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Allgemeindinweise

Die praktische Prifung umfasst 29 Seiten.

Vor dem Start der Prifung haben Sie 15 Minuten Zeit, die Aufgaben zu lesen. Es ist nicht
erlaubt, wahrend dieser Zeit zu arbeiten, zu schreiben oder Berechnungen zu machen.
Jegliche Widerhandlung fuhrt zur Disqualifikation.

Sie kdnnen mit der Arbeit beginnen, sobald das Start-Zeichen gegeben wurde.
Sie haben 5 Stunden Zeit fur die Prifung.

Sie durfen die Aufgaben in beliebiger Reihenfolge bearbeiten. Es wird jedoch empfohlen, mit
Aufgabe 1 zu beginnen.

Schreiben Sie alle Resultate und Antworten leserlich mit Kugelschreiber in die dafur
vorgesehenen Antwortkdstchen. Antworten aufllerhalb der Antwortkastchen werden nicht
bewertet.

Benutzen Sie fir die Antworten keinen Bleistift oder Filzstift. Benutzen Sie nur die
bereitgestellten Kugelschreiber und den Taschenrechner.

Zusatzlich haben Sie 3 Blatter Notizpapier erhalten. Benutzen Sie die Rickseite der
Aufgabenblatter, falls Sie mehr Platz benétigen. Achtung: Alle Notizen aufRerhalb der
Antwortkastchen werden nicht bewertet.

Die offizielle englische Version der Prifung kann — allein zur Klarung von Unklarheiten -
angefragt werden.

Falls Sie wahrend der Prifung das Labor verlassen missen (um etwas zu essen oder zu
trinken bzw. die Toilette aufzusuchen), melden Sie sich bei der Laboraufsicht. Sie werden dann
begleitet.

Befolgen Sie die Sicherheitsanweisungen der IChO Regularien. Bei einem Verstol3 werden
Sie nur einmal verwarnt. Bei weiteren Verstdossen werden sie disqualifiziert und Ihre praktische
Prifung wird mit 0 Punkten bewertet.

Falls nicht anders angegeben, werden lhnen Chemikalien und Labormaterialien bei Bedarf
ersetzt. Der erste Austausch wird nicht bestraft. Jeder weitere Vorfall fuhrt zum Abzug von
1 Punkt von lhren 40 praktischen Prifungspunkten.

Ihnen wird mitgeteilt, sobald nur noch 30 Minuten Arbeitszeit bis zum Stopp-Signal zur
Verfugung stehen.

Unmittelbar nach dem Stopp-Signal mussen Sie lhre Arbeit beenden, spatestens aber nach
einer Minute, ansonsten wird lhre praktische Prifung mit 0 Punkten bewertet.

Nachdem das Stopp-Signal gegeben wurde, missen Sie und die Laboraufsicht lhre
Antwortblatter unterschreiben. Stecken Sie die Prifung danach in den Umschlag und geben
Sie diesen zusammen mit lhren Produkten und den DC-Platten ab.
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LaborundSicherheitsregeln

¥

Tragen Sie jederzeit den Labormantel und lassen Sie diesen zugeknopft. Tragen Sie
geschlossene Schuhe.

Tragen Sie jederzeit die Schutzbrille oder lhre personliche Brille. Benutzen Sie keine
Kontaktlinsen.

Essen, Trinken oder Kaugummi kauen sind im Labor verboten.

Arbeiten Sie nur in dem fur Sie vorgesehenen Bereich. Halten Sie ihren Arbeitsplatz und die
gemeinsam genutzten Flachen sauber.

Fihren Sie die Experimente entsprechend den Anleitungen durch. Alternative Experimente
sind nicht erlaubt.

Benutzen Sie immer den Peleusball. Pipettieren Sie nicht mit dem Mund.
Entfernen Sie Spritzer und Glassplitter sofort vom Labortisch und dem Ful3boden.

Alle Abfélle mussen ordnungsgemaf entsorgt werden, um Verletzungen und Kontaminationen
zu verhindern. Ungefahrliche wasserldsliche und mit Wasser mischbare Abfalle werden im
Ausguss entsorgt. Alle anderen Laborabfélle mussen in den daflir vorgesehenen Behaltern
entsorgt werden.
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H-Satze

Die H-Satze (GHS Gefahrenhinweise) der verwendeten Chemikalien finden Sie nachfolgend fiir
die jeweiligen Aufgaben. Die Bedeutungen sind hier aufgefuhrt.

Physikalische Gefahren

H225 Flussigkeit und Dampf leicht entziindbar.

H226 Flussigkeit und Dampf entzindbar.

H228 Entziindbarer Feststoff.

H271 Kann Brand oder Explosion verursachen; starkes Oxidationsmittel.
H272 Kann Brand verstarken; Oxidationsmittel.

H290 Kann gegenuber Metallen korrosiv sein.

Gesundheitsgefahren

H301 Giftig bei Verschlucken.

H302 Gesundheitsschadlich bei Verschlucken.

H304 Kann bei Verschlucken und Eindringen in die Atemwege tddlich sein.
H311 Giftig bei Hautkontakt.

H312 Gesundheitsschadlich bei Hautkontakt.

H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere Augenschaden.
H315 Verursacht Hautreizungen.

H317 Kann allergische Hautreaktionen verursachen.

H318 Verursacht schwere Augenschaden.

H319 Verursacht schwere Augenreizung.

H331 Giftig bei Einatmen.

H332 Gesundheitsschadlich bei Einatmen.

H333 Kann gesundheitsschadlich sein bei Einatmen

H334 Kann bei Einatmen Allergie, asthmaartige Symptome oder Atembeschwerden verursachen.
H335 Kann die Atemwege reizen.

H336 Kann Schlafrigkeit und Benommenheit verursachen.

H351 Kann vermutlich Krebs erzeugen.

H361 Kann vermutlich die Fruchtbarkeit beeintrachtigen oder das Kind im Mutterleib schadigen.
H371 Kann die Organe schadigen.

H372 Schadigt die Organe bei langerer oder wiederholter Exposition.

H373 Kann die Organe schadigen bei langerer oder wiederholter Exposition.

Umweltgefahren

H400 Sehr giftig fur Wasserorganismen.

H402 Schadlich fur Wasserorganismen

H410 Sehr giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung.
H411 Giftig fur Wasserorganismen, mit langfristiger Wirkung.
H412 Schadlich fir Wasserorganismen, mit langfristiger Wirkung.
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Chemikalien

Fur alle Aufgaben

DEU-1

Chemikalien ! Beschriftung H-Satze™l
Entionisiertes Wasser in:
itzflasche (Arbeitsplat
Spritzflasche (Arbeitsplatz) Water Nicht gefahrlich

Plastikflasche (Arbeitsplatz)
Plastikkanister (Abzug)

Fur Aufgabe P1 (wenn nicht anders erwahnt, im weiRen Korb)

Chemikalien ! Beschriftung H-Satze™l
Ethanol, 100 cm® in Spritzflasche (Arbeitsplatz) ! Ethanol H225, H319
2-Acetonaphthon: H302, H315, H319, H335
ca. 0,002 g in Glaschen, Standard fiir DC! Standard A Ha11 ’ ’ ’
0,500 g in Glaschen! Reactant Al
2,4-Dinitrophenylhydrazin, enthalt 33% DNPHI H228. H302
(Gewichtsprozent) Wasser, 0,300!g in Glaschen! ) ’
. . . o 3.
Bleichmittel, enthalt 4,7% NaClO, 13,5 cm” in brauner Bleach H290, H314, H400
Glasflasche!
Ethylacetat, 15 cm® in brauner Glasflasche ! EtOAC H225, H319, H336
Laufmittel fir Dannschichtchromatographie, TLC eluent H225, H304, H315, H336,

Hexan/Ethylacetat 4:1 (V/V), 5 cm® in brauner Glasflasche !

