[image: image1.wmf][image: image2.wmf]35. Österreichische Chemieolympiade

Landeswettbewerb, Mai 2009

Praktischer Teil

[image: image3.png]


Angabeblätter

Problem G – 20 Punkte

Quantitative Analyse
Acidimetrische Bestimmung des Kristallwassergehalts von tertiärem Natriumphosphat
1. Allgemeines

Viele anorganische (und auch organische) Salze enthalten Kristallwasser, beim Auskristallisieren aus einer wässrigen Lösung nehmen sie pro Formeleinheit eine ganzzahlige Menge Wassermoleküle in das Kristallgitter mit. X kann aber auch manchmal von einer ganzen Zahl abweichen, weil durch Lagerung des Salzes Wasser an die Luft abgegeben oder aus dieser aufgenommen werden kann. Dies gilt auch für die vorliegende Probe, nämlich
Na3PO4·xH2O.
Eine dir genau bekannte Masse des Salzes wurden abgewogen, in etwa 30 mL Wasser gelöst und in ein 50 mL-Plastikfläschchen gefüllt. Die Einwaage steht auf der Flasche. Sie werden durch acidimetrische Titration den Gehalt an PO43- bestimmen und mit Hilfe der Einwaage x berechnen.
Hinweis für die Berechnung: Der pH-Wert einer 0,1 M  H2PO4- -Lösung beträgt etwa 4, der einer 0,1 M HPO42- -Lösung etwa 9. Der pKIND von Bromkresolgrün  ist 4,7 (gelb/blau).
2. Arbeitsvorschrift
Der Inhalt der Plastikflasche muss quantitativ in den 100 mL Maßkolben überführt werden und mit Wasser zur Marke aufgefüllt werden. Sollte dir bei dieser Prozedur ein Missgeschick passieren (daneben schütten), dann kannst du gegen einen Punkteabzug eine Ersatzprobe erhalten.
10,00 mL werden in den Titrierkolben pipettiert, 40 mL (2 Eprouvetten voll) H2O und drei Tropfen Indikatorlösung (Plastikpasteurpipette) zugegeben, dann wird mit der HCl-Lösung (0,100 mol/L) bis zum Umschlag von blau auf grün titriert.

3. Protokoll
Fülle das Antwortblatt aus, es soll enthalten:
· Einwaage (abschreiben vom Fläschchen)
· Mittelwert der Titrationsvolumina

· Gleichung der Titrationsreaktion
· Stoffmenge an PO43- im Kolben (Rechenschritte zeigen!) 
· Stoffmasse Na3PO4 im Kolben (Rechenschritte zeigen!) 
· Masse an Kristallwasser in der Gesamtprobe (Rechenschritte zeigen!)
· Menge an Kristallwasser in der Gesamtprobe(Rechenschritte zeigen!)
· Menge an Kristallwasser in der Gesamtprobe bezogen auf 1 mol Na3PO4 (= x)(Rechnung!)
· Trage auf dem Antwortblatt J oder N (JA oder Nein) ein, je nachdem ob einer der anderen Indikatoren für ein vernünftige Endpunktsanzeige auch möglich gewesen wäre.

Problem H – 20 Punkte

Qualitative Analyse

Teil 1: Anorganische Analytik

In den Pasteurpipetten 1 bis 6 sind wässrige Lösungen reiner anorganischer Verbindungen mit je einer Sorte Kation und Anion enthalten. Drei der Proben enthalten K+, eine NO3-. Außer von den kaliumhältigen Proben gibt es keine auffällige Flammenfärbung.

Die in den Substanzen vorkommenden Ionen sind in der folgenden Liste enthalten:

H3O+, K+, Na+, Cu2+, Fe2+, Fe3+, Ba2+, Pb2+, Ag+, Sr2+, Cl-, Br-, I-, CO32-, SO42-, NO3-, PO43-, CrO42-, MnO4-

Als Hilfsmittel stehen Ihnen pH-Papier, AgNO3-Lösung, NaOH-Lösung und die Proben selbst sowie ein Tüpfelraster zur Verfügung.

Der folgenden Raster dient Ihnen als Hilfe, er muss nicht vollständig ausgefüllt werden.

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	pH
	NaOH
	AgNO3

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	6
	
	
	
	
	
	
	
	
	


a) Schreiben Sie die Formeln der in Ihren Pasteurpipetten gelösten Verbindungen in die mit Substanzformel bezeichnete Spalte der Tabelle auf dem Antwortblatt.
b) Begründen Sie Ihre Zuordnung mit Hilfe von Reaktionsgleichungen und, wo dies nicht möglich ist, verbal (andere Spalte der Tabelle).

Teil 2: Organische Analytik und Spektroskopie

Im Eppendorfgefäß A befindet sich ein organischer Reinstoff, der eine der folgenden Strukturen besitzt:
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Um herauszufinden, welche der fünf Verbindungen vorliegt sollten Sie zur Analyse drei der Proben von Teil 1 als typische Nachweisreagenzien verwenden, sie haben sonst keine weiteren Chemikalien zur Verfügung.

Es liegen weiters drei 1H-NMR vor (nächste Seite), die zu drei von den fünf Aromaten gehören.

Tabelle: Lage von Protonensignalen:

	Protonenart
	 δ (ppm)
	 Protonenart
	δ (ppm)
	 Protonenart
	δ (ppm)

	 CH3-C-
	0,8-1,8
	 -CH2-C-
	 1,0-2,1
	 Aromaten-H
	 6,5-9,1

	 CH3-C=
	1,2-3,0
	 -CH2-Cl(Br)
	 3,2-4,5
	 CH2=CH-
	 4,8-6,0

	 CH3-O-
	3,2-4,5
	 R-CHO
	8,0-10,5
	 CH2=CH-C=
	 5,8-7,0

	 CH3-N
	 2,0-4,0
	 HC=C-
	 1,9-3,5
	 R-COOH
	8,9-13,1

	 R-C-OH
	 3,0-7,0
	 -C-CH-O-
	 3,1-5,5
	 R-C-NH
	2,0-6,0


a) Welche Strukturformel besitzt die Substanz A? Tragen Sie auf dem Antwortblatt ein.

b) Begründen Sie Ihre Annahme verbal.

c) Welches Spektrum gehört zu A? Geben Sie die Nummer an.
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