CONATEX Bedienungsanleitung

BAD_1245019

Bausatz Gasentwicklung Normschliff 24/29 Borosilikatglas

Dieses Kit enthalt alle wesentlichen Glaselemente, die fiur die schnelle
Herstellung von Gasen im Labor benétigt werden, einschliellich Ammoniak,
Brom, Kohlendioxid, Kohlenmonoxid, Chlor, Wasserstoff, Bromwasserstoff,
Jodwasserstoff, Chlorwasserstoff, Schwefelwasserstoff, Wasserstoffperoxid,
Stickstoffoxid, Stickstoff, Stickstoffdioxid, Stickstoffoxid, Sauerstoff,
Schwefeldioxid, Schwefeltrioxid usw.
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Die abgebildeten Baugruppen sind nur schematische Darstellungen; Brenner und
Stander sind nicht abgebildet. Der Aufbau der verschiedenen Baugruppen wird durch
die im Bausatz enthaltenen Glasrohre vollig flexibel gestaltet. Diese konnen mit Hilfe
einer Bunsenflamme in jeden beliebigen Winkel gebogen und bei Bedarf durch
Gummi- oder

Kunststoffverbinder miteinander verbunden werden.

So biegen Sie die Rohre

Achten Sie darauf, sich nicht die Hande zu verbrennen, indem Sie sie zu nahe an die
Flamme halten oder den erhitzten Teil des Glases anfassen.

Achten Sie beim "Blasen" von Glasrohren darauf, dass Sie das heifl3e Glas nicht in den
Mund nehmen; stellen Sie sicher, dass das "blasende" Ende des Rohrs das Ende ist,
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das weiter von dem erhitzten Teil entfernt ist. Drehen Sie das Rohrstlick zwischen den

.
Ay

Fingern in einer heillen Bunsenflamme wie gezeigt und erhitzen Sie es Uber einer Lange
von etwa 5 cm. Wenn das Rohrchen richtig heil3 ist, setzt man das weiter von der
erhitzten Stelle entfernte Ende in den Mund und verschlie3t das andere Ende mit dem
Zeigefinger der rechten oder linken Hand, indem man das Réhrchen vorsichtig zieht
und durch Anheben des Endes biegt, wie in der zweiten Skizze gezeigt. Gleichzeitig
blast man sanft und gleichmalig in das Rohr.

Gluhen Sie die Biegung einige Sekunden lang in einer kiihleren Flamme.

Hinweis: Das Rohr sollte immer in vertikaler Richtung nach oben gebogen werden, und
das Glas muss wahrend des Biegens geblasen werden, damit ein gleichmafiger
Durchmesser erhalten bleibt.

Die Quickfit-Schraubkappenverbindung

Das Gelenk besteht aus einer Kunststoffschraubkappe, einem Silikongummiring und einer
P.T.F.E.-Scheibe. Bauen Sie diese Teile wie in der Explosionsdarstellung gezeigt
zusammen. Um die Einstecktiefe einzustellen, I6sen Sie die Schraubkappe und ziehen
Sie sie dann wieder fest.
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Pflege der Glasschliffe

Um Leckagen und mogliche Briche zu vermeiden, sollten Sie die Schliffverbindungen
vor dem Gebrauch routinemaldig von Staub und Splitt befreien. Trennen Sie die
Verbindungen nach dem Gebrauch so schnell wie moglich.

Eine kleine Menge Schmiermittel, z. B. Vaseline, die auf den oberen Teil des Kegels
aufgetragen wird, schutzt die Oberflache der Verbindung.

Exemplarische Baugruppen

MF 29/3/125
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Sauerstoff (Abb. 1)

Sauerstoff kann aus einer Mischung von Kaliumchlorat und Mangandioxid hergestellt
werden.

Vorsicht ist geboten: Mangandioxid kann brennbare Verunreinigungen wie Holzkohle
oder Antimonsulfid enthalten, die beim Erhitzen mit Kaliumchlorat eine heftige
Explosion verursachen. Vorsichtshalber sollte daher vor Beginn des Experiments etwas
von der Mischung in einem offenen Reagenzglas erhitzt werden, um zu sehen, ob es zu
einer Verpuffung kommt. Alternativ kann ein speziell zubereitetes "Sauerstoffgemisch”,
aus dem brennbare Verunreinigungen entfernt wurden, von Laboreinrichtungen
bezogen werden.

