Umsetzungsbeispiel Wahlqualifikation Chemielaborant/-in

Spektroskopie

Beispiel fur die Aufstellung einer Kalibrierstrategie

Betrieb m Berufsschule
Ausbildungsrahmenplan Nr. 14 M Rahmenlehrplan Lernfeld 9

1. Aufgabe

Fur den Analyt ,Paracetamol” soll eine UV-spektroskopische Analyse entwickelt
werden.

Folgende Daten des Paracetamol sind bekannt: Die Summenformel ist
CsH9NO,, Paracetamol wird auch als N-acetyl-para-aminophenol oder N-Acetyl-4-
aminophenol bezeichnet. Es hat eine Dichte von 1,293 g/cm® und eine molare
Masse von 151,2g/mol. Es ist ein weiRes Pulver, das bei 168 C schmilzt und das
einen bitteren Geschmack hat. Es wird als Schmerzmittel eingesetzt. Es ist in
Alkoholen gut I6slich, in kaltem Wasser dagegen nur mafig (14 Gramm/Liter bei
20°C), wohl aber in kochendem Wasser.

NHCOCH;
Paracetamol OH
2. Bestimmung des Extinktionsmaximums

100 mg Paracetamol werden in wenig Methanol geldst und dann mit Wasser auf
100 mL aufgefullt. 10,0 mL dieser Losung werden auf 1000 mL aufgefullt. Diese
Lésung enthalt 10 mg (= 0,01g) Paracetamol auf 1000 mL. Von dieser Lésung wird
das Extinktionsmaximum in Abhangigkeit von der Wellenlange aufgenommen. Es
liegt bei 243 nm. Die dabei gemessene Extinktion betragt 0,473 bei der
Verwendung einer 1-cm-Kuvette.

3. Berechnung des molaren Extinktionskoeffizienten ¢

Der molare Extinktionskoeffizient ¢ kann aus der Lambert-Beerschen Gleichung
erhalten werden. Zunachst wird die Stoffmengenkonzentration der Paracetamol-
I6sung (0,01 g pro 1000 mL) berechnet:

co_m _ 0,01gmol
M-V 1512g-1L

=0,000066 mol/L

Durch Umstellen der Lambert-Beer’'schen-Gleichung erhalt man:

E 0473 L 7166.7 L

c-d 0000066 mol-1cm —— mol-cm

E=¢c-c-d=> ¢=


http://de.wikipedia.org/wiki/Dichte
http://de.wikipedia.org/wiki/Molmasse
http://de.wikipedia.org/wiki/Wasser
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4. Geratebedingungen und Konzentrationen der Kalibrierldsungen

Als Erfahrungswert ist bekannt, dass der verwendete UV-Spektralfotometer ein
lineares Verhalten zwischen E =0,1 und E = 0,9 aufweist. Durch Umstellen der
Lambert-Beer'schen Gleichung mit dem unter 2.2 berechneten molaren Extinktions-
koeffizienten ¢ gelingt die Berechnung der zugehoérigen Konzentrationen.

E=¢-c-d=> c=i

e-d
FirE=01: ¢=_21MO"CM 11000139 mollL
7166,7L-1cm
FirE=09 c¢=_29M0-CM _ 4000125 mollL
7166,7L-1cm

Mit Hilfe der Gleichung kann auf die Massenkonzentration umgerechnet werden.

c=" M _c.om
M-V Vv
FirE=0,1: ™ -00000139 ™ 15129 _ 000210 9
Y4 L mol L

Das entspricht einer Konzentration von 2,10 mg pro 1000 mL oder 0,270 mg pro
100 mL Losung.

Fiir E=0,9: ™ -0000125 ™ 1512 9 _00189 9
"4 L mol L

Das entspricht einer Konzentration von 18,9 mg pro 1000 mL oder 1,89 mg pro
100 mL Lésung.

Zwischen den Konzentrationen 0,21 mg /100 mL (fur E = 0,1) und 1,89 mg/100 mL
(fir E = 0,9) ist eine Linearitat zu erwarten.

Fir eine genaue Linearitatsuntersuchung bei der Kalibrierstrategie werden je nach
Branche mindestens 5 bis maximal 10 Kalibrierniveaus erwartet. Die Niveaus soll-
ten zueinander gleichen Konzentrationsabstand haben (Aquidistanz). Sicherheits-
halber wird der Konzentrationsbereich noch etwas eingeengt. Die folgende Reihe
entspricht allen Forderungen

03 06 09 12 15 1,8mg/100mL
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Herstellen der Kalibrierlosungen

Fur die Herstellung der Kalibrierldsungen wird zunachst eine Stammlésung ange-
setzt, die dann weiter verdunnt wird. Dabei sind folgende Bedingungen anzustre-
ben:

- Mindestens 100 mg Einwaage verwenden.

— Pipetten nicht unter 10 mL verwenden.

- Messkolben nicht unter 100 mL verwenden.

- Madglichst wenig Losemittelverbrauch anstreben (Methanol ist teuer).

