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1 Versuchsbeschreibung

Zuerst wird Oberflichenspannung von wassrigen Tensidlosungen bei verschiedenen Kon-
zentrationen gemessen. Mit Hilfe der so erhaltenen Oberflichenspannungs-Isothermen
werden die kritische Mizellbildungskonzentration cmc, die der cmc zugehorige Ober-
flichenspannung veme, sowie der Kopfgruppenbedarf ag und der Packungsparameter Ng
eines bestimmten Tensids ermittelt.

Dariiber hinaus werden Druck-Flichen-Diagramme von monomolekularen Filmen aus
wasserunloslichen Amphiphilen an der Wasser/Luft Grenzfliche erstellt. Es werden ver-
schiedene Phasengebiete interpretiert und der Platzbedarf A eines einzelnen Molekiils
an der Grenzfliche ermittelt.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Ober- und Grenzflaichenspannung

In kondensierten Phasen (Fliissigkeit oder Feststoffe) findet, aufgrund attraktiver Wech-
selwirkungen zueinander (z.B. Van-der-Waals-Krifte), eine Anziehung der Molekiile un-
tereinander statt. Dies entspricht dem energetisch giinstigen Zustand und somit einem
Minimum der freien (Gibbs-) Energie. Wenn sich zwischen zwei Phasen eine Grenzfléche
(ist eine Phase gasformig, spricht man von einer Oberfliche) ausbildet, ist die Wech-
selwirkung eines Molekiils an der Grenzfliche mit der anderen Phase reduziert, sodass
sich eine Kraft senkrecht zur Oberfléche in die eigene Phase ausbildet (siehe Teilchen B
in Abbildung 1). Dieser Kraft wirkt die abstofende Wechselwirkung aus dem Lennard-
Jones-Potential entgegen. Es muss daher Arbeit aufgewendet werden, um Molekiile aus
der Volumenphase an die Grenzfliche zu bringen und diese zu vergréflern. Diese aufge-
wendete Arbeit dW ist der Grenzflichenvergrofierung dA proportional.

dW =~ dA (1)

Der Proportionalitatsfaktor wird als Oberflichenspannung v bezeichnet. Sie hat die Ein-
heit einer Energie pro Fliche (J-m~2) oder Kraft pro Linge (N-m™).
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Abbildung 1: Grenzflichenspannung als Konsequenz der Kraft auf ein Molekiil in der
Grenzflache; ein Resultat der Asymmetrie der intermolekularen Wech-
selwirkungen. Teilchen A zeigt eine isotrope Krifteverteilung mit ei-
ner verschwindenden resultierenden Nettokraft. Bei Teilchen B resultiert
durch die anisotrope Krifteverteilung eine endliche Nettokraft in das
Fliissigkeitsinnere hinein.

Die thermodynamische Definition der Oberflichenspannung verwendet o als Formelsym-
bol und ist definiert als die partielle Ableitung der freien Enthalpie (Gibbs- Energie) G
nach der Fliche A. Da die Gibbs-Energie auch abhéngig vom Druck p und der Tempe-
ratur 7" ist, miissen diese bei Messungen moglichst konstant gehalten werden.



2.2 Oberflachenaktive Verbindungen - amphiphile Molekiile
2.2.1 Eigenschaften

Geloste Stoffe, die die Oberflichenspannung eines Losemittels erniedrigen, nennt man
oberflichenaktive Verbindungen oder Tenside (engl: surfactants = surface active agents).
Man bezeichnet sie auch als Amphiphile, da ihre Molekiilstruktur sowohl lipophile als
auch hydrophile (unpolare und polare) Teile enthélt (sieche Abbildung 2). Stoffe, die in
wéssrigen Losungen als Tenside wirken sind meist durch eine hydrophile Kopfgruppe
und eine lipophile Seitenkette gekennzeichnet. Beispiele fiir solche Verbindungen werden
im Abschnitt 2.2.3 ,, Arten von Tensiden“ erldutert.
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Abbildung 2: Strukturformel eines Natriumdodecylsulfat-Molekiils (engl: sodium dode-
cyl sulfate, SDS) und dessen schematische Darstellung zur Verdeutlichung
des amphiphilen Charakters.

