Vorbereitung: 20 min
Versuchsdurchfiihrung: 15 min
Nachbereitung 10
Chemikalien:
Chemikalien | Summen- | Menge R-Satze S-Satze | Gefahren- | Schuleinsatz
formel symbole (HessGiss)
Methanol CH,OH,, | ca 11-23/24/25- | (1/2)-7-16- | F, T S1
6 mL 39/23/24/25 | 36/37-45
Kupfer(I1)- CuO, ein gefull- | 22-50/53 22-61 Xn, N S1
oxid tes Rea-
genzglas

Gerate und Materialien:

Kolbenprober

Wasserschlauch (ca. 8 — 10 cm Léange)
2 Schlauchschellen

2 mL Spritze mit Kanlle
dickwandiges Reagenzglas
durchbohrter Reagenzglasstopfen
Glasréhrchen (ca. 7 — 10 cm Lénge)
Gasbrenner




Versuchsaufbau:

Abb. 1: Reagenzglas mit Kupfer(ll)-oxid, Methanol und verbundener Kolbenprober.

Versuchsdurchfihrung:

Mit einer 2 mL Spritze sind in ein trockenes, kaltes Reagenzglas 0,1 mL wasserfreies Metha-

nol (das entspricht einer Masse von m(CH,OH) = 0,08 g) einzuftillen. Das Reagenzglas wird

nun rasch mit drahtformigem Kupfer(11)-oxid bis etwa 1,5 cm unter die Offnung gefillt. Da-
bei darf das Reagenzglas nur an der Offnung mit zwei Fingern gehalten werden, um jede Er-
warmung zu vermeiden. Das geflllte Reagenzglas ist Uber ein kurzes Glasrohr an den
Kolbenprober anzuschlieBen. Nun wird bei leichter Schréglage des Reagenzglases der obere
Teil des Kupfer(I)-oxids auf Rotglut erhitzt und dann die Flamme langsam zum Boden des
Reagenzglases vorgerckt. Es wird so lange erhitzt, bis die Gasentwicklung, ersichtlich an der
Bewegung des Kolbens aufhort.

Achtung! Durch vorsichtiges Drehen muss ein Festsetzten des Kolbens verhindert werden.
Nach Beendigung der Reaktion ist etwa 5 min zu warten. Dann wird das Volumen am
Kolbenprober abgelesen.

Zimmertemperatur und Luftdruck sind zu messen.

Beobachtungen:

Das Kupfer(ll)-oxid am oberen Ende des Reagenzglases glihte nach etwa 5 - 7 min Erhitzen
mit der Bunsenbrennerflamme. Im Bereich des Reagensglasstopfens, sowie im verbindenden
Schlauchabschnitt bildete sich Kondensationswasser. Der Kolbenprober fullte sich auf ein
Volumen von 42 mL mit dem Produktgas. Im Reagenzglas ist unter dem Kupfer(Il)-oxid auch

elementares Kupfer zu sehen.
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Abb. 2:  Gebildetes elementares Kupfer zwischen dem Kupfer(I1)-oxid

Entsorgung:
Die gasdichte Apparatur wurde vorsichtig unter dem Abzug getffnet, um das Gas entweichen

zu lassen. Das drahtformige Kupfer(ll)-oxid—Kupfer-Gemisch wurde in eine groRRe Porzellan-
schale gegeben und durch Erhitzen mit der Bunsenbrennerflamme zu reinem Kupfer(Il)-oxid
oxidiert. Auf diese Weise konnte das Oxidationsmittel regeneriert werden und musste nicht in
der Feststofftonne entsorgt werden.

2Cu, + 0, —> 2Cu0,
Da der Oxidationsprozess des Methanols mittels Kupfer(l1)-oxid viel Energie benétigt ist es
mdoglich, dass Spuren von Methanol und oxidativ gebildetem Formaldehyd in dem Oxid ver-

bleiben. Durch das Erhitzen mit dem Gasbrenner wurden diese Spuren verbrannt bzw. ausge-

trieben.

Fachliche Analyse:

Schon lange befassen sich Chemiker mit dem Problem der Strukturanalyse von Molekilen.
Hierbei gibt es stets zwei Fragen, die von Interesse sind. Erstens gilt es zu klaren, welche
Elemente mit welchem Anteil innerhalb einer Verbindung vorhanden sind und zweitens, in
welcher Art und weise die Atome miteinander verknipft sind. Erst wenn die genaue Struktur
eines Molekuls bekannt ist, kann nach Mdglichkeiten gesucht werden, um das Molekdl gezielt
zu synthetisieren. Moderne Strukturanalyseverfahren wie die NMR-Spektroskopie (Nuclear
Magnetic Resonance), auch als Kernspinresonanz-Spektroskopie bezeichnet, kénnen beide
Fragen in einem Prozess beantworten. Die NMR-Spektroskopie ist trotz des enormen techni-
schen Aufwandes die mit Abstand wichtigste Analysemethode zur Strukturaufklarung organi-
scher Substanzen. Ein hdufig in der Anorganischen Chemie verwendetes Verfahren zur Struk-
turklarung ist die Rontgenstruktur-Analyse. Durch die Beugung von Réntgenstrahlen kann z.
B. die Koordination von Kristallgittern geklart werden kann.