25 g Kaliumchlorat werden mit 5 g Mangandioxid gemischt, das 5-10 Minuten lang in
einer Schussel Uber einer fast leuchtenden Flamme getrocknet wurde. Das Gemisch
wird in das Reagenzglas MF 24/3/8 gegeben und mit einer leicht leuchtenden Flamme
vorsichtig erhitzt, wobei man am Ende, das dem Gelenk am nachsten liegt, beginnt
und die Flamme im Laufe der Reaktion allmahlich nach unten zum dosierten Ende
hinbewegt.

Hinweis: Bei zu starker Erhitzung kann es zu einer unkontrollierbaren Gasentwicklung
kommen; in diesem Fall ist die Flamme sofort zu entfernen.

Das bei der Zersetzung des Kaliumchlorats entstandene Chlor oder chlorhaltige Gase
werden entfernt, indem man das Gas durch eine Losung von etwa 2N Natriumhydroxid
in der Drechselflasche, MF 29/3/125, leitet. Das Gas wird Uber Wasser, in dem es nur
schwer 16slich ist, mit dem Gasbehalter, GS 1/82, aufgefangen.

2KCI O, = 2KCI + 30,

ANDERE METHODEN:

Sauerstoff kann auch durch Erhitzen von Kaliumpermanganat auf etwa 240 °C nach
dem oben beschriebenen Verfahren hergestellt werden. Bei diesem Verfahren wird
reiner Sauerstoff erzeugt, und es verbleibt ein Ruckstand aus Kaliummanganat und
Mangandioxid.

2KMnO, = K MnO,, + MnO, + O,

Bei der Einwirkung von angesauertem Wasserstoffperoxid auf Bleidioxid entsteht
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ebenfalls Sauerstoff.

PbO, + H O,, + 2HNO, = Pb(NO ),, + 2H,0 + O,

Eine weitere Methode ist die Einwirkung von angesauertem Wasserstoffperoxid auf
Mangandioxid.

MnO2 + H 022 + H2 SO4 = 2H2 O + O2 + MnSO4

Wasserstoff Peroxid

Dieses Gas wird als Losung in Wasser durch Einwirkung einer kalten verdunnten
Saure auf Barium- oder Natriumperoxid hergestellit.

50 ml 4N-Salzsaure in den Kolben FR 250/3M geben und etwa 17 g Bariumperoxid
hinzufugen, bis die Flussigkeit gesattigt ist. Der Kolben wird gekuhlt, um eine Zersetzung
zu verhindern. Der Endpunkt ist leicht zu erkennen, denn sobald die Flussigkeit
alkalisch wird, setzt sich aufgrund von Eisenverunreinigungen im Bariumperoxid ein
brauner Niederschlag aus Eisenhydroxid ab.

Ist das Bariumperoxid rein, stellt man eine Eisenchloridlosung her, indem man 5 ml
verdunnte Salzsaure (ca. 2N) und etwa 2 g Eisen zusammenbringt und zu der oben
beschriebenen gesattigten FlUussigkeit gibt. Der braune Niederschlag von
Eisenhydroxid bestatigt wiederum das Vorhandensein von Wasserstoffperoxid.

Zur Entfernung des Bariums lasst man mit einer Burette eine der Salzsaure von 4N
Schwefelsaure entsprechende Menge einlaufen. Die ausgefallenen Bariumsulfate
filtrieren und das Filtrat mit verdunnter (etwa 2N) Schwefelsaure testen, um zu
bestatigen, dass das Barium entfernt wurde. Erneut mit Eisenchlorid testen, um das
Vorhandensein des freien Wasserstoffperoxids nachzuweisen.

Wasserfreies Bariumperoxid wird durch verdiinnte Schwefelsaure nicht leicht zersetzt,
da sich an den Partikeln unl6sliches Sulfat ablagert. Eine weitere gute Moglichkeit zur
Herstellung von Wasserstoffperoxid ist daher die Verwendung von hydratisiertem
Bariumperoxid, wie unten beschrieben.
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Etwa 20 g fein zerteiltes handelsubliches Bariumperoxid werden in 50 ml einer eiskalten
Losung von etwa 4N Salzsaure gegeben. Wenn die Saure neutralisiert ist, gibt man
etwas Bariumhydroxid in Losung (z. B. 1 g auf 10 ml Wasser), um Eisen und Aluminium
auszufallen. Man filtriert die LOosung und gibt das Filtrat zu einer gesattigten
Bariumhydroxidlosung.

