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Allgemeine Instruktionen (Aufgabe 1)

Dieses Aufgabenheft umfasst 11 Seiten fiir Aufgabe 1 und die entsprechenden Antwortblitter,
Sie haben 15 Minuten Zeit um dieses Aufgabenheft zu lesen, bevor das Experiment beginnt.
Sie haben 2 Stunden und 15 Minuten Zeit, um die Aufgabe 1 zu l6sen,

Beginnen Sie erst mit der Aufgabe, wenn das START-Signal gegeben wurde, Beenden Sie Thre
Arbeit sofort, wenn das STOP-Signal gegeben wird. Wenn Sie die vorgegebene Zeit um mehr
als 5 Minuten Giberschreiten, so fithrt dies zur Disqualifikation. Warten Sie nach dem STOP-
Signal an Threm Laborplatz. Dieser wird von der Laboraufsicht kontrolliert, Folgendes muss
auf dem Arbeitsplatz liegen bleiben:

e  Dieses Aufgabenheft mit den Antwortblittern

Es wird von Thnen erwartet, die Sicherheitsregeln geméh der ICHO-Regulations zu befolgen,
Wihrend der Arbeit im Labor miissen entsprechende Schutzbrillen getragen werden. Flir die
Arbeit mit den Chemikalien kénnen Handschuhe verwendet werden.

Bei erstmaliger Verletzung der Sicherheitsregeln werden Sie von der Laboraufsicht verwarnt.
Bei einer zweiten Verletzung erfolgt Disqualifikation (0 Punkte).

Wenn Sie Fragen beztiglich der Sicherheitsregeln haben oder den Raum verlassen miissen,
wenden Sie sich bitte an die Laboraufsicht.

Arbeiten Sie nur an Threm zugewiesenen Arbeitsplatz.

Verwenden Sie nur den bereitgestellten Kugelschreiber fiir die Beantwortung der Aufgaben und
nicht den Bleistift. '

Verwenden Sie den zur Verfligung gesteliten Taschenrechner.

Alle Antworten miissen in die daftir vorgesehenen Bereiche der Antwortblitter geschrieben
werden. Antworten an anderen Stellen werden nicht berficksichtigt. Verwenden Sie die
Rickseiten der Antwortblétter als Schmierpapier.

Verwenden Sie den mit “Used Vials” beschrifteten Behalter fir die Entsorgung der
verschlossenen kleinen Schraubdeckelgeféifie mit den Reaktionsldsungen.

Verwenden Sie den mit “Liguid Waste” beschrifteten Behalter fiir die Entsorgung der ibrigen
L8sungen.

Verwenden Sie den mit “Broken Glass Disposal” beschrifteten Behilter fiir die Entsorgung der
Ampullenreste.



DEU

e Labormaterial oder Chemikalien werden einmalig ohne Punkteabzug ersetzt oder nachgefilit.
Jeder weitere Bezug von Labormaterial oder Chemikalien fithrt zum Abzug von I Punkt der 40
Punkte des praktischen Wettbewerbs.

¢ Bei Unklarheiten ist die offizielle englische Version dieser Aufgaben auf Nachfrage bei der
Laboraufsicht einsehbar.
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Chemikalien und Gerite (Aufgabe 1)

Chemikalien (die tatsdchliche Beschriftune jedes Gefilles ist felt gedruckt)

Gefahrenhinweise”

Sicherheitsratschlige”

~2 M HCL® wissrige Losung, 50 mL in einer | R34, R37

Flasche

826, 545

~0,01 MK, wissrige Losung, 10 mL in

einer Flasche, beschriftet mit “I,”.

Aceton, (CH3),CO, M = 58,08 g mol”, R11, R36, R66, R67

Dichte = 0,791 g mL", 10,0 mL in einem
kleinen Schraubdeckelgefall

S9, 816, S26

Aceton-ds, (CD;3)CO, M=64,12 g mol”, R11, R36, R66, R67

Dichte = 0,872 ¢ mL'}, 3,0 mL in einer
Ampulle

59, 816, S26

Frees .
. Siehe Seite 3
Die genauve Konzentration ist auf dem Schild gegeben.

Ausriistung - Kit #1

Eine Glasflasche mit destilliertem Wasser.

Flinfzehn 20-mL Schraubgliser mit Deckel und
Tefloneinlage.

