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AbschluBtest zur Vorlesung Analytische Chemic fir Studrerende der Chem:e
im 3. bzw. 4. Semester (WS 2002/2003) - = 757 -

1. Gravimetrie
a) Nennen Sie | dre.i von der Art ﬂlrer Ausf‘ulm ung her untersc]vedlmhe grawmet; ische
Methoden. [+ 7 - ‘ LR + 3 3P
b) Gehdrt die Gravunetne zu den Relanv— oder Absclumlethaden uid jnennen Sie zwei
wag:‘ue Bsst]mmungsmethoden, die die gleiche Zuordnung wie: d1€1‘3rairnnetne hat
Lo oye etk et i 18 4 3P
c) Was versteht man unter dem gravimetrischen Faktor und s::llte fhar daesen mdglichst
Klein oder moglichst groB gestalten —und warum? ™ = - "";f;:”"q:* 3P
d) Durch welche mefitechnische Versuchsfiihrung kann man‘%Ieﬁgnts ﬁctwatat bei der
Elektrogravimetrie erreichen und nach welcher GesetzmiBigkeit begteﬁtii'nﬁrbe: eine
Konzentrationsabhéngigkeit? (Kurz erlautern und entsprechendes G'es@zanzeben’]
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2. Volumetrische Bestunmnngsmetheden :

a) Sie sollen die Konzentration einer Ammoniaklgsung durch Titration m.it einer HCI-
Titratorlésung bestimmen. In diesem Zusammenhang beantworten Slc folgende
Fragen:

e Formulieren Sie die Reaktlcnsgletchung, die zur Berechnung des pH -Wertes
am Aquwalenzpunkt"rﬁlevant ist. Reagiert die Losung am aﬂ.qmvalenzpurﬂca
sauer, neutral oder alkalisch? 4P

« Nehmen Sie an, Sie hitten eine 0,1 molare Ammomaklosung vorhegen
(pKg=5). Wie ist der pH-Wert dieser Lisung zu Beginn der. }'ltratmn bei Er-
reichen des halben Titrationsgrades und am Aquwalenzpunk‘t‘?' (V érdiinnung
durch Titrator bei Berechnung vernachléssigen) b aw gF

b) Sie sollen Fe(Il) in saurer Lésung mit einer Kahumpcnnanganatlt};ung als Titrator
bestimmen. In diesem Zusammenhang beantworten Sie folgende Fragen"-'

e Stellen Sie die stochiometrische Reaktionsgleichung auf, oA 5P

« Wie kann hierbei eine visuelle Endpunktindikation erfolgen? &% 1P

e Wie groﬁ ist die Aquivalentzahl flir Kaliumpermanganat bcldlcsar Reaktion
und wie wiirde sich diese verandern, wenn Sie die Titration m neutraier Losung
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durchfiiiren wiirden — und warum? % g ¥ . 3P
c) lodid und Iodat reagieren in saurer Lésung zu elementarem Tod, was z B Zur
Quantifizierung von Iodat verwendet werden kann. a T
e Formulieren Sie die entsprechende Reaktionsgleichung - ¢ ey 5P

¢ Mit welchem Titrator quantifiziert man anschliefend das cmstar.iﬁénc lod und
geben Sie auch hierfiir die Reaktionsgleichung an. 5P



b)

c)

weHRen SI@ an, Sie hiirten ein Gemisch von relativ siark L-'k?-xﬁf\.i'i GOET .'..;\.:i'l. 1Enisthnsn
unﬁih&rrmsch nicht selir stabilen Verbindungen vorliegen. Welchie chmnatoﬁ.apm
sch&Methode wire hierbei zur Tr ennung zu bevorzugen und warum? Wie sollte die

Palﬂﬂtﬂ des E] umonsnnttels im Vez ﬂlelch 70 der_ien.rrm der zu tres nendﬂﬁ Substanzen

sein? e - roepi i Rl 4 P

Eine hﬁschlmg der Halogemde soll getrennt w\:rden TN L& o
» Welchen lonenaustauscher wiirden Sie vemrcndcn und welche funktmnelh:

Gruppe hiitte dieser (Formel)? %5 * BN Rlha - M 3P
»  Wie wire die Elutmnsrmhcnfolge der Halogf:mde u.nd warum (Icurze Erkla-
:n‘mg}? ; ? 2 & ! ] ] § ¥ iR Lt E ot of e "'-'-\;" 4’ E

» Was unterscheidet im Wesentlichen die Ionenchr{:-nmtograﬁhxe von der ,,klassi-
schen” Ionenaustauschchmmamgraphze und welche Vortmie hat dae IC? 3P

dung? fag.m pagsget k lRE et Ve g A 2P

4. Elektroanalytische Bestimmungsmethoden

a)

b)

d)

Eine 0,1 molare Silbernitrat-Lésung wird mit einer eingestellten Chiond -Losung
titriert. Dieser Vorgang kann potentiometrisch verfolgt werden, wenn als 3
Arbeitselektrode eine Ag-Elektrode verwendet wird. Berechnen SJ;e das Patﬁnual an
der Arbeitselektrode zu Beginn und am Aquivalenz émnkt dieser Tltratmn {E (Ag/Ag") ™
= 0,8 V; Nernst-Faktor = 0,059 V; Lp(AgCl) = 10" mol1.2) = ¥z = gp
Welche Referenzelektrode wurden Sie bei r.{;e-;er Titration venvenden un& warlm

--‘G '\r I el

(kurze Begriindung)? - ..: in L PN R K oF . % ZP
Gassensitive Me:ﬂsonden beruheu hauﬁg auf potenmometrlschen Messun_gen Erklédren
Sie in diesem Zusammenhang eine CO»-Mefsonde anhand entsprischender Formelglei-
chungen und machen dabei deutlich, was hierbei letztendlich potenuommsch be-
stimmt wird, 2.5 4P
Skizzieren Sie den Kurvenverlauf eines Voltammogaramms (Knordmatenbezelclmunﬂ
gen nicht vergessen!) und kennzeichnen darin die Punkte bzw. Grﬁﬁ-en, dle eine quali-

tative sowie eine quantitative Bestimmung erlauben. - -~ Pla ;s.ur“i 4P,
FAS M e,

v
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5. Optische Bestimmungsmethoden -

a)

d)

In welchem Wellenldngenbereich wird bei der Photometrie, der AAS urtd 'AES
gearbeitet? Welcher Teilbereich davon ist der sichtbare Bereich? Wam.m kann man mit
diesen G;;ratschaﬁen unter normalen Bedingungen nicht bei W ellenla.nvﬂn deutlich
kleiner 200 'ni méssen? Wieso sind diese Methoden nicht mehr bei - WcIlcniéngen im
Bereich von 1000 nm und mehr nutzbar? a3 4P
Fir welche opnschen Methoden gilt das Lambert-Beersche Gesetz? Skizzieren Sie den
Strahlengang in einem AAS von der Lichiquelle bis zum Monochromator und tragen
Sie - soweit méglich — d1r-; in dtesem Gesetz emhaltenen Gréfien an der. nchtigen Stelle
ein. f—r-r o Tl e P ol R ;.,—_' ; 5P
Ist — bei Analyse glemher Ele;nente die AES oder die é@Agiﬁmpﬁnﬁlmhcr (kurze
grﬁndung)‘? Wie ist Empfindlichkeit fur instrumentelle Methoden ‘definiert und zei-

gen Sie dies anhand eines Diagramms mit Emzmchnung einer Kurvaﬁlr eine emp-

i

findliche sowie unempfindliche Methode, - * -+ hpdi. T, G e Deps
Man unterscheidet Analysenverfahren w.a. nach Meno~ Dl:gc- und Muln Elementmé-
thoden. Zu welchen gehtren AES und AAS und nennen Sie zu jeder dér anfangs
aufgeztihlten Methoden eine weitere. Welche prinzipiellen Unterschiede bestehen
zwischen einem AES- und AAS-Spektrum und was hat dies bcmghch mdéglicher,

spektroskopischer Stérungen zur Folge? s, B 6P
Summe 100 Punkte




