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Allgemeine Informationen

Instruktionen

* Du hast 3:00 h Zeit, um diese praktische Prifung zu I8sen. Zuvor hast du 10 min Zeit, um diese
Prafung anzuschauen und Verstandnisfragen zu stellen.
Warte auf das START-Signal, bevor du mit der Laborarbeit beginnst.

+ Beende deine Arbeit umgehend, sobald das STOP-Signal gegeben wird.

* Schreibe deinen Namen auf jedes Aufgabenblatt.

* Nur Antworten auf Aufgabenbldttern kénnen berlcksichtigt werden. Du kannst die Ruckseite
benutzen, wenn du mehr Platz benétigst.

* Schreibe alle nétigen Berechnungen, Beobachtungen und Datenpunkte leserlich auf.

+ Wahrend der Prifung ist die Kommunikation mit anderen Teilnehmenden verboten. Du darfst aber
leise mit den Laborassistierenden reden.

* Bleibe an deinem zugewiesenen Arbeitsplatz. Verlasse den Arbeitsbereich nur, wenn du die
Erlaubnis dazu erhalten hast.

* Du darfst die Laborassistenten nach mehr deionisiertem Wasser, Eis oder Handschuhen fragen.
Das Verlangen zusatzlicher Materialien fuhrt zu einem Punkteabzug.

+ Gefahrliches oder ricksichtsloses Verhalten kann zu einem Ausschluss von dieser Prifung fuhren.

+ Diese Prifung beinhaltet 3 Aufgaben.

Viel Erfolg!
Bonne chance!
Buona fortuna!

Good luck!
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Periodensystem der Elemente
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Punktetafel

NICHT VON DEN TEILNEHMENDEN AUSZUFULLEN

Name des Teilnehmenden:

Aufgabe Titel Maximale Erreichte Seiten
Punktzahl Punktzahl

P1 Synthese von Methylorange 33.0 pt 8

P2 Titration einer unbekannten Saure 18.0 pt

P3 Oh mein wunderschoénes Kupfer 25.0 pt

Gesamtpunktzahl 76.0 pt 16
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Synthese von Methylorange

(33.0 pt)

o 0O
N
NH> © S\O@ Na®
HCI, NaNO, 1) , HCI . O
—_—— X B

0-10°C

O=//S\o® Na@

2) NaOH, H,O

In dieser Aufgabe wirst du den Azofarbstoff Methylorange synthetisieren und das Produkt mit einer
Dunnschichtchromatographie analysieren. Azofarbstoffe sind eine Farbstoffklasse, die haufig durch eine
elektrophile aromatische Substitution hergestellt werden.

Materialien

e 1 x Messpipette 10 mL

¢ 1 x Becherglas 600 mL fur wassrige Abfalle
¢ 1 x Rundkolben 50 mL

e 1 x Pillenglas

e 1 x Metallspatel

¢ 1 x Bleistift

e 1 x Ruhr- und Heizplatte

e 1 x Thermometer (—10°C - 250°C)

e 1 x UV-Lampe (zwischen mehreren Personen

geteilt)

e 2 x Magnetruhrstab
e 4 x Kapillaren

e 4 x Pasteurpipetten

o 1 x Ruckflusskiihler (bereits an das Kuhlwasser

angeschlossen)
e pH-Papier

e 1 x Rundkolben 100 mL
e 1 x Becherglas 50 mL

e 1 x Buchnertrichter

e 1 x Eis-Wasser-Bad

¢ 1 x Olbad

e 1 x Massstab

¢ 1 x Saugflasche

e 1 x Kammer fir DC

e 1 x Uhrglas

e 3 x DC-Platten
e 4 x Filterpapier
o 4 x kleine TLC-Schraubflaschen

e 1 x Waschflasche mit deionisiertem Wasser (kann

ohne Punkteabzug nachgefullt werden)
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Chemikalien

e 10%ige wassrige Natriumhydroxidldsung e Deionisiertes Wasser (H,0)
(NaOH 5q))

e Methanol (CH;OH) e Sulfanilsaure (NH,CzH,SO5H)

e Natriumcarbonat (Na,CO5) e Natriumnitrit (NaNO,)

e Salzsaure (HCl): 3molL~" wassrige Losung und e Eluent: 6:1 Propan-1-ol (C3H,0OH):28%ige
konz. HCl:Wasser-Lésung im Verhaltnis 1:6 Ammoniaklésung (NH35q))

e N,N-Dimethylanilin (C4gH5N(CHs),) (zur Verfiigung
gestelltin einem 100 mL-Rundkolben fixiertin einem
Eis-Wasser-Bad)

Durchfiihrung

1. Stelle in einer kleinen TLC-Schraubflasche eine Spatelspitze Sulfanilsaure (NH,CgH,SO5H) beiseite
und ldse sie in etwa 1 mL Methanol.

