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1) Aligemeines zum Gerat

Die Messungen werden mit Hilfe eines 797 VA Computrace der Firma Metrohm durch-
gefuhrt.

Das Gerat arbeitet mit einer Dreielektrodentechnik. Hierdurch wird der Stromfluss zwi-
schen Referenz- und Arbeitselektrode weitgehend unterbunden. Das bedeutet, der Strom
flieRt zwischen Arbeits- und Gegenelektrode. Die Referenzelektrode dient nur als Be-
zugspunkt fur die Festlegung des Potentials der Arbeitselektrode.

Als Arbeitselektrode wird beim Praktikumsgerat eine Multi-Mode-Quecksilber-Elektrode
verwendet. Als Gegenelektrode dient eine Pt-Elektrode. Eine Silber/Silberchlorid-

Elektrode wird als Referenz genutzt.

Einschalten des Gerits

Zuerst wird der VA 797 angeschaltet. Der Hauptschalter befindet sich an der Geraterick-
seite. Zusatzlich muss die Stickstoff-Flasche am Hauptventil (nur da!) gedffnet werden.
Dann wird der Computer gestartet. Die Anmeldung erfolgt unter dem Usernamen Prakti-
kum. Das Passwort lautet ebenfalls Praktikum (auf Grol3- und Klein-Schreibung achten!).
Die Steuerung des Gerats erfolgt tUber die entsprechende VA 797-Software (Abbildung 1).

Als Benutzername wird Praktikum eingegeben. Ein Passwort ist nicht erforderlich.

79 omp
' Metrodata

797 VA Compukrace & - I
.1 Tl O ﬁ' N

Abbildung 1: Starten der 797 VA Computrance Software




Versuch11 Polarographie, Voltammetrie

Messungen
Die Messungen werden im ,Determination Modus® ausgeflhrt (Abbildung 2, links). Die

Messfenster werden unter ,Window* gedffnet (Abbildung 2, rechts). Genaue Parameter

finden sich bei den einzelnen Anleitungen.

File WEEEEW Utility User  Settings  Window  Help File Mode Ltility User  Settings Help
A || Exploratary SHEd a1 & +4 D E
m ‘wWarking method specification Fé
Monitar F7
Determination curves Fg
Results Fa
v Status bar
v Toolbar

Abbildung 2: Grundeinstellungen der 797 VA Computrace Software

Ausschalten des Gerats

Im Messgefald werden etwa 20 ml Wasser (destilliert) und 2 ml Salpetersaure (2 mol/l)
vorgelegt. Unter ,Utility“ wird das Fenster ,Computrance control“ gedffnet (Abbildung 3).
Die Parameter werden wie in Abbildung 3, rechts gezeigt eingestellt. Man lasst etwa 2-3
min entgasen (Purge + Stirrer/RDE).

Ruhrer und Stickstoffstrom werden abgestellt und drei bis vier neue Tropfen Quecksilber
aus der Kapillare gelassen (New drop). Dieses Vorgehen verhindert die Oxidation des
Quecksilbers. Quecksilberoxide wirden zur Verstopfung der Kapillare fihren und diese
unbrauchbar machen. Das Wasser im Messgefal verhindert auRerdem das Austrocknen
der Referenzelektrode.

Die Software wird beendet und der Computer heruntergefahren. Der VA 797 kann dann
am Hauptschalter ausgeschaltet werden. Die Stickstoff-Flasche wird am Hauptventil ge-

schlossen.

File Maode User Settings Window Help Computrace control §|
FURP=AE|  core b
10 mé - Patential [¥): [ =1
L ~ [+] 0.011 =
Filr depasition 100 pa l_‘:
Cleaning procedure :IIDp.iA ~ TN
100 A, & ‘otential [V] : 0.444
10 né @
b L Current [pay) -
el m 0.0002
" MNoelectrode Purge |’ Electrode Test |
-
BUEE Stirrer.-"F!DElx Mew drop |%
" SMDE
& HMDE El;)mE]z;Stiner speed  Drop size:
" RDE/SSE |2DDD j |4 ﬁ
Help | Cloze

Abbildung 3: Vorbereitung zum Ausschalten des Gerats
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2) Polarographische Bestimmung von Vitamin C