Vor der Entwicklung dieser modernen Analysemethoden stand meist eine ganze Versuchsrei-
he, um den molekularen Aufbau einer Substanz nachweisen zu kénnen. Um beispielsweise

den Kohlenstoffgehalt in Methanol nachzuweisen, ist zunéchst ein qualitativer Kohlenstoff-



nachweis erforderlich. Dieser kann beispielsweise ber die Luftverbrennung von Methanol
und das Uberleiten der Verbrennungsgase durch eine Calciumhydroxid-Losung erfolgen. Bei
Anwesendheit von Kohlenstoff, in Form des CO,-Molekiils, bildet sich Calciumcarbonat, das

fiir eine deutliche Trubung der Lésung sorgt.

Ist der Nachweis eines Elementes in einer Substanz erbracht, so wird nun geklart welchen
Anteil das Element innerhalb des Molekiils tragt. Die Gehaltsbestimmung eines Elements
innerhalb einer Verbindung wurde friher oft iber das Volumen eines Produktgases gefihrt.
Der Kohlenstoffgehalt von Methanol kann so tber die Bildung von Kohlenstoffdioxid be-
stimmt werden. Da fir die Volumenbestimmung eines Gases eine gasdichte Apparatur beno-
tigt wird, muss eine Alternative zum Oxidationsmittel Sauerstoff gefunden werden. Als Oxi-
dationsmittel fir die volumetrische Kohlenstoffgehaltsbestimmung in Methanol dient Kup-
fer(I1)-oxid.

Das anfangs flissige Methanol geht durch das Erhitzen mittels Bunsenbrennerflamme in die
Gasphase uber und setzt sich am glihenden Kupfer(ll)-oxid zunéchst zu Formaldehyd und
Wasser um. Dabei findet eine Redoxreaktion statt, bei der das Kohlenstoff-Atom des Metha-
nols von der Oxidationszahl -2 auf die Oxidationszahl 0 im Formaldehyd oxidiert wird.

Gleichzeitig wird das Kupfer(l1)-oxid zu elementarem Kupfer reduziert.

H

H +2 A \ 0 0
& + cuo - c=o0 + HO + Cu
N /

H o OH H

Methanol Kupfer(ll)-oxid Formaldehyd Kupfer

In einem zweiten Reaktionsschritt wird der gebildete Formaldehyd vom Kupfer(ll)-oxid zu
Kohlenstoffmonooxid und Wasser weiteroxidiert. Hierbei findet ebenfalls ein Elektronen-
transfer von zwei Elektronen vom C-Atom des Aldehyds auf das Cu-Atom statt. Der Kohlen-
stoff hat als Endprodukt im CO-Molekul die Oxidationszahl +2. Das Cu(ll)-oxid wird analog

zur vorangegangenen Reaktion zu elementarem Kupfer Reduziert.

H
\ 0 +2 A 2 0
£=0 + Cuo > IC=C + HO0 + cu
H
Formaldehyd Kupfer(ll)-oxid Kohlenstoffmonooxid Kupfer

SchlieBlich wird in einer dritten Redoxreaktion das Kohlenstoffmonooxid vom Kup-
fer(I1)-oxid zu Kohlenstoffdioxid oxidiert. Analog zu den vorangegangenen Reaktionen wird

elementares Kupfer gebildet. Das C-Atom des CO,-Molekiils tragt die Oxidationszahl +4.



+2 +2 A +4 0

A ~ ~
IcC=C + Cuo > {0=c=0C + Cu
Kohlenstoffmonooxid Kupfer(ll)-oxid Kohlenstoffdioxid Kupfer

Die drei Einzelgleichungen konnen in der folgenden Gesamtreaktionsgleichung formuliert
werden.

CH,OH ,, +3Cu0,, —— CO,, + 2H,0,, +3Cu,

2(9
Das entstehende Wasser kondensiert am oberen Teil des Reagenzglases sowie im Verbin-
dungsstiick zum Kolbenprober und kann bei der VVolumenmessung vernachlassigt werden.

Am Kolbenprober wird daher das CO, ,, VVolumen abgelesen.