2. Gib die restliche Sulfanilsdure (2.1 mmol, NH,C¢H,SO3H) in ein 50 mL-Becherglas und gib 7 mL
deionisiertes Wasser dazu.

3. Gib langsam die bereitgestellte Menge (0.13g) Natriumcarbonat hinzu, um die Sdure zu
neutralisieren.

4. Gib einen Magnetruhrstab in das Becherglas und riihre, bis die Lésung klar wird.

5. Gib in der Zwischenzeit die bereitgestellte Menge (0.2 g) Natriumnitrit in ein kleines Glasflaschchen
und lése es in etwa 1 mL deionisiertem Wasser auf.

6. Gib diese Losung mit einer Pasteurpipette tropfenweise in das Becherglas mit der neutralisierten
Sulfanilsaureldsung.

7. Kiihle in einem 50 mL-Rundkolben 4mL HCl (1:6 konzentrierte HCl:Wasser) mit Hilfe eines
Eis-Wasser-Bads.

8. Gib einen Magnetruhrstab in die HCl-L6sung und beginne zu rihren.

9. Gib die L6sung aus Schritt 6 mit einer Pasteurpipette langsam in die geklhlte HCI-Ldsung.

10. Stelle sicher, dass die Temperatur des Reaktionsgemischs wéhrend der Zugabe nie tGber 10°C
steigt!

11. Ruhre nach der Zugabe der gesamten L6sung noch mindestens zwei Minuten weiter.

12. Halte die L6sung mit dem Zwischenprodukt X kalt.

13. Lése die erhaltene Menge (2.1 mmol) N,N-Dimethylanilin, die bereits in einem 100 mL-Rundkolben
vorliegt, welcher in einem Eis-Wasser-Bad fixiert werden muss, in 10mL 3molL~" HCl auf und
kihle auf 5°C.

14. Gib die zuvor hergestellte kalte Lésung des Zwischenprodukts X mit einer Pasteurpipette
tropfenweise in den 100 mL-Rundkolben.

15. Halte das Reaktionsgemisch wahrend der Zugabe kalt.

16. Nach der vollstdndigen Zugabe muss die L6sung mindestens 15 Minuten lang weiter gerihrt
werden.

17. Gib langsam 10%ige NaOH-L6sung zum Reaktionsgemisch hinzu, bis der pH-Wert etwa 8 betragt.
Uberpriife den pH-Wert mit pH-Papier .

18. Verwende einen Blchnertrichter, Filterpapier und eine Saugflasche, um den Niederschlag unter
Vakuum zu filtern.

19. Nimm eine Spatelspitze deines Produkts, gib sie in eine separate kleine TLC-Schraubflasche und
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lose sie in ca. 1 mL Methanol auf.

Aufreinigung

uAWN

o No

10.
11.
12.
13.
14.
15.

16.

. Spule den zuvor verwendeten 100 mL-Rundkolben mehrmals mit deionisiertem Wasser aus. Um

Ruckstande zu I6sen, kannst du ein paar Tropfen wassriger Salzsdure hinzufiigen. Vergiss nicht,
den Magnetrihrstab zu entfernen und diesen ebenfalls zu reinigen!

Transferiere dein Produkt vom Filterpapier in den 100 mL-Rundkolben.

Gib einen Magnetrihrstab in den Kolben.

Fuge ca. 20 mL deionisiertes Wasser hinzu und beginne zu rihren.

Fuge deiner Mischung 10%ige NaOH-LAsung hinzu, bis die Lésung leicht basisch ist (mit pH-Papier
prufen).

Schliesse den Kolben an einen Ruiickflusskihler an.

Hebe deine Hand, um dem Assistenten den Aufbau zu zeigen, bevor du fortfahrst.

