4 * * ¢ AKARIEROVY RAST * * *
* . * YQ\O"ES“NY: * & - * *
=" mpc “phrmpe | 1 G

Operacny program G ‘ ﬂ,\@w‘ ** **
*VZDEL[\VANIE* METODICKO-PEDAGOGICKE CENTRUM o METOD,CKO_PEDAGQG\CKQC‘ *

* x Ok Eurépska Unia

Eurdpsky socidlny fond

Moderné vzdelavanie pre vedom ostnt spoloénost / Projekt je spolufinancovany zo zdrojov EU

Mikulas Bartal

Jednoduché pristrojové metody

v Skolskom chemickom laboratoriu

Osvedcena pedagogicka skiisenost edukacnej praxe

Bratislava, 2013



Vydavatel”:

Autor OPS/0SO:

Kontakt na
autora:

Nazov OPS/0SO:

Rok vytvorenia
OPS/0SO0:

Odborné
stanovisko
vypracoval:

Metodicko-pedagogické centrum, Sevtéenkova 11,
850 01 Bratislava

Mikulas Bartal

Stredna odbornd skola chemick3, VIc¢ie hrdlo 50, Bratislava
mikulas.bartal@gmail.com

Jednoduché pristrojové metody
v Skolskom chemickom laboratdriu

2013

Mgr. Marta Remetova

Za obsah a povodnost rukopisu zodpoveda autor. Text nepresiel jazykovou tpravou.

Tato osvedcena pedagogicka skiusenost edukacnej praxe/osvedcena skisenost odbornej
praxe bola vytvorena z prostriedkov narodného projektu Profesijny a kariérovy rast
pedagogickych zamestnancov. Projekt je financovany zo zdrojov Eurdpskej unie.



KI'icové slova

modernizacia Skolského chemického laboratéria, laboratérne pristroje, insStrumentalna
analyza, chemické pokusy s pristrojmi, laboratorna technika, analyticka chémia, analyza
vzoriek, vyhodnotenie vysledkov v elektronickej forme, laboratérne pristroje riadené
pocitacom

Anotacia

Vsetky vedecké odbory sa neustale rychlo vyvijajd a toto tvrdenie obzvlast plati
v prirodovednych disciplinach. Vyucovanie chémie a najmi jej praktickej casti, sa
v poslednych rokoch vyrazne zmenilo. Objavili sa nové zdkony, upravujlice pracu
s chemikaliami, ktoré ovplyvnili aj ¢innosti ucitel'ov chémie v chemickych skolskych
laboratériach. Prierezova téma, environmentilna vychova, neustile pripomina
Skodlivost a nebezpecnost niektorych chemickych faktorov. Tieto dve hlavné hybné sily
vplyvaju aj na charakter prace v Skolskych laboratériach a vyvojom vedy a techniky,
postupne, chemikdlie nahradzaji moderné pristroje. Tie nielen uSetria financ¢né
prostriedKky a Zivotné prostredie tym, Ze klesd mnoZstvo pouZitych chemickych latok, ale
zvySuju i ¢casovu efektivitu a presnost prace.
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UvoD

Nedavno sa objavila Uplne nova laboratérna technika, vyvinutd predovSetkym pre
Skolské laboratdria, ktora vyrieSila i ti najvaznejSiu prekazku: finan¢na dostupnost pre
Skolské zariadenia. Technika Pasco© umoZnuje realizovat nekonecnu paletu prac,
pricom je jednoduchd na obsluhu a idrZbu a je spojena s pocitacovym programom, ¢ize
poskytnuté vysledky su priamo spracovatelné i v elektronickej podobe.

Hlavnym ciel'om tejto prace je poskytnutie ndpadov k tomu, ako je moZné nahradit
neaktualne/zakazané chemické pokusy a laboratérne prace inovativnymi, modernymi
postupmi. Kazda praca je spracovana formou pracovného listu, ¢ize Ziaci jednotlivé
vytlacky méZzu pouzZit aj ako surové protokoly, do ktorych maji moZnost zapisat
namerané udaje, pozorovania.

