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Aanwijzingen/hulpmiddelen

· Deze practicumtoets bestaat uit twee geïntegreerde onderdelen:

· een synthese (synthese van [tris-(pentaan-2,4-diono)]mangaan(III), een coördinatiecomplex) 

· een analyse (analyse van [tris-(pentaan-2,4-diono)]mangaan(III)).

· Na 4 uur eindigt de practicumtoets. Binnen deze tijd moeten:
· de bijgevoegde antwoordbladen zijn ingevuld;

· de opbrengst en het rendement van de synthese zijn berekend;

· de ijklijn zijn getekend en het mangaangehalte van het complex zijn berekend;

· alle vragen zijn beantwoord.
· Na afloop van de hele practicumtoets, als je alles hebt ingeleverd, moet het glaswerk nog schoongemaakt en opgeruimd worden (tot ca. 18.00 u).

· De maximumscore voor de gehele practicumtoets bedraagt 40 punten.

· De score wordt bepaald door:

· praktische vaardigheid, netheid, veiligheid
maximaal 8 punten

· opbrengst en rendement van de synthese
maximaal 8 punten

· ijklijn en gehalte van de analyse
maximaal 12 punten

· beantwoording van de vragen
maximaal 12 punten

· Benodigde hulpmiddelen: (grafische) rekenmachine, lineaal/geodriehoek en Binas.

· Lees eerst de inleiding en alle opdrachten door en begin daarna pas met de uitvoering.

Extra:

· Dit is een toets; het is niet toegestaan te overleggen met andere deelnemers.

· Wanneer je een vraag hebt, dan kun je deze stellen aan de assistent.

· Mocht er iets niet in orde zijn met je glaswerk of apparatuur, meld dit dan zodra je het ontdekt bij de assistent. Leen geen spullen van je buurman/vrouw.
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█ Opdracht 1 Synthese van [tris-(pentaan-2,4-diono)]mangaan(III)

Inleiding

De reactie tussen Mn3+ en pentaan-2,4-dion (acetylaceton: C5H8O2) is een voorbeeld van de vorming van een coördinatie-complex. Acetylaceton fungeert in waterige oplossing als een zwak zuur dankzij de keto-/enolvorm (tautomerisatie).

De geconjugeerde base van acetylaceton vormt met Mn3+ een complex ([tris‑(pentaan‑2,4‑diono)]mangaan(III) of mangaan(III)acetylacetonaat) volgens:

Mn3+  +  3(C5H7O2)–  →  Mn(C5H7O2)3  

We starten met een oplossing van mangaan(II)chloride. Het Mn2+ hierin moet eerst worden geoxideerd tot Mn3+. Dit gebeurt met behulp van een aangezuurde oplossing van KMnO4.

Veiligheid

Gebruik bij voorkeur latexhandschoenen. Ruim gemorste chemicaliën direct op!

Zorg altijd voor een schone, opgeruimde werkomgeving!

· Mangaan(II)chloride is een schadelijke stof. Gebruik handschoenen!
R-zin: 22; 


S-zin 24.

· Natriumacetaat is een licht irriterende stof. Bij huidcontact wassen met water en zeep.

· Acetylaceton is vluchtig en brandbaar. Werk bij voorkeur in de zuurkast.
R-zinnen: 10, 22; 

S-zinnen: 21, 23, 24, 25.

· Kaliumpermanganaat is een sterke oxiderende verbinding en is bovendien schadelijk. Bij huidcontact snel afspoelen met water en zeep. Gebruik handschoenen!
R-zinnen: 8, 22, 50-53; 
S-zinnen 60, 61.

· Het mangaan(III)acetylacetonaatcomplex is een licht irriterende verbinding. Bij huidcontact wassen met water en zeep.

Uitvoering

· Maak in een bekerglas van 250 mL een oplossing van 2,50 g (0,0127 mol) MnCl2.4H2O en 7 g (0,051 mol) NaAc.3H2O (natriumacetaat) in 100 mL water.

· Voeg onder roeren 12 g (0,12 mol) acetylaceton en tenminste 0,55 g (0,0035 mol) KMnO4 toe.

· Voeg dan nog een extra hoeveelheid van 7 g NaAc.3H2O toe en roer het mengsel gedurende 5 minuten. Verwarm het mengsel onder roeren circa 10 minuten op 70 (C.

· Laat de oplossing langzaam afkoelen tot 30 oC en daarna in ijswater tot ca. 10 oC.

· Filtreer de donkere massa onder vacuüm af met een büchnertrechter. 

· Maak 25 mL van een 0,1 M oplossing van acetylaceton in water en was hiermee de kristallen in de büchnertrechter om verontreinigingen te verwijderen en tevens dissociatie van het complex te onderdrukken.

· Droog het product door 5 minuten lucht aan te zuigen via de büchnertrechter.
· Bepaal de opbrengst en het rendement.

