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Aufgabe 9:  ....../......../14

Aufgabe 10: ....../......../13

Aufgabe 11: ....../......../13


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

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

Hinweise

· Sie haben für die Lösung der Wettbewerbsaufgaben 5 Stunden Zeit.
· Zur Lösung der Aufgaben verwenden Sie Angaben, Antwortblätter und Konzeptpapier, einen nicht programmierbaren Taschenrechner sowie einen blauen oder schwarzen Schreiber, sonst keinerlei Hilfsmittel.
· 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.
· 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
Cu: 63,55
C: 12,01
Ni: 58,69


N: 14,01
Cr: 52,00
O: 16,00
Mn: 54,94
K: 39,10
Co: 58,93


Fe: 55,85
Cd: 112,4
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Qualitative und quantitative Analyse

Sie haben 8 Proben erhalten, wobei es sich bei den Proben um feste oder gelöste Salze handeln kann. Bei der ersten Probe handelt es sich um eine Mischung von zwei Salzen. Eines dieser beiden Salze ist gut wasserlöslich, das andere löst sich in 2-molarer Salzsäure. Neben der qualitativen Analyse beider Salze der ersten Probe ist auch die eingewogene Masse des nicht wasserlöslichen Salzes durch Photometrie zu bestimmen.

Zur Verfügung stehen:
· Natronlauge (2M) - „NaOH“

· Ammoniak-Lösung (10%) - „NH3“

· Brenner

· MgO-Stäbchen

· 6 leere Plastikpasteurpipetten

· Klammer

· 6 Eprouvetten

· 1 Stoppel

· 1 Trichter

· 2 Stück Filterpapier

· pH-Papier

· Tüpfelraster

Vorgangsweise bei Probe 1:
Probe 1 ist am Platz zweimal vorhanden (1A und 1B mit jeweils unterschiedlicher Einwaage der gleichen Salze). Die quantitative Bestimmung kann einmal oder (bei ausreichender Zeit) zweimal durchgeführt werden, wobei beide Ergebnisse anzugeben sind und das bessere von beiden gewertet wird.

Überführen Sie den Feststoff aus Probe 1 quantitativ in eine kleine Eprouvette und füllen Sie bis zur Hälfte mit Deionat auf. Verschließen Sie die Eprouvette mit einem Stoppel und lösen Sie das wasserlösliche Salz durch intensives Schütteln. Filtrieren Sie nun die entstehende Lösung in die große Eprouvette und waschen Sie mit wenig Wasser nach. Achten Sie darauf nicht zu viel Wasser zu verwenden, um mit dem Filtrat noch sicher die analytischen Nachweise durchführen zu können.

Der im Filter verbliebene Feststoff kann dann direkt im Filterpapier durch Zugabe von 2-molarer Salzsäure gelöst werden. Setzen Sie dazu zuerst den Trichter mit dem Filterpapier auf den 100mL Messkolben. Verwenden Sie zur Lösung insgesamt 10 mL Salzsäure, die Sie langsam mit Hilfe einer Plastik-Pasteurpipette zugeben. Waschen Sie wiederum mit wenig Wasser nach. Geben Sie dann 25 mL Ammoniak (10%) in den Messkolben und füllen Sie mit Deionat auf. Bei der Zugabe von Ammoniak entsteht ein einkerniger Tetraammin-Komplex mit λmax = 630nm. Zur photometrischen Bestimmung der Konzentration dieses Komplexes in dieser Lösung ist ein Standard mit bekannter Konzentration (auf der Eprouvette angegeben) vorhanden. Die Messungen erfolgen gegen Wasser.
Führen Sie nun die qualitativen Nachweise bei den 8 Proben durch.

Protokoll
9.1.

	Konzentration des Standards laut Eprouvette:

	Absorption des Standards bei 630nm: 

	Absorption(en) der Lösung aus Probe 1A und/oder 1B:

	Berechnung der Masse des wasserunlöslichen Salzes (1A oder 1B):

Masse(n) des wasserunlöslichen Salzes in Probe 1A und/oder 1B: … 


9.2.
	Probe
	Formel
	Probe
	Formel

	1

wasserlösliches Salz
	
	5
	

	1

wasser-unlösliches Salz
	
	6
	

	2
	
	7
	

	3
	
	8
	

	4
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Quantitative Analyse:
Ermittlung zweier Parameter für Milch
Allgemeines 
In dieser Aufgabe sollen für Milch der Säuregrad nach Soxhlet-Henkel und der Fettgehalt nach Gerber bestimmt werden. Beide Verfahren werden auch im Francisco-Josephinum in Wieselburg, einer höheren Bundeslehr- und Forschungsanstalt für Landwirtschaft, Landtechnik und Lebens-mitteltechnologie, durchgeführt. 
Unter dem Säuregrad nach Soxhlet-Henkel (SH°) wird das Volumen an Natronlauge c(NaOH) = 0,25 mol/L verstanden, das bei der Titration von 100 ml des Produktes unter Verwendung von Phenolphthalein als Indikator bis zum Erreichen eines Standardfarbtons verbraucht werden.
Für die Bestimmung des Fettgehalts von Milch wird diese mit Schwefelsäure aufgeschlossen. Das frei werdende Fett wird abzentrifugiert und anhand einer Skala im sogenannten Butyrometer in Massenprozent abgelesen. Zur besseren Phasentrennung wird Amylalkohol zugesetzt.