Den kristallinen Niederschlag von Bariumperoxidhydrat durch Filtration auffangen
und in eiskalte, verdunnte (etwa 2N) Schwefelsaure geben.

Das ausgefallte Bariumsulfat wird filtriert, und im Kolben verbleibt eine Losung von
Wasserstoffperoxid.

Hinweis: Beim Sammeln von Gasen uber Wasser ist darauf zu achten, dass der
Schlauch aus dem Wasser entfernt wird, bevor die Reaktion abgeschlossen ist, da es
sonst zu einem "Rucksog" kommen kann.

Wasserstoff (Abb. 2)

Etwa 50 g Zinkgranulat in einen der Kolben geben und nach Bedarf verdunnte
Schwefelsaure (4 Volumina Wasser auf 1 Volumina Saure) aus dem Tropftrichter,
D60/50, einlaufen lassen. Das Gas wird Uber Wasser im Gasbehalter, GS 1/82,
aufgefangen.

Zn+H,SO, =2ZnS0O, +Hz

Die Reaktion verlauft langsam, wenn das Zink rein ist, kann aber durch Zugabe von 1
g Kupfersulfat beschleunigt werden.

Kohlenmonoxid (Abb. 3)

Das Gas wird normalerweise im Labor durch Dehydratisierung von Ameisensaure mit
konzentrierter Schwefelsaure hergestellt.

Hinweis: Da Kohlenmonoxid sehr giftig ist, muss bei diesen Experimenten sehr
vorsichtig vorgegangen werden.

Gib 50 ml konzentrierte Schwefelsaure in einen der Kolben und erwarme sie leicht, bis
sie warm ist. 30 bis 40 ml konzentrierte Ameisensaure in den Tropftrichter, D60/50,
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geben und die Saure tropfenweise in den Kolben einleiten. Es bildet sich
Kohlenmonoxid.

H.COOH =H, O + CO

Alternativ dazu gibt man 30 bis 40 ml konzentrierte Schwefelsaure in den Tropftrichter
und lasst die Saure tropfenweise auf 50 g Natriumformiat im Kolben tropfen. Es bildet
sich wieder Kohlenmonoxid.

2H.COONa + H, SO, =2H.COOH + Na, SO, H.COOH=H, O + CO

Spuren von Kohlendioxid und/oder Schwefeldioxid aus dem Gas entfernen, indem man
es durch eine Losung von etwa 2N Natriumhydroxid in der Drechselflasche MF
29/3/125 leitet und mit Hilfe des Gasbehalters GS 1/82 uber Wasser auffangt.

ANDERE METHODEN

Kohlenmonoxid kann auch durch Dehydratisierung von Oxalsaure mit konzentrierter
Schwefelsaure hergestellt werden.

(COOH), = H, O + CO + Co,

In diesem Fall werden die gasformigen Produkte durch eine Kaliumhydroxidlésung
geleitet, die das Kohlendioxid absorbiert.

Bei der Einwirkung von konzentrierter Schwefelsaure auf Kaliumferrocyanid entsteht
ebenfalls Kohlenmonoxid.

Hinweis: Da die Gasentwicklung heftig sein kann, muss dieser Versuch sorgfaltig
kontrolliert werden. Es sollte darauf geachtet werden, dass das Erhitzen nicht zu

K, Fe(CN), +6H,SO, + 6H, O = 2K, SO, + FeSO, + 3(NH, )2SO, +6CO

Kohlendioxid (Abb. 3 oder 4)

Gib 20 bis 30 g Marmorsplitter in einen der Kolben und 30 bis 40 ml verdunnte
Salzsaure (1 Volumen Wasser zu 1 Volumen Saure) in den Tropftrichter, D60/50. Die
Losung wird tropfenweise auf die Marmorsplitter gegeben, wobei sich Kohlendioxid
entwickelt. Das Gas wird Uber Wasser, in dem es leicht 16slich ist, oder durch
Verdrangen von Luft mit Hilfe des Gasbehalters GS 1/82 aufgefangen (Abbildung 3
oder Abbildung 4). Das Gas wird getrocknet, indem man es durch die Drechselflasche
MF 29/3/125 leitet, die konzentrierte Schwefelsaure enthalt.
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Wenn die Reaktion nachlasst, kann der verdinnten S&ure konzentrierte Salzsaure
zugesetzt werden.