H41121

5% Na,COs, wassrige Losung, 20 cm® in Plastikflasche !

5% N32CO3!

H319

H290, H314, H319, H335

20% HCI, wassrige Lésung, 15 cm® in Plastikflasche! 20% HCI!
und andere
Fur Aufgabe P2 (im griinem Korb)
Chemikalien ! Beschriftung H-Satze™l
8 mmol dm™ Luminol in 0,4 mol dm™ NaOH, wassrige Luminol
’ ’ . H290, H315, H31
Lésung, 50 cm® in Plastikflasche in NaOH 90, H315, H319
-3 o . . 3.
2,00 mmol dm ~ CuSO,, wassrige Losung, 25 cm” in cu Nicht gefahrlich
Plastikflasche
-3 . . o 3. .

2,00 mol dm ~ H,0,, wassrige Losung, 12 cm® in kleiner H,0, conc. H302, H315, H318
Plastikflasche
0,100 mol dm™ Cysteinhydrochlorid, wassrige Lésung . .

; ’ ’ C . Nicht gefahrlich
12 cm® in kleiner Plastikflasche ys cone cht getanriic
Wasser, 50 cm® in kleiner Plastikflasche Water Nicht gefahrlich

%Siehe Seite 3 fiir die Definition der H-Satze.!
% H-Satz fiir gemischte Hexane. !

Praktische PrYfu@fFIZIELLEEUTSCHZERSION
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Fur Aufgabe P3 (wenn nicht anders erwahnt, im grauen Korb)

Chemikalien Beschriftung H-Satze'l
Mineralwasserprobe, 400 cm® in Plastikflasche . .
(Arbeitsplatz)! Sample Nicht gefahrlich

-3 -3 P . ..

3 mol gm NHA.;CI / 3 mol dm ~ NHjs, wassrige Lésung, Bufferl H302, H319, H314. H400!
15 cm” in Plastikflasche!
NaCl, Feststoff, 10 g in Plastikflasche! NacCl H319
Eriochromschwarz T, Indikatormischung in Plastikflasche! EBT H319!
Bromthymolblau, Indikatorlésung in Plastikflasche! BTB! H302, H315, H319
5,965 - 10> mol dm™ Dinatrium-
ethylendiamintetraacetat, Standardlésung, 200 cm?in EDTA! H302, H315, H319, H335!
Plastikflasche (Arbeitsplatz)!
0,2660 mol dm™> NaOH, Standardlésung, 250 cm® in

b J b I
Plastikflasche (Arbeitsplatz)! NaOH H314!
Stark saurer Kationenaustauscher, in protonierter Form,
50 cm?, suspendiert in entionisiertem Wasser, in Catex H319
Plastikflasche !

Materialien und LaborgerSte

Fur alle Aufgaben (wenn nicht anders erwahnt, am Arbeitsplatz)

Gemeinsam verwendet Menge
Papiertlicher 1 Karton fiir 2—4
Abfallbehalter (beim Waschbecken) 1fir 4
Laborhandschuhe (Abzug) 1 Karton pro Labor

Personliche Utensilien
Schutzbrille! 1
Pipettengestell (Arbeitsplatz)! 1
Peleusball ! 1
Becherglas 100 cm® mit Glasstab, Plastikloffel, Spatel, Jeweils 1
Pinzette, Filzstift, Bleistift und Lineal !

Praktische PrYfu@fFIZIELLEEUTSCHZERSION
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Fur Aufgabe P1 (wenn nicht anders erwahnt, im weiken Korb)

Gemeinsam verwendet Menge
UV-Lampe (Abzug) 1 fUr bis zu 12
Vakuumanschluss (Plastikhahn mit Schlauch, Arbeitsplatz) 1 flr 2

Personliche Utensilien

Heizplatte mit Ruhrer (Arbeitsplatz) einschlief3lich:
Temperatursensor, Je 1
Kristallisierschale mit Buroklammer !

Stativ (Arbeitsplatz) mit:
kleiner Klammer Je 1
groler Klammer

Organic waste, Plastikflasche fur organische Abfalle
(Arbeitsplatz)!

—_

Offener Metallring !

Rundkolben, 50 cm3, mit Magnetriihrstabchen!

Messzylinder, 10 cm®!

Ruckflusskuihler

Scheidetrichter, 100 cm®, mit Stopfen!

Erlenmeyerkolben ohne Schliff, 50 cm®!

Erlenmeyerkolben ohne Schliff, 25 cm®!

Erlenmeyerkolben mit Schliff, 50 cm®!

Glastrichter!

Saugflasche, 100 cm”!

Gummikonus fYr Glasfritten !

Glasfritte, PorengroRe S2 (weif markiert)!

Glasfritte, PorengréRe S3 (orange markiert)!

Becherglas, 50 cm®, mit Petrischale als Deckel!

Becherglas, 150 cm’!

Graduierte Kapillaren fiir DC, 5 pl!

Plastikbeutel mit 5 pH-Indikatorpapieren und 1 pH-Skala

Plastikbeutel mit 2 DC-Platten

Pasteurpipetten (Glas)

[N Y QO NI N IS N &' T (NS N (R N [ N (U ) SIS N} [RUIE N JRUIE U (UL N |UIE U (L N (I U RUIE N (EE U (I U} I N

Gummihutchen fiir Pasteurpipetten

Glaschen mit Beschriftung Student code B fir das Produkt
der Haloformreaktion!

—_

Glaschen mit Beschriftung Student code C fir das Produkt
der Reaktion mit Brady-Reagenz!

Praktische PrYfu@fFIZIELLEEUTSCHZERSION
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Fur Aufgabe P2 (wenn nicht anders erwahnt, im griinen Korb)

Persdnliche Utensilien Menge

Stoppuhr 1

Digitales Thermometer und Zettel mit Kalibrierkonstante

Messkolben, 50 cm®!

Vollpipette, 5 cm® (im Pipettengestell)!

Messpipette, 5 cm® (im Pipettengestell)!

NI W] ]

Messpipette, 1 cm® (im Pipettengestell)!

Plastikflasche beschriftet mit H,O, dil. fiir die verdiinnte
Stammlésung von H,0,, 50 cm®!

Plastikflasche beschriftet mit Cys dil. fur die verdinnte
Stammlosung von Cystein-HCI, 50 cm®

Schwarzes ReaktionsgefaR mit Deckel, 15 cm”! 1

Zentrifugenréhrchen aus Plastik, ohne Deckel (Eppendorf-
GefaR),1,5 cm’!

Plastikbecher, 25 cm®! 1

Erlenmeyerkolben, 100 cm’! 1

Fur Aufgabe P3 (wenn nicht anders erwahnt, im grauen Korb)

Persdnliche Utensilien Menge

Stativ (Arbeitsplatz) mit:
Weilkes Blatt Papier
Burettenklammer
Burette, 25 cm”!

Je 1

Vollpipette, 50 cm® (im Pipettengestell)

Vollpipette, 10 cm® (im Pipettengestell)

Glastrichter

Messzylinder, 5 cm”!

Titrierkolben (mit flachem Boden), 250 cm”!

Erlenmeyerkolben, 250 cm®l

Glasfritte, PorengréRe S1 (blau markiert)!

Becherglas, 100 cm’!

Becherglas, 250 cm’!

