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Einleitung

Ziel:
» Beantwortung der Frage wie viel eines gesuchten Stoffes in
einer Probe enthalten ist.
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L Einleitung

Methoden:

» Masse- oder Volumenbestimmung nach chemischer
Umsetzung.
» Berechnung der gesuchten Menge mit Umrechnungsfaktoren.

(L aus molaren Massen M und stéchiometrischen
Koeffizienten der Reaktanden)

» Gravimetrie bzw. Gewichtsanalyse
» Titrimetrie bzw. MaBanalyse (Wiegen ohne Waage)
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bekannter Konzentration (= MaBI3sung).



11/6: Quantitative Bestimmung von H3PO4
LTitrimetrie

Titrimetrie

Prinzip:
» Messung des verbrauchten Volumens einer Reagenzlésung mit
bekannter Konzentration (= MaBIésung).
» Der Probelésung wird nur so viel MaBlésung zugesetzt, wie
fiir die Umsetzung des zu bestimmenden Stoffs gerade
erforderlich ist (Aquivalenzpunkt).
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Titrimetrie

Prinzip:

» Messung des verbrauchten Volumens einer Reagenzlésung mit
bekannter Konzentration (= MaBIésung).

» Der Probelésung wird nur so viel MaBlésung zugesetzt, wie
fiir die Umsetzung des zu bestimmenden Stoffs gerade
erforderlich ist (Aquivalenzpunkt).

» Aus dem bis zum Aquivalenzpunkt verbrauchten Volumen der
MaBlosung und Kenntnis der Reaktionsgleichung lassen sich m
und n berechnen.
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Voraussetzungen:
» Die Reaktion muss schnell, vollstdndig und eindeutig ablaufen.

» Herstellung einer MaBlésung muss moglich sein (Stabilitat).

» Aquivalenzpunkt ~ Endpunkt der Titration
Endpunkt der Titration nicht immer so einfach zu erkennen =
Verwendung von Indikatoren! (s. Vorlage 6)

Indikator

(Meist organischer) Hilfsstoff, den man einer zu titrierenden
Losung zusetzt und der durch eine sichtbare Veranderung
(Farbumschlag, Triibung) den Endpunkt der Titration anzeigt.
Indikatoren sind selbst schwache S&uren oder Basen.

H,0 + Hind == H30" + Ind™
gelb blau
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|—Titrimetrie

Klassifizierung:

1. Reaktionstyp
» Sdure-Base-Titration (Alkalimetrie, Acidimetrie)

2. Endpunkterkennung

» chemischer Indikator
3. Titrationsart

» Direkte Titration
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Theorie

» Protolyse der Phosphorsaure erfolgt

stufenweise:
HsPO4 + OH™ == H,PO; + H,0
HPO; + OH™ <22 HPO?™ + H,0

HPO?™ + OH™ <=2 POY™ + H,0

pKsy = 2.12
szz =721
pKss = 12.32.

o

Bromkresolgriin

Aquivalenzpunkt
n(H3PO,) = n(NaOH)

Pufferbereich
ApH =pKs + 1

Halbiquivalenzpunkt
pH = pK

hymolphthalein

1
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Theorie

» Protolyse der Phosphorsaure erfolgt

stufenweise:

HsPO4 + OH™ == H,PO; + H,0
H,PO; + OH™ =22 HPOZ™ + H,0

Ks3

HPO;™ + OH™ == PO}  + H.0

» stufenweise Titration moglich, da

Ks1 » Ksa(» Ks3).

» Indikatoren so wahlen, dass deren

pKsy = 2.12
pK52 =721
pKss = 12.32.

Umschlagspunkte moglichst mit dem
pH-Wert am Aquivalenzpunkt (AP)

zusammenfallen (s. Vorl. 6).

o

Aquivalenzpunkt

[ Thymolphthalein

Bromkresolgriin

n(HsPO) = n(NaOH)

Pufferbereich
ApH = pKs + 1

Halbiquivalenzpunkt
H = pKs

2
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_ Ks1 _ oH
HsPO4 + OH H2PO4 + H»,O pK51 =2.12 L
HoPO; + OH™ =22 HPO?™ + H,0  pKsx =721 1t

HPO2™ + OH™ == PO}~ 1 H,0

pKss = 12.32.

10

Bromkresolgriin

Aquivalenzpunkt
n(H3PO,) = n(NaOH)

Pufferbereich
ApH = pKs £+ 1

Halbaquivalenzpunkt
pH = pKs

1
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LTheorie
HsPOs + OH™ =2 H,PO; + H,0  pKsi = 2.12
H:PO; + OH™ =2 HPO2™ + H,0  pKs = 7.21

HPO2™ + OH™ == PO3™ + H,0  pKss = 12.32.