Schwefel Dioxide

Dieses Gas wird durch Erhitzen von Kupfer mit konzentrierter Schwefelsaure hergestellt.

Etwa 30 g Kupferspane in einen der Kolben geben und etwa 50 ml konzentrierte
Schwefelsaure aus dem Tropftrichter, D60/50, hinzufigen. Erhitze den Kolben leicht,
bis sich Gas entwickelt. Dann die Flamme entfernen. Man trocknet das Gas, indem man
es durch konzentrierte Schwefelsaure in der Drechselflasche MF 29/3/125 leitet. Da das
Gas wasserl6slich ist, sammelt man das Schwefeldioxid durch Aufwartsverdrangung
der Luft im Gasbehalter GS 1/82.

Cu + 2H, SO, =CuSO, +S0, +2HO,

Schwefeltrioxid (Abb. 5)

Hinweis: Vergewissern Sie sich, dass die Apparatur vollkommen trocken ist, bevor Sie
diesen Versuch durchfuhren.

Schwefeltrioxid wird hergestellt, indem ein trockenes Gemisch aus Schwefeldioxid und
Sauerstoff Uber erhitzten platinierten Asbest geleitet wird, der als Katalysator wirkt. Das
Trioxyd kondensiert zu einer Flussigkeit und wird dann zu einem farblosen/weilten
kristallinen Feststoff.

Die Herstellung des Schwefeldioxids erfolgt nach der bereits oben beschriebenen
Methode. Fur die Zubereitung von Sauerstoff verwendet man Kaliumpermanganat, um
eine gleichmafige, kontrollierbare Menge zu erhalten. Zum Trocknen der beiden Gase
lasst man sie durch konzentrierte Schwefelsaure in der Drechselflasche MF 29/3/125
stromen, und zwar im Verhaltnis 3 Blasen Schwefeldioxid zu 1-2 Blasen Sauerstoff pro
Sekunde. Die Gase stromen dann uUber 1 bis 2 g platinierten Asbest, der im
Verbrennungsrohr GS 6/24 mit einer fast leuchtenden Flamme erhitzt wird, um die
optimale Reaktionstemperatur von etwa 400 °C zu erreichen. Das gebildete
Schwefeltrioxid gelangt in das Reagenzglas VT 24/8, das von Eis umgeben ist.

Zur Herstellung von platinietem Asbest werden Asbestwollbischel mit
Platinchloridlosung (0'S g in 10 ml Wasser) angefeuchtet und erhitzt, bis der Asbest
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weilgluhend wird und keine Dampfe mehr entstehen. Auf dem Asbest setzt sich ein
schwarzer Fleck aus Platin ab. Der Asbest wird in das Verbrennungsrohr GS 6/24
gelegt, wie in Abbildung 5 gezeigt.

Alternativ kann auch fertiger platinierter Asbest von Laborausstattern bezogen werden.

Schwefelwasserstoff (Abb. 2)

Dieses Gas wird normalerweise im Labor durch Einwirkung von verdunnter Salzsaure
auf Eisensulfid hergestellt.

In den Kolben FR 150/3M gibt man etwa 20 g Eisensulfid und in den Tropftrichter D
60/50 etwa 40 ml verdunnte Salzsaure (3 Volumen Wasser auf 1 Volumen Saure). Die
Losung wird tropfenweise in den Kolben gegeben, wobei sich Schwefelwasserstoff
bildet. Erhitzen Sie den Kolben leicht, wenn die Gasentwicklung langsam ist. Dies ist
jedoch normalerweise nicht erforderlich. Das Gas wird durch Verdrangen von Luft nach
oben oder Uber heillem Wasser mit Hilfe des Gasgefalles GS 1/82 aufgefangen.

FeS + 2HCI=FeCl, +H S,

Das Gas kann getrocknet werden, indem es durch eine der Drechselflaschen MF
29/3/125 geleitet wird, die zur Halfte mit wasserfreiem Calciumchlorid gefullt sind
(siehe Abbildung 3).