Plastik-Pasteurpipette, klein, nicht graduiert

Plastik-Pasteurpipette, grof3, graduiert

Plastikbeutel mit 5 pH-Indikatorpieren und 1 pH-Skala

A a2 N =2INN] 22NN~ AP -

Plastikbeutel mit 5 Filterpapierstreifen

Abfallflasche flr Kationenaustauscher beschriftet mit Waste
catex (Arbeitsplatz)

—_
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. Aus-
Praktische Frage 1.1 1.2 beute m.p. | Gesamt
Autgabe P1 max. Pkt. | 4 16 | 20 | 10 50
14% der
Gesamtpunkte Punkte

Aufgab®1. Haloformreaktion mit Chlorbleiche

Chemische Nachweisreaktionen wurden zur ldentifizierung funktioneller Gruppen in unbekannten
Verbindungen entwickelt. In dieser Aufgabe werden Sie zwei chemische Nachweisreaktionen
ausgehend von (2-Naphthyl)ethanon (A, 2-Acetonapthon) im praparativen MafRstab durchfiihren:

¥ Die Haloformreaktion ist eine fir Methylketone typische Umwandlung. Methylketone,
reagieren mit basischen, wassrigen Hypohalogenit-Losungen unter Bildung einer
Carbonsaure (Produkt B) und einem Haloform (Trihalogenmethan).

¥ Brady-Reagenz (saure 2,4-Dinitrophenylhydrazin-Ldsung) reagiert mit der Carbonylgruppe
eines Aldehyds oder Ketons unter Bildung eines orangen Hydrazon-Niederschlags

(Produkt C).
H NO,
0 H,N"
CHCl, 1. NaClO (aq)
Chlorbleiche NO
+ {Chlorbleiche) OO CHy 2, Produkt C
Produkt B 2. HClI (aq) HCI, H,O/EtOH  (oranger Niderschlag)
(weiller Niederschlag) A (Bradys Reagenz)
P1.1 Zeichnen Sie die Strukturformeln der Produkte B und C.
Produkt B Produkt C

Hinweise :

¥ Die Gesamtpunktzahl basiert auf den R-Werten der Verbindungen A und B, die aus der
abgegebenen DC-Platte 1 berechnet wurden, sowie auf der Reinheit und Ausbeute der
abgegebenen Produkte B und C.

¥ Die Reinheit lhrer Produkte wird mittels DC-Analyse und Schmelzpunktbestimmung geprtift und
bewertet.
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Die Menge der zur Verfugung gestellten Hypochlorit-Lésung reicht nicht aus, um die
Gesamtmenge des Eduktes A in Produkt B zu uberfiihren. Sie werden den Uberschuss an
Reaktand A mittels S&ure-Base-Extraktion zurlickgewinnen, anschlieRend mit Brady-Reagenz
zum Hydrazon C umsetzen und danach isolieren. Die Bewertung basiert auf der
Gesamtausbeute der Produkte B und C.

Arbeitsvorschrift

I. Haloformreaktion

1.

Schalten Sie den Magnetrihrer ein und stellen Sie die Geschwindigkeit auf 540 U#min.
Tauchen Sie die Spitze des Temperatursensors in das Wasserbad, so dass diese den Boden
fast berihrt. Stellen Sie die Temperatur auf 80 °C ein. Das Kabel des Fuhlers soll durch die
obere Klammer gefuhrt werden.

Uberfiihren Sie Reactant A (0,500 g 2-Acetonaphthon im Glaschen) in den 50 cm?® Rundkolben,
welcher ein Magnetriihrstdbchen enthalt. Messen Sie 3 cm® Ethanol (aus der Spritzflasche) mit
dem Messzylinder ab. Verwenden Sie das Ethanol, um die Reste an Reaktand A quantitativ in
den Rundkolben zu Uberfiihren. Verwenden Sie daflir eine Glaspasteurpipette.

Tauchen Sie den Rundkolben in das heille Wasserbad. Montieren Sie den Rickflusskihler
(Kihlwasseranschliisse werden nicht bendtigt). Sichern Sie diesen, wie in Abbildung 1 gezeigt,
im oberen Bereich mit der locker zugeschraubten groRen Klammer. Lésen Sie Verbindung A
unter Rihren auf.

Rickflusskihler
Temperaturfihler

Rundkolben mit Magnetrihrstabchen

== Wasserbad mit Bliroklammer

Stativ

E—Ca

Abbildung 1. Versuchsaufbau zum Erhitzen der Reaktionsmischung im Wasserbad.

4. Geben Sie die gesamte NaClO-Lésung (Bleach) vorsichtig durch die obere Offnung des

Ruckflusskiihlers zu, sobald das Wasserbad 75 °C erreicht hat. Verwenden Sie dazu den
kleinen Glastrichter. Rihren Sie die Reaktionsmischung fir 60 Minuten bei 75 °C bis 80 °C.

5. Schalten Sie dann die Heizplatte aus. Lockern Sie die obere Klammer und heben Sie den

Kolben Uber das Wasserbad. (Achtung! BerUhren Sie nur die Klammern, der Kolben ist heil3.)
Lassen Sie die Reaktionsmischung fur 15 Minuten abkuhlen.
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II. Aufarbeitung der Reaktionsmischung

1.

Platzieren Sie den Scheidetrichter im Metallring und stellen Sie einen 50 cm® Erlenmeyerkolben
ohne Schliff darunter. Verwenden Sie einen Glastrichter, um die abgekihlte Reaktionsmischung
in den Scheidetrichter zu Uberfuhren. Entfernen Sie das Magnetrihrstdbchen mit der Pinzette
aus dem Glastrichter. Messen Sie 5 cm® Ethylacetat (EtOAc) ab. Spiilen Sie damit mit einer
Glaspasteurpipette die Reste des Reaktionsgemisches aus dem Kolben in den Scheidetrichter.

Flhren Sie die Extraktion durch. Lassen Sie nach der Phasentrennung die wassrige Phase in
den 50 cm?® Erlenmeyerkolben ohne Schiliff ab. Verwenden Sie den kleinen Glastrichter, um die
organische Phase durch den oberen Hals des Scheidetrichters in den 25 cm® Erlenmeyerkolben
zu giefRen. Behalten Sie beide Phasen!

Gielen Sie die wassrige Phase durch einen kleinen Glastrichter zuriick in den Scheidetrichter.
Wiederholen Sie die Extraktion (Schritt 11.2.) mit weiteren 5 cm® Ethylacetat. Vereinigen Sie die
organischen Phasen im 25 cm® Erlenmeyerkolben. Behalten Sie beide Phasen!

Bereiten Sie Ihre DC-Platte vor. Kontrollieren Sie diese vor der Verwendung. Unbenutzte,
beschadigte Platten werden auf Nachfrage ohne Punktabzug ersetzt. Verwenden Sie den
Bleistift, um die Startlinie einzuzeichnen. Markieren Sie die Positionen flir die Probenspots.
Schreiben Sie, wie in Abbildung 2 ersichtlich, die eingekreiste Zahl 1 und lhren Student code
ans obere Ende der DC-Platte. Lésen Sie die Probe von 2-Acetonaphthon (Standard A) in ca.
2 cm® Ethanol (etwa eine volle Glaspasteurpipette). Kennzeichnen Sie die drei Spotpositionen
mit A, O1, und O2. Tragen Sie je 1 pl (eine Strichmarkierung auf der 5 pl Kapillare) von
Standard A und der kombinierten organischen Phase aus Schritt 11.3 (O1) auf. Spot O2 wird
spater aufgetragen.

Laufmittelfront |\ Student code I ca.0.5cm

$,8, S S

Startlinie ——5
K61 62! | 07cm
Standard A organische Phase organische Phase

vor der basischen Extraktion nach der basischen Extraktion

Abbildung 2. Anleitung fir die Vorbereitung der DC-Platte.