Aufgrund ihrer speziellen Molekiilstruktur lagern sich Tenside in wissriger Losung nicht
statistisch verteilt, sondern stark bevorzugt an der Wasser/Luft Grenzfliche an. Dabei
befindet sich die hydrophile Kopfgruppe in der wissrigen Phase, wéhrend die lipophilen
Seitenketten in die Gasphase ragen. Hierdurch wird die Wechselwirkung der Wassermo-
lekiile an der Grenzfliche gestort und die Oberflichenspannung mit steigender Tensid-
konzentration herabgesetzt, bis die Oberfliche mit Tensidmolekiilen geséttigt ist.

2.2.2 Mizellbildung

Nachdem die Oberfliche mit Tensidmolekiilen geséttigt ist, werden weitere Molekiile in
der Losung statistisch verteilt, bis eine Grenzkonzentration erreicht wird. Oberhalb die-
ser Konzentration kommt es nicht zu einer Ausfillung, da die Molekiile die Fahigkeit
besitzen selbst-aggregierend Systeme (Assoziationskolloide) zu bilden. Es kommt bei der
Aggregation oft zu einer spontanen Ausbildung von kugelférmigen Mizellen (siehe Ab-
bildung 3). In diesen kugelférmigen Konstrukten lagern sich die lipophilen Seitenketten
zusammen, die hydrophilen Kopfgruppen zeigen nach aufien. Mit steigender Tensidkon-
zentration kénnen weitere Strukturen wie z.B. stdbchenformige Mizellen, Vesikel oder
lamellare Phasen beobachtet werden.

Die Konzentration, ab der sich Mizellen bilden, ist fiir jedes Tensid charakteristisch und
wird als kritische Mizellbildungskonzentration (engl.: critical micelle concentration, cmc)
bezeichnet.

2.2.3 Arten von Tensiden

Wihrend es sich bei der lipophilen Seitenkette meist um eine Kohlenwasserstoffkette
verschiedener Lénge handelt, gibt es eine Vielzahl an verschiedenen Kopfgruppen. Eine
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Abbildung 3: Schematische Darstellung einer Loésung oberhalb der cme. Die Ober-
fldche ist mit Tensidmolekiilen geséttigt. In der Losung bilden sich selbst-
aggregierte Strukturen aus.

Einteilung der Tenside erfolgt deswegen aufgrund der Art und Ladung der Kopfgruppe:

e Nichtionische Tenside: besitzen eine sehr polare, aber nicht geladene Kopfgruppe.
Oft handelt es sich um Polyether (z.B. Polyoxyethylen -O-CHy—CHy—O—-) oder
Polyglucoside. Nichtionische Tenside zeigen eine hohe Oberflichenaktivitdt und
haben eine kleine cmc.

e Anionische Tenside: besitzen eine negativ geladene Kopfgruppe. Meist handelt es
sich um Carboxylate (-COO™), Sulfate (~OSOj3’) oder Sulfonate (-SO3).

e Kationische Tenside: besitzen eine positiv geladene Kopfgruppe. Fast ausschlief3-
lich handelt es sich um quartire Ammoniumverbindungen (-NR4"). Im Vergleich
zu nichtionischen Tensiden, zeigen Tenside mit geladenen Kopfgruppen (also anio-
nischen und kationische Tenside) eine viel hohere cme.

o Amphotere Tenside: sind auch als zwitterionische Tenside bekannt, d.h. ihre Kopf-
gruppe besitzt sowohl eine positiv als auch eine negativ geladene Gruppe und ist
damit in Summe neutral geladen. Die bekanntesten Vertreter sind die natiirlich
vorkommenden Phospholipide (Phosphatidylcholine), aus welchen z.B. die Zell-
membran besteht.