Erhitze die Mischung in einem heissen Olbad unter Rihren bis zum Sieden (DIE TEMPERATUR
DES OLBADS DARF NIEMALS UBER 110 °C STEIGEN, kontrolliere diese durchgehend mit einem
Thermometer). Gib wahrenddessen in kleinen Portionen deionisiertes Wasser hinzu, bis der
Feststoff vollstandig aufgeldst ist.

Wenn der gesamte Feststoff geldst ist, schalte die Heizplatte aus und entferne den Kolben aus
dem heissen Olbad.

Warte, bis die Mischung auf Raumtemperatur abgekiihlt ist, und kuhle sie dann in einem Eis-
Wasser-Bad weiter auf 0°C ab.

Sobald kein weiterer Feststoff mehr auskristallisiert, wird der Niederschlag mit einer Biichnertrichter,
Filterpapier und einer Saugflasche gefiltert.

Wasche den Feststoff dreimal mit ein wenig eiskaltem deionisiertem Wasser.

Lasse 2-3 Minuten lang Luft durch das gefilterte Produkt saugen.

Trenne den Filter vom Vakuum und lasse das Produkt mindestens 15 Minuten lang an der Luft
trocknen.

Transferiere das Produkt vom Filterpapier auf ein Uhrglas, welches du mit deinem Namen
beschriftest und stelle es auf deinem Arbeitsplatz ab.

Nimm eine kleine Menge deines Produkts, gib sie in ein separates TLC-Schraubflaschchen und lése
siein ca. 1 mL Methanol auf.
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Analyse

1. Fuhre eine DC mit der Probe deines Produktes vor der Aufreinigung und mit Sulfanilsdure durch,
verwende dafur 6:1 Propan-1-0l:28% Ammoniaklésung als Eluent. Sei vorsichtig wenn du die
Eluentenflasche 6ffnest, da sich Ammoniakdampfe bilden kénnen.

2. Fithre eine DC mit der Probe deines Produktes nach der Aufreinigung und mit Sulfanilsaure
durch, verwende dafir den gleichen Eluenten wie oben angegeben. Pass auf, dass du keine
Ammoniakdampfe einatmest.

3. Sobald deine DC-Platten bereit sind, unter der UV-Lampe betrachtet zu werden, hebe deine Hand.
Ein Laborassistent begleitet dich zur Lampe.

4. Stelle sicher, dass deine DC-Platte mit deinem Namen so beschriftet ist, dass du sie am Ende der
Prifung abgeben kannst.

5. Stelle sicher, dass du beide DC-Platten so beschriftest, dass klar ersichtlich ist, welche vor und
welche nach der Aufreinigung entstanden ist.
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Theoriefragen

1.1 Zeichne die Struktur des Zwischenprodukts X.

1.0 pt
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1.2 Bei dieser Reaktion wird selektiv das para-Produkt gebildet. Erkldre, weshalb 5.0 pt
dies der Fall ist, und belege deine Argumentation mit Resonanzstrukturen.
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13 Der gebildete Farbstoff ist ein pH-Indikator mit einem Farbwechsel zwischen 2.0 pt
pH = 3-4. Schlage Strukturen fur den Farbstoff in der Lésung bei pH 2 und bei
pH 5 vor.

1.4 Bestimme den R,-Wert des Produkts anhand deiner DC vor der Aufreinigung. 1.0 pt

Rf:

1.5 Bestimme anhand der DC vor der Aufreinigung, ob in deinem Produkt noch 1.0 pt
Edukt enthalten ist.

OJa O Nein
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1.6 Gib an, ob du erwartest, dass sich der R;,-Wert des Produkts nach der 2.0 pt
Aufreinigung andert. Bestatige deine Aussage, indem du die 12 ,-Werte aus den
DC-Analysen vor und nach der Aufreinigung vergleichst.

O Ry andert sich O R; andert sich nicht

Rf:

1.7 Bestimme anhand der DC nach der Aufreinigung, ob dein Produkt noch Edukt 1.0 pt
enthalt.

0O Enthalt noch Edukt O Enthalt kein Edukt mehr
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Titration einer unbekannten Saure (18.0 pt)
Materialien

e 1 x Messpipette10 mL e 1 x Becherglas 100 mL

e 1 x Messkolben 100 mL e 1 x Burette 50 mL

¢ 1 x Becherglas 600 mL fur wassrigen Abfall e 1 x kleiner Glastrichter

¢ 1 x Wasserflasche ¢ 3 x Weithals-Erlenmeyerkolben 200 mL

Chemikalien

¢ 1% Phenolphthalein in Ethanol e Dejonisiertes Wasser
¢ 0.050 mol L' Natriumhydroxidlésung (NaOH) e Eine bereits geldste Probe einer unbekannten