Zehn 1-mL Polyethylen-Pipetten, graduiert in 0,25 mL-
Schritten (siehe rechts).

Zehn 3-mL Polyethylen-Pipetten, graduiert in 0,5 mL-
Schritten (siche rechts).

Eine digitale Stoppuhr

A

/

1.00mb —~13.0mL
0.75 mi. el samL
0.50 mlL .

—| 1.6 mL
025 mt -

¥
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Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschlige (Aufgabe 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 Irnitating to eyes

R37 Irritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or crack.ing

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

SO Keep container in a well-ventilated place
S16 Keep away from sources of ignition
526 In case of contact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice

545 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately
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Aufgabe 1 18% der Gesamtpunkte
a b ¢ d e f Aufgabe 1 | 18%
10 2 [ 1012 | 16 | 12 70

Kinetik, Isotopeneffekt und

der Mechanismus der Iodierung von Aceton

Entdeckungen von Reaktionsmechanismen unterliegen den Fortschritten in der Katalyse und der

Synthese. Zu den wichtigsten Methoden fiir die Aufklirung von Reaktionsmechanismen zihlen

kinetische Untersuchungen. Die Art, mit der Reaktionsgeschwindigkeiten sich mit den Reaktions-

bedingungen dndern, ist durch den Reaktionsmechansimus bedingt.

Eine weitere wichtige Methode ist das Studium von isotopenmarkierten Molekiilen, Wihrend Iso-

tope eine dhnliche Reaktivitit zeigen, ergeben sich kleine Differenzen in der Reaktionsge-

schwindigkeit als Funktion der Kernmasse.

In dieser Aufgabe werden Sie sowohl die Kinetik als auch einen Isotopeneffekt ausnutzen, um

Informationen tiber die lodierung von Aceton in saurer Lésung zu erhalten:

O

RsC CR,

R=HoderD

Die Reaktionsgeschwindigkeit folgt dem Gesetz:

v = k[ Aceton]”[1; 1" [H'Y

wobei £ die Geschwindigkeitskonstante und m, » und p die ganzzahligen Reaktionsordnungen sind.

0

)
RsC e
R

Sie werden die Reaktivitit von Aceton mit der von Aceton-d; vergleichen, in dem die sechs

Wasserstoffatome ('H) durch Deuterium (*H, D) ersetzt sind. Dadurch kénnen Sie den

Isotopeneffekt (Ay/kp) der Reaktion bestimmen. Mit Hilfe dieser Daten werden Sie Aussagen tber

den Reaktionsmechanismus beurteilen kénnen.

Lesen Sie die gesamte Arbeitsanleitung dieser Aufgabe durch, bevor Sie mit der Planung der

Experimente beginnen,
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Arbeitsvorschrift

Reaktionsgeschwindigkeiten hiingen von der Temperatur ab. Notieren Sie die

Raumtemperatur an Ihrem Arbeitsplatz (fragen Sie die Laboraufsicht):

Anleitung fiir den Gebrauch der Stoppuhr

(1) Driicken Sie [MODE] bis COUNT UP erscheint.

(2) Zum Start driicken Sie [START/STOP].

(3) Zum Stoppen, driicken Sie wieder [START/STOP].
(4)  Um auf 0 zurtick zu kommen, driicken Sie [CLEAR].

Allgemeine Arbeitsvorschrift

Pipettieren Sie die von lhnen gewihlten Volumina von Salzsiure, destilliertem Wasser und der
Kaliumtriioﬂid~L65ung (Etikett “I”) in das Reaktionsgef#fl.

Die Anfangskonzentrationen der Reagenzien in der Mischung sollten in den unten gegebenen
Intervallen liegen (dabei miissen Sie nicht den gesamten Bereich abdecken, aber Thre Werte soliten
nicht signifikant abweichen):

[H']: Zwischen 0,2 und 1,0 M

[I57]: Zwischen 06,0005 und 0,002 M

[Aceton]: Zwischen 0,5und 1,5 M

Schreiben Sie die verwendeten Volumina der Reagenzien in die vorbereitete Tabelle (a).

Um die Reaktion zu starten, geben Sie das von Thnen gewihlte Volumen Aceton zu der Mischung
der anderen Reagenzien. Dann verschlielen Sie das Reaktionsgefifl schnell, starten die Stoppuhr,
schiitteln einmal das Schraubdeckelgefd kriftig ﬁnd stellen es anschlieBend auf einen weiflen
Untergrund.