Vragen
1 Geef de structuurformules van de keto- en enolvorm van pentaan-2,4-dion en leid hieruit de structuurformule van de geconjugeerde base (anion) af.
3
2 Wat kun je zeggen over het coördinatiegetal en de ruimtelijke structuur van het ontstane complex? Licht je antwoord toe.
2
3 Geef de vergelijking van de redoxreactie van Mn2+ met MnO4– in zuur milieu
3
█ Opdracht 2  Analyse van [tris-(pentaan-2,4-diono)]mangaan(III)

Inleiding
De analyse bestaat uit het bepalen van het mangaangehalte, uitgedrukt in mol Mn per mol complex.

Bedenk dat het complex eerst moet worden afgebroken. Het vrijgekomen Mn3+ wordt eerst omgezet tot MnO4–,[image: image2.png]MnO,
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 dat vervolgens spectrofotometrisch bepaald wordt.

Eerst wordt een ijklijn gemaakt waarbij extincties van bekende ijkoplossingen worden gemeten t.o.v. een blanco bij een bepaalde golflengte. Hierna wordt de extinctie gemeten van een monster en hieruit kan m.b.v. de ijklijn de concentratie bepaald worden. Tenslotte kan hieruit het mangaangehalte bepaald worden.

Veiligheid

Gebruik bij voorkeur latexhandschoenen. Ruim gemorste chemicaliën direct op!

Zorg altijd voor een schone, opgeruimde werkomgeving!

· Verdund zwavelzuur (2 M; 4 M) is een sterk zuur en is erg corrosief. Voeg nooit water toe aan zwavelzuur, andersom mag wel.
R-zinnen: 36-38;

S-zinnen: 26, 30, 36, 37, 39, 45.

· Geconcentreerd salpeterzuur is een sterk zuur, sterk oxiderend en erg corrosief. Gebruik altijd handschoenen en werk in de zuurkast!
R-zinnen: 8, 35;

S-zinnen: 23, 26, 36, 45.

· Kaliumperjodaat is een schadelijke oxiderende stof. Bij huidcontact afspoelen met water en zeep. Gebruik handschoenen!
R-zinnen: 8, 36, 37, 38;
S-zinnen: 17, 26, 36.

Uitvoering

IJklijn

· Maak met behulp van finnpipetten tenminste 6 ijkoplossingen (inclusief de blanco) uitgaande van een 0,01945 M KMnO4 standaardoplossing. Gebruik maatkolven van 100 mL. 

· Voeg aan elke ijkoplossing 5 mL 4 M H2SO4 toe en vul aan met demiwater tot 100 mL. 

· Het lineaire gebied (Lambert-Beer) gaat van 0 – 0,4 mmol MnO4– per L. 

· Meet van elke ijkoplossing de extinctie t.o.v. de blanco bij een golflengte van 524 nm. 

· Maak een ijklijn.
Monster

· Weeg circa 100 mg (in duplo) monster nauwkeurig af en breng dit over in een bekerglas van 100 mL. 

· Voeg 3 mL 4 M H2SO4 en 5 mL geconcentreerd HNO3 toe en verwarm voorzichtig in de zuurkast totdat alles is opgelost (duur ca. 30 minuten). 

· Breng de oplossing, na afkoelen, over in een maatkolf van 250 mL. 

· Vul aan met demiwater en homogeniseer. 

· Pipetteer 25,00 mL van deze oplossing in een bekerglas van 150 mL 

· Voeg achtereenvolgens toe: 50 mL demiwater, 5 mL 4 M H2SO4 en 1 g kaliumperjodaat. 

· Verwarm de oplossing al roerende in de zuurkast bij ca. 80 (C totdat de paarse kleur van permanganaat ontstaat (duur ca. 30 minuten). 

· Koel de oplossing af in ijswater en breng deze over in een maatkolf van 100 mL. 

· Vul aan en homogeniseer.

· Meet de extinctie bij een golflengte van 524 nm.
· Bereken het mangaangehalte in mol/mol onder aanname dat de stof zuiver is. Houd rekening met verdunningen.

Vragen

4 Wat wordt verstaan onder een blanco?
1
5 Geef de reactievergelijking voor de omzetting van Mn3+ tot MnO4– met behulp van IO4– (perjodaat) in zuur milieu. Het IO4– wordt hierbij omgezet tot IO3– (jodaat).
3
Antwoordblad
naam:

Opdracht 1

Opbrengst in g: 
Berekening van het rendement: 
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Antwoorden op vragen:

Vraag 1:

Vraag 2:


Vraag 3:

Antwoordblad
naam:

Opdracht 2

IJkreeks

	Oplossing nr.
	Concentratie MnO4– in mmol L–1
	Extinctie
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	5
	
	

	6
	
	

	7
	
	

	monster 1
	
	

	monster 2
	
	


IJklijn

Antwoordblad
naam:

Opdracht 2 - vervolg

Berekening van het mangaangehalte:

Antwoorden op vragen:

Vraag 4:

Vraag 5:
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