Aufgaben
Folgende Aufgaben sind durchzufuhren (vergleiche hierzu auch das Skript zum Instru-
mentellen Analytischen Grupndpraktikum)
e Bestimmung Vitamin C in Saftgetrank:
o 1. nicht entgast
o 2.entgaste Losung
¢ Bestimmung von Vitamin C in Obstsaft (z.B. Zitrone)

¢ Bestimmung von Vitamin C in Vitamin-Brausetablette

Vorwort

Die Bestimmung von Vitamin C beruht auf der Oxidation von Ascorbinsaure zu Dehydro-
ascorbinsaure (Abbildung 4).

HO . HO
-2H
o) o)
o) e o)
HO HO
- +2H"
HO OH +2e o) o)
CeHgOp CeHeOp
Mol. Wt.: 176,12 Mol. Wt.: 174,11

Abbildung 4: Oxidation von Ascorbinsdure zu Dehydroascorbinsaure

Wie aus Abbildung 4 ersichtlich wird, ist das Potential dieser Reaktion pH-abhangig. Bei
unzureichender Pufferung kann sich daher der pH-Wert an der Elekirodenoberflache
durch die Oxidationsreaktion der Ascorbinsdure verschieben. Das flhrt zu einer Verbreite-
rung der Peaks. Dieser Gefahr wirkt man durch Anwendung eines Acetat-Puffers entge-
gen.

Reagenzien
e Acetatpufferlésung (pH 4.6) 0.1 mol (6.0 g) Essigsaure
0.1 mol/l + 0.1 mol (8.2 g) Natriumacetat in 1 | Wasser
e Ascorbinsaure- 0.100 g Ascorbinsaure in 100 ml Wasser,
Standardlésung 1.00 g/l (taglich frisch ansetzen)
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Probelésung

Es werden 0.3 bis 1 ml Vitamin-C-haltige Probeldésungen verwendet. Die optimale Menge
muss experimentell ermittelt werden. Sie hangt vom Vitamin-C-Gehalt der Probe ab. Als
Probeflissigkeit kdnnen fertige Safte verwendet werden. Frisches ausgepresstes Obst ist
nach Filtration ebenfalls geeignet (z.B. Zitronensaft). CO,-haltige Getranke sollten vor

Verwendung im Ultraschall-Bad entgast werden.

Bestimmungsmethode

Die Bestimmungsmethode wird entsprechend Abbildung 5 ausgewanhlt. Fir die Bestim-
mung von Vitamin C wird die Bestimmungsmethode Pr_VitC.mth verwendet.

Die Einstellungen dieser Methode kénnen unter ,Edit parameters® eingesehen werden
(Abbildung 6).

Hier kann auch die Zeit der Entgasung eingestellt werden (Initial purge time).

Andere Parameter sollten nicht verandert werden!

FEN Mode Ukility User  Settings ‘Window Help Working method specifications @
Hew method I R
Load method k Chrl4+0 Methad : Pr_itC.mith
Save method Chrl4s
ClapanE Title : |Besl|mmung won Yikamin C [ascorbic acid)
Export method... Femark1 : |20 ml Acetat-Pulfer pH 4.64 + 1 ml Probe
Load determination Remark? - |
Save determination
Save determination as ... ascorbic ¢ Mode : |DP - Differential Pulse j
Export determination paints. .. F— Calibration : it
Export resuls. . +1 mlPn |Standard addition j
Technique : | Batch j
Export To Database 3 - .
Import From Database. .. Addition : # Manual " Automatic
Electrods .
Dirop size 3
— = DME 2
Stiner/RDE (rpm) : 2000 3‘
e  SMDE -
utarnatic
" HMDE Hep |  Dosios |
Print Chrl+P  RDE/SSE
Prinker setup |— Patentiostat | Edit parameters |
Print GLP report m): E
Exit

| In
Abbildung 5: Auswahl der Bestimmungsmethode, Arbeitsmethode Pr_VitC.mth
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Edit working method parameters g|
Determination Y altammetic l Substances ] Calculations ] D ocumentation ]
“altammetric analpzis differential pulze
Sweep
Initial purge time (2] [300] I
Start potential [v] : 0.2
Conditioning cycles End patential [+] : 0.z
Start potential [+] : Pulze amplitude V] : 005
End patential [+] : Pulze time (2] : 0.04
Mo, of eycles Voltage step [V] : 0.005951
Woltage step time [3] : 05
Fretreatment FINEE
Cleaning potential [v] : B ) i
Cleaning time (3] :
Deposition patential [v] : Cell off after measurement : v
Deposition time (3] : Standby potertial [¥] - ’—
E quilibration tirme [z : 10

ok | Abbrechen| Hilfe

Abbildung 6: Arbeitsmethode Pr_VitC.mth: Einstellungsparameter

Durchfiihrung:

Im Messgefalt werden 20 ml Acetat-Puffer (0.1 mol/l) und 1 ml Probe vorgelegt. Die Mes-
sung wird im Fenster ,Monitor* gestartet (Abbildung 7, links).

Es erscheint das Fenster ,Place Sample* (Abbildung 7, rechts). Hier werden ein Proben-
name (Sample ID) sowie die Probenmenge (Sample amount) eingegeben. Das Zellvolu-

men (Cell volume) setzt sich aus der Probenmenge und der verwendeten Menge Acetat-

Puffer (also 20 + X ml) zusammen.

M Monitor, _ _ _ Place Sample

[w|Standard addition no. 1 ~ Start
W] Standard addition no. 1 replication 2 Friday 01 Apr 2005 time : 08:19
e EBreak
v Manual addition ) oy Vitamin " o
W] Standard addition no. 2 estimmung vaon Yitamin C [ascorbic acid)

| Standard addition no. 2 replication 2

Measurement end Help

Sample D i '@
Sample amaunt |1 |mL j
Cel volume [l : |21 I Disable audio prompts
4.00u
=2 .00u]
D T T T
-200rm -100rm 100m 200

a
up)

Abbildung 7: Starten der Messung (links), Eingabe des Probennamens und der Probenmenge
(rechts)

Der Verlauf der Messung wird im Fenster ,Monitor* angezeigt.
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Sobald das Fenster ,Manual additon® (Abbildung 8) erscheint wird die Vitamin-C-
Standardldsung mit einer Eppendorf-Pipette zugegeben (0.30 ml). Diese wird noch einmal

wiederholt (insgesamt zwei Standard-Additionen)

Manual addition FE
Manual addition 2.
Add [from solution no. 1] [03] mlL salution Break

Help

™ Dizable audio prompts

Abbildung 8: Aufforderung zur Zugabe der Vitamin-C-Standardlésung

Die aktuellen Messkurven und Auswertungen sind im Fenster ,Determination curves® auf-

gelistet (Abbildung 9). Die Messergebnisse werden ausgedruckt.

*# Determination curves
Edit Plat Help
=l b o e | e | T
Object... R Drrawe Lse Wik, C
Sample 1 Yes Yes 1.96 pa
Sample 2 Yes Yes 1.97 pa
Addition 1 1 es es 2,83 pa
addition 1 2 Yes es 2,82 pAa
Addition 2 1 Ves Yes 361 pa
Addition 2 2 es es 3,60 pa
Determination of Vitamine C (ascorbic acid) vit.C ,
3 : c = 713.549% mgfL
Vitarmin C Brausetabiefle +i— 10312 mgfL (1. 45%)
.00
Yit.C
3.00u_
3.000 ]
2.00u_
g ] z
= 200 =
1 1.000_|
100
-0.0:
T T L T
] ”: 1 -400e-2  -2.00e-2 q 2.00e-2
T
-0.20 -0.10 0.00 010 0.20
U c(gl)

Abbildung 9: Fenster ,Determination curves®
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Anmerkungen
Fir eine optimale Regressionskurve (geringe Unsicherheit) sollte die Konzentration der

Standard-Addition der Konzentration der Probel6sung in etwa entsprechen (gleiche Gro-
Renordnung). Prifen Sie das bei den durchgeflihrten Messungen. Falls das nicht der Fall
war, wiederholen Sie die Messungen mit einem angepassten Standard bzw. einer ange-

passten Probemenge.
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3) Voltammetrische Bestimmung von Zn, Cd, Cu

und Pb in Trinkwasserproben

Aufgaben
Folgende Aufgaben sind durchzufuihren (vergleiche hierzu auch das Skript zum Instru-
mentell-Analytischen Grundpraktikum):
e Bestimmung von Zn, Cd, Pb und Cu in Trinkwasser
o Blindprobe mit demin. Wasser
o Blindprobe mit dest. Wasser
o Bestimmung einer Trinkwasserprobe (Praktikums-Saal)

o Bestimmung der Trinkwasserprobe fir AAS

Vorwort

Spurenelemente kénnen mit Hilfe der Anodischen Stripping-Voltammetrie bestimmt
werden.