2.3 Monomolekulare Filme an der Wasser/Luft Grenzfliche

2.3.1 Erzeugung monomolekularer Schichten durch Spreitung

Der Begriff Spreitung (oder Benetzung) bezeichnet die Ausbreitung einer fliissigen Volu-
menphase auf einer Oberfliche. Um zu entscheiden, ob eine Fliissigkeit auf einer Ober-
fldche spreitet wird der sog. Spreitungskoeffizient S verwendet.

s = 71— (72 +72) (3)

Hierbei entspricht v; der Oberflichenspannung der Subphase (z.B. HoO), v2 der Ober-
flachenspannung der Spreitlosung gegen Luft und 72 der Grenzflichenspannung der



Spreitlosung gegen die Subphase. Ist der Spreitungskoeffizient positiv, tritt die Sprei-
tung auf, da in diesem Fall die Oberflichenenergie durch Benetzung herabgesetzt wird.
Als Substrat auf dem eine Spreitung stattfinden soll eigenen sich deshalb Substanzen mit
einem hohen v, Wert, wie z.B. Wasser oder Quecksilber. Eine hohe Oberflichenspannung
entspricht einer hohen Oberflichenenergie. Da alle Systeme ihre Energie minimieren wol-
len, benetzen hoch energetische Oberflichen besser als niedrig energetische Oberflichen.

Verdampfen des LM
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Wasser Monomolekulare Schicht

Abbildung 4: Nach dem Aufbringen der Spreitlosung verdampft das Losungsmittel, und
es bildet sich eine monomolekulare Schicht aus.

Unter Zuhilfenahme eines Spreitungsmittels als Losemittel ist es auch moglich mono-
molekulare Schichten zu erzeugen, selbst wenn eine Substanz eigentlich nicht auf dem
Substrat spreitet. Man 16st dazu die Substanz in einem geeigneten Losemittel (z.B. eine
Fettsdure in Chloroform), welches spreitet und in der Subphase (z.B. Wasser) nahezu
unloslich ist. Nachdem man die Spreitlosung auf das Substrat getropft hat, kommt es
zur Ausbildung einer monomolekularen Schicht. Das Losungsmittel verdampft und es
bleibt eine Art zweidimensionale ,,Skelettschicht“ zuriick (siche Abbildung 4).

Fiir die Untersuchung der Eigenschaften monomolekularer Filme an einer Oberfléche ist
deren Unloslichkeit im Substrat eine entscheidende Eigenschaft, weil es ansonsten zur
Desorption der Molekiile von der Oberfliche kommen konnte.

2.3.2 Geeignete Substanzen zur Bildung einer Monoschicht auf Wasser

Fiir die Untersuchung des Kompressionsverhaltens monomolekularer Schichten an der
Wasser /Luft Grenzfliche eignen sich besonders Lipide und Phospholipide - also z.B.
langkettige Fettsiuren, Fettalkohole, Amine, Fettsdureester, Lecithine, Cholesterin und
Substanzen dhnlicher Struktur (siehe Abbildung 5).

Abbildung 5: Strukturformeln von Stearinsiure (links), Phophatidylcholin (rechts) und
Cholesterin (mittig)



3 Methodik

3.1 Oberflachenspannungsmessung mit der Ringmethode nach du Noiiy

Die Oberflichenspannung wird aus direkt messbaren Kréften ermittelt. Géngig sind
hierbei sog. Abrissmethoden, bei denen die zur Vergréflerung der Fliissigkeitsoberflache
notwendige Kraft gemessen wird. Die in diesem Versuch eingesetzten Methoden, die
Ringmethode nach du Noily und die Vertikalplattenmethode nach Wilhelmy (siehe Be-
reich Filmwaage) kénnen als solche eingestuft werden. Mit der Wilhelmy-Plattenmethode
lasst sich nur die Oberflaichenspannung von nicht-ionischen Tensiden bestimmen, da von
einem Kontaktwinkel von Null ausgegangen wird, welches nur fiir nicht-ionische Tenside
gegeben ist.

Bei der Ringmethode nach du Noiiy, mit welcher auch ionische Tenside vermessen werden
konnen, wird ein Metallring (iiblicherweise aus einer Platin-Iridium-Legierung) in die zu
bestimmende Fliissigkeit getaucht. Beim Herausziehen durch die Wasser/Luft Grenz-
fliche bildet sich zwischen dem Ring und der Fliissigkeit eine Lamelle (sieche Abbildung
6). Die Kraft welche aufgewendet werden muss, um den Ring héher zu ziehen (und da-
mit die Oberfliche der Lamelle zu vergréfiern), hingt von der Oberflichenspannung der
Flissigkeit (und der Masse der Lamelle) ab und nimmt mit steigender Hohe zu. Diese
Kraft wird nach dem Durchlaufen eines Maximums kurz vor dem Abreiflen der Lamelle
wieder geringer.