Der Säuregrad muss in der gekühlten Milch bestimmt werden. Dazu erfolgt die Ausgabe der Milchprobe aus dem Kühlschrank auf Ihren Wunsch hin durch die Laboraufsicht. Bestimmen Sie dann gleich den Säuregrad. Danach kann die Milch auf dem Laborplatz bleiben, für die Bestimmung des Fettgehalts muss die Milch nicht ganz frisch sein.

Achtung:
Bei der Schwefelsäurezugabe, dem Schütteln und dem Ablesen des Butyrometers ist neben der Schutzbrille und dem Arbeitsmantel eine Gummischürze zu verwenden. 

Beim Schütteln muss das Butyrometer zusätzlich in ein Labortuch eingewickelt werden. 

Nach dem Zentrifugieren muss das Butyrometer immer so gehalten werden, dass der Gummistopfen unten ist!

Arbeitsvorschrift 
a) Bestimmung des Säuregehalts
Herstellung des Farbstandards:

50,0 ml der Milch werden in einen Titrierkolben pipettiert und mit 1 ml Cobaltsulfat-Lösung (5%) vermischt. Dieser Standard ist für maximal 3 Stunden haltbar. Es wird kein weiteres Wasser zugegeben!
Bestimmung des Säuregehalts:  

50,0 ml Milch werden in einen Titrierkolben pipettiert. Dazu kommen 2 ml Phenolphthalein (2%).
Danach titriert man mit 0,10 mol/L NaOH unter dauerndem Umschwenken auf den Standardfarbton. Die Titrationsdauer sollte 1 Minute nicht überschreiten.
Einige Tipps:


Titrieren Sie zunächst einen Grobwert, führen Sie dann zwei genaue Bestimmungen durch.
Verwenden Sie zum Farbvergleich unbedingt ein weißes Blatt als Hintergrund.

Geben Sie nirgends weiteres Wasser zu.
b) Fettgehaltbestimmung:
Jedes Butyrometer wird im geschlossen Oberteil mit der Platznummer versehen.

Die beiden Gerber Butyrometer werden je wie folgt beschickt:

· 10 ml Schwefelsäure, 91%; langsam einfüllen aus der Flasche mit der Portioniereinrichtung im Labor; die H2SO4 soll luftblasenfrei im Butyrometer vorliegen
· 10,75 ml Milch (Butyrometer in ein Butyrometergestell stellen und dann langsam überschichten, die Milch darf sich nicht mit der Schwefelsäure zu sehr vermischen sonst entsteht eine schwarze Schicht zwischen Milch und Säure und die Bestimmung ist neu anzusetzen.)

· 1ml Amylalkohol aus der Plastik-Pasteurpipette (am Platz)
Jedes Butyrometer wird dann mit einem geeigneten Stopfen mit Hilfe des Al-Regulierstiftes verschlossen, in ein Tuch eingeschlagen und geschüttelt bis das Eiweiß vollkommen gelöst ist. Zur vollkommenen Durchmischung wird mehrmals zwischen dem Schütteln gestürzt.

Achtung: Ab jetzt sind die Butyrometer im Bereich der braunen Flüssigkeit sehr heiß!

Die Butyrometer kommen wieder in das entsprechende Gestell mit dem Gummistopfen nach unten.
 Das Butyrometer darf ab jetzt nicht mehr umgedreht werden!
Man wartet auf einen Zeitpunkt um zur Zentrifuge zu gehen (ab 9.00 Uhr alle 20 Minuten).
Dort wird bei einer g-Zahl von 350 +/-50 (ca. 1100 U/min) fünf Minuten zentrifugiert.
Die Butyrometer werden dann 5 Minuten in ein 65 SYMBOL 176 \f "Symbol"C warmes Wasserbad (neben der Zentrifuge) gestellt. Die Fettskala muss dabei vollständig mit Wasser bedeckt sein.
Jedes Butyrometer wird entnommen, mit dem Tuch abgewischt, in Augenhöhe gehalten und die Phasengrenze Fett/Flüssigkeit auf 0% gestellt. Am tiefsten Punkt des Meniskus der Fettsäule wird auf einen Skalenteil genau abgelesen. Die Ablesung muss innerhalb einer Minute nach dem Herausnehmen aus dem Wasserbad erfolgen.
Nach erfolgter Ablesung werden die Butyrometer der Saalaufsicht übergeben, die die Entsorgung des Inhalts übernimmt.
	Milchprobe #:


Protokoll

10.1.
Geben einen Mittelwert für VTIT  an.
	VTIT =


10.2.
Berechnen Sie den Säuregehalt in SH°, zeigen Sie die Rechnungsschritte.
	


10.3.
Schreiben Sie den Fettgehalt Ihrer Milchprobe in das Kästchen.
	Fettgehalt:


10.4.
Warum muss der Gummistoppel nach dem Zentrifugieren unten sein? Kreuzen Sie die richtige Antwort an:

	
	Beim Umdrehen kann das Butyrometer nicht stehen.