Praktische PrYfu@-FIZIELLBEUTSCHZERSION 10
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5.

DEU-1

Extrahieren Sie die vereinigten organischen Phasen zweimal mit je 5 cm® der 5%-igen Na,COs-
Lésung. Sammeln Sie die wéssrigen Phasen im selben 50 cm?® Erlenmeyerkolben ohne Schiliff,
welcher bereits die wassrige Phase der ersten Extraktion enthalt.

Waschen Sie die organische Phase im Scheidetrichter mit 5 cm® entionisiertem Wasser. Fiigen
Sie die wassrige Phase zu den vereinigten wassrigen Extrakten hinzu. Gieflen Sie die
organische Phase (02) durch den Hals des Scheidetrichters in den 50 cm® Erlenmeyerkolben
mit Schliff. Tragen Sie 1 pl der Loésung O2 auf Ihre DC-Platte aus Schritt 11.4 auf (Platte 1).

Entwickeln Sie die DC-Platte: Geben Sie ca. 2 cm® DC-Laufmittel (TLC eluent) in ein 50 cm?®
Becherglas. Stellen Sie die DC-Platte hinein, decken Sie das Becherglas mit der Petrischale ab
und lassen Sie das Laufmittel bis etwa 0,5 cm unterhalb des oberen Endes der DC-Platte
steigen. Nehmen Sie die DC-Platte mit der Pinzette heraus und zeichnen Sie die Laufmittelfront
ein. Lassen Sie die Platte an der Luft trocknen. Legen Sie die DC-Platte unter die UV-Lampe im
Abzug. Kreisen Sie mit einem Bleistift alle sichtbaren Spots ein und berechnen Sie die R-Werte
von Reaktand A und Produkt B. Bewahren Sie die DC-Platte im Plastikbeutel auf.

Hinweis 1: Produkt B kann moglicherweise auf der DC-Platte schmieren. Tragen Sie daher
nicht zu viel Probe auf.

Hinweis 2: In manchen Fallen kédnnen Nebenprodukte als zwei zusatzliche Spots mit sehr
geringer Intensitat bei den kombinierten organischen Phasen O1 und O2 beobachtet
werden. Berechnen Sie in diesem Fall den/die Ri-Wert/e des/der intensivsten Spots.

Hinweis 3: Sollte die organische Phase O2 immer noch Edukt A und Produkt B enthalten,
wiederholen Sie die Extraktion mit Na,COs-Losung und Wasser (Schritte 1.5 und I1.6).
Geben Sie in diesem Fall eine weitere DC-Platte nach der wiederholten Extraktion ab
(Platte 2). Dabei werden nur Standard A und die organische Phase O2 aufgetragen.
Schreiben Sie die eingekreiste Zahl 2 und |hren Student code ans obere Ende der DC-
Platte. Nutzen Sie frisches Laufmittel fur die 2. DC-Platte.

Praktische PrYfu@-FIZIELLBEUTSCHZERSION 11
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P1.2 Beantworten Sie die folgenden Fragen zu lhrer/lnren DC-Platte/n. Berechnen Sie anhand
von Platte 1 die R-Werte von Standard A und Produkt B. Geben Sie Ihre Ergebnisse auf
zwei Dezimalstellen genau an.

Entsprechend der DC-Analyse, enthalt Ihre organische Phase O1:

JA NEIN

Edukt A ! !

Produkt B ! !

Entsprechend der DC-Analyse, enthalt Ihre zuletzt erhaltene organische Phase O2:
JA NEIN

Edukt A ! !

Produkt B ! !

Berechnung von R¢(A)

Rf(A) =

Berechnung von R¢(B)

Ri(B) =

Ill. Reaktion mit dem Brady-Reagenz

Vorsicht: Verwenden Sie Handschuhe! Brady-Reagenz farbt Haut und alle Oberflachen. Wischen
Sie alle Flecken sofort mit Ethanol ab! Wechseln Sie lhre Handschuhe bei Bedarf.

Heizen Sie das Wasserbad auf 80 °C vor. Geben Sie das Magnetriihrstabchen in den 50 cm?®
Erlenmeyerkolben mit Schliff, welcher bereits die organische Phase O2 aus Schritt 11.6 enthalt.
Geben Sie 0,300 g 2,4-Dinitrophenylhydrazin (DNPH) hinzu. Messen Sie mit einem Messzylinder
10 cm® Ethanol ab. Spiilen Sie das Glaschen mithilfe einer Glaspasteurpipette mit 5 x 2 cm?®
Ethanol, um das gesamte DNPH in den Erlenmeyerkolben zu UberfUhren. Stellen Sie den
Erlenmeyerkolben in das heilte Wasserbad und bringen Sie den Ruckflusskihler, welcher zuvor
mit Ethanol ausgespiilt wurde, an (dhnlicher Versuchsaufbau wie in Abbildung 1). Geben Sie 3 cm®
20%-ige HCI mit einem Trichter (iber die obere Offnung des Riickflusskiihlers hinzu. Riihren Sie
die Reaktionsmischung bei 80 °C fur 2 Minuten. Es bilden sich feine orange Kristalle des Produkts
C. Schalten Sie dann die Heizung aus. Heben Sie den Kolben Gber das Wasserbad an. (Achtung!
Berlhren Sie nur die Klammer, der Kolben ist heil.) Lassen Sie die Reaktionsmischung fur 15
Minuten abkihlen und stellen Sie diese anschlielend in ein kaltes Wasserbad (kaltes
Leitungswasser in einem 150 cm® Becherglas).

Praktische PrYfu@-FIZIELLBEUTSCHZERSION 12
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IV. Isolierung der Produkte

1. Uberprifen Sie den pH-Wert der vereinigten wassrigen Phasen aus Schritt Nr. 1.6. Sduern Sie
mit 20% HCI-Lésung vorsichtig bis zu einem pH von 2 an (pH-Papierstreifen!) Rihren Sie dabei
mit dem Glasstab. (Etwa 2 cm® HCI-Lésung sollten erforderlich sein.) Produkt B fallt als weiRer
Niederschlag aus.

2. Bauen Sie eine Vakuum-Filtrationsapparatur (Abbildung 3) auf und fixieren Sie diese mit einer
kleinen Klammer am Stativ. Verwenden Sie dabei einen Glasfiltertrichter mit Porositat S2 (weil’
markiert). SchlieRen Sie den Vakuumschlauch an die Saugflasche an. Giellen Sie die
Suspension mit Produkt B (aus Schritt IV.1) in den Filtertrichter. Nach Absetzen des Feststoffes
offnen Sie das Vakuumventil. Achtung: Informieren Sie die Laboraufsicht vor und nach
Verwendung des Vakuums! Waschen Sie den Feststoff zweimal mit je 6 cm® entionisiertem
Wasser, bis der pH des ablaufenden Filtrats etwa 6 betrédgt. Saugen Sie zum Vortrocknen
5 Minuten lang Luft durch das Produkt. Entfernen Sie den Vakuumschlauch. Transferieren Sie
das wei3e Produkt B mit einem Spatel in das Glasgefal3 (beschriftet mit Student code B) und
lassen Sie dieses zum Trocknen unverschlossen am Arbeitsplatz stehen. Entsorgen Sie das
Filtrat in den Ausguss und reinigen Sie die Saugflasche.

Hinweis: Geben Sie acht, die Glasfritte nicht in |hr Produkt zu kratzen!

] Glasfritte

0 Frittenporositat $S2 oder S3
Gummikonus

zum Vakuumschlauch

Abbildung 3. Aufbau der Vakuumfiltration.

