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Die vorliegenden Angaben bestehen aus 2 Aufgabenblättern (3 Seiten) und einem Antwortblatt (2 Seiten). Nur das Antwortblatt ist abzugeben.
Problem I – 17 Punkte

Quantitative Analyse

1. Allgemeines

Die beiden gängigsten Methoden der Redoxtitration sind die Manganometrie (Oxidation mit Kaliumpermanganat) und die Iodometrie (Reduktion von gebildetem Iod mit Natriumthiosulfat).

Daneben gibt es aber auch andere Oxidationsmittel wie Kaliumbromat, Kaliumdichromat oder Salze, die Ce(IV) enthalten. Vorteile der beiden letzteren sind die längere Haltbarkeit der Maßlösungen. Ein Nachteil – vor allem gegenüber KMnO4 – ist, dass man zum eindeutigen Anzeigen des Endpunktes einen Redoxindikator benötigt. 

In diesem Beispiel soll der Gehalt an Kaliumhexacyanoferrat(II) (K4[Fe(CN6)] ) in einer Mischung von K4[Fe(CN6)] und Kaliumhexacyanoferrat(III) (K3[Fe(CN6)]) bestimmt werden. Das Oxidationsmittel (Titrator) ist Ammoniumhexanitrocerat(IV), (NH4)2[Ce(NO3)6], das zu Ce3+ reduziert wird.
Als Indikator verwendet man eine Lösung eines Komplexes zwischen Fe2+ und 1,10-Phenanthrolin.
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2. Arbeitsvorschrift
Die  genau  eingewogene  Masse  an Probengemisch („PROBE“, 3,00 g) wird quantitativ in einen 100 mL Maßkolben überführt, in Wasser gelöst und damit zur Marke aufgefüllt.
10,00 mL werden in den Titrierkolben pipettiert, 40 mL (2 Eprouvetten voll) HCl (2 mol/L) und drei Tropfen Indikatorlösung (Plastikpasteurpipette) zugegeben, dann wird mit der Ce(IV)-Lösung bis zum Umschlag von orange auf grün titriert.

3. Protokoll

Fülle das Antwortblatt aus, es soll enthalten:   

· Mittelwert der Titrationsvolumina

· Gleichung der Titrationsreaktion
· Stoffmenge an Fe2+ im Kolben (Rechenschritte zeigen!) 
· Massenprozent K4[Fe(CN6)] in der Probe (Rechenschritte zeigen!) 
· Kreuzen Sie auf dem Antwortblatt die richtige Aussage bezüglich des Indikators an.

Problem J – 23 Punkte

Qualitative Analyse

1. Allgemeine Informationen
· Gegeben sind 8 feste Proben in Eppendorfgefäßen.
· Die Proben 7 und 8 enthalten als Anion jeweils Nitrat, die beiden Kationen dienen üblicherweise zum analytischen Nachweis der wichtigsten Anionen.
· Unter den Nummern 1 bis 6 befinden sich drei anorganische Ionenverbindungen, die gut wasserlöslich sind und aus je einer Sorte Kation und einer Sorte Anion bestehen. 

· Die drei anderen Proben sind organische Säuren mit folgenden Elementarzusammensetzungen: 26,7%C, 2,22% H, M = 90 u; 75% C, 12,5% H, M = 256 u; 60,9% C, 4,35% H, M = 138 u.

Eine der Säuren ist sehr gut, eine schlecht und eine gar nicht in Wasser löslich.
2. Arbeitsvorschrift
Die Analyse ist mit der Tüpfelmethode durchzuführen. Dazu stehen zur Verfügung:

Tüpfelraster, 8 Reaktionsgefäße mit Proben, 8 leere Pipetten, 1 (Kunststoff)spatel, 1 Pinzette, 1 MgO-Stäbchen, pH-Papier, Brenner, Stift zum Beschriften der Gefäße

Hinweis zur Vorgangsweise bei der Analyse:

Es handelt sich bei dieser Aufgabe um einen „vollständigen“ Raster, d.h. die Proben sind auch gleichzeitig Reagenzien. Versuchen Sie zuerst auf die Identität von 7 und 8 zu kommen und dann die organischen Stoffe zu finden. 

Verwenden Sie für die Brennproben und Flammenfärbungen die nicht aufgelösten Reinstoffe.

Danach lösen Sie für die Tüpfeltests den jeweiligen Rest in den Reaktionsgefäßen und saugen ihn in je eine Plastik-Pasteurpipette.
Sie können den Raster auf der nächsten Seite als Analysenhilfe verwenden.
3. Protokoll

Füllen Sie die leeren Felder auf dem Antwortblatt sinngemäß aus.
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	Flamme
	pH
	H2O-löslich

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	6
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	7
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	8
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	








� EMBED ISISServer  ���











PAGE  
1
Endgültige Version: 16. 3. 2008

[image: image5.png]


[image: image6.emf]N


N


[Fe(H


2


O)


6


]


2+  


+  3                                                    


[Fe(C


12


H


8


N


2


)


3


]


2+


+ 6 


H


2


O


Indikator, rot/orange




N N

[Fe(H

2

O)

6

]

2+  

+  3                                                    [Fe(C

12

H

8

N

2

)

3

]

2+

+ 6 H

2

O

Indikator, rot/orange

_1260796171

_976860491

