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Protokoll

Uber Versuch Nr. 5

M odifizierung (Vernetzung) von makromolekularen Stoffen

1. Allgemeiner Tell

Unter der Modifizierung von makromolekul aren Stoffen werden chemische und physikalische
Mal3nahmen verstanden, die nach der eigentliche Synthese, d. h. am fertigen Makromol ekl
vorgenommen werden. Der Abbau von Ester-Seitengruppen in Hydroxygruppen, die
Vernetzung von Polymeren oder die Zugabe von Additive zur Beeinflussung von
Eigenschaften sind verschiedenen Arten der Modifizierung.

lonenaustauscher konnen ebenfalls durch Modifizierung eines Polymergertustes, zum Beispiel
durch Einfihrung von Sulfonsauregruppen, erhalten werden. Als Geriist verwendet man
héufig vernetztes Polystyrol, da die Phenylgruppen ausreichende Reaktivitét zeigen und daher
leicht funktionelle Gruppen eingefuhrt werden kdnne. So ist es moglich, saure und basische
Gruppen an einem unldslichen Makromolekilgertist zu erhalten.

Die Ublichen lonenaustauscher sind also makromolekulare, unlésliche, polyvalente Sauren
bzw. Basen; wegen ihrer Unl6slichkeit sind sie zum Austausch von H*- oder OH’lonen
beféhigt. Bei der Umsetzung einer unl6slichen, in Wasser suspendierten Polysdure mit einem
Salz werden dessen Kationen gegen Wasserstoffionen ausgetauscht. Man spricht in diesem
Zusammenhang von einem K ationenaustauscher; entsprechendes gilt fir Anionenaustauscher.
lonenaustauscher kdnnen daher zur ,,VVollentsalzung® von Wasser eingesetzt werden.

Da die Reaktionen, die an einem lonenaustauscher stattfinden, Glei chgewichtsreaktionen

sind, l&sst sich der lonenaustauscher durch einen Uberschuss Saure bzw. Lauge regenerieren.

P-SOzH + Na' P-SO3 Na" + H"

P-NR3" + CI P-NR3" CI" + OH"

Alsfunktionelle Gruppen fir saure lonenaustauscher finden tberwiegend Anwendung:
-SOsH, -COOH, -OH, -PO(OH),

Alsfunktionelle Gruppen fir basi sche Austauscher verwendet man:
- (CH3) N*, -RsN*

Das Aufnahmevermdgen eines | onenaustauschers bezeichnet man als Kapazitét. Siewird als
Massenkapazitét in Form der Objektmenge der austauschbaren |onenaquivalente pro Masse
getrockneter Austauscher angegeben.

2. Experimentéller Tell

Das vernetzte Polymer aus Versuch 4 wird sulfoniert. Hierzu legt man in einem 500-ml-
Dreihal skolben mit Ruckflusskiihler und Thermometer 100 ml konzentrierte Schwefel sure
und 130 mg Silbersulfat vor. Man erhitzt auf 80 °C und gibt unter Rihren 13.3 g vernetztes
Polystyrol zu. Dabei steigt die Temperatur spontan auf 120 °C. Das Polymer verfarbt sich
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dunkelbraun. Man erhitzt drei Stunden lang auf 100 °C und l&sst dann abkihlen. Die
abgekhlte Reaktionsmischung lasst man tber Nacht stehen. Anschlief3end gieft man den
Kolbeninhalt in einen 1-Liter-Erlenmeyerkolben, der mit 500 ml halbkonzentrierter
Schwefelsdure gefillt ist. Die Mischung erhitzt sich; nach dem Abkutihlen verdiinnt man mit
destilliertem Wasser. Die goldbraunen Korner werden abgesaugt und mit viel Wasser
gewaschen.

Zur Bestimmung der |onenaustauschkapazitéat spilt man die Austauschmassein eine
Chromatographiesdule und lasst 100 ml 2 N Natriumchloridlésung durch die Saule laufen.
Anschlieffend 1&sst man 100 ml 2N Salzsdure durchlaufen, um den Austauscher zu
regenerieren. Uberschiissige Saure wascht man mit Wasser heraus. Der feuchte
lonenaustauscher wird in ein Becherglas ausgeschittet, daraus werden drel Probe in
Erlenmeyerkol ben abgewogen:

a)20lg b.) 2259 c)21lg

In Kolben a)) werden 50 ml 0,1 M Natronlauge und in Kolben b.) 47 ml 0.1 M Natronlauge
gegeben. Die beiden Kolben werden kréftig geschittelt und nach einer halben Stunde
abfiltriert. Das Filtrat wird mit 0.1 M Salzsdure zuriicktitriert. Probe c.) wird bis zur
Gewichtskonstanz getrocknet. Der Feuchtigkeitsgehalt von Probe c.) betragt:

2119-0579=15409;1549g/2119=0.73 (73 %)
Fur die Proben a.) und b.) berechnet sich die lonenaustauschkapazitét (1AK) zu:

a) Verbrauch Salzséure: 15.5 ml
Verbrauch durch lonenaustauscher: 50.0 ml — 15.5 ml = 34.5 ml
P n(H")=0.1 mmol/ml - 34.5 ml = 3.45 mmol
P IAK =3.45mmol / (2.01g - (1-0.73)) = 6.36 mmol/g

b.) Verbrauch Salzsaure: 11.8 ml
Verbrauch durch lonenaustauscher: 47 ml —11.8 ml = 35.2 mi
P n(H") =0.1 mmol/ml - 35.2 ml = 3.52 mmol
P IAK =3.52mmol / (2.25 g - (1-0.73)) = 5.79 mmol/g

Daraus erhalt man die mittlere lonenaustauschkapazitét: 6.08 mmol/g
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