Fma:v Fmaw

pr— = 4
" 2U 477 (4)
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Abbildung 6: Schematische Darstellung der Messung der Oberflichenspannung nach der
Ringmethode.

Das hier verwendete Tensiometer der Firma Kriiss ist so kalibriert, dass es nach der Mes-
sung direkt die Oberflichenspannung v in der géingigen Einheit mN-m™ angibt. Es ist
jedoch anzumerken, dass bei der Ringmethode die erhalten Kraft mit Hilfe zweier Fak-
toren korrigiert werden muss, was in bei diesem Versuch schon im Programm eingestellt
wurde.



e Die erste Fehlerquelle sind Ungenauigkeiten bei der Ringgeometrie, wie zum Bei-
spiel Verformungen und Schweifindhte an der Ringaufhéngung.

e Die zweite Fehlerquelle bezieht sich auf den endlichen Durchmesser des Drahtes.
Das senkrecht unter dem Draht befindliche Fliissigkeitsvolumen iibt eine hydro-
statische Kraft auf den Ring aus. Diese muss von der gemessen Kraft abgezogen

werden.

Diese Fehlerquellen werden durch die Korrektur nach Huh und Mason beriicksichtigt,
sodass der angezeigte Wert des Tensiometers bereits korrigiert ist.

Beschreibung der Oberflichenspannungs-Isothermen

Die erhaltenen Daten werden in einem v-In(c)-Diagramm aufgetragen. Da die Messun-
gen bei konstanten Temperatur erfolgen, wird dies auch Adsorptionsisotherme genannt.
Folgende Informationen kénnen aus dieser Auftragung (siehe Abbildung 7) erhalten wer-
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Abbildung 7: Darstellung der Oberflichenspannung einer Tensidlosung bei steigender

Konzentration. Die Abbildung wurde frei iibertragen aus:

https://www.kruss-scientific.com/de-DE/know-how/glossar

e Kritische Mizellbildungskonzentration cmc und die dazugehorige
Oberfldchenspannung Yeme

Die cmc ist durch einen deutlichen Knick im ~-In(c¢)-Diagramm gekennzeichnet.
Durch fitten der linearen Bereiche kann ein Schnittpunkt ermittelt werden.
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e Kopfgruppenplatzbedarf eines Tensids an der Grenzflache

Der Verlauf der Kurve kann durch die Gibbssche Adsorptionsisotherme I beschrie-
ben werden:

P (az?lc)% )

Diese Gleichung gilt fiir nichtionische Tenside. Bei ionischen Tensiden muss eine
vollstindige Dissoziation der Kopfgruppe angenommen werden, sodass die Glei-
chung zu folgender modifiziert werden muss:

L= (ali?@)T ©)

Mit Hilfe der Adsoprtionsisothermen kann also die maximal mogliche Tensidad-
sorption an der Oberfliche, die Uberschusskonzentration T'yae ermittelt werden.
Man benétigt dazu die absolute Temperatur T', die Gaskonstante R und die Stei-
gung der Isothermen unterhalb der cme. Aus der errechneten Uberschusskonzentration
kann dann der Kopfgruppenplatzbedarf ag eines Tensidmolekiils abgeschétzt wer-
den.

1

- NA : Fmax (7)

ap

Ny ist hier die Avogadro Konstante.

e Packungsparameter eines Tensids

In welche Form sich Tenside zusammenlagern kann iiber den Packungsparameter
Ng abgeschitzt werden. In Abbildung 8 werden die verschiedenen Aggregations-
formen den jeweiligen Packungsparametern zugeordnet. Dieser kann durch den
Kopfgruppenplatzbedarf ag und unter Beriicksichtigung der Molekiilgeometrie er-
rechnet werden.

(%S

(le - ao)

In obiger Formel beschreibt v, und I, das Volumen sowie die Lénge der hydro-
phoben Seitenkette. Handelt es sich bei der Seitenkette um eine reine Kohlenwas-
serstoffkette konnen beide Werte iiber die Anzahl der Kohlenstoffatome n. in der
Kette errechnet werden.

