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Prinzip: Malonséure als Vertreter einer zweibasigen und Histidin als Vetreter einer dreibasigen Saure werden hier
stellvertretend vorgestellt.

Versuchsaufbau:
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Materialliste:
Geréate: Chemikalien:
1 ALL-CHEM-MISST Il / Netzteil 1 Bdurette, 25 mL Natronlauge, c= 0,1 mol/L
1 Computer mit Kabel 1 Stativ Malonsaure, ¢c= 0,1 mol/L
1 serielles oder USB-Kabel 1 Muffe Hisitidindihydrochlorid, c= 0,5 mol/L
1 pH- Elektrode mit BNC 1 Birettenklemme dest. Wasser
1 Becherglas, 100 mL 1 Elektrodenklemme Evtl. Pufferlosung pH =7
1 ,Spllbecherglas”, 250 mL 1 Magnetrihrer Evtl. Pufferlésung pH = 2
1 Pipette, 10 mL 1 Ruhrfisch

Vorbereitung des Versuches:

- Geréate entsprechend der Zeichnung bereitstellen und aufbauen.

- 10 mL Malonsé&ure oder Histidinhydrochlorid (bzw. Analysenlésung) mit der Pipette in das Becherglas geben.
- Ruhrfisch dazugeben und Becherglas auf den Magnetrihrer stellen.

- Die Burette mit der Natronlauge spuilen und fullen. Auf die Nullmarkierung einstellen.

- pH- Elektrode in das halb mit Leitungswasser gefillte ,Spulbecherglas” stellen.

- Den Computer Uber das serielle oder USB-Kabel mit dem "ALL-CHEM-MISST 11" verbinden.

- pH- Elektrode in die entsprechende pH-Buchse stecken.

Computerprogramm AK Analytik 32.NET (= Schnellstarter & ALL-CHEM-MISST_I11 1-Kanal)

Messgroie: pH-Wert
pH Kalibrieren Ja Anweisungen befolgen und entsprechende Werte eingeben.
Fur Grafik 0 - 14 pH Bei Volumenintervall: 0,5 mL | Gesamtvol.:(fir Grafik) 30 mL
Titration Uber Volumen auf Tastendruck | Direkt zur Messung

Durchfuhrung des Versuches:
-pH-Elektrode am Stativ befestigen. Der Ruhrfisch darf beim Drehen die Elektrode nicht beriihren.

- Zur Messwertaufnahme bei 0,0 mL mit der Maus auf den Button klicken oder besser auf die
driicken.
- Die Titratorflussigkeit kontinuierlich (mit recht kleiner Geschwindigkeit!) aus der Birette auslaufen lassen und nach jeweils

0,5 mL einen Messwert mit Leertaste oder Maus speichern.
- Beenden mit Klick auf oder mit der Taste | Esc |.
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Auswertung des Versuches:
Prinzip: Die Reaktion von Malonsdure mit Wasser verlauft nach folgenden Gleichungen
a) HOOCCH,COOH + H,0 == HOOCCH,COO + Hg0* PKs=2.83
b) HOOCCH,COO™ + H,0 == ~OOCCH,COO + Ha0% PKs=5.85

Die Neutralisation der Malonsdure erfolgt in zwei Stufen, in denen, besonders in der Nahe des Halbaquivalenzpunktes, je-
weils zunéchst der pH-Wert nur geringfiigig steigt. In der Nahe des Aquivalenzpunktes steigt der pH-Wert bei Zugabe der

Hydroxidionen starker.

Die Bestimmung des Aquivalenzpunktes erfolgt nach der Drei-Geraden-Methode (Tangentenmethode) oder mit Hilfe der im

Programm vorgesehenen automatischen Wendepunktbestimmung.