Chlorwasserstoff (Abb. 6)

Etwa 20 g Kochsalz oder Steinsalz in den Kolben FR 250/3M geben. Aus dem
Tropftrichter D 60/50 etwa 25 ml einer Schwefelsaurelosung (1 Volumen Wasser auf 1
Volumen Saure) zugeben, so dass das Salz bedeckt ist, und leicht erhitzen. Es bildet sich
Chlorwasserstoff. Zum Trocknen des Gases lasst man es durch konzentrierte
Schwefelsaure in der Drechselflasche MF 29/3/125 stromen und sammelt es durch
Aufwartsverdrangung

der Luft im Gasgefald, GS 1/82. Alternativ kann man das Gas in LOsung auffangen,
indem man einen umgedrehten Trichter verwendet, wie abgebildet. Auf diese Weise
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wird sichergestellt, dass kein Wasser durch das Forderrohr in die heile Schwefelsaure
zurlckgesaugt wird.

NaCl + H, SO, = NaHSO, + HCI

Eine andere Moglichkeit besteht darin, einige Tropfen konzentrierter Schwefelsaure auf
das Salz zu traufeln. Die Gasentwicklung kann durch leichtes Erhitzen beschleunigt
werden.

Chlor (Abb. 7)

Chlor wird durch die Oxidation von konzentrierter Salzsaure mit Pyrolusit (der
mineralischen Form von Mangandioxid) oder Kaliumpermanganat hergestellt.

20 g der Pyrolusitklumpen in einen der Kolben geben und 50 ml konzentrierte
Salzsaure durch den Tropftrichter, D 60/50, einfullen. Der Kolben wird leicht erhitzt,
wobei sich Chlor entwickelt. Das Gas wird gewaschen, indem man es durch das
Wasser in der Drechselflasche MF 29/3/125 leitet. Zum Trocknen des Gases
verwendet man den Adapter MF 18/33 und den Schraubverschlussadapter ST 53/13,
wie in Abbildung 7 dargestellt, um das Gas durch konzentrierte Schwefelsaure zu leiten,
die sich in der anderen Drechselflasche befindet. Das Chlor wird in der Gasflasche GS
1/82 durch Verdrangung der Luft nach oben aufgefangen.

MnO, + 4HC1 = MnCl, + Cl, +2H O,

Bei Verwendung von Kaliumpermanganat gibt man 20 g der Kristalle in einen der
Kolben und fullt tropfenweise 50 ml konzentrierte Salzsaure aus dem Tropftrichter ein.
Waschen und trocknen Sie das Chlor wie oben beschrieben.

2KMnO, + 16HCI = 2KCI + 2MnCl, + 5Cl, + 8H O,

ANDERE METHODEN:

Chlor kann auch durch Erhitzen einer Mischung aus Kaliumdichromat und
konzentrierter Salzsaure hergestellt werden.

K, Cr O, + 14HCI = 2KC + 2CrCl, + 3Cl, + 7TH O,

Durch die Einwirkung einer verdunnten Saure auf Bleichpulver entsteht ebenfalls
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Chlor. CaCl, -Ca(OH), . Ca(CIO), + 6HNO, = 3Ca(NO ),, +4H, O + 2Cl,

Brom (Abb. 8)

Vorsicht! Brom ist extrem atzend und jeder Kontakt mit der Haut muss vermieden
werden. Bromdampf, auch in geringer Konzentration, reizt die Augen, daher ist bei
dieser Zubereitung besondere Vorsicht geboten.

Kaliumbromid ist das Ubliche Ausgangsmaterial fur die Herstellung von Brom in grof3en
Mengen im Labor. Durch Einleiten von Chlor in eine heil3e konzentrierte Losung von
Kaliumbromid wird Brom freigesetzt und kondensiert in der Vorlage, die in Eis gekuhlt
wird.

Eine LOsung von etwa 2 g Kaliumbromid in 50 ml Wasser in einen der Kolben geben.
Chlor wie beschrieben vorbereiten, wobei darauf zu achten ist, dass das Chlor zlgig
zugefuhrt wird. Erhitze den Kolben, woraufhin sich die Bromidlésung schnell farbt und
Brom freigesetzt wird.