- Es ist kein Wasser als Losemittel zu verwenden (Hydrolysegefahr).

- Auf ausreichende Mengen Splulflissigkeit und Reserve ist zu achten!

Als Messgerate stehen zur Verfugung:

- Messkolben: 100, 250, 500, 1000 mL
- Pipetten: 10, 20, 25, 50, 100 mL
- Buretten: 25, 50 mL

Im Folgenden sollen drei Strategien fur das Herstellen der Kalibrierlosungen disku-
tiert werden:

Strategie Nr. 1

100,0 mg Paracetamol werden in einen 1000-mL-Kolben eingewogen, der dann mit
Methanol aufgefullt wird. 1,0 mL dieser Stammlosung enthalten somit 0,1 mg Para-
cetamol.

Wenn mit einer 25-mL-Burette jeweils

3,0 mL Stammlésung
6,0 mL Stammlésung
9,0 mL Stammldsung
12,0 mL Stammldsung
15,0 mL Stammldsung
18,0 mL Stammldsung

auf 100 mL aufgefullt werden, werden Lésungen der gewlinschten Konzentrationen
erhalten.

Kommentar: Es ist eine ausreichende Menge an Stammlésung vorhanden, um die
Birette zu spilen. Die Mindestmengen, die bei einer 25-mL-Birette entnommen
werden sollten, werden nicht unterschritten. Allerdings ist der Lésemittelverbrauch
sehr hoch (1000 mL Methanol), daher ist die Strategie nicht sinnvoll (h6chstens bei
Wasser als Lésemittel).
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Strategie Nr. 2

100,0 mg Paracetamol werden in einen 100-mL-Kolben eingewogen, der dann mit
Methanol aufgefullt wird. 10,0 mL dieser Losung werden wiederum in einem Kolben
auf 100 mL aufgeflllt. Letztere Stammldsung enthalt somit 0,1 mg Paracetamol.

Wenn mit einer 25-mL-Burette jeweils

3,0 mL Stammlésung
6,0 mL Stammlésung
9,0 mL Stammlésung
12,0 mL Stammldsung
15,0 mL Stammldsung
18,0 mL Stammldsung

auf 100 mL aufgefullt werden, werden Losungen der gewunschten Konzentrationen
erhalten.

Kommentar: Es werden bei dieser Strategie betrdchtliche Mengen Methanol
eingespart. Allerdings kénnte das Stammlésungsvolumen (100 mL) etwas zu gering
sein.

Zusammen werden 63 mL Stammlésung benétigt, es stehen insgesamt 100 mL zur
Verfiigung. Eventuell ist das zu wenig, denn fir das Vorspiilen des Kolbens, der
Birette und bei Fehlversuchen wird vielleicht mehr L6sung bendtigt.

Deshalb kénnte die folgende Strategie sinnvoller sein, die allerdings auch mehr
Paracetamol und Lésemittel verbraucht:

Strategie Nr. 3

200,0 mg Paracetamol werden in einen 100-mL-Kolben eingewogen, der dann mit
Methanol aufgefullt wird. 10,0 mL dieser Losung werden in einem Kolben auf
250 mL aufgefullt. Letztere Stammldsung enthalt somit 0,1 mg Paracetamol.

Wenn mit einer 25-mL-Burette jeweils

3,0 mL Stammlésung
6,0 mL Stammlésung
9,0 mL Stammlésung
12,0 mL Stammldsung
15,0 mL Stammldsung
18,0 mL Stammldsung

auf 100 mL aufgefullt werden, werden Losungen der gewunschten Konzentrationen
erhalten.
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6. Probenmesslosung

Die Probenmesslosung ist so einzustellen, dass die Extinktion in die Mitte des
Messbereiches gelangt, das waren in unserem Beispiel ca. 0,9 bis 1,2 mg / 100 mL.
Daher muss die ungefahre Konzentration der Probe bekannt sein, damit durch
geeignete Verdlinnungen dieser Konzentrationsbereich der Messlosung erreicht
wird.

Ist zum Beispiel zu erwarten, dass das zu prufende Paracetamol eine Reinheit von
ca. 80 % hat, kénnte die Strategie so aussehen:

250 mg-100 %
80 %

Far 80 %: m

=3125mg

(entspricht in etwa 250 mg) werden abgewogen, in Methanol gelést und auf 100 mL
verdunnt. 10,0 mL dieser Losung werden auf 250 mL aufgefullt. Zwischen 9 und
12 mL werden genau abgemessen und auf 100 mL verdinnt.

Entwickeln Sie weitere Strategien und prufen Sie diese auf ihre Praktikabilitat!
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7. Umsetzungsvorschlag fiir den Ausbildungsbetrieb

7.1. Herstellung der Probe
Die Probe wird vom Auszubildenden selbst gemischt.

7.2. Zeitbedarf
Der durchschnittliche Zeitbedarf zur Durchfuhrung der Aufgabe betragt ca. 8 Stun-
den.

7.3. Bewertung
Eine Bewertung ist nicht vorgesehen.
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