1. Aquivalenzpunkt

Auswerten aufrufen mit: E' oder im Hauptmenii: =>Auswerten = ,Drei-Geraden-Methode*

Folgen Sie den Anweisungen fiir die 1. Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode; dann:

B weiter

Ergebnis des Rechners: Volumen im Aquivalenzpunkt: 9,895 mL / zugehdoriger pH- Wert: 4,009

Einzeichnen des Aquivalenzpunktes $4  EZeichnen

| Eintragen der Werte:

A Beschriften |Ende:

f Fertig

2. Aquivalenzpunkt

Auswerten aufrufen mit: E' oder im Hauptmeni: >Auswerten = ,Drei-Geraden-Methode*

Folgen Sie den Anweisungen fir die 1. Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode; dann:

Ergebnis des Rechners: Volumen im Aquivalenzpunkt: 21,22 mL / zugehdériger pH- Wert: 9,197

Einzeichnen des Aquivalenzpunktes &=  Zeichnen | Eintragen der Werte: &y Beschriften | Ende: of  Eertig
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Bestimmung der pKs - Werte:

Prinzip: Nach der Puffergleichung ist im Halbaquivalenzpunkt pH =

stimmen lassen und notiert haben!

pKs . Man muss sich vorher die Aquivalenzpunkte be-

Auswerten aufrufen mit: H:

oder im Hauptmeni: =Auswerten = ,Halbaquivalenzpunkt*

Eingabe: Linker x-Wert: O mL__Rechter x-Wert: 10.6 mL «F ©K  Anzahl der Stiitzstellen: 30 F OK
Ergebnis des Rechners: pH-Wert im Halb&quivalenzpunkt. Aus Beispiel: 2,94 Literaturwert: (pKs-Wert = 2,83).
Einzeichnen des Halbaquivalenzpunktes: = §& Zeichnen | Eintragen der Werte: &4 Beschriften | Ende: «f Fertig
Auswerten aufrufen mit: };{: oder im Hauptmeni: =Auswerten = ,Halbaquivalenzpunkt*

Eingabe: Linker x-Wert: 10.6 mL Rechter x-Wert: 21,2 mL «F ©OK Anzahl der Stitzstellen: 30 «F OK

Ergebnis des Rechners: pH-Wert im Halbaquivalenzpunkt. Aus Beispiel: 5,66; Literaturwert: (pKs-Wert = 5,85).

Einzeichnen des Halbaquivalenzpunktes: = & Zeichnen |Eintragen der Werte: & Beschriften |Ende: f Fertig
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Versuch mit Histidin: (Datei HISTIDO1)

Im Gegensatz zur Phosphorséure sind beim Histidin alle drei Stufen in der Titrationskurve schon zu erkennen.
Wahlen sie als Vorlage 10 mL der Histidindihydrochloridlésung (c=0.5 mol/L):
Herstellung: 1. 2,85 g Histidindihydrochlorid im 25 mL Mefl3kélbchen mit Wasser
2. 2,61 g Histidinhydrochlorid Monohydrat im 25 mL MeRkélbchen mit 12.5 mL Salzsaure (c= 1 mol/L)
und Wasser
3. 1,94 g Histidin im 25 mL Messkdlbchen mit Salzsaure (c= 1 mol/L)

Die Neutralisation des Histidins erfolgt in drei Stufen, in denen, besonders in der Néhe des Halbaquivalenzpunktes, jeweils

zunéchst der pH-Wert nur geringfiigig steigt. In der Nahe des Aquivalenzpunktes steigt der pH-Wert bei Zugabe der Hydro-
xidionen starker.
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Die Bestimmung des Aquivalenzpunktes erfolgt nach der Drei-Geraden-Methode (Tangentenmethode) oder mit Hilfe der im
Programm vorgesehenen automatischen Wendepunktbestimmung.