Halten (oder berithren) Sie das SchraubdeckelgefaB bei einem Reaktionsdurchlauf nicht unterhalb
des Flissigkeitsspiegels. Der Reaktionsfortschritt kann durch das Verschwinden der geib-braunen
Farbe von Triiodids verfolgt werden. Notieren Sie die Zeit, die bis zum vollstindigen
Verschwinden der Fédrbung verstreicht. Nach abgelaufener Reaktion steﬂén Sie das Gefil
verschlossen weg, damit Sie die Dampfe des lodacetons nicht einatmen.

6
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Wiederholen Sie den Vorgang mit verschiedenen Konzentrationen der Reagenzien so oft, wie Sie es
fiir notwendig erachten.

Notieren Sie die Konzentrationen der verwendeten Reagenzien in Tabelle (¢). Hinweis: Andern Sie
pro Durchgang immer nur eine Konzeniration.

Wenn Sie die Reaktionsgeschwindigkeit bei Aceton ermittelt haben, untersuchen Sie die Reaktions-
geschwindigkeit von Aceton-ds. (Bedenken Sie, dass Sie zwar ausreichend Aceton, aber nur
3,0 mL Aceton-ds bekommen haben, da dieses aufgrund der Isotopenmarkierung wesentlich teurer
ist. Daher wird jede Nachfiillung von Aceton-ds mit einem Abzugspunkt bestraft.)

Wenn Sie das auf Threm Platz befindliche Aceton-d; benitigen, melden Sie sich und die
Laboraufsicht wird die Ampulle fiir Sie 6{fnen.

Reaktionen mit deuterierten Verbindungen sind generell langsamer als die mit entsprechenden 'H-
Verbindungen. Sie sind daher gut beraten, Reaktionsbedingungen zu wihlen, die rasche Reaktionen

mit (CD;)CO unterstiitzen.

Nach der Arbeit:
a) Entleeren Sie die Wasserflasche und stellen Sie sie zusammen mit anderer nicht gebrauchter
Ausriistung zurlick in die Schachtel mit der Aufschrift “Kit #17;
b) Geben Sie die gebrauchten Pipetten und die verschlossenen SchraubdeckelgefiBe in die
bezeichneten Container unter den Abziigen.
¢) Verwenden Sie den Container “Broken Glass Disposal” um alle Teile der leeren Ampulle zu
entsorgen.

Sie ktnnen fhren Arbeitsplatz nach dem STOP-Zeichen aufraumen.
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a. Notieren Sie die Ergebnisse fiir Aceton, (CH;3).CO, in der Tabelle unten.

Sie miissen nicht alle Zeilen in der Tabelle ausfiillen.

Durch-
gang #

Volumen HCI
inml,

Volumen
Hzo in
ml.

Volumen 13~
-Losung in mL

Volumen
(CH3»CO in mL

Zeit bis zum
Verschwinden
vonl; ins

1

2

b. Notieren Sie die Ergebnisse fiir Aceton-ds, (CD3);CO, in der Tabelle unten.

Sie miissen nicht alle Zeilen in der Tabelle ausfiillen.

Durch- | Volumen HCl | Volumen Volumen I3 Volumen Zeit bis zum
inmL H,O in -Lésung inmL (CD3)»COinml | Verschwinden
gang # s
mL vonJla ins
1d
2d
3d
4d
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c. Verwenden Sie die folgende Tabelle zum Notieren der berechneten Konzentrationen und der

durchschnittlichen Geschwindigkeiten. Nehmen Sie an, dass das Gesamtvolumen der jeweiligen

Mischung die Summe der einzelnen Volumina der Komponenten ist.

Zur Berechnung von & (Aufgabenteile e und f) miissen Sie nicht alle Durchgiinge heranzichen.

Sie miissen aber jenen Durchgang (jene Durchgiinge), die Sie zu Ihrer Berechnung

verwenden, in der rechten Spalte angeben.