Die Anodische Stripping-Voltammetrie zahlt zu den leistungsfahigsten Analysemethoden
fur die Analyse von Schwermetallen.

Die hohe Nachweisstarke wird durch einen der elektrochemischen Bestimmung vorgela-
gerten Anreicherungsschritt erreicht. An einer stationaren Quecksilberelektrode (hangen-
der Quecksilbertropfen, HMDE) wird das Metall reduziert und ein Amalgam gebildet. Im
Bestimmungsschritt erfolgt die Ruckoxidation (Abbildung 10).

Anreicherung: Bestimmung:

M™ + nee ——— MC(Hg) MO(Hg) —— M™ + ne’

Abbildung 10: Prinzip der Stripping-Voltammetrie

Reagenzien
e Acetatpufferlésung (pH 4.6) 1.5 mol (90.0 g) Essigsaure
1.5 mol/l + 1.5 mol (123.0 g) Natriumacetat in 1 | Wasser
e Zn, Cd, Pb, Cu- Cu: 20 mg/l Diese Konzentrationen sind als
Standardlésung Zn: 20 mg/l.  Vorschlag anzusehen. Die ideale

Pb: 2 mg/l Zusammensetzung muss aus

Cd: 2 mg/l Vorversuchen ermittelt werden
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Probelésung
20.0 ml Probe werden im Messgefalt mit 1.0 ml Acetat-Puffer (1.5 mol/l) versetzt.

Bestimmungsmethode

Es wird die Bestimmungsmethode Pr_Trinkwasser.mth verwendet. Die Auswahl erfolgt
wie in Abbildung 5 beschrieben.

Die Arbeitsmethode sowie die Einstellungsparameter sind in Abbildung 11 gezeigt.

Im Fenster ,Edit working method parameters” unter ,Voltammetric* werden die Konzentra-

tionen der Standardlésung eingegeben

Working method specifications Edit working method parameters g|
Method : Pr_Trinkwasser.mth Determination  Yoltammetric l Substances ] Calculations ] Documentation ]
Title : |Bestimmung von Zn, Cd, Pb, Cu in Leitungswass ‘altammetric analyzis differential pulse
Sweep

Femark1 : |20 mL Probe + 1 mL Acetat-Puffer [1.5 mol/]
R Initial purge time: ) : 300} I

s | Start patential [+] : -1.15
Mode : |DF' - Differential Pulze - § Conditioning cycles End potential (] : 0.0439
Calibration : |Standard addition j Start potential [v] : 0 Pulse amplitude ) : % 0.05005
Technique : |Balch j End patential [v] : 0 Pulze time [5] 0.04

- . Mo. of cycles : 0 Yoltage step [V] : 0.005951
Addition : * Manual " Automatic
B Waoltage step time [s] : 0.1
Tetreatmenl
. 0.0595
Bl Drop size : m Cleaning potential [+ : ’D— passtiainls
g SR
Sl Stirer/RDE [rpm) : 2000 3: Cleaning time [z] : 0
® il Deposition potential [¥]: [115
& MGG T | = | epasition potential (V) a5 Cell off after measurement : =
= elp osinos Sk ]
o e Dreposition time [z : a0 Standkhy potential (V] ’—
Fotentiostat ] Edit parameters | E quilibration time (5] : 10
0K | tbbrechen | Hile |