Praca pedagégom poskytuje presné postupy a navody na laboratérne cviCenia, ktoré
vdaka novej techniky dostivaji uplne iny rozmer. Casto velmi neaktualne,
az staromodne zariadené laboratdria sa oZivia, objavia sa pocitaCom riadené zariadenia,
ktoré oslovia i tych Ziakov, pre ktorych bola chémia iba neaktualnou a Zial, dnes vel'mi
nepodporovanou vedou.

Skiisenosti s touto technikou v Strednej odbornej Skole chemickej v Bratislave st vel'mi
pozitivne a mnohé moduly su zavedené do beZnej praxe, pouZivaju sa na laboratérnych
cviceniach. Je mozné vel'mi kladne hodnotit' aj moZnost transportu udajov z riadiaceho
softvéru do inych programov, ktoré takto sa nasledne mé6zu upravovat, spracovat
a prepocitavat.

Vzhl'adom na nizku hmotnost a objem techniky, je prenosnd, CiZe sa mdZe pouZivat
i v obycajnych ucebniach, bez laboratérneho zariadenia, alebo dokonca i v teréne,
napriklad pri potoku, jazere pri environmentalnych skiimaniach.



1 SPECIALNA CAST

1.1 Zoznamenie sa s pristrojovou technikou Pasco©

NajdolezitejSou sucastou laboratérnych meracich zostav Pasco © je vzdy prakticky mini -
notebook, CiZze prenosny osobny pocita¢ s mensimi rozmermi. Do pocitaca sa najprv
nainStaluje vSeobecny ovladaci softvér s nazvom DataStudio. Verzia pre Skoly je vol'ne
dostupna, napriklad na webovej stranke  http://www.pasco.com/support/-
downloads/datastudio-update.cfm. Po stiahnuti instalacného programu do pocitaca sa na
subor dvakrat klikne, ¢im sa pusti inStalacia. Objavi sa okienko, informujice o pusteni
inStalacie. Proces je vel'mi jednoduchy, iba dvojkrokovy.

-
DataStudio - InstallShield Wizard

Preparing to Install__.

DataStudio Setup iz prepaning the IngtallS hield ‘Wizard, which
walll gquide you through the program zetup process. Please wait.

Preparing to Install...

—

Cancel

okienko pripravy instaldcie softvéru Data Studio

Po ukoncCeni inStalacie sa pusti program DataStudio dvojitym kliknutim na ikonku
softvéru, pricom sa objavi tabul'’ka s moZnostami pokracovania prace.

QOpen Activity

Enter Data Graph Equation

[w Show each time thiz program starts,

okienko softvéru DataStudio pred zacatim pokusu



Zvoli sa moZnost vytvorenia experimentu. Pocitac vyzve pouZzivatela, aby pripojil meraci
modul a za¢al s meranim vybranych ukazovatel'ov.

Help &l
Plug in a PASPORT sensor to add a
2 —measurement to this activity.

AL

vyzva softvéru DataStudio, aby sa zapojil dany senzor

Typicka zdkladna zostava v laboratdriu je siprava pre environmentdlne merania, Cize
teploty, pH, vodivosti a rozpusteného kyslika. Zostava sa sklada z pocitaca so softvérom
DataStudio, z takzvaného USB linku (PS-2100A) a zo senzorov kvality vody (PS-2169),
ktoré su zapojené do PasPortu, ¢ize do medzic¢lanku, ktory spaja a transportuje merané
signaly do pocitaca.

'
mensi prenosny pocita¢ a senzory supravy s ndzvom kvalita vody

Po ukonceni merani sa zaznamy uloZia bud’ priamo v DataStudiu, alebo sa udaje
transportuji do vhodného programu na vyhodnotenie, napriklad do MS-Excel.

