Gasentwicklung

* Reagenzglasgasentwickler
* Filmdosen / Rollrandglasentwickler

* Stopfenbettsystem-Gasentwickler
e offen
* mit Absorption
* mit Gastrocknung

Halbmikro-Gasentwickler mit Zinsser-Geraten



Gasentwicklung

Gasentwicklung ist im experimentellen Unterricht schon von jeher

ein schwierig zu handhabender Bereich. Die verwendeten

klassischen Apparaturen sind sehr grof3 und bringen sehr groRRe

Probleme mit sich:

* Grolse Chemikalienmengen

* Grofe Totvolumina

* Arbeiten unter dem Abzug bei Darstellung toxischer und
atzender Gase

* Fast nur Lehrerdemonstrationen - kaum SchilertGbungen
moglich

Hier bietet die Verwendung von medizintechnischen Geraten eine

Alternative. Victor Obendrauf hat in seinem Grundsatzartikel

"Experimente mit Gasen im MinimalSstab" [ChiuZ, 30. Jahrg.

1996/Nr.3 S. 118 ff] Low-Cost-Gasentwickler mit entsprechenden

Anwendungsmoglichkeiten aufgezeigt. Die unten aufgeflhrten

Versuchsanordnungen gehen weitgehend auf seine Vorschlage

zurick.

Klassische Gasentwickler bestehen fast immer aus einem

Tropftrichter, einem Reaktionsgefal und einem Apparaturteil zum

Auffangen der Gase. Konsequenzerweise kann man den

Tropftrichter durch eine Luer-Spritze mit einem kleinen Volumen

(z.B. 2,5 mL) ersetzen, als Gasauffanggerat findet eine 20 mL oder

50 mL-Spritze Verwendung.

Je nach Ausstattung der Sammlung lasst man die Reaktion zur
Gaserzeugung in unterschiedlichen Geratschaften (s.
Versuchsaufbauten) wie Reagenzglas, Reagenzglas mit
seitlichem Ansatz, Filmdose oder Rollrandglas ablaufen.

Die gasgeflllten Spritzen kdnnen aus der Apparatur genommen
werden, somit stehen die Gase fur weitere Reaktionen zur
Verfligung. Bei der Darstellung von toxischen Gasen ist darauf zu
achten, dass immer eine mit einem geeigneten
Adsorptionsmittel (z.B. Aktivkohle mit Glaswolle gefasst) geflllte
Spritzenhilsen bereit gehalten werden, um die offene Apparatur
zu verschlielRen.

Die Kanule der gasgeftllten Spritzen sticht man in einen
Gummistopfen und kann sie so bis zur eigentlichen Verwendung
aufbewahren.

Gasentwicklungsapparaturen lassen sich in vielfadltiger Hinsicht
zusammenstellen; von einer einfachen Gasentwicklung in einem
Reagenzglas bis hin zu Apparaturen mit Gastrocknung und
Absorption.



Gasentwicklung
Reagenzglas-Gasentwickler

Ein sehr einfacher Gasentwickler lasst sich mit Hilfe eines Reagenzglases
(16X160 mm) und eines passenden Gummistopfens zusammenstellen. Zwei
Kanulen (1,2 x 40) werden durch einen Gummistopfen geschoben und mit
einem Seitenschneider gekappt. Die Schnittflache darf dabei nicht
zusammengedrickt werden. Man prapariert auf diese Art einige
Gummistopfen, die speziell fir diese Art der Gasentwicklung benutzt werden.

Gerate:

* Reagenzglas (16 x 160 mm, Fiolax)

* passender Gummistopfen (18D)

* 2 Kanllen (1,2 x40 mm)

* 20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases

* 2,5 mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2
Reaktant 1

Hinweis zum Einschieben der Kanulen: W,
* Leere Spritze als ,,Drehhilfe” aufsetzen und unter standigem Drehen die Kanile

in den Stopfen einschieben; sonst lauft die Kanile schrag aus der Richtung.
* Haufig ist die Kanile durch das Gummimaterial verstopft. Spritze mit Wasser . .
) . . . . ) geruchsintensiver Gase:
fUllen und dann herausdricken. Ansonsten wird die Luft in der KanUle nur ) . . .
Nach dem Fiillen der Spritze diese abnehmen und die

komprimiert. Apparatur mit einer mit Aktivkohle gefillten Spritzenhiilse
verschliefsen

Hinweis zur Entwicklung giftiger oder




Gasentwicklung
Filmdosen-Gasentwickler

Dieser Gasentwicklertyp ist dhnlich aufgebaut wie der Reagenzglas-
Gasentwickler. Anstelle des Reagenzglases wird eine Filmdose oder, falls man
die Gasentwicklung direkt beobachten mochte, ein Rollrandglas mit ahnlichen
Abmessungen verwendet. Ein entsprechend dimensionierter Gummistopfen
findet Verwendung.