Wenn es kondensiert, sammelt es sich als Brom und Bromwasser im Reagenzglas,
MF 24/3/8, umgeben von der Eismischung.

2KBr + Cl, = 2KCI + Br,

Eine andere gute Methode besteht darin, 20 g Kaliumbromid und 10 g Mangandioxid mit
25 ml verdunnter (etwa 2N) Schwefelsaure zu bedecken und den Kolben leicht zu
erwarmen. Wahrend das Brom destilliert, sammelt man es wie oben beschrieben.

2KBr + 3H, SO, + MnO, = 2KHSO, + MnSO, +Br, +2HO,

Bromwasserstoff (Abb. 4)

Die Ubliche Methode zur Herstellung dieses Gases besteht darin, Brom auf ein Gemisch

© Alle Rechte vorbehalten — web: www.conatex.com — Email: info@conatex.com

- Seite 17 -



CONATEX Bedienungsanleitung

BAD_1245019

aus Wasser und rotem Phosphor zu tropfen. Der Phosphor verbindet sich mit dem
Brom und bildet Bromide, die durch das vorhandene Wasser zu Bromwasserstoff
hydrolysiert werden.

2P + 3Br, = 2BPr,

PBr, +3H, O = H, PO, + 3HBr
2P + 5Br, = 2PBr,

PBr, +3H, O = HPO, +5HBr

Gib 5 g roten Phosphor und 5 ml Wasser in einen der Kolben und etwa 10 ml Brom in
den Tropftrichter, D 60/50. Man mischt den roten Phosphor und das Wasser mit etwa
20 g Sand und bedeckt das Gemisch mit 10 g trockenem Sand. Dies erleichtert die
Entwicklung von Bromwasserstoff, da die Bromtropfen durch den trockenen Sand
diffundieren und dem feuchten Phosphor eine grole Oberflache bieten.
Bromwasserstoff bildet sich, sattigt den Wasserfilm und entwickelt sich leicht.

Lasse das Brom langsam, 2 oder 3 Tropfen auf einmal, auf den Sand tropfen und
beobachte die Lichtblitze, die der Reaktion zunachst folgen. Leite das Gas durch die
Drechselflasche (MF 29/3/125), die Glasperlen, Glasscherben oder Sand enthalt, die
mit einer Paste aus rotem Phosphor und Wasser bedeckt sind. Dadurch wird das mit
dem Bromwasserstoff mitgefuhrte Brom absorbiert. Das Gas wird durch Verdrangung
der Luft in der Gasflasche GS 1/82 aufgefangen.

Bromwasserstoff kann auch hergestellt werden, indem ein Gemisch aus Wasserstoff-
und Bromdampf Uber erhitzten platinierten Asbest geleitet wird.

Bei der Einwirkung von konzentrierter Schwefelsaure auf Kaliumbromid entsteht auch
Bromwasserstoff.

Jod (Abb. 9)

Jod kann durch Erhitzen von Seetang (der durch Verbrennen von Algen gewonnen
wird) oder durch Erhitzen von Kaliumjodid mit Mangandioxid und Schwefelsaure
hergestellt werden. Das freigesetzte Jod wird in einem geeigneten Behalter
kondensiert.
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10 g Kaliumjodid und 5 g Mangandioxid in den Kolben FR 250/3M geben und mit
verdunnter Schwefelsaure (6 Volumina Wasser zu 1 Volumina Saure) befeuchten. Den
Kolben leicht erhitzen. Jod und Dampf entwickeln sich frei. Diese Dampfe
kondensieren im Kolben FR 150/3M, wie in Abbildung 9 dargestellt. Wird das Erhitzen
fortgesetzt, bis die Apparatur trocken ist, so erscheinen Jodkristalle an der Wand des
Aufnahmekolbens.

2Kl + MnO, + 3H, SO, =1, + 2KHSO, + MnSO, +2H O,

lodwasserstoff (Abb. 4)

Dieses Gas kann durch die Einwirkung von Wasser auf Jod und roten Phosphor
hergestellt werden. Eine verbesserte Methode besteht darin, diese Reaktion durch
Verwendung einer Kaliumiodidlosung abzumildern. Dabei entstehen ausreichende
Gasmengen und die Reaktion ist leichter zu kontrollieren. Die verwendete Apparatur ist
die gleiche wie bei der Herstellung von Bromwasserstoff (Abbildung 4).