Die Messung ergab ein Volumen von: V(CO,)=42mL
Mit Hilfe des Idealen Gasgesetztes kann nun die Stoffmenge an Kohlenstoffdioxid berechnet
werden. Dabei gilt fiir ideale Gase die folgende Beziehung:
V:-p=n-R-T
V= Volumen
p= Druck
n= Stoffmenge
R = universelle Gaskonstante

T = Temperatur

Es wurden folgende Werte im Experiment ermittelt:
V=42ml=0,042 L

p = 1 bar (Atmosphére)

T = 23°C (Raumtemperatur)

Daraus ergibt sich folgende Stoffmenge an Kohlenstoff:

n(C)=n(CO,) = V-p = 01042bla_r. Lbar =0,0017mol =1,7 mmol
R-T 0083145 . 296.15K
mol K

Der im Kohlenstoffdioxid enthaltene Kohlenstoff hat eine Masse von:

m(C) = n(C) - M (C) = 0,0017 mol -12iI _ 0,0204g ~ 0,029
mo

Aus diesem Wert kann der Massenanteil des Kohlenstoffs in Methanol berechnet werden:



w(C)=—1© _
m (CH,OH)

Der experimentell ermittelte Massenanteil an Kohlenstoff in Methanol betragt damit 25 %.
Der theoretische Wert liegt mit 37,45 % deutlich hoher.

Diese Diskrepanz kann damit erklart werden, dass das Methanol mdglicherweise nicht voll-
standig zu CO, umgesetzt wurde. Fir die Umsetzung von Methanol zu Kohlenstoffdioxid am
Oxidationsmittel CuO werden sehr hohe Temperaturen benétigt. Es ist denkbar, dass ein Teil
des Methanols in die Gasphase lbergegangen ist und nicht mit dem CuO reagierte, da dieses
nicht mehr die erforderliche Temperatur hatte. Das nicht umgesetzte Methanol konnte mit
dem Wasser im oberen Teil des Reagenzglases kondensieren und schmélerte dadurch die

Gasbildung signifikant.

Methodisch-didaktische Analyse:

1. Einordnung
Der Versuch kann wie folgt in die Themengebiete des hessischen Lehrplans (G8) eingebettet

werden.

Jahrgangsstufe u. Themengebiet

Unterrichtseinheit

7G.2 Gesetz von der Erhaltung der Masse: Anhand quantitativer Versuche
in geschlossenen Systemen das Gesetz ableiten und mit Hilfe des
Teilchenmodells begrinden.

8G.1 Stoffmengenbegriff: Quantitative Betrachtungen in verschiedenen
Kontexten (Lebensmittelinhaltsstoffe, Grenzen der Nachweisbarkeit,
Herstellung von chemischen Verbindungen).

10G Weg zur Molekil- oder Summenformel: quantitative Elementaranaly-
se (nach Liebig) und Berechnung der Verhaltnisformel; Bestimmung
der Molaren Masse nach verschiedenen Methoden und Berechnung
der Molekulformel (Summenformel).

11G.2 Identifizierung von Kohlenstoffverbindungen: Qualitative und quanti-
tative Nachweisverfahren fir funktionelle Gruppen; Chemische Ana-
lyseverfahren zur Ermittlung der Summenformel und der Konstituti-
onsformel.

2. Aufwand



Die Versuchsapparatur ist einfach gehalten. Alle verwendeten Gerate gehéren zur Standard-
ausristung einer chemischen Sammlung. Die verwendeten Chemikalien werden nur in Klei-
nen Mengen verbraucht oder kdnnen regeneriert werden. Dadurch verursacht der VVersuch nur
geringe Kosten. Der Aufbau einer gasdichten Apparatur verlangt grof3e Sorgfalt und kann die
Vorbereitungszeit deutlich vergréRern. Ebenso ist grole Sorgfalt bei der Einwaage der einge-
setzten Masse an Methanol erforderlich. Durch die geringe Menge an verwendetem Methanol
wirken sich kleine Messfehler signifikant auf das Ergebnis aus. Das Erhitzen des Kupfer(Il)-
oxids bis zur Rotglut kann die Durchfuhrungsdauer stark verlangern. Hierbei sollte ein gut
funktionierender Brenner eingesetzt werden. Bei diesem Versuch fallen keine schwer zu ent-
sorgenden Chemikalien an. Auch die Regeneration des Kupfer(l1)-oxids ist schnell und ohne
groRen zusétzlichen Aufwand durchfthrbar.

3. Durchfiihrung

Der Versuch funktioniert nur bedingt. Die Gewahrleistung idealer Reaktionsbedingungen
macht diesen Versuch, trotz des schlichten Versuchsaufbaus, zu einem sehr anspruchsvollen
Experiment. Insbesondere das Abdichten der Apparatur, das exakte Abmessen des eingesetz-
ten Methanols sowie das Erhitzen des Kupfer(ll)-oxids bis zur Rotglut sind entscheidend fur
das Versuchsergebnis. Kleine Fehler haben grofie Auswirkungen und fuhren zu unbrauchba-
ren Ergebnissen. Der Versuch sollte nur dann durchgefiihrt werden, wenn ausreichend Vorbe-
reitungszeit zur Verfiigung steht.

Auf Grund der Giftigkeit von Methanol kann dieser Versuch nur als Lehrerversuch durchge-

fuhrt werden.
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