Gerate:

* Filmdose oder Rollrandglas

* passender Gummistopfen (34D)

e 2Kanilen (1,2 x 40 mm) Reaktant 2
* 20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases

* 2,5 mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2

Reaktant 1




Gasentwicklung
Stopfenbettsystem-Gasentwickler (offen)

In vielen Chemiesammlungen finden sich Gerate des Stopfenbettsystems
SB19/SB29. Dazu gehoren auch Reagenzglaser mit einem seitlichen Ansatz.
Solche Reagenzglaser lassen sich gut zur Gasentwicklung einsetzen. Benotigt
wird dazu ein Adapter.

Besonders einfach gestaltet sich das Einbringen des Reaktanten 2 in die
Apparatur, wenn man einen durchbohrten Stopfen mit Injektadapter
verwendet. Durch ihn kann man leicht die Kantle schieben und auch wahrend
des Versuches herausziehen, ohne dass Gas entweichen kann. Dies ist immer
dann von Vorteil, wenn der Reaktant 2 nachgeliefert werden muss. Der
Dreiwegehahn (DWH) dient zum Druckausgleich.

Gerate:

* Reagenzglas mit seitlichem Ansatz (SB 19)

* passender Gummistopfen (SB 19) mit Bohrung

* 1Kanule (1,2 x40 mm)

* 20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases
* 2,5 mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2

* Silikonverbinder

* Injektstopfen

* 2 Adapter

* Dreiwegehahn

-—— Reaktant 2

Injektstopfen

Adapter

DWH

Reaktant 1

/

Versuchsbeispiel:
Sauerstoffentwicklung aus H,0, mit Braunstein als
Katalysator




Gasentwicklung
Stopfenbettsystem-Gasentwickler (offen)




Gasentwicklung
Stopfenbettsystem-Gasentwickler (mit Absorption)

~+— Glaswolle
Bei der Darstellung toxischer Gase ist es haufig zweckmaRig, die Salzsaure _
Gasentwicklungsapparatur um die Moglichkeit der Gasabsorption zu > Aktivkonle
erweitern. Injektstopfen /
Gerate: F I
* Reagenzglas mit seitlichem Ansatz (SB 19) *' o n::ﬂ
e passender Gummistopfen (SB 19) mit Bohrung \ l
 1Kanule (1,2 x40 mm) Chior
e 20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases
* 2,5 mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2 Kallumpermanganat
e  SpritzenhUllse mit einem geeigneten Absorptionsmittel
Silikonverbinder /
* Injektstopfen o
* 2 Adapter \__/

* Dreiwegehahn

Versuchsbeispiel:
Chlorentwicklung aus HCI und KMnO,



Gasentwicklung
Stopfenbettsystem-Gasentwickler (mit Absorption)




Gasentwicklung
Stopfenbettsystem-Gasentwickler (mit Hahnenbank)

NH,CI (aq)

Sollen mehrere Spritzen mit dem Gas geflllt werde, so verwendet
man zweckmalligerweise anstelle des Dreiwegehahns eine
Hahnenbank ( 3x oder 5x)

Versuchsbeispiel: NH,
Ammoniakgasentwicklung aus NH,Cl(ag) und NaOH(s) - »

Absorptionsrohr mit einem Gemisch aus Aktivkohle und
Kupfer(ll)-sulfat-Pentahydrat beschickt

) NaOH(s)



Gasentwicklung

Stopfenbettsystem-Gasentwickler (mit Gastrocknung und Absorption)

Um Gase wasserfrei darzustellen, ist eine Trocknung mit einem geeigneten
Trockenmittel notwendig. Dazu fillt man eine Spritzenhilse mit einem
geeigneten Trockenmittel (mit Glaswolle gehalten). Bei der Darstellung
toxischer Gase ist es haufig zweckmaRig, die Gasentwicklungsapparatur um

die Moglichkeit der Gasadsorption zu erweitern.