Gib 10 g Jod und 1 g roten Phosphor in einen der Kolben und flige eine Losung von 3 g
Kaliumjodid in 5 ml Wasser hinzu. Der Kolben wird leicht geschuttelt. Das Gemisch
erwarmt sich und es bildet sich lodwasserstoff. Um die Reaktion zu stoppen, taucht man
den Kolben in kaltes Wasser, und um das Gas zu regenerieren, erwarmt man den
Kolben leicht. Um freies Jod zu entfernen, lasst man den Jodwasserstoff durch die
Drechselflasche, MF 29/3/125, laufen, die Glasperlen oder Glaswolle enthalt, die mit
einer Paste aus rotem Phosphor und Wasser beschichtet sind. Das Gas wird durch
Verdrangung der Luft nach oben mit dem Gasbehalter GS1/82 oder in wassriger
Lésung mit einem umgedrehten Trichter wie bei der Herstellung von Chlorwasserstoff
aufgefangen (Abbildung 6).

2P + 51, + 8H, O = 10HI + 2H, PO,

Stickstoffmonoxid (Abb. 2)

Das Gas entsteht durch die Einwirkung von verdunnter Salpetersaure auf Kupferspane
oder Drehspane.
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30 g Kupferspane in einen der Kolben geben und 40-50 ml einer Salpetersaureldsung (1
Volumen Wasser auf 1 Volumen Saure) aus dem Tropftrichter D 60/50 hinzufugen, um
das Kupfer zu bedecken. Es entwickelt sich fast sofort Gas. Im Kolben treten braune
Stickstoffdioxiddampfe auf, die jedoch mit der Verdrangung durch das Salpeteroxid
verschwinden.

3Cu + 8HNO, = 3Cu (NO),, +4H, O + 2NO

Die erste Gasflasche, die mit Stickstoffdioxid verunreinigt sein wird, sollte verworfen
werden.

Das auf diese Weise hergestellte Stickoxid ist in der Regel mit Distickstoffoxid und
Stickstoff verunreinigt, da das Stickoxid mit dem bei der Reaktion gebildeten
Kupfernitrat reagiert.

Eine ebenso gute Methode, bei der dieselbe Apparatur verwendet wird (Abbildung 2),
erzeugt das Gas aus Natrium- oder Kaliumnitrat unter Verwendung von hydratisiertem
Eisensulfat und verdunnter Schwefel- oder Salzsaure.

Etwa 100 g zerkleinerte Kristalle von hydratisiertem Eisensulfat in den Kolben FR
250/3M geben. Fuge eine Losung von Schwefel- oder Salzsaure hinzu (1 Volumen
Wasser zu 1 Volumen Saure), bis der Kolben etwa halb voll ist. Eine
Natriumnitratiosung (25 g in 50 ml Wasser) in den Tropftrichter D 60/50 geben. Den
Kolben auf eine Temperatur von 35°-40°C erwarmen und die Flamme entfernen. Man
lasst die Natriumnitratldsung tropfenweise hineinlaufen. Es bildet sich ein gleichmaRiger
Gasstrom entwickelt. Das erste Gasgefald wird durch die Wechselwirkung des
Stickstoffoxids mit der Luft in der Apparatur mit Stickstoffdioxid verunreinigt sein und
sollte daher verworfen werden.

2KNO; + 6FeSO, +4H, SO, =2NO + 3Fe, (SO ),; +K, SO, +4H O,

Stickstoff (Abb. 10)

Stickstoff wird durch leichtes Erwarmen einer konzentrierten LOsung von
Ammoniumchlorid und Natriumnitrit hergestellt. Kaliumdichromat kann zugesetzt
werden, um Stickoxide zu zersetzen, die in geringen Mengen bei Nebenreaktionen
entstehen.
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Gib 6 g Ammoniumchlorid, 7 g Natriumnitrit und 6 g Kaliumdichromat in einen der
Kolben. Fuge 20 ml Wasser hinzu. Man erwarmt den Kolben und fangt den uber dem
Wasser entstandenen Stickstoff in der Gasflasche GS 1/82 auf.

