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  Summe:     .........../40

Name:........................................                          Nummer:............

Aufgabe 9
                                                                                                 14 Punkte

Qualitative Analyse von sieben festen Reinstoffen

Es soll die Identität von sieben verschiedenen Feststoffen ermittelt werden. Von jeder dieser Proben stehenetwa 250 mg in je einem Reaktionsgefäß (Nummern 1 bis 7) nach Eppendorf für die Analyse zur Verfügung.

Außerdem können die nachstehend genannten Reagenzien und Hilfsmittel verwendet werden (die Kunststoff-Pasteurpipetten sind mit den in Klammern genannten Abkürzungen gekennzeichnet):

3 mL 1% AgNO3 (AG)

3 mL 1M HNO3​ (SAL)
3 mL 2M NH3 (NH3)
1 mL 0,1M KI (KI)

2 mL 2,4-Dinitrophenylhydrazin-Lösung (DNPH)

2 mL Ethanol (ET)
1 MgO-Stäbchen

1 Tüpfelplatte (mit schwarzem und weißem Hintergrund)
7 leere Kunststoff-Pasteurpipetten

3 Reagenzgläser

1 Reagenzglashalter

1 Co-Glas

1 Brenner

Über die zu identifizierenden Proben ist außerdem bekannt:

· 5 Verbindungen sind Salze, die jeweils aus einer Kationen- und einer Anionensorte bestehen.

· 3 der Anionen enthalten Schwefel.

· Ein Salz enthält ein organisches Anion.

· Vier Kationen sind Hauptgruppenelemente.

· Eine organische Verbindung enthält jeweils zwei gleiche funktionelle Gruppen und außerdem nur noch zwei Phenylreste.

· Eine organische Verbindung hat die Summenformel C6H6O3. Das Molekül dieser Verbindung besitzt das Symmetrieelement C3.

Tragen Sie Ihr Analysenergebnis bestehend aus den (Konstitutions)formeln und den Namen der Verbindungen sowie die notwendigen Begründungen für die Identifikation in die Tabelle auf dem Antwortblatt ein.

Aufgabe 10                                                                                              14 Punkte

Quantitative Bestimmung der beiden Hauptlegierungsmetalle in Euromünzen
Allgemeines – Prinzip der Methode

Die wichtigsten Metalle, die in Euromünzen verarbeitet sind, sind Kupfer und Nickel, daneben spielt auch noch Zink eine Rolle. Die quantitative Bestimmung der beiden erstgenannten Metalle soll in dieser Aufgabe durchgeführt werden. Kupfer wird durch iodometrische Titration analysiert, Nickel durch Absorptionsphotometrie.
Eine 1 €-Münze (m = 7,50 g) wurde in Salpetersäure gelöst, die Lösung eingeengt und dann mit Wasser verdünnt, sodass das Volumen 150 mL beträgt. Davon wurden 25,0 mL in Ihren 100 mL Maßkolben eingefüllt. Die Metalle liegen dann als Me2+(aq) vor, das Anion ist Nitrat. 

Füllen Sie den Kolben mit Wasser auf und homogenisieren Sie.
8.1.
Schreiben Sie eine abgestimmte Redoxgleichung für die Auflösung der Metalle (Cu, Ni, Zn = Me) in das Kästchen auf Ihrem Antwortblatt.

Arbeitsvorschrift zur Bestimmung von Cu2+
10,00 mL der aufgefüllten Lösung werden in den Titrierkolben pipettiert, mit etwa 20 mL KI-Lösung 10% (RG mit Marke), etwa 5 mL HNO3 1 M (5 mL Messpipette) und ca. 20 mL Deionat versetzt. Die Lösung lässt man 10 Minuten im Dunklen mit einem Uhrglas bedeckt stehen.
Dann wird mit Na2S2O3-Lösung (0,100 mol/L) solange titriert, bis die Suspension hellgelb ist. Geben Sie jetzt mit Hilfe der Pasteurpipette 2 mL Stärkelösung zu und titrieren Sie, bis die Suspension farblos ist.
Ihr Antwortblatt soll enthalten:

8.2.
Einen geeigneten Mittelwert für Ihr Titrationsvolumen,

8.3.
die abgestimmten Redoxgleichungen Cu2+/I-  und I2/S2O32-,

8.4.
eine Berechnung für die Massenprozent Cu in der 1 €-Münze und das Ergebnis derselben.
Arbeitsvorschrift zur Bestimmung von Ni2+
In der folgenden Abbildung (nächste Seite) sehen Sie die Absorptionskurven einer 0,1 M Ni(NO3)2- und einer 0,1 M Cu(NO3)2-Lösung (gemessen gegen Wasser) im Bereich von 300 nm bis 800 nm.

8.5. Tragen Sie die Wellenlänge, bei der Sie alle Messungen durchführen werden, um Ni2+ zu bestimmen, in das Kästchen auf Ihrem Antwortblatt ein.

Stellen Sie eine Verdünnungsreihe Ihres Nickelstandards (c = 0,100 M) her, indem Sie in Reagenzgläsern 0, 2,00, 4,00, 6,00, 8,00 und 10,0 mL (2 mL-Vollpipette) mit 10, 8,0, 6,0, 4,0, 2,0 und 0 mL Wasser (10 mL-Messpipette) versetzen und vermischen. Füllen Sie in die Küvette etwas von Ihrer Probe ein und gehen Sie (Achtung: Zeitplan beachten) zu einem Photometer. Dort messen Sie die Absorption der Eichlösungen und die der Probenlösung bei der gewählten Wellenlänge.
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Ihr Antwortblatt soll weiters enthalten:

8.6.
Eine Tabelle mit Werten für die jeweiligen Nickelkonzentrationen der Standards und die dazu gehörenden Absorptionen,

8.7.
die Absorption der Probenlösung,
8.8.
eine Graphik A gegen c(Ni2+) auf Millimeterpapier,
8.9.
eine Berechnung für die Massenprozent Ni in der 1 €-Münze und das Ergebnis derselben.