Detemination | Woltammetric  Substances l Ealculations] Documentation

Standard solution
Substance Peak pos. +/-(¥]: Bslh, Mo. Conc.  Unit Wolume (mL] :
v [zn [0ss Joos | 1 [0 [mal =01
W [cd [oss Joos ol [T [z [mall ~]
 [Fb [0 Joss .l [ [ [mal =]
W [tu ooz Joos ] 1 [ [ma/l =]
| [ oz ] fo [o [ol =]
H| o oz ] fo [o [ol =]
| [ oz ] fo [o [ol =]
| [ oz . fo [o [al =]
Redgression technique : ‘Linear Rearession j
Peak evaluation : ‘Height j
Smooth factor [1..6) : m Eliminate spikes v
Minimurn peak width [ steps] - ’5— Reverse sweep: [
Minimurn peak height (4] : ’W Reverse peaks: [
0K | tbbrechen | Hile |

Abbildung 11: Arbeitsmethode Pr_Trinkwasser.mth, Einstellungsparameter, Eingabe der Kon-
zentrationen

10
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Durchfiihrung:

Im Messgefall werden 20.0 ml Wasser-Probe und 1.0 ml Acetat-Puffer (1.5 mol/l) vorge-
legt. Die Messung wird wie oben beschrieben durchgefuhrt. Es werden bei dieser Mes-
sung 0.1 ml Standardlésung bendétigt (Abbildung 12).

Manual addition

Manual addition 1. oK

Add [fram zalution na. 1] mL solution Break

Help

™ Dizable audio prompts

Abbildung 12: Aufforderung zur Zugabe von 0.1 ml Standardlésung

Ergebnisse:
Die aktuellen Messkurven und Auswertungen sind im Fenster ,Determination curves® auf-

gelistet (Abbildung 13) Die Messergebnisse werden ausgedruckt.

11
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*# Determination curves
Edit Plat Help
Ed R ol | T
Object... R Drrawe Lse Zn d Fb Cu
Sample l s Yes 942 pd 453,03 pa .44 nd 22,92 nd
Sample 2 Yes Yes 9,30 puh S05.23 phA 8.44 nh 22.77nA
Addition 1 1 Yes Yes 10.01 péd 41.46 nd 258,80 n& 515,83 nd k
Addition 1 z Yes es 10,08 pa 41.69 nA 29.29nA S17.56 nA
Addition 2 il Yes Yes 10.76 pa 83.37 nA 49.77 nA 1.03 pa
Addition 2 2 fes Yes 10,90 p4 84,68 nA 50,74 n& 1.04 pa
Bestimmung von Zn, Cd, Pb, Cuin In , cd ,
5 c = 1.276 mgfL c = 0.114 pgfL
. Leitungswasser +f- 0.047 mgfL (3. 69%) +- 0.020 pgfL (17.31%)
Leifungswasser Alberstrale
| e | /B 50,0
1200
60.0n_|
1 zn
] s g oo
10.0u
] 20.0n_|
i -0.001 -1 Aetd
8.00u | ; : 0 i} ; ; ; :
| 00e-d  -5.00e-d4 d 1 so0es 100e6 15006 20006
k cigl) c(gl)
- g b Ccu
< 4 c = 4_049 pgfL c = 4.567 pgfL
= G.00u] +F- 0.052 pgfL (1.29%) +f- 0.043 pgfL (0. 94%)
: 0.0n_ sl o
4 <40.0n_{ 200n |
4.00u_]
| 30.0n_ 600n|
1 g g
7 0.0
200u | ™ H0n]
1 Cu
] 10.0n_| 200n,_|
| Cd Pb .3.991024 -4.38{0
D— T L T T T T d T T T T
R R ARRESREESLS LR 5.00e-6 0 5.00e-61.00e-61 50e-562.00e-5 5.00e-5 1.00e-d 1.50e-4 Z.00e-d
-1.00 -0.80 -060 -040 -020 0.00
U @) c (gL} c{gl})

Abbildung 13: Messergebnisse der Zn, Cd, Pb, Cu- Bestimmung

Zum Vergleich die Richtwerte der Trinkwasserverodnung:

e Zn:5mg/l
e Cd:5ugl
o Pb: 40 pg/l
e Cu:3mgll

Anmerkungen
Fur eine optimale Regressionskurve (geringe Unsicherheit) sollte die Konzentration der

Standard-Addition der Konzentration der Probel6sung in etwa entsprechen (gleiche Gro-
Renordnung). Prifen Sie das bei den durchgefluhrten Messungen. Falls das nicht der Fall
war, wiederholen Sie die Messungen mit einem angepassten Standard. Begrinden Sie
die Auswahl der Konzentrationen fur ihre Standardlésung. Machen Sie sich mdgliche Feh-

lerquellen bewusst und diskutieren Sie diese im Protokoll.