Auswerten aufrufen mit: E' oder im Hauptmenii: =>Auswerten = ,Drei-Geraden-Methode*

Folgen Sie den Anweisungen fiir die 1. Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode; dann: E, Weiter

Ergebnis des Rechners: Volumen im Aquivalenzpunkt: 4,65 mL / zugehériger pH-Wert: 3,692
Einzeichnen des Aquivalenzpunktes $4  EZeichnen Eintragen der Werte: A Beschriften | Ende: of  Eertig

Auswerten aufrufen mit: E' oder im Hauptmeni: ®Auswerten = ,Drei-Geraden-Methode*

Folgen Sie den Anweisungen fiur die 1. Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode; dann: E’ Weiter
Ergebnis des Rechners: Volumen im Aquivalenzpunkt: 9,88 mL / zugehériger pH-Wert: 7,72
Einzeichnen des Aquivalenzpunktes §4 Zeichnen | Eintragen der Werte: A Beschriften | Ende: of Eertig

Auswerten aufrufen mit: E' oder im Hauptmeni: =>Auswerten = ,Drei-Geraden-Methode*

Folgen Sie den Anweisungen fir die 1. Vorperiode, 2. Hauptperiode und 3. Nachperiode; dann: B Weiter

Ergebnis des Rechners: Volumen im Aquivalenzpunkt: 14,38 mL / zugehériger pH-Wert: 11,299
Einzeichnen des Aquivalenzpunktes &=  Zeichnen |Eintragen der Werte: &y Beschriften |Ende: of  Eertig
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Bestimmung der pKs - Werte:

Prinzip: Nach der Puffergleichung ist im Halbaquivalenzpunkt der pH-Wert gleich dem pKs-Wert. Man muss sich vorher die
Aquivalenzpunkte bestimmen lassen und notiert haben! Im Folgenden wird der Aquivalenzpunkt mit der gréRten Steigung
(14,4 mL / 3) als Bezug gewahlt.

Auswerten aufrufen mit: = oder im Hauptmenu: =>Auswerten = ,Halbaquivalenzpunkt*

Eingabe: Linker x-Wert: O mL  Rechter x-Wert: 4,8 mL wf OK Anzahl der Sttitzstellen. 20 \\f OK

| Ergebnis des Rechners: pH-Wert im Halbaquivalenzpunkt. Aus Beispiel: 1,85; Literaturwert: (pKs-Wert = 1,82).
Einzeichnen des Halbaquivalenzpunktes: = §& Zeichnen |Eintragen der Werte: @ Beschriften |Ende: of Fertig

Auswerten aufrufen mit: = oder im Hauptmenu: =>Auswerten = ,Halbaquivalenzpunkt*

Eingabe: Linker x-Wert: 4,8 mL  Rechter x-Wert: 9,6 mL ~F OK  Anzahl der Stiitzstellen: 20 F OK
Ergebnis des Rechners: pH-Wert im Halbaquivalenzpunkt. Aus Beispiel: 5,99; Literaturwert: (pKs-Wert = 6.00).
Einzeichnen des Halbdquivalenzpunktes: = §&% Zeichnen | Eintragen der Werte: & Beschriften | Ende: «f Fertig

Auswerten aufrufen mit: t{: oder im Hauptmenii: ®Auswerten = ,Halbaquivalenzpunkt*
| Eingabe: Linker x-Wert: 9,6 mL__Rechter x-Wert: 14,4 mL «F ©K  Anzahl der Stiitzstellen: 20 F OK
Ergebnis des Rechners: pH-Wert im Halb&quivalenzpunkt. Aus Beispiel: 9,16 Literaturwert: (pKs-Wert = 9,17).

Einzeichnen des Halbaquivalenzpunktes: = §& Zeichnen | Eintragen der Werte: & Beschriften | Ende: «f
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Tipp
- Wollen Sie neben den Halbaquivalenzpunkten auch die Aquivalenzpunkte einzeichnen (wie in der Abbildung), so wahlt man

wieder den Menupunkt Halb&quivalenzpunkt an, gibt aber fur den linken und rechten Rand denselben Wert ein, namlich
den Volumenwert des Aquivalenzpunktes.

Entsorgung:
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