CASSY Grundlagen

Titration mit dem Tropfenzahler

Mit Hilfe des Tropfenzahlers kann die Zahl von Tropfen gemessen werden. Hat man
in einem Vorversuch das Volumen eines Tropfens bestimmt, kann iiber eine Formel in
CASSY Lab das Volumen der zugetropften Fliissigkeit bestimmt werden. Der Tropfen-
zahler wird bei der Titration eingesetzt.

Hintergrund

Fir das Messen von Flissigkeitsvolumen gibt es keinen speziellen Sensor. Der Trop-
fenzéhler ist eine Lichtschranke. Eine Lichtschranke zahlt Ereignisse, hier die Zahl der
Tropfen. Der Tropfenzahler wird daher auch Uber die Timer-Box oder den Timer S an
CASSY angeschlossen.

Die zwei aulReren Bohrungen des Tropfenzahlers enthalten zwei Leuchtdioden (LED) als
Lichtquelle, die mittlere eine Photodiode, die das vom Tropfen reflektierte Licht detek-
tiert. Die Stromversorgung des Tropfenzéhlers erfolgt Gber Sensor-CASSY oder Pocket-
CASSY.

Um z.B. eine Titrationskurve aufnehmen zu kénnen, ist fur die pH-Elektrode noch ein
zweiter Eingang erforderlich (Sensor-CASSY oder zwei Pocket-CASSY).

CASSY-Materialien Sonstige Materialien
Computer mit CASSY Lab Biarette, z.B. 50 ml
Sensor-CASSY Stativ mit Klemme
Tropfenzahler Magnetrihrer mit Rihrfisch
Timer-Box oder Timer S Becherglaser
pH-Adapter S od. Chemiebox Vollpiptte, Pipettierhilfe
pH-Elektrode Filterpapier

Chemikalien

¢ 0,1 molare Salzsaure
e 0,1 molare Natronlauge, C
e Pufferlosung pH 2 und pH 7 zum Eichen der Elektrode
e Indikator (optional)
Gefahren
C
.
K i

Natronlauge ist dtzend und darf nicht in die Augen gelangen, da sonst Tribungen der
Hornhaut die Folge sein kénnen. Bei Kontamination der Augen mit der Augenduche spu-
len und zum Arzt gehen.

Schutzbrille tragen.
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Versuchsaufbau

Beleuchtung (aul3en)
Photodiode (mitte)
Beleuchtung (aul3en)

Aufbau des Tropfenzahlers

e Tropfenzahler tGber Timerbox bzw. Timer S an CASSY anschliel3en.
e (Cassy-Lab aufrufen und Timerbox aktivieren
e Versuchsaufbau nach der Abbildung aufbauen.

Zum Einjustieren den Tropfenzahler am besten der tropfenden Blrette annédhern, bis man
mit dem Auge den fallenden Tropfen rot aufleuchten sieht, wenn er vor der Photodiode
vorbeiféllt. Der experimentell beste Abstand des Zahlers zur Blrette betragt 5-15 mm.
Kleinere oder grélRere Abstdnde fihren zu ,Verwirrungen”, es wird teilweise doppelt
oder dreifach detektiert.

Einstellungen CASSY Lab

¢ Einstellungen Sensoreingang Timer-Box oder Timer S
Messgrol3e: Ereignisse NB1
Messbereich: 1000
Torzeit: 0

¢ Einstellungen Sensoreingang pH-Adapter S oder Chemie-Box
MessgrolRe: pH
Messbereich: 0 ... 14

e Messparameter

Automatische Aufnahme
Intervall: 2s
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Bedienung des Tropfenzahlers

Auf dem Bildschirm wird das ,Zahlfenster” angezeigt. Damit der Tropfenzahler mit dem
Zahlen beginnt, muss keine Messung gestartet werden. Sobald ein Tropfen in der rich-
tigen Entfernung vorbeiféllt, wird gezahlt.

"g; Ereignisse Ngq

Der Zahler lasst sich jederzeit wieder auf Null stellen. Dies erfolgt in Einstellungen Sen-
soreingang (unten rechts auf ,— O «“ klicken).

Einstellungen Sensoreingang

Eingang B1:  Timer 5 [524 07 4] Schliefen

Mezsgrofe: | Ereignizse Mgy [E] v|

Meszhereich: | 1000
Torzeit; EI % il

—Messparameter

Logchen

keszstart erst mit der 1. Flanke

b ezzstopp mit Flanke

Flanken invertieren [0 <> 1]

Pendel [jede Libernachzte Flanke]

\%

Bestimmen der TropfengroRRe

Damit die Tropfenzahl in das Volumen umgerechnet werden kann, muss die Tropfen-
grélRe bekannt sein. Dies muss fir jede Birette und fir jede Konzentration einer Saure
bzw. Lauge bestimmt werden.