Saure in einem 100 mL-Messkolben (die mdglichen
Sauren sind unten im Abschnitt "Liste der mdglichen
Sauren in der Probeldsung” aufgefuhrt)

Durchfiihrung

pWN

0N

0

. Du hast eine bereits aufgeloste Probe einer unbekannten Saure in einem 100 mL-Messkolben

erhalten. Die Masse der gel6sten Probe ist auf dem Etikett des Messkolbens angegeben. Schreibe
die Masse der Probe unten auf:

Mprobe =
Fulle den 100 mL-Messkolben mit deionisiertem Wasser bis zur Markierung auf.

Transferiere 10.0 mL deiner Losung aus dem 100 mL-Messkolben in einen 200 mL-Erlenmeyerkolben.
Du kannst der Losung etwas deionisiertes Wasser hinzufiigen, um die Titration besser beobachten
zu kénnen.

Gib 4 bis 5 Tropfen Phenolphthalein-Indikatorlésung dazu.

Fiille eine 50 mL-Burette mit der bereitgestellten 0.050 mol L wassrigen Natriumhydroxidlésung.
Titriere deine L6sung, wahrend diese sanft geruhrt wird.

Wiederhole die Schritte 3 bis 8 mindestens zwei weitere Male und notiere das Volumen der
verbrauchten Natriumhydroxidlésung.

Gib in der letzten Zeile den endgultigen Wert an, den du fur spatere Berechnungen verwendest.

Wiederholung der Titration ‘ Verbrauchtes Volumen [mL]
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Dein endgultiges Ergebnis
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Theoriefragen

Verwendung der folgenden Grdssen:

e die Masse deiner Probe mp, e iN g

e die Konzentration deiner Natriumhydroxidlésung cy,op in mol L™’

e das Volumen deiner verwendeten Natriumhydroxidldsung Vy,on in mL
e die Anzahl saurer Protonen je Saure x

21 Berechne die Anzahl mol saurer Protonen, die in der fur dich bereitgestellten 3.0 pt
Probe enthalten sind. Zeige deinen Rechnungsweg deutlich.
Msaure Protonen = mol

2.2 Leite eine Formel fur die molekulare Masse der Sdure Mgy, her, unter 3.0 pt
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2.3

Bestimme die in deiner Probe enthaltene Saure mithilfe der unten stehenden

Tabelle. Zeige deinen Rechnungsweg deutlich.

Saure:

Liste der méglichen Sauren in der Probelésung

Name Struktur pKs-Wert(e) Molare Masse [gmol~"]
o}
Essigsaure 4.76 60.052
OH
OH
HO
Ascorbinsaure :fg\"'ﬂ 4.10,11.6 176.12
o~ Y TOH
OH
o
Benzoesaure @AOH 4.20 122.123
o Ox-OHy
Zitronensaure m 3.13,4.76, 6.40 192.123
HO o~ TOH
Salzsaure H-—CI -5.9 36.46
HO._O
Maleinsaure U 1.90, 6.07 116.072
N-"SoH
Malons 1 9 2.83, 5.69 104.061
alonsaure .83, 5. .
HOMOH
o)
Oxalsaure HO%OH 1.25,4.14 90.034
o)
2
o-N+
para-Nitrobenzoesaure \©\(OH 3.41 167.1189
(@)
Q
Phosphorsaure HO-P-OH 2.14,7.20,12.37 | 97.994

OH

3.0 pt
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Oh mein wunderschones Kupfer (25.0 pt)

In der folgenden Aufgabe analysierst du verschiedene Komplexe, fiihrst Ligandenaustauschreaktionen
durch und bestimmst, welche Metall-Ligand-Kombinationen die stabilsten Komplexe ergeben.