(CH3)2COI
Durch- [H'], M L], M [(CH3):CO|, M Mittlere Durchgang zur
ang # Anfang Anfang Anfang Geschwindigkeit Berechnung von
gang des Verschwindens ky verwendet?
vonli in M s’ Ja Nein
1 i
2 N
3 N
4 I
5 L
6 i
7 i
8 N
{CD3),CO:

Durch- [H™, M I3, M H{CD3»CO, M Mittlere Durchgang zur
_ 4 Anfang Anfang Anfang Geschwindigkeit Berechnung von
gang des Verschwindens kp verwendet?

von Iy in M g™ Ja Nein
1d D D
2d s
3 s
4d —
N
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d. Geben Sie die ganzzahligen Reaktionsordnungen von Aceton, Trijodid und H' an.

= ) {(CHy), COP TP

e. Berechnen Sie die Geschwindigkeitskonstante 4y flir die Reaktion von Aceton, (CH3),CO, mit

den entsprechenden Einheiten,

il

ki

f. Berechnen Sie die Geschwindigkeitskonstante kp fiir die Reaktion von Aceton-dg, (CD3)2CO, und

berechnen Sie den Wert ky/kp {Isotopeneffekt der Reaktion),

il

kp

knlkn =

10
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Allgemeine Instruktionen (Aufgabe 2)

Dieses Aufgabenheft umfasst ein Periodensystem, 14 Seiten fiir Aufgabe 2 und die
entsprechenden Antwortblétter.

Sie haben 15 Minuten Zeit um dieses Aufgabenheft zu lesen, bevor das Experiment beginnt,

Sie haben 2 Stunden und 45 Minuten Zeit, um die Aufgabe 2 zu 6sen. Beachten Sie bei der
Planung des Experiments, dass einer der Schritte 30 Minuten bendtigt.

Beginnen Sie erst mit der Aufgabe, wenn das START-Signal gegeben wurde. Beenden Sie Ihre
Arbeit sofort, wenn: das STOP-Signal gegeben wird. Wenn Sie die vorgegebene Zeit um mehr
als 5 Minuten tiberschreiten, so fithrt dies zur Disqualifikation. Warten Sie nach dem STOP-
Signal an Ihrem Laborplatz. Dieser wird von der Laboraufsicht kontrolliert. Folgendes muss
auf dem Arbeitsplatz liegen bleiben:

e Dieses Aufgabenheft mit den Antwortbléttern
¢ Eine DC-Platte in dem verschliefbaren Plastikbeutel mit Threr Startnummer.
e Dasmit “Product” beschriftete kleine Schraubdeckelgefall

Es wird von Thnen erwartet, die Sicherheitsregeln gem&f der ICHO-Regulations zu befolgen.
Wihrend der Arbeitim Labor miissen entsprechende Schutzbrillen getragen werden.
Verwenden Sie zum Pippetieren nur den zur Verfiigung gestellten Pippetierball (Peleusball), Fiir
die Arbeit mit den Chemikalien kénnen Handschuhe verwendet werden.

Bei erstmaliger Verletzung der Sicherheitsregeln werden Sie von der Laboraufsicht verwarnt.
Bei einer zweiten Verletzung erfolgt Disqualifikation (0 Punkte).

Wenn Sie Fragen beziiglich der Sicherheitsregeln haben oder den Raum verlassen miissen,
wenden Sie sich bitte an die Laboraufsicht.

Arbeiten Sie nur an Threm zugewiesenen Arbeitsplatz.

Verwenden Sie nur den bereitgestellten Kugelschreiber fiir die Beantwortung der Aufgaben und
nicht den Bleistift.

Verwenden Sie den zur Verfligung gesteliten Taschenrechner,

Alle Antworten miissen in die dafiir vorgesehenen Bereiche der Antwortblitter geschrieben
werden. Antworten an anderen Stellen werden nicht berticksichtigt. Verwenden Sie die
Riickseiten der Antwortblatter als Schmierpapier. :

Verwenden Sie den mit “Liquid Waste” beschrifteten Behélter fiir die Entsorgung der
Losungen.
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e Verwenden Sie den mit “Broken Glass Disposal” beschrifteten Behdlter fiir die Entsorgung der
kleinen Schraubdeckelgefafie.

o Labormaterial oder Chemikalien werden einmalig ohne Punkteabzug ersetzt oder nachgefiillt.
Jeder weitere Bezug von Labormaterial oder Chemikalien fiihrt zem Abzug von 1 Punkt der 40
Punkte des praktischen Wettbewerbs.