Geradte:

* Reagenzglas mit seitlichem Ansatz (SB 19)

e passender Gummistopfen (SB 19) mit Bohrung
 1Kanilen (1,2 x40 mm)

* Dreiwegehahn

e 20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases
e 2,5mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2

e Spritzenhilse mit einem geeigneten Trockenmittel

e Spritzenhilse mit einem geeigneten Absorptionsmittel
e Silikonverbinder

e 2 Adapter

* Injektstopfen

* Dreiwegehahn

-——— Reaktant 2

—  Silikonverbinder

¢

Adapter

‘ Gas
¢ o EHIE%CI — "
g
T l.l E u

| O05
Trockenmittel :

?i Adsorptionsmittel

Reaktant 1




Gasentwicklung
Halbmikro-Gasentwickler mit Zinsser®-Geraten

Mit dem Halbmikrosatz von Zinser lasst sich mit einem "Zweihalskolben" und
entsprechenden Adapterkupplungen, die mit einer entsprechenden Dichtung
bzw. Silikonseptum versehen sind. Uber das Septum wird der Reaktant 2
zugespritzt. Das Gas entweicht Gber die Adapterkupplung, in die ein 6mm
Adapter eingefihrt wird.

Gerate:

Reaktionsgefal mit Seitenarm 45°

Adapterkuppung AK20

Adapter 6mm (6mm Glasrohr in durchbohrten Kombistopfen mit 2-Komp -
Kleber befestigt)

Verschlusskappe mit Septum

Kanule

20 mL Spritze zum Auffangen des entstehenden Gases

2,5 mL Spritze zum Zutropfen des Reaktanten 2

Adapter 6rmm

Adapterkupplung AK20

RG nit Seitenarm45°

Reaktant 1



Gasentwicklung
Darstellung verschiedener Gase

Gas

Wasserstoff (F+)
Wasserstoff (F+)

Sauerstoff (O)

Kohlendioxid

Schwefeldioxd (T)

Kohlenmonoxid (T), (F+)

Chlor (T)

Stickstoffoxide (T)

Chlorwasserstoff (C)
Schwefelwasserstoff (T+),

(F+)

Ammoniak (T)

Ethin (F+)

Reaktant 1
im Uberschuss im

Gasentwickler (ca. 3-5 g)

Zn-Granalien
Mg-Band

MnO,-Tabletten

NaHCO; (s)
Na,CO; (s)
NaHSO; (s)
Na,SO0; (s)

H,SO, (konz.) ca. 2 mL
KMnOy, (s)
Cu-Blech

NacCl (s)
FeS (s) zerkleinern ca.
Imm

NaOH (s)

CaC, (kleines Stick)

nach V. Obendrauf

Reaktant 2

tropfenweise zu dosieren aus 2-

mL-Spritze
Salzsaure (konz.)
Salzsdure (w = 10%)

Wasserstoffperoxid (w = 10%)

Salzsdure (w = 10%)
Salzsdure (w = 10%)

Ameisensaure (konz.)
Salzsaure (konz.)
Salpetersaure (konz.)
H,SO, (konz.)

Salzsdure (w = 10%)

Ammoniaklésung (w = 25%)

Wasser

Absorptionmittel

entfallt
entfallt

entfallt

entfallt
NaOH (s)

Harnstofflosung

Aktivkohle

Aktivkohle/
Harnstofflosung

Wasser
Aktivkohle ???

Aktivkohle mit CuSO,
oder
Wasser

Aktivkohle fiir Phosphin

Trockenmittel

(falls erforderlich)

Calciumchlorid
Calciumchlorid

Calciumchlorid

Calciumchlorid

Calciumchlorid

Calciumchlorid
Calciumchlorid
Calciumchlorid
Calciumchlorid

Calciumchlorid

Calciumchlorid

Calciumchlorid

Hinweise

Zn/HCI-Gemisch mit CuSO, -L6sung katalysieren

MnO,-Tabletten:

Braunsteinpulver u. Zement (Massenteile 2:1 bis 1:1) mit
Wasser anteigen und in leerer Tablettenverpackung
verfestigen lassen.

HCl-freies CO, erhalt man durch Vorschalten eines
Aktivkohlerdhrchens

Nur im RG durchfiuhrbar (Erhitzen erhoht die Ausbeute),
Absorptionsrohrchen verwenden.

Nur im RG durchfuhrbar: Ameisensaure in 0,5 mL-Portionen
zugeben u. leicht erwdarmen (mehrere Spritzen fillen)
Gummidichtung 6len, Absorptionsrohrchen unerlasslich
Nadeln sofort nach Gebrauch waschen,
Absorptionsrohrchen unerlasslich

Nur im RG durchfihrbar (Erhitzen erhoht die Ausbeute)

im RG empfehlenswert (Erhitzen erhoht die Ausbeute)

NH;-L6sung langsam zutropfen lassen, Adsorptionsréhrchen
verwenden

Das geruchsintensive und giftige Nebenprodukt Phosphin
kann mit einem Adsorptionsrohrchen gebunden werden