Ns = (8)

ve = (0,029 4 n. - 0,027) nm? (9)
le = (0,15 4 ne - 0,127) nm (10)

11



Packungsparameter

<1/3 V .:.Q;;%: Spharische Mizellen
1/3-1/2 U ” Wurmférmige Mizellen
1/2-1 ﬁ%ﬁ Vesikel
~1 8 é@%@%@%@%@é Planare Doppelschicht
>1 ﬂ * Invertierte Mizellen

Abbildung 8: Verschiedene Aggregationsformen kénnen einem bestimmten Packungspa-
rameter zugeordnet werden.

3.2 Bestimmung von Druck-Flachen-Isothermen mit Hilfe einer Filmwaage

Das Phasenverhalten von monomolekularen Filmen - auch Langmuir-Filme genannt -
wird experimentell mit Hilfe einer Filmwaage bestimmt. Die auf Langmuir und Pockels
zuriickgehende Technik entspricht praktisch einem zweidimensionalen Kompressionskol-
ben, mit dessen Hilfe die verfiighare Fliche pro Molekiil kontinuierlich verkleinert werden
kann.

N <>
Monomolekularer Film

iﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁiiﬁﬁﬁﬁisarriere Lt

Wasser

Wilhelmy
Plattchen

Abbildung 9: Schematische Darstellung der Messung der Oberflichendrucks in der Film-
waage.

Bei dem Versuch wird zunéchst ein Langmuir-Trog mit Wasser befiillt. Auf die Wassero-
berfliche wird dann die Losung mit der zu spreitenden Substanz getropft. Nach dem Ver-
dampfen des Spreitungsmittels und der Ausbildung der Monoschicht, kann durch die be-
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wegliche Schubbarriere die, der Monoschicht zur Verfiigung stehende, Fléche verkleinert
werden. Gemessen wird dabei die Verdnderung des Oberflichendrucks IT in Abhéngigkeit
der Filmfliche. II ist dabei die Differenz zwischen der Oberflichenspannung von reinem
Wasser vy ohne Film und der filmbedeckten Wasseroberfliche ~p.

II =yw —r (11)

Zur Messung des Oberfldchendrucks stehen verschiedene Messverfahren zur Verfiigung.
Aus praktischen Griinden wird bei der Filmwaage nicht die Ringmethode nach du Noiiy,
sondern die Vertikalplattenmethode nach Wilhelmy verwendet. Nach der bereits durch-
gefithrten Kalibrierung wird der Oberflichendruck direkt in mN-m™ angezeigt.

Beschreibung der II- A-Isothermen

Abbildung 10: Idealisierte Schub-Flichen Isotherme.

Die erhaltenen Werte sind in einem Druck-Fléchen-(II — A)-Diagramm aufzutragen, wo-
bei A die mittlere Fliche eines Molekiils darstellt. Mit Hilfe dieser Auftragung lassen
sich die Kompressionseigenschaften von Monoschichten beschreiben.

In Abbildung 10 ist eine idealisierte Schub-Flichen Isotherme gezeigt. Die Unterteilung
der Isotherme erfolgt typischerweise in folgende Bereiche:

e Bereich A: Die gespreiteten Molekiile haben viel Fliache zur Verfiigung, wodurch
der mittlere Abstand grofl und die intermolekularen Wechselwirkungen gering sind.
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Aufgrund der niedrigen Wechselwirkungsenergie wird dieser Zustand als gasana-
loge Phase bezeichnet. Diese Phase endet bei den meisten Tensiden bei Late-
raldriicken um 0.1 mNm™!. Da mit typischen Filmwaagen keine besser Auflésung
als 0.1 mN m~! erreicht werden kann, beginnt hier normalerweise die Untersuchung
von Schub-Fldchen Isothermen.

e Bereich B: In diesem Bereich édndert sich der Lateraldruck mit weiter sinkender
Flache nicht. Dieser Bereich kann als zweidimensionaler Phaseniibergang von einer
gasanalogen in eine fliissig-analoge Phase interpretiert werden.

e Bereich C: Hier steigt der Filmdruck bei weiterer Kompression wieder an, was auf
eine hohere Wechselwirkungsenergie zwischen den einzelnen Molekiilen hindeutet.
Die hydrophoben Ketten von Fettsauremolekiilen beginnen sich hier aufzurichten.
Diese Phase wird als fliissig-expandierte Phase bezeichnet.