e Bei Unklarheiten ist die offizielle englische Version dieser Aufgaben auf Nachfrage bei der
Laboraufsicht einsehbar.
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Chemikalien und Geriite (Aufgabe 2)

Chemikalien und Gerite (die jeweilige Beschriftung ist fett gedruckt)

Gefahrenhinweise” | Sicherheitsratschlige’
(salen)Hy," ~1,0 g° in einem R36/37/38 S26 S28A S37 §37/39
Schraubdeckelgefafi S45
Mn(QOCCH;), 4H;0, ~1,9 g in einem R36/37/38 R62 R63 | S26 S37/39
Schraubdeckelgefdh
Lithium chloride solution (Lithiumchlorid- R1i R36/38 S9 816 826
Losung), IM Losung in Ethanol, 12 mL in
einer Flasche
Ethanol, 70 mL in einer Flasche R11 S7816
Aceton, (CH3);CO, 100 mL in einer Flasche R1I R36 R66 R67 S9 816 826

{salen*)MnCl,,” ~32 mL einer Lsung mit

~3.5 mg/me in einer Flasche

Klis, ~0,010 M wissrige Lﬁsung,b 50mL

einer Flasche, beschriftet mit “1,”.

Ascorbic Acid (Ascorbinsdure), ~0,030 M

wissrige Losung,” 20 mL in einer Flasche

1% Starch (Stérke), wissrige Losung, 2 mL in

einer Flasche

TLC pilate — eine 5 cm x 10 em Silicagei-DC-

Platte in einem verschlieBbaren Plastikbeutel

" Siehe Seite 6 fiir Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschlige.

*(salen)H:

oy

® Die exakien Werte sind auf den GefiBlen angegeben.
¢ (salen®*MnCly (beide R-Gruppen sind identisch und sind entweder H oder COOH oder SO;H):

44, IChO — Praktischer Wetthewerb, Deutsche Version
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Geriite:
Zur gemeinsamen Benutzung: Waage
¢ Zwei Stative mit entsprechenden Klammern unter dem Abzug mit der Platznummer.
e Fin beheizbarer Magnetriihrer
¢ LEin Lineal 300mm
¢ Fin Bleistift

¢ ' Zweil 250 mL Erlenmeyer-Kolben (einer fiir die Synthese, einer flir die Kristallisation)

¢ FEinen 50 mL Messzylinder

e Ein Magnetrithrstibchen (eiformig)

e Einen Porzellanfrichter mit Siebplatte

¢ Filterpapier fiir den Porzellantrichter und die DC-Kammer

o Eine 125 mL Saugflasche fiir die Vakuamfiltration

e Gummimanschette (Gummikonus) fiir die Saugflasche

e Fin 0,5 L Plastik-Eisbad

¢ Ein Glasstab _

o Zwei 1 mL Plastik-Transfer-Pipetten (siche Abbildung rechts)

¢ FEin Plastikspatel

e FEin leeres 4 mL Schnappdeckelgefiil, beschriftet mit “Product”, fiir das U
Reaktionsprodukt

¢ Drei leere kleine Schraubdeckelgefiifle fiir die DC-Lésungen

o Zehn Kapillaren (100 mm) zum Aufiragen der Losungen fiir die DC
e Ein Uhrglas (zum Abdecken der DC-Kammer)

» Fin 250 mL Becherglas als DC-Kammer

¢ Line 25 ml Biirette

s Ein kleiner Plastiktrichter

o Vier 125 mL Erlenmeyer-Kolben
¢ Lin Pipettierbali (Peleusball)

e FHine 10 mL Vollpipette

» FEine S mL Vollpipette

44. JChO ~ Praktischer Wettbewerb, Deutsche Version
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Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschlige (Aufgabe 2)

Ri1 Highly flammable

R36/37/38 Trritating to eyes, respiratory system and skin
R62 Possible risk of impaired fertility

R63 Possible risk of harm to the unborn child

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S7 Keep container tightly closed

S9 Keep container in a well-ventilated place

S16 Keep away from sources of ignition

S26 In case of contact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice.
S28A After contact with skin, wash immediately with plenty of water.

337 Wear suitable gloves.

S37/39 Wear suitable gloves and eye/face protection.