3. Bauen Sie die Vakuum-Filtrationsapparatur analog zu IV.2. auf, jedoch mit der Glasfritte der
Porositat S3 (orange markiert). GielRen Sie die Suspension mit Produkt C (Schritt 1ll) in den
Glasfiltertrichter, warten Sie eine Minute und 6ffnen Sie dann das Vakuumventil. Rihren oder
kratzen Sie NICHT im Filtertrichter herum, da der Feststoff in diesem Fall durch den Filter
gehen kdnnte. Waschen Sie den Niederschlag dreimal mit je 5 cm® Ethanol (15 cm® insgesamt),
bis das durchtropfende Filtrat einen neutralen pH hat. Saugen Sie 5 Minuten lang Luft durch
das Produkt. Entfernen Sie den Vakuumschlauch. Transferieren Sie das orange Produkt C mit
einem Spatel in das Glasgefald (beschriftet mit Student code C) und lassen Sie dieses zum
Trocknen offen am Arbeitsplatz stehen. Entsorgen Sie das Filtrat in das Gefall Organic waste.

Hinweis: Falls das Produkt durch die Fritte geht, filtrieren Sie die Suspension nochmals. Sollte es
immer noch durchgehen, kontaktieren Sie die Laboraufsicht.

Ihre Laboraufsicht wird folgende Dinge entgegennehmen und Ihr Antwortblatt abzeichnen:

¥ Die Glasgefalie beschriftet mit Student code B und C mit Ihren Produkten
¥ Die DC-Platten im verschlossenen Beutel, beschriftet mit lhrem Student code
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Abgegebene Gegenstande:

Produkt B !
Produkt C !
DC-Platte 1 !
DC-Platte 2 (optional) !

Unterschriften:

Student

Praktische PrYfu@fFIZIELLEEUTSCHZERSION
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Praktische Frage 2112212324 | 25| 26 | Gesamt
Aufgabe P2 max.Pkt. | 30 |30 | 7 | 3 | 4 | 6 80
13% der

Gesamtpunkte Punkte

Aufgabe P2. Eine leucht&mikeeaktion

Luminol ist bekannt fir seine Chemolumineszenz. In Anwesenheit eines geeigneten
Redoxkatalysators, z.B. Cu?*, kann es mit Oxidationsmitteln, haufig H,O,, unter der Bildung von
Reaktionsprodukten in angeregten elektronischen Zustdnden reagieren. Diese setzen ihre
Uberschissige Energie durch Emission von blauem Licht frei.

NHZ NH2 NH2
H202/CU2+
|| + N, + h! (425 nm)

Luminol

Der Vorgang kann fir eine sogenannte Zeitreaktion, bei der das Licht erst nach einer gewissen
zeitlichen Verzdgerung emittiert wird, verwendet werden. Durch die Zugabe von Cystein wird Cu(ll)
zu Cu(l) reduziert und in einem Cu(l)-Cystein-Komplex gebunden. Dieser katalysiert die
Luminoloxidation nicht. Diese Hemmung ist allerdings nur temporar. Eine Folge von Reaktionen,
ausgeldst durch H,O,, fuhrt zu einer allmahlichen Oxidation des Cysteins:

\)N\Hz \)N\Hz
H,O
2 HS _H0, Hooc s
COOH e s COOH
Cysteine NH Cystine

Nach einer gewissen Zeit ist das gesamte Cystein verbraucht, Cu(l) wird zu Cu(ll) reoxidiert, das
wieder katalytisch aktiv ist. Dies ist an einem Blitz blauer Chemolumineszenz zu sehen. Die Zeit
bis zum Erscheinen des Lichtblitzes kann verwendet werden, um die Geschwindigkeit der
Cysteinoxidation zu untersuchen.

Arbeitsvorschrift

Achtung: Halten Sie alle lhre LSsungen und Pipetten von Heizplatten fern!

Moderate Temperaturanderungen sind nicht problematisch. Ihre Ergebnisse werden auf Basis der
von lhnen angegebenen tatsachlichen Reaktionstemperaturen bewertet. Wenn Sie lhre Daten bei
verschiedenen Temperaturen messen, werden Sie deshalb keine Punkte verlieren.
Nichtsdestotrotz ist UbermaRige Warmezufuhr, wie das Abstellen von Lésungen oder Pipetten in
der Nahe einer Heizplatte, zu vermeiden.
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Hinweis: Geben Sie alle Werte mit der geforderten Anzahl signifikanter Stellen oder Dezimalstellen
an. Ubertriebenes Runden kann es unmdglich machen, eine richtige von einer falschen Antwort zu
unterscheiden.

Allgemeiner Ablauf des Versuches

In Teil | werden Sie zwei Stammldésungen, die Sie als konzentrierte Losungen erhalten haben,
verdunnen. In Teil Il werden Sie die Reaktionszeiten der Zeitreaktion flr zwei verschiedene
Zusammensetzungen (Set #1 und #2), die in nachfolgernder Tabelle gegeben sind, bestimmen.

Volumina im schwarzen Reaktionsgefaf Im Zentrifugenréhrchen
Water Luminol in Cys dil. Cu H,0, dil.
NaOH
Set #1 3,00 cm® 2,50 cm® 3,30 cm® 0,50 cm® 0,70 cm®
Set #2 3,30 cm® 2,50 cm® 3,30 cm® 0,50 cm® 0,40 cm®

Es wird empfohlen, vor den eigentlichen Messungen einen Probedurchgang durchzufihren, um die
Arbeitsschritte kennen zu lernen.

Da die Reaktionsgeschwindigkeit von der Temperatur abhangig ist, missen Sie die tatsachliche
Temperatur in jedem einzelnen Versuch bestimmen. Messen Sie diese daher jedesmal SOFORT
NACH der Messung der Zeit, die bis zum blauen Lichtblitz verstrichen ist.

Bei der Auswertung muss jede vom Thermometer abgelesene Temperatur durch Addition einer
Kalibrationskonstante korrigiert werden. Diese ist flr |hr Thermometer auf einem Zettel im
Korbchen fur Aufgabe 2 angegeben.

AnschlieRend muss jede Reaktionszeit t(x °C), die bei der Temperatur x °C (korrigiert) gemessen
wurde, auf die Zeit t(25 °C) normiert werden, welche bei 25 °C gemessen wirde. Diese
Normierung der Reaktionszeiten auf 25 °C ist eine einfache Multiplikation von t(x °C) mit einem
Normierungsfaktor ny_,,s:

t(25 iC) = nyps t(XiC)

Die Werte des Normierungsfaktors ny_.»s bei verschiedenen Temperaturen sind in Tabelle P2 am
Ende dieser Aufgabe zusammengefasst.

I. Verdiinnung der konzentrierten Stammldsungen

lhnen stehen konzentrierte Lésungen von H,0O, (2,00 mol dm™) und Cystein (0,100 mol dm™),
beschriftet mit H,O, conc. bzw. Cys conc. zur Verfigung. Unter Verwendung einer 5 cm?
Vollpipette und eines 50 cm® Messkolbens verdinnen Sie je 5 cm® der beiden Lésungen mit
entionisiertem Wasser auf je 50 cm?®. Lagern Sie die verdinnten Losungen in den Flaschen, die mit
H,O, dil. und Cys dil. beschriftet sind.

Um die Lésungsvolumina in den folgenden Schritten abzumessen, ordnen Sie jeder Flasche eine
Messpipette zu. Die 5 cm? Pipetten sind fir Luminol in NaOH, Cys dil., und Water, die 1 cm?
Pipetten fur Cu (2,00 mmol dm"s) and H,O, dil. vorgesehen.
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II. Durchfihrung der Zeitreaktion

Hinweis: Lesen Sie den gesamten Abschnitt Il sorgfaltig, bevor Sie mit dem Experiment beginnen.