12
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4) Voltammetrische Bestimmung von Zn, Cd, Cu
und Pb in Wein

Aufgaben
Folgende Aufgaben sind durchzufuihren (vergleiche hierzu auch das Skript zum Instru-

mentellen Analytischen Grundpraktikum):
¢ Bestimmung von Zn, Cd, Pb und Cu in Wein
o pH-Wert und O,-Einflul: Messung Wasser + H,SO, + H,0,
o Blindprobe: Reagenzlésung + H,SO,
o in Wein ohne Aufschluss

o in Wein nach Aufschluss

Vorwort

Spurenelemente kdnnen im Wein ebenfalls mit der Anodischen Stripping-Voltammetrie
bestimmt werden. Bei der quantitativen Bestimmung von Spurenelementen in naturlichen
Proben spielt die Probenmatrix eine herausragende Rolle:

Organische Verbindungen kdnnen Metall-lonen komplexieren (maskieren) und damit der
Bestimmung entziehen.

Die Proben mussen daher geeignet vorbehandelt werden.

Probenvorbereitung/Probenaufschluss

Im Praktikum wird die Weinprobe mit Hilfe von Schwefelsaure-H,O, aufgeschlossen:

In einem 250 ml Enghalskolben mit Rahrfisch werden 50.0 ml Wein vorgelegt und mit 2.0
ml H,SO4 (p.a. Qualitat) versetzt. Man erhitzt 15 min bei 170 °C Badtemperatur. Es wer-
den etwa 4 ml (2 Pipetten) H,O, 30 % (p.a. Qualitat) zugegeben. Man Iasst weitere 10 min
bei 170 °C Rihren. Man gibt noch 3x im Abstand von 10 min jeweils 4 ml H,O, hinzu.
AnschlieRend lasst man weitere 2.5 h bei 170 °C Rihren um alles H,O, zu Vernichten.
Nach Abkuhlung auf Raumtemperatur wird die Aufschlusslosung in ein 50 ml Messkolben
Uberfihrt und mit destilliertem (NICHT demineralisiertem!!!!) Wasser aufgefillt.

Fur die Blindwertbestimmung wird eine entsprechende Probe mit destilliertem Wasser

angesetzt.

13
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Reagenzien
e Grundelektrolyt-Puffer-Lésung | 0.25 mol NaCl

+ 0.25 mol Essigsaure

+ 0.25 mol Natriumacetat in 1 | Wasser

e Zn, Cd, Pb, Cu- Cu: 20 mg/l | Diese Konzentrationen sind als
Standardlésung Zn: 20 mg/l | Vorschlag anzusehen. Die ideale
Pb: 2 mg/l Zusammensetzung muss aus

Cd: 2 mg/l Vorversuchen ermittelt werden

Bestimmungsmethode
Es wird die Bestimmungsmethode Pr_WEIN Zn Cd Pb Cu.mth verwendet. Die Auswahl
erfolg wie in Abbildung 5 beschrieben.

Die Arbeitsmethode sowie die Einstellungsparameter sind in Abbildung 14 gezeigt.

Working method specifications g] Edit working method parameters g|
Methad : Pr_w'ein Zn Cd Pb Cu.mth Dietermination  Yoltammetric l Substances] Ealculations] Documentation]
Title |Bestimmung wvon Zn, Cd, Pb, Cu in‘wein Woltammetric analysiz differential pulse
Sweep

Remark1 : |5 mL Frobe + 10mL Grundelekbolyt
R K2 Initial purge time (3] 500 o

Al | Start potential [] : -1.15
Mode : |DP - Differential Pulze j Conditioning cycles End potential ] : 'U—
Calibration : [ Standard addition | Start potential [v) i Pulse amplitude [¥] : 0.03
Technique : | Batch j End potential (] : 1] Pulze time [s) : 0.04