345 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately

44, IChQ - Praktischer Wettbewerb, Deutsche Version
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Synthese eines Salen-Mangan-Komplexes
und Bestimmung der Formel des Produktes

A B-i B-ii C-i C-ii Aufgabe 2 22%

10 15 4 4 2 35

Ubergangsmetallkomplexe der 3d-Block-Elemente mit Bis(Salicyliden)ethylendiamin-Liganden
(Salen-Liganden) haben sich als wirksame Katalysatoren bei diversen Redox-Reaktionen in der

organischen Synthese-Chemie erwiesen.
— -
R CH HO R l

(Saien)H,, R=H
(Salen*)H,, R = H, COOH, or SO:H
Besonders wichtig ist hierbei ist Eigenschaft des Salen-Liganden héhere Oxidationszustinde der 3d-
Block-Elemente zu stabilisieren. Die genauen Reaktionsbedingungen bei der Synthese eines
Mangan-Salen-Komplexes bestimmen die Oxidationszahl von Mangan im erhaltenen Komplex,
Diese kann von +2 bis -+5 reichen,
In dieser Aufgabe sollen Sie einen Mangan-Salen-Komplex synthetisieren. Dabei reagiert (Salen)H;
mit Mn(ll)-acetat in Ethanol an der Luft in Gegenwart von Lithiumchlorid.” Unter diesen
Reaktionsbedingungen kénnen Komplexe der Formel (Salen)MnCly ,(x =0, 1, 2 oder 3) entstehen.
Ihre Aufgaben sind:
1) Bestimmen Sie die Masse des hergestellten Produktes
ii) Bestimmen Sie die Reinheit ihreé Produktes mit Hilfe von Diinnschicht-Chromatographie (DC)
iit) Bestimmen Sie die Oxidationsstufe des Metalls im Komplex durch eine iodometrsiche Redox-
Titration.  Fiir diese Redox-Titration erhalten Sie eine Referenz-Probe eines Mangan-Salen-
Komplexes (Salen*)MnCly. In dieser Referenz-Probe hat Mangan die gleiche Oxidationsstufe wie
Ihr Produkt-Komplex, und der Substituent R an den Benzen-Ringen ist -H, -COOH oder -SO3H.
(Dieser Komplex wurde vorher analog synthetisiert.}
Lesen Sie die gesamte Aufgabenstellung vor Beginn Ihrer Arbeiten durch. Planen Sie Ihre
Arbeitsschritte und beriicksichtigen Sie, dass einige Arbeitsschritte parallel durchgefiihrt werden

muissen, um die Aufgabe in der vorgegebenen Zeif zu vollenden.
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Arbeitsvorschrift:

A.

1y

2)

3)

4)

5)

6)

44,

Synthese von (Salen)MnCl,

e
N N '\\CL,N
OH HO + MN(OOCCHg), + O, + LiICI  ——m

{salen)MnCl,

Geben Sie 2-3 Kristalle von (Salen)H, in ein kleines Schraubdeckelgefdl und bewahren Sie
diese Probe fiir spitere DC-Versuche auf.

Uberfithren Sie die bereits abgewogene (Salen)H,-Probe (~1,0 g) in den 250 mL
Erlenmeyerkolben. Geben Sie ein Magnetrithrstibchen, sowie 35 mL absolutes Ethanol zu.
Stellen Sie den Erlenmeyerkolben auf den beheizbaren Magnetrithrer. Erwérmen Sie den Inhalt
unter stindigem Rilhren bis sich der Feststoff geldst hat (typischerweise ist der Feststoff gelost,
kurz bevor das Ethanol siedet). Erniedrigen Sie dann die Temperatur leicht, so dass die
Mischung gerade nicht siedet. Die Losung soll nicht kochen und daher der Hals des
Erlenmeyerkolbens kithl bleiben. Verwenden Sie Papiertiicher, falls Sie den Kolben nicht mehr
mit den Hénden anfassen kdnnen.

Nehmen Sie den Erlenmeyerkolben von der Heizplatte und geben Sie die bereits abgewogene
Probe Mn(OAc),4H,0 (~1,9 ) hinzu, Die Reaktionsmischung firbt sich dunkelbraun. Stellen
Sie den Erlenmeyerkolben sofort wieder auf die Heizplatte zuriick und erhitzen Sie unter
Rithren 15 min lang. Die Mischung darf nicht sieden und der Hals am Erlenmeyerkolben soll
kithl bleiben.