1.

Stellen Sie das schwarze Reaktionsgefaly in den Erlenmeyerkolben, der als Stander dient.
Beflllen Sie das Reaktionsgefall mit Hilfe der entsprechenden Pipetten mit den vorgesehenen
Volumina der Lésungen Water, Luminol in NaOH und Cys dil..

Stellen sie das Zentrifugengefald ohne Deckel in das Plastikbecherglas und beflllen Sie es mit
den vorgesehenen Volumina von Cu und H,0, dil..

Fuhren Sie nun das Zentrifugengefal unverzuglich, sanft und ohne die beiden Losungen
zu vermischen, in das schwarze Reaktionsgefal} ein.

Verschlielen Sie das Reaktionsgefa® mit der Schraubkappe. Stellen Sie sicher, dass das
Gefal gut verschlossen ist, weil Sie dieses danach schitteln werden. Achtung: Drehen Sie den
Schraubverschluss nicht mit Gewalt Uber den Anschlag, da das Gefall sonst undicht
werden kann. Sollte dieser Fall eintreten, missen Sie sofort nach Ersatz fragen (wobei die
entsprechenden Strafregeln Anwendung finden).

Halten Sie die Stoppuhr messbereit in der Hand. Starten Sie die Zeitmessung, sobald Sie das
Reaktionsgefal® zu schitteln beginnen. Sie missen in den ersten 10 Sekunden kraftig
schitteln, damit sich die beiden Lésungen ideal vermischen. Es ist wichtig, die Schuttelzeit nicht
zu reduzieren.

Stellen Sie anschlieRend das Reaktionsgefald zuriick in den Erlenmeyerkolben, 6ffnen Sie den
Deckel und beobachten Sie die Losung im Inneren aufmerksam. Es kann helfen, das Tageslicht
mit Ihrer Hand abzuschirmen. Irgendwann wird ein blauer Blitz die gesamte Losung erhellen. Zu
diesem Zeitpunkt beenden Sie die Zeithahme.

. Danach stecken Sie sofort die Spitze des digitalen Thermometers in das schwarze

Reaktionsgefall. Warten Sie, bis die Anzeige sich stabilisiert hat (meist nach 10-30s). Notieren
Sie Reaktionstemperatur und Reaktionszeit.

Entfernen Sie mit einer Pinzette das Zentrifugengefa® aus dem schwarzen Reaktionsgefal.
Nach jeder Messung entleeren und waschen Sie beide Gefalke und trocknen Sie diese mit
Papiertiichern.

Messwerte und Auswertung

P2.1 Tragen Sie lhre experimentellen Resultate fur Set #1 in der untenstehenden Tabelle ein.

Addieren Sie die Kalibrationskonstante lhres Thermometers zu den abgelesenen
Temperaturen. Schlagen Sie den Normierungsfaktor n,_,os fir jede Temperatur in Tabelle P2
nach und berechnen Sie auf 25°C normierten Reaktionszeiten. Im unwahrscheinlichen Fall,
dass |hre Temperatur nicht in Tabelle P2 gegeben ist, wenden Sie sich an lhre
Laboraufsicht.

Hinweis: Wie bei einer Titration, wo die Toleranz fiir richtige Werte bei +0,1 cm? liegt, betragt die

Toleranz fir richtige Werte normierter Zeiten fir Set #1 +2,3 s.
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(FGhren Sie so viele Wiederholungen durch, wie Sie fiir angemessen halten. Es ist
nicht nétig, alle Zeilen auszufillen. Es wird lediglich der gewahlte Wert bewertet.)

Reaktionszeit Abgelesene Korrigierte Reaktionszeit
[s] Temperatur Temperatur normiert auf
Messung [°C] [°C] 25 °C [s]

1 Na(;?:ﬁénma_ 1 Nachkomma- | 1 Nachkomma- | 3 signifikante
1
2

Set

#1 3

Gewahlter Wert der normierten Reaktionszeit fir Set #1

P2.2 Tragen Sie in der untenstehenden Tabelle l|hre experimentellen Resultate sowie die

korrigierten Temperaturen ein. Berechnen Sie die entsprechenden auf 25°C normierten
Reaktionszeiten fur Set #2

Hinweis: Wie bei einer Titration, wo die Toleranz fiir richtige Werte bei +0,1 cm? liegt, betragt die

Toleranz fir richtige Werte normierter Zeiten fiir Set #2 +3,0 s.

(FUhren Sie so viele Wiederholungen durch, wie Sie fur angemessen halten. Es ist
nicht nétig alle Zeilen auszufillen. Es wird lediglich der gewahlte Wert bewertet.)

Reaktionszeit Abgelesene Korrigierte Reaktionszeit
[s] Temperatur Temperatur normiert auf
Messung [°C] [°C] 25 °C [s]

1 Nac;?:l?emma- 1 Nachkomma- | 1 Nachkomma- | 3 signifikante
1
2

Set

#2 3

Gewahlter Wert der normierten Reaktionszeit fiir Set #2

Praktische PrYfu@-FIZIELLBEUTSCHZERSION
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Berechnen Sie die Anfangskonzentration von Cystein, Kupfer und H;O, fur beide Sets,
basierend auf der Arbeitsvorschrift und den Konzentrationen der Stammlésungen (gegeben
in der Chemikalienliste und in Teil | der Arbeitsvorschrift).

Geben Sie die gewahlten Werte fur Ihre Reaktionszeiten (t; und t;) von P2.1 und P2.2 in
Minuten an. Berechnen Sie die entsprechenden Reaktionsgeschwindigkeiten (v4 und v,) als
Geschwindigkeit des Verbrauchs der Cysteinkonzentration in mmol dm™ min™'. Nehmen
Sie dazu an, dass diese wahrend der Reaktion konstant ist.

Falls Sie keinen Wert einer Reaktionsgeschwindigkeit bestimmen kénnen, nehmen sie
einen Wert von 11,50 fur Set #1 und 5,500 fur Set #2 fur Ihre weiteren Berechnungen an.

Anfangskonzentrationen gewabhlter .
13 Reaktionsge-
[mmol dm'“] Wert . .
Reakti it schwindigkeiten
3 signifikante Stellen caktionszel [mmol dm'3*min'!]
[min]
—— 4 signifikant
Cystein Kupfer H.O 4 signifikante sgtnellllein ©
[Cu] 22 Stellen
Set #1
Set #2

Nehmen Sie an, dass das Geschwindigkeitsgesetz folgende Form hat:
V= kI[Hzoz]p

Verwenden Sie lhre experimentellen Werte, um die Teilreaktionsordnung p beziiglich H,O,
zu berechnen. Zeigen Sie lhre Berechnung und geben Sie I|hre Antwort mit 2
Nachkommastellen an.

Antwort: p=

Berechnung:
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Das Geschwindigkeitsgesetz fiir den Verbrauch von Cystein wird besser durch folgenden,
komplizierteren Ausdruck beschrieben:

v = ki [H202][Cu] + ky[Cu]

Dricken Sie die Abhangigkeit von v von [H,O;] als eine lineare Funktion basierend auf
Ihren Werten aus P2.3 aus. Bestimmen Sie deren Steigung und Achsenabschnitt. Geben
Sie beide Antworten mit 4 signifikanten Stellen an. Falls Sie keine Antwort finden kénnen,
verwenden Sie den Wert 11,50 fur a sowie fur b in Ihren weiteren Berechnungen.