e Bereich D: In diesem Ubergangsbereich zwischen der fliissig-expandierten und
fliissig-kondensierten Phase (Bereich E) richten sich die hydrophoben Ketten der
Tenside zu einem immer gréBerem Teil auf. Im Idealfall fiihrt dieser Ubergang
ebenfalls zu keinem Anstieg des Lateraldrucks, aber aufgrund der bereits sehr
langen Relaxationszeiten des Films wird typischerweise ein leichter Anstieg des
Lateraldrucks in diesem Bereich beobachtet.

e Bereich E: In der fliissig-kondensierten Phase sind die hydrophoben Ketten der
Tenside aufgerichtet, konnen aber noch gegen die Flidchennormale geneigt sein und
besitzen noch einen gewissen rdumlichen Spielraum.

¢ Bereich F': Bei noch stiarkerer Kompression bildet sich schliellich die fest-kondensierte
Phase. Der Ubergang zwischen der fliissig-kondensierten und fest-kondensierten
Phase ist durch einen Knickpunkt in der Isotherme gekennzeichnet. Wird dieser
Teil der Isotherme auf II = 0 extrapoliert, kann zum Beispiel fiir Fettsduren eine
Aussage iiber die molekulare Querschnittsfliche getroffen werden (siche Auswer-
tung).

e Bereich G: Eine weitere Kompression fithrt schliefSlich zum Filmkollaps. Dabei
werden einzelne Teile der Monoschicht iibereinander geschoben und es kommt zur
Ausbildung von Multischichten.

Die II — A-Isothermen konnen sehr unterschiedlich aussehen, d.h. in einem Diagramm
konnen verschiedene Kurvenéste unterschiedlicher Kriimmung und Steigung auftreten.
Die Existenz oder Abwesenheit von verschiedenen der oben beschriebenen Phasen hingt
von vielen Parametern wie der untersuchten Probe und der Temperatur ab. Weitere
IT — A-Diagramme inklusive Beschreibung der verschiedenen Phasen kénnen der Lite-
raturquelle [1] entnommen werden. Der relevante Abschnitt dieses Buches (5.6 Filmp-
olymorphie monomolekularer Schichten) ist auch in digitaler Form iiber die Seite der
Universitiats- und Landesbibliothek zugénglich. Verwenden Sie dazu den Link , Kapitel
1“ unter der Rubrik ,,Hinweise zum Inhalt*.

14



4 Durchfiihrung der Versuche

4.1 Tensiometer

e Um die korrekte Funktion des Tensiometers zu priifen, wird zu Beginn die Ober-
flichenspannung von reinem Wasser gemessen. (Referenz: vyy,0 = 72,80 mN-m™
(20°C); 72,13 mN-m (25°C))

e Eine Stammlosung von Natriumdodecylsulfat (SDS) der Konzentration 40 mmol-L!
(=40 mM) wird zur Verfiigung gestellt. Aus dieser sollen durch Verdiinnen mit
Reinstwasser (auch: milliQ Wasser) 11 Losungen der Konzentrationen: 0.5 mM,
0.8 mM, 1 mM, 2 mM, 3 mM, 5 mM, 8 mM, 10 mM, 20 mM, 30 mM und 40 mM
hergestellt werden. Das Gesamtvolumen der Losung soll 25 mL betragen. Berech-
nen Sie vor Versuchsbeginn die Volumina fiir die Verdiinnung.

e Nachdem die verschiedenen Lésungen hergestellt wurden, werden diese mit dem
Tensiometer mit steigender Konzentration vermessen.

4.2 Filmwaage

e Vor der Benutzung der Filmwaage wird das Gerdt mit Hilfe einer Testmessung
gepriift. Hierzu wird wieder die Oberflaichenspannung von Reinstwasser gemessen.
Es soll hierbei beachtet werden, dass von der Apparatur der Oberflichendruck
angezeigt wird. Ist dieser Wert fiir Reinstwasser bei 0 mN-m™, so ist der Langmuir-
Trog einsatzbereit.

e Es werden zwei Losungen von Fettsiuren (Arachinsdure mit M = 312,54 g-mol!
und Myristinsiure mit M = 228,38 g-mol™! ) in Chloroform zur Verfiigung gestellt
(CArachinsaure = 3,763 MM, CMyristinsiure = 4,07 mM). Bringen Sie ca. 20 pL (fir
Arachinsdure) und ca. 17,5 pL (fiir Myristinsdure) der Spreitlosung auf die Was-
seroberfliche in der Filmwaage und lassen das Losemittel etwa 10 min verdampfen
um einen monomolekularen Film zu erzeugen.

