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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, ein Geo-Dreieck, sonst keinerlei Hilfsmittel.

1. Schreiben Sie Ihre Antworten in die dafür vorgesehenen Kästchen. Nur diese und das Millimeterpapier werden abgesammelt und bewertet. Wenn Sie mit dem Platz nicht auskommen, schreiben Sie auf die Rückseite des jeweiligen Blattes 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).

1. Konduktometerplan Chemiesaal 
09.00-09.50: Plätze 1, 5, 9, 13
09.50-10.40: Plätze 2, 6, 10, 17
10.40-11.30: Plätze 3, 7, 11, 15
11.30-12.20: Plätze 4, 8, 12, 16

1. Konduktometerplan Physiksaal:
09.00-09.50: Plätze 17, 19
09.50-10.40: Plätze 18, 20
10.40-11.30: Plätze 19, 21
11.30-12.20: Plätze 22, 23

Daten und Formeln:

M (H) = 1,0 g∙mol-1	
M (C) = 12 g∙mol-1	
M (N) = 14 g∙mol-1	
M (O) = 16 g∙mol-1	

	Stoffmenge
	 

	Stoffmengenkonzentration
	 

	Äquivalentleitfähigkeit
	 

	Kohlrausch-Gesetz
	 

	Dissoziationsgrad
	 

	Protolysekonstante
	 


Aufgabe 6	                                                                                            13 Punkte

Qualitative Analyse

Zur Analyse der acht gegebenen Proben stehen folgende Reagenzien zur Verfügung:
	· Zink-Granalien - „Zn“
· Salzsäure (halbkonz.) - „HCl“
· Ammoniak-Lösung (2M) - „NH3“
· Natronlauge (2M) - „NaOH“

	· Bariumhydroxid (0,1 M) - „Ba“
· Natriumcarbonat (fest) - „Na“
· Silbernitrat-Lösung (0,1 M) - „Ag“


Beachten Sie dabei, dass auch die Chemikalien aus anderen Versuchen verwendet werden können.
Weiteres Material:
	· Brenner
· MgO-Stäbchen
· Trichter
· Filterpapier
· pH-Papier

	· Tüpfelraster
· Reibschale und Pistill
· kleines Becherglas bzw. kleiner Erlenmeyerkolben mit Glasstab
· Stativ mit Ceranplatte



Tragen Sie Ihre Analysenergebnisse in die Tabelle ein:

	Probe
	Kation
	Anion

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	

	4
	
	

	5
	
	

	6
	
	

	7
	
	

	8
	
	




Aufgabe 7	                                                                                                     14 Punkte
Quantitative Analyse und physikalische Chemie
Leitfähigkeit von starken und schwachen Elektrolyten

Allgemeines 

In dieser Aufgabe messen Sie die spezifischen Leitfähigkeiten eines starken (Kaliumchlorid) und eines schwachen Elektrolyten (Essigsäure) und leiten aus den Messungen wichtige Zusammenhänge der physikalischen Chemie her bzw. berechnen physikalisch-chemische Stoffkonstanten.
Sie erhalten dabei zwei Aufgaben und zu jeder dieser Aufgaben eine Liste von Chemikalien und Geräten, die Ihnen zur Verfügung stehen. 
Es sind aber keine detaillierten Arbeitsvorschriften angegeben. Lesen Sie daher die Aufgabe komplett durch und machen Sie sich ein Konzept zurecht, wie Sie die Experimente durchführen wollen. 
Sollten Sie Glasgeräte mehrmals für verschiedene Lösungen verwenden müssen, so bedenken Sie eine geeignete Reinigungs- und Konditionsprozedur.
Schreiben Sie dann alle geforderten Ergebnisse (Messungen, Zeichnungen, Berechnungen) in die dafür vorgesehenen Kästchen.
Beachten Sie, dass Sie in einer bestimmten Zeit ein Konduktometer zur Verfügung haben, das sie sich von der Laboraufsicht holen müssen.

Aufgaben 

a) 	Bestimmung der Konzentration der Essigsäure
Bestimmen Sie die genaue Stoffmengenkonzentration der Essigsäureprobe auf Ihrem Platz.
Dazu stehen zur Verfügung:

	1
	Bürette auf Stativ
	1
	Flasche mit Tropfer und NaOH (0,100 M)

	1
	Abfallglas
	1
	PPP mit Phenolphthaleinlösung (0,1%)

	2
	Vollpipetten (10/25)
	1
	Lösung von Essigsäure (0,080-0,13 M)

	1
	Peleusball
	1
	Flasche Deionat

	1
	Titrierkolben
	1
	Küchenrolle



	7.1. Genaue Konzentration der Essigsäure

	Gewähltes Probevolumen Essigsäure:

	Titrationsvolumen NaOH (Mittelwert):

	Berechnung der Konzentration der Essigsäurelösung:








b) 	Messung der spezifischen Leitfähigkeit von starken und schwachen Elektrolyten
Es stehen Ihnen für diesen Aufgabenteil alle Geräte und Chemikalien der unten gegebenen Tabelle zur Verfügung. Messen Sie auf alle Fälle von den beiden Stammlösungen die spezifische Leitfähigkeit. Beginnen Sie dabei mit der KCl-Lösung. Sollte der Messwert am Gerät, das Sie nur einschalten dürfen, an dem Sie sonst aber nichts verändern sollen, nicht zwischen 12,70 und 13,05 mS∙cm-1 liegen, rufen Sie die Saalaufsicht.  
Stellen Sie sich nun von den Stammlösungen eine geeignete Anzahl von Verdünnungen her. Führen Sie dann die Messungen der spezifischen Leitfähigkeit in den Plastikbechern durch.
Bedenken Sie dabei, dass

· Sie etwa 200 mL KCl-Stammlösung haben und einen Teil für die Messung davon brauchen,
· Sie etwa 170 mL HAc haben und einen Teil für die Titration verbraucht haben,
· Sie manche Geräte für verschiedene Lösungen öfter brauchen
· Sie das Konduktometer zur angegebenen Zeit 50 Minuten verwenden können.

	4
	100 mL-Maßkolben
	2
	Plastikbecher 50 mL

	1
	Abfallglas
	1
	Lösung von Kaliumchlorid (0,100 M)

	2
	Vollpipetten (10/25)
	1
	Lösung von Essigsäure (0,08-0,12 M)

	1
	Peleusball
	1
	Flasche Deionat

	1
	Konduktometer+Leitfähigkeitszelle
	1
	Küchenrolle



Füllen Sie die Tabelle entsprechend aus:

	7.2 Leitfähigkeiten                                                                             		

	Kaliumchlorid-Lösung

	*
	*
	*
	*
	*
	Stammlösung

	c1 =
	c2 =
	c3 =
	c4 =
	c5 =
	c6 = 0,100 M

	=
	=
	=
	=
	=
	=

	κC1 =
	κC2 =
	κC3 =
	κC4 =
	κC5 =
	κC6 =

	Λc1 =
	Λc2 =
	Λc3 =
	Λc4 =
	Λc5 =
	Λc6 =

	Essigsäure-Lösung

	*
	*
	*
	*
	*
	Stammlösung

	c1 =
	c2 =
	c3 =
	c4 =
	c5 =
	c6 =

	κC1 =
	κC2 =
	κC3 =
	κC4 =
	κC5 =
	κC6 =

	Λc1 =
	Λc2 =
	Λc3 =
	Λc4 =
	Λc5 =
	Λc6 =



* Verdünnung angeben
c) 	Graphische Auswertung und Berechnung von physikalisch-chemischen Daten

7.3	Zeichnen Sie für die Kaliumchlorid-Lösung  einen Graph Λc gegen  auf das beigelegte Millimeterpapier. Wählen Sie dabei einen vernünftigen Maßstab.
7.4	Ermitteln Sie graphisch Λ0 für Kaliumchlorid und schreiben Sie den Zahlenwert in die Graphik.
	Achten Sie auf die Einheiten!
7.5 	Berechnen Sie für die verschiedenen Konzentrationen der Essigsäure-Lösung mit Λ0(HAc) = 390,7  S·cm2/mol  die Protolysegrade und einen Mittelwert für die Protolysekonstante bzw. für pKA.

	Berechnung  an einem Beispiel:






	α(c1) =
	α(c2) =
	α(c3) =
	α(c4) =
	α(c5) =
	α(c6) =

	KA =
	KA =
	KA =
	KA =
	KA =
	KA =

	KA(Mittelwert) =
	pKA = 
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Synthese von 1,2,3,4-Tetrahydrocarbazol

Die Synthese von 1,2,3,4-Tetrahydrocarbazol folgt dem Schema der Indolsynthese nach Fischer. Es wird das Phenylhydrazon eines enolisierbaren Aldehyds oder Ketons gebildet und dieses anschließend cyclisiert. Der Ringschluss erfolgt über eine „Aza-Cope-Umlagerung“, wobei NH3 abgespalten wird.