Antworten (anzugeben ohne Rechenweg, jedoch mit Einheiten):

lv=a[H,0,] +b a= b=

Verwenden Sie die Zahlenwerte von P2.5, um die Geschwindigkeitskonstanten k4 und k; zu
bestimmen. Geben Sie deren Werte mit 3 signifikanten Stellen an.

Antworten (mit Einheiten):

k1= k2=

Rechenweg:
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Tabelle P2. Normierungsfaktoren ny, 5 fur die Umrechnung von gemessenen Reaktionszeiten
verschiedenen Temperaturen in die entsprechenden Zeiten der Reaktionen bei 25,0 °C.

TemP: | set#1 | Set#2
220 | 08017 | 08221
221 | 08076 | 08274
222 | 08135 | 08328
223 | 08195 | 0.8382
224 | 0.8255 | 0.8437
225 | 0.8316 | 0.8492
226 | 0.8377 | 0.8547
227 | 0.8438 | 0.8603
228 | 0.8500 | 0.8659
229 | 08563 | 08715
230 | 0.8626 | 08772
231 | 0.8690 | 0.8829
232 | 08754 | 08887
233 | 08818 | 0.8945
234 | 0.8884 | 0.9004
235 | 0.8949 | 0.9063
236 | 0.9015 | 0.9122
237 | 0.9082 | 0.9182
238 | 0.9149 | 0.9242
239 | 0.9217 | 0.9303
240 | 0.9285 | 0.9364
241 | 0.9354 | 0.9425
242 | 0.9424 | 0.9487
243 | 0.9494 | 0.9550
244 | 0.9564 | 0.9613
245 | 0.9636 | 0.9676
246 | 0.9707 | 0.9740
247 | 0.9780 | 0.9804
248 | 0.9852 | 0.9869
249 | 0.9926 | 0.9934
25.0 | 1.0000 | 1.0000
251 | 1.0075 | 1.0066
252 | 1.0150 | 1.0133
253 | 1.0226 | 1.0200
254 | 1.0302 | 1.0268
255 | 1.0379 | 1.0336
256 | 1.0457 | 1.0404

TemP: | set#1 | Set#2
257 | 10536 | 1.0474
258 | 10614 | 1.0543
259 | 1.0694 | 1.0613
26.0 | 1.0774 | 1.0684
261 | 1.0855 | 1.0755
262 | 1.0937 | 1.0827
263 | 1.1019 | 1.0899
264 | 1.1102 | 1.0972
265 | 1.1186 | 1.1045
26.6 | 1.1270 | 1.1119
267 | 1.1355 | 11194
26.8 | 1.1441 | 1.1268
269 | 1.1527 | 11344
27.0 | 1.1614 | 1.1420
274 | 11702 | 1.1497
272 | 11790 | 11574
273 | 1.1879 | 1.1651
274 | 1.1969 | 1.1730
275 | 1.2060 | 1.1809
276 | 12151 | 1.1888
277 | 1.2243 | 1.1968
27.8 | 12336 | 12049
27.9 | 12430 | 12130
28.0 | 12524 | 12212
284 | 12619 | 12204
282 | 12715 | 12377
283 | 12812 | 1.2461
28.4 | 12909 | 12545
285 | 1.3008 | 1.2630
286 | 13107 | 12716
28.7 | 13207 | 12802
28.8 | 1.3307 | 1.2889
28.9 | 13409 | 12976
200 | 13511 | 1.3064
201 | 13615 | 1.3153
202 | 13719 | 1.3243
203 | 13823 | 1.3333

bei
TemP: | set#1 | Set#2
204 | 13929 | 13424
205 | 14036 | 13515
206 | 14143 | 13607
207 | 1.4252 | 1.3700
208 | 14361 | 1.3793
209 | 1.4471 | 1.3888
300 | 1.4582 | 1.3983
301 | 14694 | 1.4078
30.2 | 1.4807 | 1.4175
303 | 14921 | 1.4272
304 | 15035 | 1.4369
30.5 | 15151 | 1.4468
30.6 | 1.5267 | 1.4567
307 | 15385 | 1.4667
30.8 | 15503 | 1.4768
309 | 15623 | 14869
31.0 | 15743 | 1.4972
311 | 1.5865 | 1.5075
31.2 | 15087 | 1.5179
31.3 | 16111 | 15283
314 | 16235 | 15388
315 | 16360 | 1.5495
31.6 | 1.6487 | 1.5602
31.7 | 16614 | 1.5709
31.8 | 16743 | 15818
31.9 | 16872 | 1.5927
32.0 | 1.7003 | 1.6038
321 | 17135 | 16149
322 | 17268 | 16260
323 | 17402 | 16373
324 | 1.7536 | 1.6487
325 | 1.7673 | 1.6601
326 | 17810 | 16716
327 | 17948 | 16833
32.8 | 1.8087 | 1.6950
329 | 18228 | 1.7068
330 | 1.8370 | 1.7186
21
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Praktische
Aufgabe P3

13% der

Gesamtpunkte

Frage 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5
max. Pkt. 3 20 2 2 16
Punkte
Frage 3.6 3.7 3.8 3.9 3.10 | Gesamt
max. Pkt. 4 20 2 4 2 75
Punkte

Aufgab®3.ldentifizieren eines Mineralwassers

In der Slowakei gibt es zahlreiche Mineral- und Thermalwasserquellen. Mineralwasser von
ausgewogener Zusammensetzung mit naturlichem oder verandertem Kohlendioxidgehalt werden
fur den taglichen Konsum angeboten. Diese Wasser enthalten keine Nitrite, Nitrate, Phosphate,

Fluoride oder Sulfide. Sie sind ferner frei von Eisen und Mangan.

Die Massenkonzentrationen der wichtigsten lonen werden auf den Flaschen angegeben.

Ihre Aufgabe ist es, die Marke des Mineralwassers (siehe Tabelle P3.1) in lhrer Probe zu
identifizieren.

Hinweis: CO, wurde aus der Probe entfernt.

Tabelle P3.1. Massenkonzentrationen einiger lonen in slowakischen Mineralwassern (Herstellerangaben)

Nr.

Marke

. l}
Massenkonzentration der lonen, mg dm®

ca” Mg** Na* K cl S0, HCO,

1 Klt!torn¥ 290 74 71 16 15 89 1341
2 Budi!skt 200 50 445 50 25 433 1535
3 Baldovskit 378 94 90 0 78 215 1557
4 Santowka 215 67 380 45 177 250 1462
5 Slatina 100 45 166 40 104 168 653
6 Fatra 45 48 550 16 36 111 1693
7 "ubownianka 152 173 174 5 10 20 1739
8 Gemerka 376 115 85 0 30 257 1532
9 Salvator 473 161 214 30 116 124 2585
10 Brusnianka 305 101 187 35 59 774 884
11 Maxia 436 136 107 18 37 379 1715

[
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Hinweise:

¥ Verwenden Sie in Ihren Berechnungen die im Text verwendeten Formelzeichen.
¥ Sie haben bereits gequollenen Kationenaustauscher (Catex) in der H'-Form erhalten.

Verwenden Sie zum Transferieren die groRe Plastik-Pasteurpipette. Bei Bedarf fugen Sie

entionisiertes Wasser hinzu — der Austauscher soll nicht austrocknen.

Konzentrationen der Standardlésungen:
c(NaOH) = 0,2660 mol dm™  ¢(EDTA) = 5,965 - 10" mol dm™

Arbeitsvorschrift

1.a Messen Sie im Messzylinder 5,00 cm® Catex ab (Volumen V1).

Transferieren Sie den Catex mit entionisiertem Wasser quantitativ in
einen Titrierkolben. Flgen Sie ausreichend entionisiertes Wasser
hinzu, sodass Sie die Suspension gut schwenken und die Farbe der
Uberstehenden Losung gut erkennen kdnnen.