e Nachdem der monomolekulare Film erzeugt wurde, kann ein II-A-Diagramm auf-
genommen werden. Es sind beide Fettsduren zu vermessen.
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5 Experimentelles

5.1 Sicherheitshinweise

e Bei diesem Versuch kommen gefiihrliche Stoffe zum Einsatz. Die Durchfithrenden
miissen sich deshalb vor Versuchsbeginn mit den gefihrlichen Substanzen ausein-
andersetzen. Mogliche Unklarheiten miissen mit dem Betreuenden geklart werden.

Bei folgenden Substanzen miissen Sicherheitsaspekte beachtet werden. Die einge-
setzten Fettsduren unterliegen keiner Kennzeichnung mit einem Gefahrensymbol.

Chemikalie ‘ Gefahrensymbole

Natriumdodecylsulfat-
Losung
Chloroform

e Im Labor ist Essen und Trinken verboten. Laborkittel, Sicherheitsbrille und Hand-
schuhe werden gestellt.

5.2 Allgemeines

e Bei den beiden vorgestellten Messmethoden kénnen schon winzige Spuren von Ver-
unreinigungen ernsthafte Fehler verursachen. Alle Teile miissen deswegen moglichst
sauber gehalten werden. Dies ist umso wichtiger, da sich Fette (z.B. von Fingern
und Haaren) an der Wasser/Luft Grenzfliche anreichern.

e Im Reinraum ist es notwendig die Schuhe vor Betreten des Raumes auf einer Kle-
befolie von anhaftendem Schmutz und Staub zu befreien. Anschliefend werden
Schuhiiberzieher gestellt, die wihrend des gesamten Aufenthalts im Reinraum iiber
den Schuhen getragen werden miissen. So wird das Eintragen von Verunreinigungen
in den Reinraum minimiert.

e Alle praktischen Tétigkeiten in diesem Versuchen, die mit dem Hand-
haben von Proben sowie gedffneten Messinstrumenten zu tun haben,
miissen deswegen mit Handschuhen und Pinzette ausgefiihrt werden!
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5.3 Anleitung zur Bedienung des Tensiometers K11 der Firma Kriiss
5.3.1 Vorbereitung

e Der Teflontrog, in den die Messlosung gegeben wird, ist vor der Messung zu rei-
nigen. Hierzu wird dieser griindlich mit milliQ Wasser, Isopropanoll und wieder
mit milliQQ Wasser gespiilt und anschliefend durch einen Stickstoffstrom getrock-
net. Danach kann der Trog befiillt werben. Vor jeder Messung wird die Losung 5
Minuten bei der gewiinschten Messtemperatur (25,0°C) temperiert.

e Auch der Platin-Iridium Messring ist vor jeder Messung zu reinigen. Nach mehr-
maligem Eintauchen des Rings in eine Losung aus Wasser und Isopropanol und
anschliefendem Trocknen durch ein Reinraum-Tuch wird dieser in der Flamme ei-
nes Gasbrenners geschwenkt, bis er zu glithen beginnt. Dies dient der Entfernung
von organischen Riickstdnden. Der Ring darf dabei nur sehr kurz glithen, um eine
Verformung oder Beschédigung zu verhindern. Der saubere Ring kann dann in das
Tensiometer eingehingt und das Gehiuse geschlossen werden.

¢ Der Pt-Ir-Ring ist sehr empfindlich gegen mechanische Beschidigungen.
Er darf deswegen nicht mit den Hénden beriihrt oder auf den Teflontrog
aufgesetzt werden!

e Der Ring darf nur sehr vorsichtig in das Tensiometer eingehingt oder
herausgenommen werden, da die Wigevorrichtung sehr empfindlich ist
und sonst Schaden nehmen kann!

