CASSY -Versuch

Zinn - Schmelzpunktbestimmung

Mit einer Temperatur von 232 °C lasst sich der Schmelzpunkt von Zinn experimentell leicht be-
stimmen. Da das Schmelzplateau oft durch das schnelle Aufheizen im Diagramm nicht sicht-
bar ist, wird der Schmelzpunkt liber das Erstarrungsplateau bestimmt.

Hintergrund

Wird ZinngielB3en als Schiileriibung durchgefiihrt, sollte dieser Versuch im Rahmen einer Sicherheitsbeleh-
rung eingesetzt werden. Anhand des Diagramms kann man leicht erkennen, wie schnell die Temperatur
Uber den Schmelzpunkt hinausschieBt und die Temperatur, bei der Zinn verarbeitet wird, bei ca. 500 °C liegt.

Gefahren

Signalwort: Gefahr

; ®

Schutzbrille und Schutzkleidung (Labormantel aus Baumwolle oder Baumwollkleidung) tragen. Schutz-
handschuhe sind nicht n6tig, da der Tiegel mit einem Holzgriff isoliert ist.

Kein Wasser in den Tiegel mit geschmolzenen Zinn geben, kein feuchtes Zinn schmelzen, das Wasser ver-
dampft schlagartig und reif3t flissiges Zinn mit, das explosionsartig aus dem Tiegel geschleudert wird.

Vorsicht vor dem hei3en Zinn, das Beriihren des heiBen Tiegels bzw. des heilen Zinns ist zu vermeiden, an-
sonsten bilden sich sehr schnell Brandblasen. Im Schadensfall mit viel kaltem Wasser kihlen.

Sicherheitsvorkehrungen beim Umgang mit dem Bunsenbrenner beachten.

Chemikalien

Zinn, Granulat oder kleine Stiicke
Erdgas H220 B> P210, P377, P381, P403

Materialien

Computer mit CASSY-Lab 2 mit CASSY-Interface

NiCr-Ni Adapter S (entfallt bei Verwendung von Mobile CASSY 2)

NiCr-Ni - Temperaturfiihler, z. B. 666 1263 (3 mm Flhlerrohr) oder 529 676 (1,5 mm Fihlerrohr)
Tiegel aus Eisen/Stahl mit Holzgriff (alternativ Prozellantiegel)

Stativmaterial (Stativ, 2 Muffen, 2 Fingerklemmen, alternativ Dreibein mit Tondreieck)
Bunsenbrenner

Gasanzunder/Streichhdlzer

o1- © Martin Schwab
www.fachreferent-chemie.de



CASSY -Versuch

Zinn - Schmelzpunktbestimmung

Versuchsaufbau

— Messwerterfassung

Temperaturfilhler ——— \ hier jeweils mit Stativklemme
am Stativ befestigen

Schmelztiegel —

Temperaturfiihler mit dem Messsystem verbinden. Temperaturfiihler so befestigen, dass das Kabel nicht mit
heillen Metallteilen oder der Brennerflamme in Kontakt kommen kann.

Es ist nicht unbedingt nétig, das Fihlerrohr des Messfiihlers zu verbiegen. Mit dem nétigen Geschick lasst
sich der Versuchsaufbau auch mit geradem Fiihlerrohr aufbauen.

Einstellungen CASSY Lab 2

Temperatur Bereich: 0°C... 1200°C
Messbedingungen Aufnahme: automatisch
Messzeit kein Eintrag (Messzeit unbestimmt)
Intervall 1s
Versuchsdurchfithrung

1. Messinterface mit dem Computer verbinden, Cassy Lab 2 starten, Temperaturkanal aktivieren, Ein-
stellungen Gibernehmen.

2. Temperaturfiihler und Tiegel am Stativ befestigen, Temperaturfiihler so anbringen, dass er sich
knapp lber dem Tiegelboden befindet und nicht die Wand beriihrt.

3. Tiegel mit Zinngranulat flllen und mit der rauschenden Brennerflamme zum Schmelzen bringen,
bei ca. 500 °C die Messung starten und nicht mehr weiter erhitzen.

4. Temperatur und Aggregatzustand des Zinns beim Abkuhlen tberprifen

5. DenTiegel bei ca. 50 °C erneut, diesmal aber mit verminderter Brennerleistung, erhitzen.

6. Die Messung bei ca. 500 °C beenden, Messung speichern.

7. Messfiihler aus dem fliissigen Zinn herausziehen. Zinn kann zunéchst einmal im Tiegel erkalten.
Beobachtung

Die Zinnschmelze kiihlt sich langsam ab, bei ca. 232 °C bleibt die Temperatur konstant, solange, bis das Zinn
erstarrt ist. Dies ist als sogenanntes Erstarrungsplateau in der Kurve zu erkennen. Danach fillt die Tempera-
tur weiter ab.