» Aus der Puffergleichung
A
pH = pKs + log 72((HA2
folgt am Halbiquivalenzpunkt (HAP)
c (A7) = c(HA):
PHuzp = PKs

pH

12

10

[ Thymolphthalein

n(H3P0O,) = 2n(NaOH)

Bromkresolgriin

Aquivalenzpunkt
n(H3PO;) = n(NaOH)

Pufferbereich
ApH = pKs £ 1

Halbaquivalenzpunkt
pH = pKs

1 2 3
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LTheorie
HsPO4 + OH™ == H,PO; + H,0
HPO; + OH™ =2 HPO2™ + H,0

HPO2™ + OH™ == PO}~ + H,0

» Aus der Puffergleichung
A
pH = pKs + log 72((HA2

pKsi = 2.12
szz =7.21
pKss = 12.32.

folgt am Halbiquivalenzpunkt (HAP)

c (A7) = c(HA):
PHuap = PKs

» Der Pufferbereich:
ApH =pKs + 1

pH

12

10

[ Thymolphthalein

n(H3P0O,) = 2n(NaOH)

Bromkresolgriin

Aquivalenzpunkt
n(H3PO;) = n(NaOH)

Pufferbereich
ApH = pKs £ 1

Halbaquivalenzpunkt
pH = pKs

1 2 3
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L Theorie

_ Ks1 _ pH
HsPO4 + OH H2PO4 + H,0O PK51 =212
H.PO,; + OH™ fs2 HPO?~ + H,0O pKsy =721 1t

HPO2™ + OH™ =2 PO3™ + H,0  pKss = 12.32. |

10 -

n(H3PO,) = 2n(NaOH)

» Aus der Puffergleichung

pH = pKs + log CC((,A_\,—A; I
folgt am Halb3aquivalenzpunkt (HAP) 6l
C (Ai) =cC (HA): | Bromkresolgriin
PHuzp = PKs o )

» Der Pufferbereich: oL P niNaOH)
ApH = pKs 11 : e,

» Fiir Ampholyte gilt: | Halbaquivalenzpun

pH = pKs

PHip = 3 (PKsn + PKsn+1) ‘ ‘ ‘

1 2 3
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Durchfiihrun
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Versuchs beim Assistenten abgeben. Sonst keine Durchfiihrung méglich!
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L Durchfiihrung

Durchfiihrun

sauberen, beschrifteten 100 mL Messkolben mit Stopfen am Vorabend des
Versuchs beim Assistenten abgeben. Sonst keine Durchfiihrung méglich!

@

@

Hz POs

n(HsP
00

585 n(HsPOL)o

100mL

®

100mL.

HiPOsuera)

n(H;PO:) =
1 n(H3P0s)o

ﬂi,

300mL

@

n(HsPO:) =
1 n(HsPO:)o

ﬂl,

300mL
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L Durchfiihrung

Durchfiihrun

sauberen, beschrifteten 100 mL Messkolben mit Stopfen am Vorabend des
Versuchs beim Assistenten abgeben. Sonst keine Durchfiihrung méglich!

@

H;PO,
n(HsPOs)o

H20(dest.)
100mL

@

n(HsP
100mL

60) n(HsPO4)o

100mL

®

100mL

HiPOsuera)

n(HsPOs) =
1 n(HPO4)o

i

300mL

@
n(HsPO:) =
L n(H:PO:o
H20get)
300mLY [HoomL

@ Messkolben mit V(H3PO4) und n(H3PO4)o=unbekannt, wird vom Assistenten
ausgegeben; @ Messkolben bis zur Marke mit H2O(dest.) auffiillen, schiitteln; ® 20 mL

H3PO4(verd.) mit einer Vollpipette (20 mL) in einen Erlenmeyerkolben iiberfiihren; @
auf ca. 100 mL mit H2O(dest.) auffiillen.
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LDurchﬁjhrung
pH=4.52 _
H3PO4(aq) + NaOH(aq) H2PO4(aq) + Na?;q) + H20(|)
® ® = e
LEinschniirung
. iskus \

Endwert notieren

Laborbuch

NaOH

+Stativstange]

Laborbuch

=
0
=

R TSI NIRRTty ST T TI SRt

=L
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- Durchfiihrung

pH=4.52

H3PO4(aq) + NaOH(aq) H2PO4(_aq) + Na(tq) + H20(|)

Trichter

O] @ ®

Einschniirung

Meniskus.

Startwert notieren

Laborbuch

Endun

Laborbuch

NaOH—

+Stativstange]

5 1| A0

@ Biirette aufbauen; @ Biirette mit NaOH-MaBI6sung fiillen, Startwert aufschreiben, 2
Tropfen Bromkresolgriin in den Erlenmeyerkolben geben; ® bis zum Umschlagspunkt
(Griin) titrieren unterdessen Probe schwenken, Endwert aufschreiben.