	
	Fett und wässrige Phase vermischen sich wieder.

	
	Es würden sich Gase entwickeln und der Stopfen würde heraus gedrückt.

	
	Wenn der Stopfen oben ist, kann man ihn nach der Bestimmung nicht entfernen.


10.5.
Warum muss nach dem Entfernen des Butyrometers aus dem Wasserbad sehr rasch abgelesen werden? Kreuzen Sie die richtige Antwort an:

	
	Bei längerem Stehen zersetzt sich das Fett.

	
	Durch das Abkühlen vergrößert sich die Höhe der Fettsäule.

	
	Beim Stehen vermischt sich das Fett wieder mit der wässrigen Phase.

	
	Durch das Abkühlen verringert sich die Höhe der Fettsäule.
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Synthese von 1,4-Di-t-butyl-2,5-dimethoxybenzen

Prinzip

Es wird eine Friedel-Crafts-Alkylierung mit 1,4-Dimethoxybenzen und 2-Methyl-propan-2-ol (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:

Geben Sie einige Kristalle aus dem Rg „Di“ in das leere Eppendorfgefäß 1. 

Im 100 mL-Erlenmeyerkolben befinden sich 1,95 g 2-Methyl-propan-2-ol. Fügen Sie die 1,50 g Dimethoxybenzen (Rg „Di“) und die 5 mL Eisessig (Rg „EE“) und das Rührstäbchen hinzu. Stellen Sie den Erlenmeyerkolben in ein Eis-Wasserbad (Eisschale) und kühlen Sie den Inhalt unter Rühren auf ca. 5°C (Kontrolle mit dem Thermometer). Stellen Sie gleichzeitig auch die Eprouvette mit 7,5 mL konzentrierter Schwefelsäure (Rg „S“) in das Eis-Wasser-Bad. Das Dimethoxybenzen sollte sich größtenteils gelöst haben, einige ungelöste Kristalle stören den weiteren Ablauf nicht. 

Wenn 5°C erreicht sind, beginnen Sie mit der Zugabe der Schwefelsäure. Dazu wird mit einer Pasteurpipette jeweils so viel von der Säure zugegeben, dass die Temperatur nicht über 20°C ansteigt. Die Mischung wird möglichst heftig gerührt. Die gesamte Zugabe sollte etwa 10 Minuten dauern. Im Verlauf der Zugabe beginnt festes Produkt auszufallen. Sollte das Rühren mit dem Magnetrührer nicht mehr möglich sein, wird nach jeder Zugabe von Säure heftig geschüttelt. Ist die Zugabe der Säure 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 zuerst einige Eisstückchen zum Reaktionsgemisch, rührt gut um und füllt dann mit ca. 40 mL Wasser auf. Das ausgefallene Produkt wird durch die Glasfritte abgesaugt, zweimal mit wenig 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 Ethanol zufügen. Man lässt die heiße Lösung langsam abkühlen, stellt noch 5 Minuten ins Eis-Wasser-Bad und saugt durch die inzwischen gesäuberte Glasfritte ab, wäscht mit wenig eiskaltem Ethanol nach und saugt, bis das Produkt möglichst trocken ist.

Das Produkt wird auf das tarierte Uhrglas gebracht und der Saalaufsicht zum Trocknen gegeben (Trockenzeit 30 Minuten bei 70°C im Trockenschrank). Das getrocknete Produkt muss zurück verlangt werden.
Nach dem Trocknen bestimmen Sie Ausbeute und Schmelzpunkt.

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

Geben Sie eine kleine Menge des Produkts in das leere Eppendorfgefäß 2. Lösen Sie die beiden Proben für die DC in 3-5 Tropfen Aceton (Plastikpasteurpipette „Ac“) und tragen Sie die Lösungen mit den Pasteurpipetten auf die Dünnschichtplatte auf. Entwickeln Sie die DC-Platte mit Heptan als Laufmittel. Markieren Sie die Punkte unter der UV-Lampe. Geben Sie die  DC-Platte mit allen wesentlichen Markierungen der Saalaufsicht ab.

Protokoll:
	11.1. Geben Sie das fertige Produkt der Saalaufsicht ab.


	11.2. Berechnen Sie die theoretische Ausbeute:



	11.3. Berechnen Sie Ihre Ausbeute in g und in % der Theorie 




	11.4. Schmelzpunkt:


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


	11.6. Geben Sie die Rf-Werte von Ausgangsstoff und vom Produkt an.
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