Aufgabe 11
12 Punkte

Synthese von 1,4-Di-t-butyl-2,5-dimethylbenzen

Prinzip:

Es wird eine Friedel-Crafts-Alkylierung  mit  1,4-Dimethoxybenzen und 2-Methyl-2-propanol (t-Butanol) durchgeführt. Konzentrierte Schwefelsäure in äquimolarer Menge dient zur Herstellung des Elektrophils. Das Produkt wird durch Umkristallisieren gereinigt und die Reinheit durch Dünnschichtchromatographie und den Schmelzpunkt überprüft. 

Reaktionsgleichung:


Arbeitsvorschrift:

Im 50-mL-Erlenmeyerkolben befinden sich 1,95 g 2-Methyl-propan-2-ol. Fügen Sie die 1,50 g 1,4-Dimethoxybenzen (Rg „Di“) und 5 mL Eisessig (Rg „EE“) und das Rührstäbchen zu. Stellen Sie den Erlenmeyerkolben in ein Eis-Wasser-Bad (400 mL-Becherglas) und kühlen Sie den Inhalt unter Rühren auf ca. 5oC (Kontrolle mit dem Thermometer). Stellen Sie gleichzeitig auch die Eprouvette mit 7,5 mL konzentrierter Schwefelsäure (Rg „S“) in das Eis-Wasser-Bad. Wenn 5°C erreicht sind, beginnen Sie mit der Zugabe der Schwefelsäure. Dazu wird mit einer Pasteurpipette jeweils soviel von der Säure zugegeben, dass die Temperatur nicht über 20oC ansteigt. Die Mischung wird möglichst heftig gerührt. Die gesamte Zugabe sollte etwa 10 Minuten dauern. Im Verlauf der Zugabe beginnt festes Produkt auszufallen. Sollte ein Rühren mit dem Magnetrührer nicht mehr möglich sein, wird nach jeder Zugabe von Säure kräftig geschüttelt. Ist die Zugabe der Schwefelsäure beendet, wird der Kolben aus dem Eisbad genommen und bei Raumtemperatur noch 15 Minuten gerührt. 
Zur Aufarbeitung wird der Erlenmeyerkolben wieder ins Eis-Wasser-Bad gestellt. Man gibt  vorerst einige kleine Eisstückchen zum Reaktionsgemisch, rührt um und füllt dann mit Wasser auf, bis der Kolben fast voll ist. Das ausgefallene Produkt wird durch die Glasfritte abgesaugt, zweimal mit kaltem Wasser gewaschen und einige Minuten trocken gesaugt.

Der Erlenmeyerkolben wird inzwischen mit einem Stück Küchenrolle gereinigt, das Rohprodukt wieder in den Kolben gebracht und aus Ethanol umkristallisiert.

Dazu werden ca. 15 mL Ethanol (Fläschchen „EtOH“) zugegeben und das Produkt in der Hitze in Lösung gebracht. Eventuell muss man noch einige mL EtOH zufügen. Man lässt die heiße Lösung langsam abkühlen, stellt noch 5 Minuten ins Eis-Wasser-Bad und saugt durch die Glasfritte ab (Fritte mit Küchenrolle auswischen!), wäscht einmal mit wenig Ethanol und saugt, bis das Produkt möglichst trocken ist.

Das Produkt wird auf das tarierte Uhrglas gebracht und der Saalaufsicht zum Trocknen übergeben (Trockenzeit: 30 Minuten bei 70oC). 

Sie erhalten das Produkt nach dem Trocknen zurück. Bestimmen Sie jetzt Ausbeute und Schmelzpunkt.

Die DC-Kontrolle können Sie jetzt oder schon vor dem Trocknen durchführen.

Geben Sie eine kleine Menge des Produkts (Mikrospatelspitze) in das leere Eppendorfgefäß 2. Das Eppendorfgefäß 1 enthält eine kleine Menge des 1,4-Dimethoxybenzens. Lösen Sie beide Proben in 3-5 Tropfen Aceton (Plastikpipette „Ac“) und tragen Sie die Lösungen mit den Pasteurpipetten auf die Dünnschichtplatte auf. Fönen Sie das Aceton ab. Entwickeln Sie die DC-Platten mit Petrolether als Laufmittel. 

Protokoll:

9.1. Geben Sie das fertige Produkt der Saalaufsicht ab

9.2. Berechnen Sie die theoretische Ausbeute (Antwortblatt)

9.3. Berechnen Sie Ihre Ausbeute in g und % der Theorie (Antwortblatt)

9.4. Geben Sie den Schmelzpunkt an (Antwortblatt)

9.5. Geben Sie die DC-Platte mit Ihrer Nummer der Saalaufsicht

9.6. Geben Sie die Rf-Werte von Ausgangsstoff und Produkt an (Antwortblatt).

•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





λ (nm)





•





•





•





� EMBED MSPhotoEd.3  ���





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





•





A





Cu2+: 


Ni2+:   





� EMBED ISISServer  ���








PAGE  
4

_1242286984

_1242291732.bin