Laborbuch

=L
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LDurchﬁjhrung
H3PO4(aq) +2 NaOH(aq) HPO4(aq) +2 Na(aq) + 2 H20(|)
® @ Trichter @ N N H

\E\}schmimng
AN L
Meniskus . Fl:
\ H
o
n(H;POL) =] f]
L n(H;POW) [T —
- Laborbuch Z
300mL ;

(PO =
1 n(HsPOL)o

I ==

H20)(gest. )|
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- Durchfiihrung

pH=09.91

H3PO4(aq) + 2 NaOH(sq) HPO4{5q) +2Na,q) +2H20q)

Trichter

O] @

“Einschniirung

Meniskus

Laborbuch

Endwert no

Laborbuch

n(H3PO4) =
1 n(H3PO4)o

T

@ weitere 20 mL Probe ab- und auffiillen; @ Biirette mit NaOH-MaBIésung fiillen,
Startwert aufschreiben, 2 Tropfen Thymolphthalein in den Erlenmeyerkolben geben; ®
bis zum Umschlagspunkt (schwach Blau) titrieren unterdessen Probe schwenken,
Endwert aufschreiben.

Ar
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Auswertung
H3PO4(aq) + NaOH(,q)

H=4.52
Lol H2P04(sq) + Nafyg) + H20()

H=9.91
F—="HPOu}) +2Na,,) +2H20)

» Gegeben: » Gesucht:

c(NaOH) =0.1 mol/L
M(NaOH) =40.00 &/mol
M(H3PO4) =98.00 g/mol

m(H3PO4)gesamt =7 mg
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L Auswertung

Auswertung
H3PO4(aq) + NaOH(,q)

H3PO4(aq) + 2 NaOH(aq)

H=4.52
F—=" HoPO4(,q + Naf;) + H20()

pH=9.91 o_
== HPO4{;) + 2Na(,) +2H20()

» Gegeben: » Gesucht:

c¢(NaOH) =0.1 mol/L

H3P =7
M(NaOH) =40.00 &/mol m(H3PO4)gesamt mg
M(H3PO4) =98.00 &/mol

» Gemessen:

V(NaOH);;, = 5.9 mL
V(NaOH>||/1 =11.8 mL
V(NaOH)“/2 =12.0 mL

= \/(NaOH)@ =5.95 mL
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> Stoffmenge der verbrauchten NaOH-MaBIdsung

berechnen:
n(NaOH) = ¢(NaOH) - V(NaOH) &
= 0.1 mol/L -5.95-1073L = 0.595 - 10>mol
= 0.595mmol
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LAuswertung

> Stoffmenge der verbrauchten NaOH-MaBIdsung

berechnen:
n(NaOH) = ¢(NaOH) - V(NaOH) &
= 0.1 mol/L -5.95-1073L = 0.595 - 10>mol
= 0.595mmol
» Am Umschlagspunkt bzw. Aquivalenzpunkt gilt:
n(NaOH) = n(H3PO4)

> gesuchte Masse m(H3PO4) bestimmen:
m(H3PO4) = M(H3PO4) . n(H3PO4)

— 08.00 &/mol - 0.595 - 10 3mol
= 0.05831 g = 58.31 mg.

» ACHTUNG diese Masse muss noch -5 genommen werden, da
ja jeweils nur 1/5 der Probeldsung titriert wurde!

m(H3PO4)gesamt = 5 - m(H3PO4) | = 291.6 mg.
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L, berechnet V(NaOH)pin und V(NaOH)max.

» bis zum Erreichen von V(NaOH) i, schnell zugeben, ab
V (NaOH)min langsam zugeben.

» vor dem Einsatz, Biirette testen (Dichtigkeit, Durchl3ssigkeit).

» Glasgerate (Messgenauigkeit: Becherglas < Erlenmeyerkolben
& Messzylinder « Messpipette < Messkolben « Vollpipette <
Biirette).
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Hahne nur sehr sparsam fetten, um ein Zusetzen der
Bohrungen zu vermeiden.
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LQuantitative Bestimmung von H3PO4

LTipps

Tipps

Ausgabebereich m(H3PO4): 250 — 500 mg

L, berechnet V(NaOH)pin und V(NaOH)max.

bis zum Erreichen von V(NaOH) i schnell zugeben, ab

V (NaOH)min langsam zugeben.

vor dem Einsatz, Biirette testen (Dichtigkeit, Durchldssigkeit).
Glasgerate (Messgenauigkeit: Becherglas < Erlenmeyerkolben
& Messzylinder « Messpipette < Messkolben « Vollpipette <
Biirette).

Luftblasen vermeiden.

Hahne nur sehr sparsam fetten, um ein Zusetzen der
Bohrungen zu vermeiden.

nur zwei Versuche pro Stufe!
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