Um die TropfengrélRe zu berechnen, benétigt man fir eine bestimme Tropfenzahl das
Gesamtvolumen dieser Tropfen. Dazu lasst man aus der Birette eine bestimmte Menge
austropfen, zahlt die Tropfenzahl mit dem Tropfenzahler und liest das ausgetropfte Vo-
lumen an der Birette ab.

Die folgende Tabelle zeigt eine Versuchsreihe zur Ermittlung des Tropfenvolumens:
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Messung Volumen Anzahl Tropfen Volumen Tropfen
1 100 ml 206 0,0485 ml
2 100 ml 218 0,0458 ml
3 97 ml 200 0,0485 ml
Mittelwert 0,0476 ml

Berechnung der neue GroRRe ,,Volumen”

Eine neue GrolRe wird im Fenster Einstellungen unter Parameter/Formel/FFT eingerich-
tet, indem man auf neue Grél3e klickt.

Um das zugetropfte Volumen zu berchnen, wird die Tropfenzahl mit dem Tropfenvolu-
men multipliziert:

Volumen (Gesamt) = Volumen (Tropfen) x Tropfenzahl
In das Formelfeld muss man nur folgende Zeile eingeben:
0,0476 x NB1
Bei der Eingabe der Formel muss darauf geachtet werden, dass das Symbol fir die
MessgrélBe Ereignis genau Gbernommen wird, z.B. wird Nb1 vom Programm nicht an-

erkannt.

Das Malzeichen ist bei CASSY Lab das Sternzeichen, das sich Uber dem Pluszeichen
befindet oder im Ziffernblock eine eigene Taste besitzt.

Einstellungen D__<|

Cassy | Parameter/Formel/FFT |D_arstellung | Kommentar | Allgemein |

Grake auswahlenf” (Volumen \ w | [ neue Grake ] [ Grabe lGzchen ]
Eigenzchafter
[ ele Eingabe in der T abelle oder hier] = ml
< (%) Formel [time,date.nt METNd]=

|0.0476°NET J |
W () Mittelwert Liber Yan }

() zeithiches Integral von (") Fast Fourier Transformation won

Symbol: Einheit: WO EI il bis: il Dezimalztellen:

[ Schliefen J [ Meszparameter anzeigen ] [ Beizpiel laden ]
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Um das Volumen auf der y-Achse und den pH-Wert auf der x-Achse angezeigt zu be-
kommen, wird unter Einstellungen/Darstellung die entsprechende Achsenbelegung vor-
genommen.

x- Achse: V (Volumen)
y- Achse:  pH (pH-Wert)

Durchfiihrung einer Titration

Blrette mit Natronlauge flllen, auf O ml einstellen.

30 ml Salzsaure vorlegen

Magnetrihrer anstellen

pH-Elektrode eintauchen

Messung mit F9 starten

Langsam zutropfen lassen

Wenn 50 ml zugetropft sind mit F9 Messung beenden.

Diagramm

aaaaaaa

Aquivalenzpunkt:

V(TZ)= 31,6ml, pHa = 6,25

Auswertung

Die Kurve zeigt einen typischen Verlauf (starke Saure und starke Base). Allerdings ent-
spricht der experimentell Uber die Auswertefunktion von CASSY ermittelte Aquivalenz-
punkt mit 31,6 ml nicht dem erwarteten Wert von 30 ml.

Ein entscheidender Fehler liegt in der Tragheit der pH-Elektrode und der immer langsa-
mer tropfenden Blrette, je weniger hoch die Flissigkeitssaule ist.
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Der Tropfenzahler ist daher flir den Demonstrationsversuch gedacht, wo es schnell eine
Titrationskurve zu ermitteln gibt, und der Verlauf wichtiger ist, als der exakte Wert.

Auch mit dem Tropfenzahler kbnnen exakte Werte ermittelt werden, wenn die Flissig-
keit sehr langsam zutropft und so die pH-Elektrode genligend Zeit hat, sich einzustel-
len.

Die Bestimmung des Halbaquivalenzpunktes zur Ermittlung des pKs - Wertes ist bei ei-
ner starken Saure nicht moglich und daher sinnlos.

In Lit.2 findet sich ein Anwendungsbeispiel flir den Tropfenzahler, wo in die Formel das
Endvolumen der zugetropften Lauge und die Tropfenzahl eingegeben wird. Dieses Bei-
spiel kann man auch in CASSY Lab unter Einstellungen durch Klick auf ,Beispiel laden”
aufrufen (Versuchsbeipiele Chemie/Analytische Chemie/C3.3.7.2 Automatische Titrati-
on (Tropfenzahler)).
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