5.3.2 Messung

Nachdem die Loésung und der Ring in das Tensiometer gebracht wurden, kann die Mes-
sung erfolgen. Hierzu 6ffnet man das Programm "KRUSS Laboratory Desktop” am zu-
gehorigen Messcomputer. Die Messung erfolgt dann nach folgendem Schema:

e Zuerst muss die Oberfliche in die Nidhe des Messrings gefahren werden. Dies ge-
schieht manuell iiber das Bedienrad auf dem Panel des Tensiometers. Fahren Sie
den Trog manuell hoch, sodass sich die Oberfliche nahe am Ring befindet (die
Oberflache darf hier noch nicht benetzen!).

e Weitere Einstellungen werden direkt in der Software des Panels getroffen. Stimmen
Sie diese mit dem Betreuer ab und starten Sie die Messung.

e Nachdem die Messung beendet ist, exportieren Sie die erhaltenen Daten durch
einen Rechtsklick auf das Diagramm (/export/file/text). Diese wird fiir die Aus-
wertung bendotigt.

e Entfernen Sie den Teflontrog manuell vom Ring und reinigen Sie den Ring, sowie
den Teflontrog.
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5.4 Anleitung zur Bedienung der Filmwaage

5.4.1 Vorbereitung

Bevor mit den eigentlichen Versuchen begonnen werden kann muss die Filmwaage
gesdubert werden. Der Trog der Filmwaage besteht aus einem stark wasserabwei-
senden Material (Teflon), das gut gereinigt werden kann. Die Reinigung erfolgt
durch Abwischen mit einem Labortuch, welches zuvor mit Chloroform getrankt
wurde. Danach wird der Trog zwei mal mit exakt 130 ml Reinstwasser gespiilt und
wieder abgesaugt.

Nach einer Messung muss zunéichst die Losung (von der Oberfléiche her) abgesaugt
werden. Restliche Verunreinigungen werden wieder durch Auswischen mit einem
chloroformgetriankten Labortuch entfernt.

Als Subphase wird Reinstwasser verwendet. Vor jedem Versuch ist durch eine
Blindprobe die Reinheit des verwendeten Wassers und der Apparatur zu iiberpriifen.

Zur Bildung der Monoschicht wird die in Chloroform geldste Substanz mit Hilfe
einer Hamilton-Spritze tropfenweise auf verschiedene Stellen der Wasseroberfléche
gebracht. Achten Sie darauf, dass die Tropfen nicht aus zu grofler Hohe auf die
Wasseroberflache prallen, da sonst das Bilden einer monomolekularen Schicht er-
schwert werden kann. Nach der Spreitung muss etwa 10 min gewartet werden, bis
das Losemittel verdampft und das System bereit zur Messung ist.

Es ist darauf zu achten, dass die Barriere das Wilhelmy-Pléttchen nicht
beriihrt

5.4.2 Messung

Ein spezifische Anleitung zur Bedienung der Filmwaage wird vom Betreuenden am
Durchfithrungstag gegeben.
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6 Auswertung

Fertigen Sie ein 7-In(¢)-Diagramm der erhaltenen Messwerte der Oberflichenspannungen
an und bestimmen Sie aus diesem folgende Eigenschaften:

Die ecmc und die dazugehorige Oberflichenspannung e
Die Steigung des Bereiches unterhalb der cmc
Den Kopfgruppenplatzbedarf ag
Den Packungsparameter Ng
Diskutieren Sie anschlieBend verschiedene Bereiche im Kurvenverlauf und verglei-

chen Sie die erhaltene cmc mit einem Literaturwert (richtig zitieren!). Was sind
mogliche Fehlerquellen? Welche Aggregationsform erwarten Sie fiir das Tensid?

Tragen Sie die fiir beide Fettsduren erhaltenen Daten in einem II- A-Diagramm auf
und diskutieren Sie die verschiedenen beobachtbaren Bereiche.

Bestimmen Sie in beiden Féllen den Platzbedarf eines einzelnen Fettsiduremolekiils
an der Grenzfliche durch Extrapolation fiir II — 0 im kondensierten festen Film.
Vergleichen Sie beide Werte und diskutieren diese.

Hinweis: Die Rohdaten aus den Messungen mit dem Langmuir-Trog sind tabellarisch
angegeben. Die Zuordnung der einzelnen Spalten ist dabei wie folgt:

# | t/s | Ages/om? | Antoara/A” | TT/mN m™ | N.N. | NN, | T/°C

Fiir die Auswertung sind die 4. und 5. Spalte relevant.
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