. . Mo. of cpeles : il Yaltage step V] : 0.005351
Addition &+ Manual " Automatic .
P Voltage step time [g] : 0.1
retreatmen
. 0.0595
aectrode Bhmic: m et pelenia 0] ID— Sweep rate [W/s]:
Bl Stirer/ROE [rpm) : 2000 = Cleaning time [g] : 1]
" SMDE ” . .
& HMDE | | Depasition potential [¥] : 115 Cell off after measurement : v
= Help Dosinos e )
o Dieposition time (3] : B0 e ,—
Patentiostat | E dit parameters | Equilibration time [s] : 1n
Ok | abbechen | Hife

Abbildung 14: Arbeitsmethode Pr_Wein Zn Cd Pb Cu .mth, Einstellungsparameter

Durchfiihrung:

Im Messgefall werden 5.0 ml Wein-Probe und 10.0 ml Grundelektrolyt vorgelegt. Die
Messung wird wie oben beschrieben durchgefuhrt. Es werden bei dieser Messung 2 x

0.05 ml Standard-Ldsung bendtigt.

Ergebnisse:
Das aktuellen Messkurven und Auswertungen werden im Fenster ,Determination curves*

aufgelistet (entsprechend Abbildung 13). Die Messergebnisse werden ausgedruckt.

14
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5) Voltammetrische Bestimmung von Nickel in
Wein

Aufgaben
Folgende Aufgaben sind durchzufuihren (vergleiche hierzu auch das Skript zum Instru-

mentell-Analytischen Grundpraktikum):
e Bestimmung von Nickel im Wein
o ohne Dimethylgyoxim

o mit Dimethylglyoxim

Vorwort

Eine Erweiterung der Anodischen Stripping-Voltammetrie stellt die Adsorptive Stripping-
Voltammetrie dar. Mit Hilfe eines geeigneten Liganden werden die zu bestimmenden
Metallionen zu Komplexen umgesetzt, die an der Hg-Elektrode adsorbiert und damit an-
gereichert werden konnen. Die elektrochemische Bestimmung von Nickel und Cobalt im
Spurenbereich wurde erst durch diese Methode ermdglicht, da in beiden Fallen eine ka-

thodische Anreicherung wegen irreversibler Elektrodenprozesse nicht mdglich ist.

Probenvorbereitung/Probenaufschluss

Es wird eine aufgeschlossene Weinprobe verwendet (Probe aus der Bestimmung von Zn,
Cd, Pb, Cu). Die Blindwert-Probe wird ebenfalls untersucht.

Reagenzien
e Ammoniak-Puffer-Losung pH | 3 mol/l Ammoniak
9.5 1 mol/l HCI
¢ Ni-Standardlésung Ni: 1 mg/l (gegebenenfalls anpassen!)
e DMG-L6sung 0.01 mol/I 0.116 g Dimethylglyoxim in 100 ml Ethanol (p.a.)

Bestimmungsmethode
Es wird die Bestimmungsmethode Pr_WEIN Ni.mth verwendet (Abbildung 15). Die Aus-
wahl erfolg wie in Abbildung 5 beschrieben.
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Versuch11 Polarographie, Voltammetrie

Working method specifications g| Edit working method parameters E|
Methad : Pr_twfein Mimth Detemination  Yoltammetric l Substances ] Calculations ] Documentation ]
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retreatmen
. 0.0168
Bl Dirop size : m Cleaning potential [] : ’D— BirEEp R
L i
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" SMDE N .
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Ok | Abbrechen Hilfe:

Abbildung 15: Arbeitsmethode Pr_Wein Ni.mth, Einstellungsparameter

Durchfiihrung:
Im Messgefalt werden 1.0 ml Wein-Probe und 2 ml Ammoniak-Puffer vorgelegt. Man gibt

20 ml Wasser und 0.100 ml DMG Lésung zu. Die Messung wird wie oben beschrieben
durchgefiihrt. Es werden bei dieser Messung 2 x 0.100 ml Standardlésung bendtigt. Der

Versuch wird einmal ohne und einmal mit DMG-L&sung durchgefihrt.

Ergebnisse:
Das aktuelle Messkurven und Auswertungen werden im Fenster ,Determination curves®

aufgelistet (entsprechend Abbildung 13). Die Messergebnisse werden ausgedruckt.
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