Beim erneuten Erhitzen bleibt die Temperatur wieder bei ca. 232 °C, diesmal nur fiir eine kiirzere Zeit, kon-
stant, es bildet sich das sog. Schmelzplateau aus. Sobald alles Zinn geschmolzen ist, steigt die Temperatur
wieder an.
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Messdiagramm

Sl
!

Schmelzdiagramm von Zinn:

Erstarrungplateau = Schmelzplateau =232°C

Schmelzplateau

Erstarrungsplateau \

t/ min

Auswertung

Das Erstarrungs- und das Schmelzplateau befinden sich auf gleicher Hohe. Beim Erstarren wird Energie frei,
da Bindungen ausgebildet werden, beim Schmelzen wird Energie aufgewandt, um Bindungen zu trennen.
Diese Energiemengen sind nattirlich gleich grof.

Durch die Tastenkombination ALT+W kann eine waagrechte Linie in das Diagramm von CASSY Lab 2 gelegt
werden, um diesen Sachverhalt zu demonstrieren (auch durch Linksklick mit der Maus ins Diagramm unter
Markierung setzen erreichbar).

Da die Abkuhlung langsamer vor sich geht als das Erhitzen (es wird keine aktive Kiihlung verwendet, nur
die Abgabe der Warme an die Umgebung), lasst sich der Schmelzpunkt tber das ausgepragte Erstarrungs-
plateau leichter ablesen als liber das oft undeutlichere Schmelzplateau. Bei zu schnellem Erhitzen oder zu
kleiner Substanzmenge wird das Schmelzplateau oft Gbersprungen.

Am Beispiel des Schmelzplateaus soll erklart werden, wie es zur Plateaubildung kommt:

«  Solange das Zinn fest ist, liegt auf Teilchenebene ein Metallgitter vor. Die zugefiihrte Warmeenergie
fuhrt nur zu einer starkeren Schwingung der Atome im Gitter, was sich als Anstieg der Temperatur
messen lasst.

«  Abeinem bestimmten Punkt, dem Schmelzpunkt, ist die zugefiihrte Energie so grof3, dass die Ato-
me sich voneinander |8sen, ihren festen Platz verlassen, das Gitter zerstort wird. Auf Stoffebene be-
obachten wir das Schmelzen des Zinns, im Diagramm ist dies als Plateau zu beobachten.

«  Wenn alles Zinn geschmolzen ist, auf Teilchenebene alle Atome frei beweglich sind, fiihrt die zuge-
fihrte Warmeenergie zu einer schnelleren Bewegung der Teilchen, was sich auf Stoffebene wieder-
um in einer hoheren Temperatur auswirkt.

Beim Erstarren sind die Vorgange genau umgekehrt.

Die Temperatur kann mit dem Bunsenbrenner meist nicht héher als 600 °C erhitzt werden, da an die Umge-
bung dann so viel Warme abgegeben wird, dass die Temperatur nicht mehr steigt.
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Hintergrundinformationen

Zinn eignet sich besonders gut, um den Schmelzpunkt einer Substanz zu bestimmen. Zinn ist ungiftig, Zinn
und der Tiegel kdnnen immer wieder verwendet werden, die Temperatur liegt noch in einem Bereich, der
experimentell leicht zuganglich ist.

Zinn eignet sich auch besonders gut, um zu zeigen, dass Schmelz- und Erstarrungstemperatur sich entspre-
chen. Zinn neigt kaum zur Unterkiihlen. Verwendet man Tiegel mit glatten Oberflachen, z. B. aus Quarzglas,
kann man eine Unterkiihlung von einigen Grad Celcius beobachten.

Wird beim Hochheizen versucht, das Schmelzplateau zu messen, gelingt dies meist nicht, das Granulat bzw.
die Zinnstiicke sind zu ungleichmaBig. Daher wird die Messung erst beim Abkiihlen gestartet, beim erneu-
ten Hochheizen lasst sich das Schmelzplateau beobachten.

Soll nur der Schmelzpunkt bestimmt werden, muss natirlich nicht bis 500 °C hochgeheizt werden. Damit
lasst sich der Versuch in deutlich kiirzerer Zeit durchfiihren. Fiir eine Sicherheitsbelehrung ist es aber wichtig
zu zeigen, wie schnell eine Schmelze auf Temperaturen tber 500 °C erhitzt werden kann.

Zinnschmelzen mit einer Temperatur von 500 °C glithen noch nicht, so dass der natiirliche Schutz vor Beriih-
rung nicht vorhanden ist. Dem heien Tiegel mit seinem Inhalt sieht man die Hitze nicht an. So ist die Durch-
fihrung des Versuchs eine wichtige Demonstration, um vor den Gefahren der hohen Temperatur zu warnen.

Entsorgung

Es fallt kein Abfall an. Das geschmolzene Zinn kann auf eine feuerfeste Unterlage in kleinen Portionen aus-
gegossen und so leicht wieder verwendet werden.
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