Arbeitsvorschrift:

Synthese des Phenylhydrazons von Cyclohexanon:

1,25 g Cyclohexanon (im 100 mL Becherglas eingewogen) werden in 8 mL 20%igem Ethanol gelöst (Rg 20% EtOH). Man fügt 1,85 g Phenylhydrazin-Hydrochlorid (Rg Ph), 2,8 g wasserfreies Natriumacetat (Rg NA) und 8 mL  50%ige Essigsäure (Rg HAc) zu und rührt mit dem Glasstab kräftig durch. Es entsteht ein Niederschlag. Nach 10 Minuten (immer wieder rühren) wird der entstandene Niederschlag durch eine Glasfritte abgesaugt, mit kaltem Wasser (3 mL) und kaltem Ethanol (3 mL) gewaschen und möglichst  trocken gesaugt. 

Eine kleine Menge dieses Rohprodukts wird ins Eppendorfgefäß 1 gegeben und für die DC aufbewahrt.

Cyclisierung zum 1,2,3,4-Tetrahydrocarbazol

Man bereitet sich in einem 250 mL Becherglas ein siedendes Wasserbad vor.
In dem 50 mL Erlenmeyer befinden sich 5 g Polyphosphorsäure. Dazu gibt man das trocken gesaugte Rohprodukt der Stufe 1 und verrührt mit dem Glasstab gut.  Nach kurzer Zeit springt die Reaktion an, was sich in einer Dunkelfärbung, einem Aufbrausen und einer raschen Erwärmung bemerkbar macht. Das Reaktionsgemisch wird homogen. Man taucht das Reaktionsgefäß (ev. Gummifingerlinge verwenden!) sofort in das siedende Wasserbad, das man zuvor von der Heizplatte genommen hat. Man belässt den Erlenmeyer im Wasserbad bis die Reaktion abgeklungen ist (10 Minuten heißes Wasserbad), lässt dann etwas abkühlen (einige Minuten am Tisch) und fügt dann 15 mL Wasser zu (Messpipette).
 (Sollte die Reaktion nicht anspringen, hängt man den Erlenmeyer ins kochende Wasserbad und beobachtet; es muss unbedingt eine rasche Erwärmung und eine Verfärbung eintreten, sonst ist die Reaktion nicht erfolgreich!)

Es entstehen orange Kristalle; mit dem Glasstab wird gut durchgerührt und nach Abkühlen im kalten Wasserbad (einige Eiswürfel zugeben) wird das Rohprodukt abgesaugt, 1x mit Wasser (3 mL), 1x mit  kaltem Ethanol (3 mL) gewaschen und trocken gesaugt.

Umkristallisation:

Das Rohprodukt wird in den inzwischen gereinigten Erlenmeyer (Reinigung zuerst mit wenig Aceton, dann Wasser, mit Küchenrolle trocken wischen) überführt. Man fügt einen Siedestein und Ethanol zu (Plastikflasche EtOH) und erhitzt vorsichtig auf der Heizplatte zum Sieden. Man sollte mit 7-8 mL EtOH beginnen  (Messpipette). Wenn sich nicht alles gelöst hat, fügt man weiteres Ethanol zu und erhitzt wieder. Man fährt so fort, bis sich das gesamte Rohprodukt in der Hitze gelöst hat. Dann lässt man vorerst auf Raumtemperatur abkühlen (Plastikschale mit Wasser) und kühlt dann noch 10 Minuten im Eisbad. 

Es wird wieder über die inzwischen gereinigte Glasfritte (wie oben zuerst Aceton, dann Wasser und trocken wischen) abgesaugt, dann möglichst trocken gesaugt.

Eine kleine Menge des Produkts wird ins Eppendorfgefäß 2 gegeben und für die DC aufbewahrt.

Das Produkt wird auf einem tarierten Uhrglas der Saalaufsicht  zum Trocknen übergeben (20 Minuten, 70oC).
Anschließend werden die Ausbeute und der Schmelzpunkt bestimmt.

Dünnschichtchromatographie (DC)

Lösen Sie die Kristalle in den Eppendorfgefäßen 1 und 2 in 1-2 Tropfen Essigester (Pasteurpipette EE), tragen Sie die Lösung auf die Dünnschichtplatte auf und entwickeln Sie mit dem Laufmittel Heptan : Essigester 5:1.
Markieren Sie Ihre „Flecken“, sowie Start- und Frontlinie, berechnen Sie die Rf-Werte und geben Sie Ihre DC (Platznummer nicht vergessen!) bei der Saalaufsicht ab.



Protokoll:

8.1	Geben Sie das fertige Produkt der Saalaufsicht ab.

8.2. Berechnen Sie die theoretische Ausbeute:













8.3. Berechnen Sie Ihre Ausbeute in g und % der Theorie:

















8.4. Geben Sie den Schmelzpunkt an:





8.5.	Geben Sie die DC-Platte mit Ihrer Nummer der Saalaufsicht ab.
8.6.	Rf-Wert des Zwischenproduktes:			         
        
Rf-Wert des Endproduktes:	 		
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