Nehmen Sie den Erlenmeyerkolben von der Heizplatte und geben Sie die bereitpestellte
Lésung von 1M LiCl in Ethanol (12 mL, Uberschuss) zu. Stellen Sie den Erlenmeyerkolben
wieder auf die Hetzplatte zuriick und erhitzen Sie unter Rithren 10 min lang. Die Mischung soll
nicht sieden und der Hals am Erlenmeyerkolben soll kithl bleiben.

Nehmen Sie den Erlenmeyerkolben von der Heizplatte und stellen Sie ihn zur Kristallisation

fir 30 min in ein Eisbad. Um die XKristallisation des (Salen)MnCli-Komplexes zu
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beschleunigen, sollen Sie alle 5 min mit dem Glasstab an der Glaswand leicht kratzen. Die

ersten Kristalle konnen direkt nach dem Abkiithlen oder auch erst nach 10-15 min entstehen.

7y Der kristalline Feststoff wird durch eine Vakuum-Filtration mit Hilfe einer Saugflasche und
eines kleinen Porzellan-Trichters (Hirsch-Trichter) isoliert. Verwenden Sie dazu den
Vakuumanschluss im Abzug (der entsprechende Anschluss ist mit “Vacuum” gekennzeichnet).
Waschen Sie den Filterkuchen mit einigen Tropfen Aceton (Verwenden Sie hierzu eine
Plastikpipette und stellen Sie das Vakuum nicht ab). Saugen Sie anschlieffend 10-15 min
trocken.

8) Fiillen Sie das feste Produkt in ein tariertes Schraubdeckelgefifl (bezeichnet mit “Product™) und
bestimmen und notieren Sie die Masse (m,) in den Kasten auf der nichsten Seite. Notieren Sie
dort auch die Einwaagen von {Salen)H; (ms auf der Flasche) und Mn(OOCCH;3), 4HO (miagm,
auf der Flasche).

9) Geben Sie das Schraubdeckelgefial (bezeichnet mit “Product™) in den wiederverschlieBbaren
Plastik-Beutel.

Masse des leeren Schraubdeckelgefdf3es fiir das Produkt: g

Masse des Schraubdeckelgefiiies mit dem getrockneten Produkt: g

Masse des Produktes (m,): g

Masse von (Salen)H, (Ubertrag vom Etikett) (mg) : g

Masse von Mn(OOCCH;),-4H,0 (Ubertrag vom Etikett) (m1a4,): g
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B. Volumetrische Analyse der bereitgestellten Probe (Salen*)MnCly

n.N Ci N= ._N ’ o)
i j b +x/2 HOH-C j j + X2 HOH,C

{salen*}MnClI,
+ xHCH

R =H, COOH oder SO:H
Verwendung des Peleus-Balls

1} Befestigen Sie den Peleus-Ball an der Pipette

2) Driicken Sie den Peleus-Ball fest zusammen

3) Driicken Sie auf das “Pfeil-nach-oben (1) Ventil um Fliissigkeit in die Pipette zu saugen

4) Driicken Sie auf das “Pfeil-nach-unten (|)” Ventil um Flitssigkeit aus der Pipette abzulassen
Hinweis: Die Pipetten und die Biirette sind bereits gebrauchsfertig und mitssen NICHT gespiilt

werden.
Arbeitsvorschrift

1) Fiillen Sie mit der Vollpipette 10,00 mL der bereitgestellten (Salen*)MnCl,-Lésung in einen
125 mL Erlenmeyerkolben.

2) Geben Sie 5,00 mL der Ascorbinsiure-Lsung zu und durchmischen Sie gut. Lassen Sie die
Lésung fiir 3-4 Minuten stehen.

3) Um emne Oxidation der Ascorbinsdure durch Lufisauverstoff (O,) zu verhindern, miissen Sie die
folgende Titration SOFORT durchfithren, Titrieren Sie mit der Kls-Lésung und verwenden Sie
5 Tropfen Starke-Losung (1%) als Indikator. Der blaue bis blaugriine Endpunkt sollte
mindestens 30 Sekunden bestdndig sein.

4) Wenn es die Zeit erlaubt, kénnen Sie 1-2 Wiederholungs-Titrationen durchfithren um die

Genauigkeit [hrer Bestimmung zu erhéhen.

