Analyyttinen kemia, loppuentti, uusinta23.2.01

Luentomonisted saava olla mukana. Ei laskuharjoituksia eilka labor atoriotyémonisteita.
Opiskelij at, jotka avét ole osalli stuned projektitydskentelyyn vastaavat myds yli maééisend jaetavaan kysy-
mykseen.

1. Terdksen nikkelipitoisuus voidaan ma&ittaasiten, ettd ndyte ensin liuotetaan 12M HCl:oon, sitten siihen
lisdtéédn sitradtia pitémaan rauta li uokoisena kompleksinajalopuksi liuos neutraloidaan eméksell & Liuosta
l&mmitetaén lievasti ja siihen lisétédén 1%-ista dimetyyli glyoksiimin (DMG) akohdili uosta. Tall 6in nikkeli
saostuu kvantitatii visesti punaisena DM G-nikkeli kompleksina. Teréksen tiedetdédn sisédltdvan nan 3% nik-
kelidja analysoitavanaon 100 g terasta
a) Laske montako millilit raako. Dimetyyli glyoksiimia on tdhén néytteeseen liséttévé, kun sitd hautaan tu-
levan liuokseen 50%:n ylima&aa. Alkohdili uoksen tiheyson Q79 g/ml. (3 p)

b) Pohdskele reagenssylima&an kayttda gravimetrisessa analytiikassayleensi. (2 p)
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DMG Bis(dimethylglyoximate)nickel(IT)
FW 58.69 FW 116.12 FW 28891

2. Tris-puskuri vamistetaan liuottamalla 12.43 g Trissmuotoa (emasmuoto, MP =121136) ja4.67 g Tris-
hydrokloridimuotoa (MP = 157.597) 1.00 |:aan vetta.
a) Laske syntyvan puskurin pH. (2 p)
b) Laske pH, kun edelli seen liuokseen lisétdén 120 ml 1.00 M HCl-liuosta. (3 p)

3. Kupari (I)-ioni muodastaaneokuproiinin (nkupr) kanssa vérilli sen kompleksin, (nkupr),Cu’, joka aosorboi ad-
lonptuudella454 m. Kompleksi liukenee eittéin hyvin 3-metyyli-1-butandlii n (tdmé tass on kéyténndssitéysin
vetean liukenematon ja vetté kevyempi li uatin). Murskatusta kuparia siséltéavasta kivindytteesté uutetaan metallit
vahvalla hapolla. Happdiuos neutraloidaan, siirretaén 2500 ml:n mittapulloon (A) ja pull o taytetddn merkkiin,
sekoitetaan.

Téasta otetaan 1000 ml:aaja sirretdédn erlenmayeriin (B). Siihen lisétdan 1000 ml:aapelkistintd, jotta kaikki ku-
pari saadaan hapetusastedl e +1. Sitten lisdtaén vield 10.00 ml:aapuskurili uosta. Sekoitetaan hudélli sesti.
Tésté liuoksesta otetaan 1500 ml:aa @otussuippiloon(C). Siihen lisdtéén 1000 ml:aaneokuproii nin vesili uosta
(riitt @&kompleksoimaan kaiken kuparin) ja 20.00 ml:aa3-metyyli-1-butandlia (riitt &4li uottamaan kvantitatii vi-
sesti ko. kompleksin). Ravistellaan hudelli sesti ja annetaan kerrosten erottua. Kaikki kupari on nyt orgaanisessa
fassisa

Y lemméasta kerroksesta otetaan ndyte 1.00 cm:n kyvettii n ja sen absorbanss mitataan adl onptuudella454 m.
a) Miké on akohdifaasin kuparipitoisuus, kun kivinayte siséltaal.00 mg:aakuparia?(3 p)

b) Jos kupari-neokuproii nikompleksin molaainen abrortiviteati on 7.90x 10 M ™*em®, niin mika on tall 6in em.
liuoksen absorbansd, kun tiedeta&n, etté puhtaan li uottimen absorbanss samoin mitattunaon Q056. (2 p)



Etandlin, n-propandlin ja n-butanali n seos analysoidaan kassukromatografill a. Kolonnina on
Carbowax-20M stationd&ifaas ja kromatografidata on esitetty oheisessa taulukossa. Etanolin suhtedli nen
detektorivaste on 100, n-propandin 137 jan-butanolin 1.63.

a) Laske seoksen prosenttinen koostumus. (3p)

b) Selostayleisia periadteita, joiden mukaan kolonnin stationd&ifaas vaitaan. Mill aisia muita stationdé:
rifassgja téhan analyysiin voitaisiin kayttaa Perustele. (2 p)

tr Area(%) Area
1.29 14.98 9130
1.57 22.66 13 80¢€
2.23 62.34 37 99¢

Kirjalli suudessa olevien viitearvojen mukaan humaaniseeumin hiveaneiden namadi pitoisuudet vaihtelevat
Suomessa seuraavasti:

kupari 11.0-22.0 . mol/L

seleani 1.27-1.65 p mol/L

magnesium  0.7-1.00 mmol/L

hiusten elohopeaitoisuudet ovat yleensa dle 10 pg/kg

Mita aomispektrometrisia menetelmia kayttéisit ndiden analysoinnissa?Perustele. Pohd nayitei-
den esikasittelyvaihtoehtoja ai menetelmia varten. Kuinka varmistaisit tulosten akedli suuden?
6p



