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Praktischer Teil – 8. Juni 2011
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Hinweise

1. Sie haben für die Lösung der Wettbewerbsaufgaben 5 Stunden Zeit.
1. Zur Lösung der Aufgaben verwenden Sie Angaben, Antwortblätter und Konzeptpapier, einen nicht programmierbaren Taschenrechner sowie einen blauen oder schwarzen Schreiber, sonst keinerlei Hilfsmittel.
1. Schreiben Sie Ihre Antworten in die dafür vorgesehenen Kästchen. Nur diese werden abgesammelt und bewertet. Wenn Sie mit dem Platz nicht auskommen, schreiben Sie auf ein Stück Konzeptpapier mit dem Hinweis „gehört zu Punkt x.xx“, wobei x.xx die kursive Bezeichnung der Aufgabenstellung ist. Das übrige Konzeptpapier können Sie mitnehmen.
1. Tragen Sie während der gesamten Arbeitszeit eine Schutzkleidung und eine Schutzbrille (oder die eigene optische Brille).



Einige Daten:
		
Atommassen diverser Elemente in u:
H: 1,01	
C: 12,01		
N: 14,01		
O: 16,00			
K: 39,10		
Fe: 55,85
				







Aufgabe 7	                                                                                            14 Punkte

Qualitative Analyse

Sie haben 11 anorganische Proben erhalten, die jeweils aus einem Anion und einem Kation bestehen. Insgesamt drei Proben enthalten K+ als Kation.
Zur Verfügung stehen:
· Ammoniak-Lösung (2 M) 
· Eisen(III)-chlorid Lösung (0,5 M)
· Brenner
· MgO-Stäbchen
· Eprouvetten
· Elektrolysenapparatur
· pH-Papier mit Pinzette
· Tüpfelraster

7.1.	Schreiben Sie die korrekten Salzformeln sowie eindeutige Begründungen für die jeweilige Zuordnung in die Kästchen.


	Probe
	Salzformel
	Begründung

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	

	4
	
	

	Probe
	Salzformel
	Begründung

	5
	
	

	6
	
	

	7
	
	

	8
	
	

	9
	
	

	10
	
	

	11
	
	





Aufgabe 8	                                                                                            15 Punkte
Quantitative Analyse
Allgemeines 

In dieser Aufgabe soll die Formel der grasgrünen Verbindung Kx[Fe(C2O4)y].zH2O bestimmt werden. Dazu haben Sie den Reinstoff selbst, Wasser, H2SO4, KMnO4, Zn, sowie diverse Geräte zur Verfügung.
Ihre Aufgabe ist es, neben dem Ermitteln der stöchiometrischen  Faktoren x, y und z auch das Prinzip der Bestimmung aufgrund der Arbeitsvorschrift zu erfassen. Das Eisen liegt im Komplex in der Oxidationsstufe +3 vor. Die vorhandenen Chemikalien ermöglichen Ihnen maximal drei Bestimmungen.

Arbeitsvorschrift 

a) Vorbereitung
1,8 bis 2,0 g des Komplexes wurden genau in einen 100 mL-Maßkolben eingewogen und mit etwa 50 mL H2SO4-Lösung (2 mol/L) aufgelöst. Der Kolben wird mit Wasser aufgefüllt. Von der gut gemischten Probe werden jeweils 10 mL-Aliquote zur Bestimmung verwendet.
b) Titration 1:
Ein Aliquot kommt in ein 150 mL-Becherglas, dazu gibt man 20 mL H2SO4-Lösung (2 mol/L) und 20 mL Wasser. Diese Mischung wird unter Rühren auf dem Magnetrührer auf 70°C (Thermometer) erhitzt und bei dieser Temperatur mit KMnO4-Lösung (0,0200 mol/L) auf den ersten bleibenden Rosaton titriert (V1 > 20 mL).
c) Titration 2:
Zu der austitrierten Probe von b) gibt man 1,5 g Zinkpulver (EPPI) und erhitzt 5 Minuten auf 70°-90°C, wobei der Titrierkolben mit einem Uhrglas abgedeckt sein muss. Dabei sollte die Lösung (Suspension) farblos werden. Dann filtriert man die heiße Lösung quantitativ in einen zweiten Titrierkolben und wäscht mit 20 mL H2SO4-Lösung (2 mol/L) und wenig Wasser nach. Das Filtrat wird wieder mit KMnO4-Lösung (0,0200 mol/L) titriert (V2 < 5 mL). 