1.b Fugen Sie 3-4 Tropfen Bromthymolblau (BTB) und etwa 1!g (ein

halber Loffel voll) festes NaCl hinzu. Nach Auflésen des NaCl
titrieren  Sie die Suspension mit der Natriumhydroxid-
Standardlésung bis zum Umschlag von Gelb nach Blau (Volumen
V2). Titrieren Sie kurz vor dem Aquivalenzpunkt langsam und
schwenken Sie gut genug, sodass der Analyt aus dem Catex in die
Lésung diffundieren kann. Wiederholen Sie die Bestimmung nach
Bedarf.

u.! Catex level
(5.00 cm®)!

1.c Nach jeder Titration wird die Uberstehende wassrige Losung weitgehend abgegossen und die

restliche Suspension in den Waste catex Behalter entsorgt.

P3.1 Geben Sie Gleichungen fir alle chemischen Reaktionen in Schritt 1 an. Verwenden Sie R-H

als Formel fiir den Catex in H *-Form und HInd fiir den Indikator.
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P3.2 Schreiben Sie fur Schritt 1 die gemessenen sowie lhren gewahlten Wert in die Tabelle.

(Sie mussen nicht alle Zeilen ausfiillen.)

Analyse Catex Volumen NaOH Verbrauch
Nr. V1 [cm?] V2 [em?]
1
2 5,00
3
Gewahlter Wert V2
4 signifikante Stellen

P3.3 Berechnen Sie die Volumenkapazitat des Austauschers Qy(H") in mmol cm™ mit Hilfe des
fir V2 gewahlten Wertes.

Berechnung:

Wenn Sie fiir Q,(H") keinen Wert erhalten kénnen, verwenden Sie 1,40 mmol cm™ in den
weiteren Berechnungen.

2.a Messen Sie im Messzylinder 5,00 cm® Catex ab (Volumen V3). Transferieren Sie den Catex
quantitativ in das 250 cm? Becherglas. Pipettieren Sie 50,00 cm? lhrer Probe hinzu (Volumen
V4). Schwenken Sie das Gemisch innerhalb von 5 min einige Male. Stellen Sie zum Abfiltrieren
des Catex den Glasfiltertrichter (Porositat S1) auf den Erlenmeyerkolben und sammeln Sie das
Filtrat in diesem. Waschen Sie den Catex mit entionisiertem Wasser bis das Filtrat einen
neutralen pH-Wert (pH-Papier) aufweist und verwerfen Sie dann das Filtrat.

2.b Transferieren Sie den Catex mit entionisiertem Wasser quantitativ aus dem Trichter in einen
Titrierkolben.

2.c Fugen Sie 3-4 Tropfen Bromthymolblau und etwa 1!g (einen halben Lo6ffel voll) festes NaCl
hinzu. Titrieren Sie die Suspension mit der Natriumhydroxid-Standardlésung bis zum Umschlag
von Gelb nach Blau (Volumen V5). Wiederholen Sie die Bestimmung nach Bedarf.

2.d Nach jeder Titration wird die Uberstehende wassrige Losung weitgehend abgegossen und die
restliche Suspension in den Waste catex Behalter entsorgt.
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P3.4 Geben Sie Gleichungen fir die lonenaustausch-Reaktionen an. Kirzen Sie ein- und
zweiwertige Kationen mit M* bzw. M?* ab.

P3.5 Schreiben Sie fiir Schritt 2 die gemessenen sowie Ilhren gewahlten Wert in die Tabelle.

(Sie mussen nicht alle Zeilen ausfiillen.)

Analyse Catex Probenvolumen NaOH Verbrauch
Volumen 5 5
Nr. V3 [cm?] V4 [cm?] V5 [cm”]
1
2 5,00 50,00
3
Gewahlter Wert V5
4 signifikante Stellen

P3.6 Nehmen Sie an, in der Lésung lagen nur M*-lonen vor. Berechnen Sie mit Hilfe des fiir V5
gewahlten Wertes die Stoffmengenkonzentration der Kationen im Mineralwasser als
M" - Stoffmengenkonzentration c*(M*) in mmol dm™.

Berechnung:

Wenn Sie fiir c*(M*) keinen Wert erhalten kdnnen, verwenden Sie 35,00 mmol dm™ in den
weiteren Berechnungen.
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Im néchsten Schritt werden Sie komplexometrisch die Summe der Ca?*- und Mg?*-Konzentrationen
(im Folgenden M**) bestimmen.

3. Pipettieren Sie 10,00 cm® (V6) der Probe in den Titrierkolben und fiigen Sie etwa 25 cm?®
entionisiertes Wasser hinzu. Stellen Sie den pH-Wert durch Zugabe von 3 cm® der Pufferldsung
ein. Fligen Sie eine Spatelspitze Eriochromschwarz T (EBT) hinzu und titrieren Sie mit der
EDTA-Standardlésung bis zum Umschlag von Weinrot nach Blau (V7).

P3.7 Schreiben Sie fur Schritt 3 die gemessenen sowie lhren gewahlten Wert in die Tabelle.

(Sie mussen nicht alle Zeilen ausfiillen.)

Analyse Probenvolumen EDTA Verbrauch,
Nr. V6 [cm?] V7 [cm?)
1
2 10,00
3
Gewahlter Wert V7
4 signifikante Stellen

P3.8 Berechnen Sie mit Hilfe des fur V7 gewahlten Wertes die Stoffmengenkonzentration der
M**-Kationen im Mineralwasser in mmol dm™.

Berechnung:

Wenn Sie fiir ¢(M?**) keinen Wert erhalten kénnen, verwenden Sie 15,00 mmol dm™ in den
weiteren Berechnungen.
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4. Verwenden Sie fur die nun folgende Identifikation Tabelle P3.2.

P3.9 Schreiben Sie die von lhnen bestimmten Werte aus P3.6 und P3.8 in die Tabelle P3.2.

Markieren Sie dort mit einem Hakchen (* ) alle Ubereinstimmungen (innerhalb von +10%)
lhrer experimentellen Werte fir c(M*) und c*M*) mit den entsprechenden
Herstellerangaben.

Tabelle P3.2
Mineralwasser Herstellerangaben... é;(.pzt:?nzspurg:rgienrﬁ .
) Gesamt
o) | e | oentration . +
Nr. Marke [mmol dmgg] [mmol dmgg] der Kationen ...farc(M) ...farc*(M")
c*(M%)
[mmol dm' 3]
Ihre experim. Werte: XXX XXX XXX
1 Klastorna 10,30 3,50 241
2 Budisska 7,06 20,63 34,7
3 Baldovska 13,32 3,91 30,5
4 Santovka 8,13 17,67 33,9
5 Slatina 4,35 8,25 16,9
6 Fatra 3,11 24,32 30,5
7 Lubovnianka 10,92 7,70 29,5
8 Gemerka 14,13 3,70 32,0
9 Salvator 18,46 10,07 47,0
10 Brusnianka 11,79 9,03 32,6
11 Maxia 16,50 5,11 38,1
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P3.10 Entscheiden Sie basierend auf lhren Ergebnissen, welches Mineralwasser in lhrer Probe

vorliegt. Markieren Sie die Nummer(n) der mdglichen Marke(n) mit Hakchen ().

No. Trade brand! No.! Trade brand!
1 Klf!torn¥ 7 "ubovnianka
2 Budilsk¥ 8 Gemerka
3 Baldovsk? 9 Salvator
4 Santowka 10 Brusnianka
5 Slatina 11 Maxia
6 Fatra 12 other
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