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Gaschromatografische Identifizierung

In einer sehr einfachen ,Universellen Kolbenproberapparatur” Idsst sich je nach Versuchsbedingung das kataly-

Prinzip | tische Cracken bzw. das Dehydrieren von Propan bzw. Butan durchfiihren. Zur didaktischen Einordnung sei auf
die Originalarbeiten von M. Alpers, P. Fehrenbach und S. Schneiderl,2) hingewiesen.
Ferlkatalysatar
Benotigte Gerate Verwendete Chemikalien
O ,Crackapparatur” (Platte) O Gasanzinder O Perlkatalysator
Aufbau | o Einwegspritzen, 50 mL (MT) [0 LowCost-GC, auf Platte O Propan @C\’
und [0 Dreiwegehahn MT [0 S&ule 3: Kieselgel 60, 0.7 m ) @ 4.)
Vorbe- | O 2 Siliconanschlussstiickchen (roter Kabelbinder) O Evtl. Vergleichsgas Butan %" ™S
reitung O Glasrohr = 10cm, d = 0.8cm O Einwegspritze, 2.0 mL L) Evtl. Bromwasser ??
O Glaswolle O Evtl. Glasspritze MT, 20 mL
O Bunsenbrenner O Evtl. Becherglas, 50 mL
Vorbereitung des Versuchs
Die Apparatur befindet sich komplett auf einer speziellen Platte mit Federklemmen. Der Versuch kann aber auch
mit herkdmmlichen Mitteln (Stativmaterial) entsprechend der Zeichnung aufgebaut werden.
» Die Apparatur Uber den Dreiwegehahn mit dem zu crackenden Gas spiilen und dann ca. 30 ml in eine der
beiden Einwegspritzen einfillen.
Vorbereitung am Computer
> | Analog K04
» Je nach Versuchsdurchfithrung die Katalysatorkiigelchen auf kaum sichtbare schwache Rotglut oder sehr
helle Glut erhitzen.
Durch- > Durch hin- und her bewegen der Kolben das Gas ca. 5 Minuten lang nur 1-3 mal Gber den Katalysator fiih-
fiihrung ren.

Uber den Dreiwegehahn kann (evtl. auch schon wihrend des Erhitzens) eine Probe (ca. 1ml) zur weiteren
Identifizierung abziehen.
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Wie das Chromatogramm zeigt, entstehen eine Reihe (mindestens 6!) von Produkten.
Diese konnen mit Vergleichsgasen identifiziert werden.
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Zusatzversuch: Schitteln mit Bromwasser

» Ca. 10 ml des Crackgases tiber den Dreiwegehahn in eine Glasspritze (MT) mit Dreiwegehahn tiberfiihren.
> Dann eine Kanile aufsetzen, ca. 2 ml (ziemlich intensiv gefarbtes) Bromwasser einziehen und schitteln.
Dabei tritt Volumenverminderung ein. Sollte sich das Bromwasser entfarben, weiteres einziehen!

*» AnschlieRend die Spritze umkippen und iiber den Dreiwegehahn ca. 1 mL Gas fiir eine erneute gaschroma-
tografische Untersuchung entnehmen.

Man erkennt, dass die ungesattigten Komponenten in dem neuen Chromatogramm fehlen.
Durch das Bromieren entstehen Produkte mit héheren Siedetemperaturen bzw. so niedrigen Dampfdriicken,
dass sie im Chromatogramm nicht mehr auftauchen.

Tipps | Bezug des Katalysators: 0,5 % Palladium auf Aluminiumoxid-Kugeln (Fa. Hedinger)

Beachten: | e @ Entsorgung | Abfall
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