NH, Cl + NaNO, = NaCl + NH4NO, NH, NO, =N, +2H O,

ANDERE METHODEN

Stickstoff kann auch durch Erhitzen von Ammoniumdichromat hergestellt werden.

(NH), CrO,; =Cr0O, +4H,0 +N,

Die Zersetzung kann heftig sein, und das oben beschriebene Experiment ist
vorzuziehen.

Wenn ein Gemisch aus Stickstoffmonoxid ¢ Uber gluhendes Kupfer geleitet wird,
entsteht ebenfalls .

6NO + 4NH, = 5N, +6H,0

Distickstoffmonoxid (Abb. 11)

Dieses Gas wird durch die Zersetzung von Ammoniumnitrat bei niedriger Temperatur
hergestellt. Dies geschieht bei etwa 170 °C.

NH, NO, =N, O + 2H O,

Bei einer etwas hoheren Temperatur zersetzt sich das Ammoniumnitrat mit explosiver
Gewalt, und es bilden sich Verunreinigungen wie Stickstoff und Stickstoff. Erhitzt man
dagegen ein Gemisch aus Natriumnitrat und Ammoniumsulfat, so zersetzt sich das
gebildete  Ammoniumnitrat sofort und es entsteht ein stetiger Strom von
Distickstoffoxid.

10 g Natriumnitrat mit 9 g Ammoniumsulfat grindlich mischen und die Mischung im
Kolben FR 150/3M erhitzen. Die Flamme so einstellen, dass eine rege Gasentwicklung
entsteht. Das Gas wird mit dem Gasbehalter GS 1/82 uber heillem Wasser
aufgefangen.
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Obwohl ein gewisser Verlust entsteht, kann das Gas uber kaltem Wasser aufgefangen
werden, was manchmal von Vorteil ist. Dampf aus heiRem Wasser liefert feuchtes
Distickstoffoxid, und die anschlielRenden Tests sind schwieriger durchzufuhren.

In Abbildung 11 ist das Reagenzglas VT 24/8 eingefugt, um das bei der Reaktion
entstehende Wasser aufzufangen.

Stickstoffdioxid (Peroxid) (Abb. 12)

Stickstoffdioxid oder Peroxid wird durch Erhitzen von Bleinitrat hergestellt. Das Gas ist
von brauner Farbe und kondensiert zu einer gelben Flussigkeit.

Hinweis: Vergewissern Sie sich, dass das Gerat trocken ist, bevor Sie diese
Vorbereitung durchfuhren.

Etwa 10 g trockenes Bleinitrat in das Reagenzglas MF 24/3/8 geben und das Ende,
das dem Schraubverschluss am nachsten liegt, leicht erwarmen. Man kondensiert das
Stickstoffdioxid, indem man einen der Kolben in ein Gefriergemisch taucht, und fangt
den Uber Wasser entstandenen Sauerstoff mit dem Gasbehalter GS 1/82 wie gezeigt
auf.

2Pb(NO ),, =2Pb0O +4NO, +0,

Eine alternative Methode zur Herstellung von Stickstoff (Peroxid) besteht in der
Einwirkung von konzentrierter Salpetersaure auf Kupferspane.
Cu + 4HNO, = CO(NO ),, +2H, O + 2NO,

Ammoniak (Abb. 13)

Ammoniak wird im Labormaldstab durch Erhitzen einer Paste aus Ammoniumchlorid
und Calciumhydroxid (geloschter Kalk) hergestellt.

20 g Ammoniumchlorid werden mit 30-40 g Calciumhydroxid im Kolben FR 150/3M
grundlich vermischt und das Gemisch uber einer kleinen Flamme erhitzt. Man trocknet
das Gas, indem man es durch das mit Kalziumoxidklumpen (Branntkalk) gefullte
Verbrennungsrohr GS 6/24 aufsteigen lasst. Man stulpt einen Pappdeckel Uber das
Abgaberohr, klemmt ein Trockengasgefall, GS 1/82, auf und fangt das Gas durch
Verdrangung der Luft nach unten auf.
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Ca(OH), +2NH, Cl = CaCl, + 2NH, +2H O,

Es kdnnen mehrere Glaser des Gases gesammelt und seine Loslichkeit
nachgewiesen werden. Es ist ratsam, das erste Gefald mit dem gesammelten Gas zu
ignorieren, da es Luft aus dem System enthalten kann.
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