Tragen Sie die Ergebnisse ihrer Titration{en) in die folgende Tabelle ein:

10
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# Fiillstand Birette (KIs- Fiillstand Birette (K- Verbrauch an KIs-Losung
Losung) vor der Titra- | Ldsung) nach der Titra- inmlL
tion in mL tion in mL
i
2
3

i. Geben Sie das Volumen an Kl3-Losung (ausgewdhlter Wert oder Durchschnittswert) an, welches

Sie flir die Berechnung der molaren Masse von (Salen®*)MnCly, verwenden:

Yolumen KI5-Lésung flir die Berechnung:

ml

Konzentration von (Salen*)MnCl, (Ubertrag vom Flaschenetikett):

Konzentration von Ascorbinsiure (Ubertrag vom Flaschenetikett):

mg/mL
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il. Bestimmen Sie die Zahl x, die Oxidationsstufe von Mangan im Komplex (vor der Titration) und

identifizieren Sie den Substituenten' R (R = -H, -COOH, -S0;H) im Salen-Liganden. Verwenden

Sie hierzu unten stehenden Tabelle und ihre Titrationsergebnisse. Tragen Sie Thre Ergebnisse in den

folgenden Kasten ein:

Oxidationsstufe von Mangan:

R X {Berechnete Molmasse)/x,
g/mol

H 1 357
H 2 196
H 3 143
COOH 1 445
COOH 2 240
COOH 3 172
SO:H I 517
SOsH 2 276
SOsH 3 196
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C. Diinnschichtchromatoegraphie (DC) von (Salen)MnCly

Y

2)

3)

4

5)
6)
7)

8)

%)

Lasen Sie einige Kristalle Thres hergestellien (Salen)MnCly —Komplexes in einigen Tropfen
absolutem Fthanol auf. Verwenden Sic dazu eine Plastikpipette und ein kleines
Schraubdeckelgefaﬁ.

Losen Sie einige Kristalle von (Salen)H, in einigen Tropfen absolutem FEthanol auf.
Verwenden Sie dazu eine Plastikpipette und weiteres kleines Schraubdeckelgefil.
Gegegenenfalls miissen Sie die DC-Platte auf eine passende Grofle fiir die DC-Kammer
(Becherglas+Uhrglas) zurechtschneiden. Verwenden Sie hierzu eine Schere (auf Anfrage bei
der Laboraufsicht erhéltlich). 7

Verwenden Sie ein Filterpapier um die DC-Kammer mit Fthanoldampf zu séttigen (Das
Rundfilter-Papier kann gefaltet oder zurechtgeschnitten werden, so dass es fast die ganze Héhe
des Becherglases ausfiillt). Geben Sie Ethanol in das Becherglas (3-4 mm hoch) und
befeuchten Sie das Rundfilterpapier. Decken Sie das Becherglas mit dem Uhrglass zu,
Markieren Sie die Startlinie auf der DC-Platte.

Verwenden Sie Kapillaren um die beiden Losungen auf die DC-Platte aufzubringen.

Stellen Sie die DC-Platte in das Becherglas und decken Sie mit dem Uhrglas zu. Die
Chromatographie dauert 10-15 min.

Markieren Sie die Losungsmittelfront und die farbigen Flecken auf der DC-Platte mit einem
Bleistift,

Trocknen Sie die DC-Platte an der Luft und geben Sie sie in einen wiederverschiieBbaren

Plastik-Beutel,

10} Berechnen Sie die Ry—~Werte von (Salen)H: und (Salen)MnCl,.

i3
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i. Skizzieren Sie ihre DC-Platte im folgenden Kasten:

ii. Tragen Sie die Ry,—Werte fiir (Salen)H; und (Salen)MnCl, ein:

Ry, (Salen)H,:

Ry, (Salen)MnCl,:

Nachdem Sie thre Arbeiten beendet haben:
a)y Entsorgen Sie alle fliissigen Abfille in den Behdlter “Liquid Waste”.
b) Entsorgen Sie alle benutzten Schraudeckelgefiiie in den Behilter “Broken Glass Disposal”.
¢) Verstauen Sie die benutzten Glasgerite in die entsprecheﬁden Boxen “Kit #27, “Kit #3” und

“Kit #47
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