Materialien
e 1 x Messpipette 10 mL e 1 x Erlenmeyer-Kolben 100 mL
¢ 1 x Glasfiltertiegel e 1 x Eis-Wasser-Bad (kann ohne Punkteabzug
nachgefullt werden)
e 1 x Spatel ¢ 1 x Magnetruhrstab
e 1 x Ruhr- und Heizplatte ¢ 1 x Saugflasche
e 1 x Messzylinder 100 mL e 6 x Pasteurpipetten
e 1 x Becherglas 600 mL (beschriftet fir wassrigen e 1 x Waschflasche mit deionisiertem Wasser (kann

Abfall) ohne Punkteabzug nachgefullt werden)

Chemikalien

e Salicylaldoxim (C;H;NO,) e 2mol L~ Essigsaure, ACOH (CH;COOH)
e Acetylaceton (C5HgO,) e Halbkonz. Ammoniaklésung (NH; 5q))
o Kupfer(II)sulfat (CuSO,) e Deionisiertes Wasser (H,O)

¢ Kaliumoxalat-Monohydrat (K,C,0, - H,0)

Durchfiihrung

WO ~NOUT AW

. Lése die Probe mit Kupfer(II)sulfatin 2 mL deionisiertem Wasser in einem 100 mL Erlenmeyerkolben.

Dabei entsteht Komplex 1.

Gib tropfenweise konzentrierte Ammoniakldsung hinzu, bis sich ein zwischendurch gebildeter
Niederschlag gerade wieder aufgeldst hat und du eine klare Losung erhaltst. Gib die Ammoniaklésung
vorsichtig hinzu, da Ammoniak entweichen kann. Bei diesem Schritt entsteht Komplex 2.

Erhitze die LOsung unter Ruhren bis zum Sieden.

Lése das bereitgestellte Kaliumoxalat in 5 mL Wasser und gib es zur kochenden Lésung.

Kiihle die Lésung in einem Eis-Wasser-Bad ab. Dabei entsteht Komplex 3.

Lasse die Losung auf Raumtemperatur erwarmen.

Gib die bereitgestellte Probe Acetylaceton tropfenweise zur Losung hinzu.

Riihre die Losung 10 Minuten lang bei Raumtemperatur. Dabei entsteht Komplex 4.

Gib mit einem Messzylinder 20 mL von 2 mol L~" AcOH in das Becherglas, wahrend du die Lésung
weiter ruhrst. Der pH-Wert sollte zwischen 3 und 5 liegen.
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10.

11.
12.
13.
14.

15.
16.

Uberpriife den pH-Wert deiner Lésung mit einem pH-Indikatorstreifen und filge wenn nétig mehr
AcOH mit einer Plastikpipette hinzu.

Flige das bereitgestellte Salicylaldoxim unter Rihren zum Becherglas hinzu.

Riuhre die Losung 10 Minuten lang bei Raumtemperatur. Dabei entsteht Komplex 5.

Schreibe deinen Glasfiltertiegel leserlich mit deinem Namen an, wahrend die Lésung ruhrt.
Filtere den entstandenen Niederschlag mit einem Glasfiltertiegel unter Vakuum und wasche ihn
einige Male mit eiskaltem deionisiertem Wasser.

Lasse 2 - 3 Minuten lang Luft durch das gefilterte Produkt saugen.

Gib den Glasfiltertiegel mit Komplex 5 dem Assistenten ab.
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Theoriefragen

3.1 Bestimme anhand des obenstehenden Vorgehens die verschiedenen 18.0 pt

gebildeten Komplexe. Gib ihre chemischen Formeln an, beschreibe ihre

Farben und zeichne ihre Strukturen. Verwende die unten stehende Tabelle.
Tipp: Beachte untenstehende Tipps.

Komplex | Chemische Formel Farbe Struktur

1

2

3

4

5

Tipps zu 3.1:

* Oxalsaure = Ethandisaure
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+ Abkurzungen fur gangige Liganden: Oxalato (ox), Acetylacetonato (acac) und Salicylaldoximato (sal)
* Von Komplex 1 zu Komplex 2 werden nur vier Liganden ausgetauscht

* Von Komplex 2 zu Komplex 3 werden nur vier Koordinationsstellen ausgetauscht

+ Komplex 4 hat eine Koordinationszahl von sechs

* Komplex 5 hat eine Koordinationszahl von nur vier

©/\O/H
N.
=~ OH

Salicylaldoxime

3.2 Anhand der oben durchgefiihrten Versuche, ordne die Liganden nach der 2.0 pt
Stabilitat der gebildeten Kupferkomplexe.

33 Nenne zwei Aspekte, die zur Stabilitdt von Komplex 5 beitragen. 2.0 pt