	Einwaage:


Protokoll


8.1.	Geben V1 und V2 an.

	V1 =
	V2 =



8.2.	Welche Spezies werden in b) bzw. c) bestimmt?

	b)
	c)


8.3.	Schreiben Sie abgestimmte Reaktionsgleichungen für die Titrationsreaktionen in b) und c) und für die zwei Reaktionen, die mit dem Zink stattfinden.

	b)

	c)

	

	



8.4.	Berechnen Sie x, y und z und schreiben Sie die Summenformel und den Namen des Komplexes auf.

	



























	x =
	y =
	z =

	Summenformel:

	Name:



Aufgabe 9                                                                                                11 Punkte

Synthese von Paracetamol

Paracetamol ist heute eines der gebräuchlichsten schmerzstillenden Mittel und in vielen bekannten Arzneimitteln enthalten. Eine Synthese geht von 4-Aminophenol aus, das mit Acetanhydrid (Ethansäureanhydrid) zum gewünschten Produkt umgesetzt wird. Sie sollen die Synthese durchführen, die Reinheit des gewünschten Produktes dünnschichtchromatographisch feststellen und überprüfen, ob die schmerzstillenden Mittel „Mexalen“ und „Gewadal“ Paracetamol enthalten. 

Herstellung des Rohproduktes:
Für die dünnschichtchromatographische Untersuchung werden einige Kristalle von 4-Aminophenol in ein leeres EPPI gebracht.
2,73 g 4-Aminophenol werden aus dem Reagenzglas („Am“) in den 100 mL- Erlenmeyerkolben überführt, 8 mL Wasser und ein Rührstäbchen zugegeben. Die Suspension wird gerührt und mit einer langen Pasteurpipette tropfenweise 3,5 mL Acetanhydrid (ϱ=1,08 g/mL) (aus Rg „Ac“) zugegeben. Der Erlenmeyerkolben wird auf dem Magnetrührer auf 80oC (maximal 90oC) erhitzt. Die Lösung wird dabei klar. Wenn die Temperatur erreicht ist, verbleibt der Erlenmeyer noch ca. 10 Minuten bei dieser Temperatur, wobei weiter gerührt wird. Man kühlt den Erlenmeyer zuerst unter fließendem Wasser und stellt ihn schließlich 10 Minuten ins Eisbad. 
Man saugt das Rohprodukt über die Glasfritte ab und wäscht mit 2-3 mL Wasser nach. 

Umkristallisation:
Das Rohprodukt wird wieder in den inzwischen gereinigten (Wasser und Küchenrolle) 100 mL-Erlenmeyer gebracht und mit 20 mL Wasser und einem Siedesteinchen versetzt  Auf dem Magnetrührer erhitzt man vorsichtig bis zum Sieden und beobachtet, ob alle Kristalle in Lösung gegangen sind (sonst muss man eventuell noch Wasser zugeben). Die farblose Lösung wird auf Zimmertemperatur gekühlt bis die Kristallisation beginnt. Dann  wird die Suspension noch ca. 10 Minuten im Eisbad gekühlt und schließlich durch die gereinigte Fritte (mit Küchenrolle auswischen) abgesaugt. Das Reinprodukt wird auf das tarierte Uhrglas gebracht und der Saalaufsicht zum Trocknen übergeben. (Trockenzeit 30 Minuten bei 105oC).
Für die DC werden einige Kristalle in ein leeres EPPI gegeben.
Wenn Sie Ihr Produkt zurückbekommen haben, bestimmen Sie Ausbeute und Schmelzpunkt.

DC-Untersuchung:
Die Proben in den selbst befüllten EPPIs und die Proben 3 (enthält einige Kristalle „Mexalen“) und 4 (enthält einige Kristalle „Gewadal“) werden mit je 2-3 Tropfen Ethanol (aus Pasteurpipette „Et“) gelöst. Mittels Kapillaren (Pasteurpipetten) trägt man die Proben auf die DC-Platte auf, fönt das Lösungsmittel ab und entwickelt das Chromatogramm mit dem Laufmittel (Heptan/Essigester/Ethanol=45/45/6). 
Bezeichnen Sie alle vorhandenen Flecken und errechnen Sie die Rf-Werte für 4-Aminophenol und Paracetamol.  

Protokoll:
9.1.	Geben Sie das Präparat mit dem Uhrglas und die DC-Platte der Saalaufsicht ab.
9.2.	Schreiben Sie die Reaktionsgleichung (Strukturformeln) für die Synthese auf.

	







9.3.	Nach welchem Reaktionsmechanismus verläuft die Reaktion?

	



9.4.	Schreiben Sie die Masse Ihres Produktes auf, berechnen Sie die theoretische Ausbeute und Ihre Ausbeute in % der Theorie.

	m =
	Ausbeute (Th):
	Ausbeute(%):

	






9.5.	Tragen Sie den Schmelzpunkt Ihres Produktes ein.
9.6.	Tragen Sie die Rf-Werte des Ausgangstoffes(AM) und vom Produkt(PA) ein.

	FP =
	Rf(AM) =
	Rf(PA) =



9.7.	Zeichnen Sie Ihre DC-Platte 1:1.









9.8.	Enthalten „Mexalen“  bzw. „Gewadal“ Paracetamol?GEW:
MEX:
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