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Hinweise

* Beschriebene Priifungsbogen und die Aufgabenblétter sind mit der Matrikel-Nr. (oder Name)
zu versehen und alles zusammen am Ende der Priifung abzugeben.

» Teilschritte und Begriindungen sind unbedingt anzugeben, um volle Punktzahl zu erreichen
oder bei falschen Ergebnissen anteilige Punkte zu erhalten.

* Bei der Angabe von Zahlenwerten ist auf Einheiten und eine sinnvolle Anzahl von Stellen zu
achten. Verwenden Sie die bereits vorgegebenen Symbole.

Aufgaben (Gesamtpunktzahl: 65)

1.

Ein in Wasser geloster Kupfer-Glycin-Komplex [Cu(C,H,O,N )] absorbiert Licht, mit

einem Maximum bei 629 nm. Die Absorption (frither: Extinktion) einer Losung mit einer
Konzentration von 0,024 mol/l in einer Standardkiivette (1 cm) betrdgt 1 an diesem
Maximum.

a) Berechnen Sie den Absorptionskoeffizienten der Substanz fiir diese Losung.

b) Geben Sie aullerdem die Absorption und Transmission bei einer Verdiinnung von 1 : 2
bzw. 1 : 5 dieser Losung an.

c) Wie viel unterscheiden sich die Lichtintensitéten hinter der Kiivette im Fall b)
gegeniiber a)?

(8 Punkte)

AAS

a) Beschreiben Sie kurz das Messprinzip der Flammen-AAS. Wie muss die Probe
vorbereitet sein, was geschieht mit dem Analyten, welches ist die Messgrofle und wie
wird daraus die Zielgréfe bestimmt?

b) Warum arbeitet man bei der AAS mit einem sehr eng eingestellten Monochromator?
Wie wiirde es sich qualitativ auf die Konzentrationsbestimmung auswirken, wenn der
Monochromator nicht gut gearbeitet ist und etwas Licht neben der Absorptionslinie
durchtreten 14sst? Wie dndert sich dadurch der Messfehler in Abhingigkeit von der
Konzentration?

(9 Punkte)
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3. Unten ist das IR-Spektrum von Essigsdure (CH;COOH) angegeben.
a) Erldutern Sie, warum und von welchen Teilen des Molekiils deutliche spektrale
Informationen zu erwarten sind. Ordnen Sie drei dieser Informationen in dem unten
angegebenen Spektrum in etwa zu.
b) Warum sind die etwa gleich intensiven Signale iiber 3000 cm™ und unter 2000 cm™ so
unterschiedlich breit?
¢) Schitzen Sie fiir das Peakminimum bei 1420 cm™ die Wellenldnge, die Frequenz, die
Absorption (frither: Extinktion) und das Energiequantum der Strahlung ab.
(13 Punkte)

Acetic acid
INFRARED SPECTRUM

TRANSMITTANCE

3000 2000 1000

Wavenumber (cm-1)
NIST Chemistry WebBook (http://webbook.nist.gov/chemistry)

UV-Detektor einer HPLC-Anlage mit einfacher Einwellenlingenmessung:

a) Aus welchen Bauteilen ist er prinzipiell aufgebaut? Wie funktioniert die
Konzentrationsbestimmung? Was verteuert den Aufbau beim DAD-Detektor und was
rechtfertigt diesen Preis?

b) Sie wollen DNA-Konzentrationen am Absorbtionsmaximum von etwa 260 nm
quantitativ messen. Welche Losungsbestandteile konnten Thnen Probleme bereiten:
Wasser, Phenol (CcHsOH), Ethanol (C;HsOH)? Wenn ja, warum gibt es damit Probleme?
c¢) Durch zu starken Druckabfall nach der Séule bzw. vor dem Detektor, kann die
Loslichkeit von Gasen sehr stark abfallen. Die Bildung von Gasblasen &uf3ert sich in
deutlichen Intensititsschwankungen bei der Detektion mit einer Wellenldnge. Solche
Storungen sind sehr ungiinstig, wenn quantitative Analysen unter GLP-Bedingungen
erstellt werden. Wie wirken sich diese auf Prézision, Genauigkeit, Reproduzierbarkeit und
Nachweisgrenze aus?

(14 Punkte)
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5. Mit einem MALDI-TOF-MS wird ein Peptid der monoisotopischen molekularen Masse
von 2041,2 Da vermessen. Skizzieren Sie einen Ausschnitt des Massenspektrums mit dem
monoisotopischen und dem ersten Isotopenpeak des zu erwartenden Signals,

a) fiir den linearen Messmodus, bei einer Auflosung von 2000 (FWHM).
b) fiir den Reflectron-Messmodus, bei einer Auflosung von 10000 (FWHM).
(9 Punkte)

6. Unten sind vier verschiedene Molekiile angegeben. Eines davon wird als Matrix fiir
MALDI-MS (mit dem iiblichen Stickstofflaser bei 337 nm) verwendet.
a) Benennen Sie drei wesentliche Funktionen einer MALDI-Matrix. Begriinden Sie damit,
warum nur eines der Molekiile wirklich geeignet ist und warum die anderen
auszuschliefen sind.
b) Geben Sie an, woran Sie die unterschiedlichen Molekiile in dieser Auswahl anhand
eines H-NMR-Spektrum ausreichend voneinander unterscheiden kdnnen sollten. (Die
chemische Verschiebung, siche Tabelle, ist nicht unbedingt ausreichend).
(12 Punkte)

COOH C) COOH D COOCH3
Protonenlage 0

Aliphatische Methylgruppe, R-CH3 0,8 - 1,0
Aliphatische Methylengruppe, R2-CH2 1,0-1,3
Aromatische Methylgruppe, Ar-CH3 2-2,5
Thiol, R-SH 1-4
Aliphatischer Alkohol, R-OH 1-6
Aromatische Hydroxylgruppe, Ar-OH 4,5-8
Aromatische Protonen, Ar-H 6-9
Aldehyd, R-CHO 9,5 - 10,5
Carbonsaure, R-COOH >9

Ende der Aufgaben — Viel Erfolg bei der Bearbeitung!
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