Pri tvorbe datovych siborov porovnavacou metédou je mozné vyuzit Specidlnu funkciu
DataStudia, pomocou ktorej sa vytvori kalibra¢na zavislost. Nezname vzorky potom
program automaticky prepocitava pomocou rovnice kalibra¢nej ¢iary.



1.2 Skimanie fyzikalnochemickych vlastnosti kvapalin

Na laboratérny stdl sa poloZzia dve kadicky. Do jednej kadicky sa naleje 100 ml I'adovej
vody a do druhej 100 ml horucej vody. V pocitaci sa pusti program DataStudio.
=]

‘@ Datastudio
File Edit Experiment Window Help

IBT Summary = Setupl I~ Start _ & Calculate

@ Data [+]

< [ Displays

O 11:14
" 16.10.2012

uvodné okienko softvéru Data Studio

Do USB vstupu sa zapoji USB link (PS-2100A) s PasPortom, do ktorého je zapojeny
senzor pre meranie teploty (PS-2125). Po tom, ako softvér rozpoznal meracie
zariadenie, sa kovova ¢ast senzora ponori do 'adovej vody a meranie sa aktivuje vol'bou
ponuky START. Po ustéleni teploty sa senzor prenesie do horucej vody (aby sa docielila
potrebna presnost merania, ako nadoby sa mo6zu pouzit termosky). V pripade, ak su
teploty odliSné ako 0°C a 100 °C, teplota sa v softvéri nastavi cez ponuku SETUP.

teplo tny senzor

V kazdom Skolskom laboratériu sa nachddza chladic¢ typu rurka v rurke. Pod chladi¢ sa
umiestni vyvija¢ pary (napriklad banka s vodu na elektrickom varici). Do nadoby sa
umiestni malé ponorné Cerpadlo (napriklad akvaristické), ktoré cirkuluje chladiacu vodu
v plasti chladica. K vyvodu chladiacej vody sa pripevni teplotny senzor. Zariadenie sa
uvedie do prevadzky a sledujd sa zmeny teplot v zavislosti od ¢asu. Ak je chladenie
dostatocné, teplota chladiacej vody stipa pomaly a konStantne.
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Do PasPortu sa zapoji senzor pH (PS-2102). Do kadi¢ky sa odmeria 100 ml roztoku
kyseliny chlorovodikovej s koncentraciou 0,1 mol/l. Kadicka sa umiestni na
elektromagnetickili mieSacku a do roztoku sa prida miesadlo (magnet obaleny sklom,
alebo plastom). Pusti sa meranie pH a zaroven sa mieSanie nastavi na asi 100
otaCok/mindtu. Z byrety sa rovnomerne pridava roztok hydroxidu sodného s
koncentraciou 0,1 mol/l. Objem sa zaznamenava v zavislosti od ¢asu.

g | |

S SK. mr il =
> 9 [R5 o0 ™

vyslednd krivka vyvoja teploty v zavislosti od ¢asu

Urci sa objem hydroxidu sodného, potrebny na neutralizaciu kyseliny chlorovodikove;.
Hodnoti sa bod ekvivalencie. Velmi zaujimavym skiimanim je pozorovanie, okrem pH
hodnoty, aj teploty. V tomto pripade pridavanie neutraliza¢cného roztoku musi byt
postupné, prerusované a reakcia sa musi uskutoc¢nit' v izolovanej sistave (termoska).

zostava na sledovanie pH a teploty

Koncentracia rozpusteného Kkyslika je dolezitym wukazovatelom pri hodnoteni
samocistiaceho procesu prirodnych véd. V izolovanom prostredi je moZné charakter



tohto javu pozorovat v akvariach. Ak je v systéme dobre pracujuce Cerpadlo, ktoré
okrem cirkulovania vody do systému dostane aj kyslik, voda akvaria zostane dlhodobo
Cistd. V opacnom pripade dochadza k eutrofizacii. Do PasPortu sa zapoji senzor pre
meranie rozpusteného kyslika (PS-2108).

senzor rozpusteného kyslika

Senzor sa umiestni do prevarenej a vychladnutej destilovanej vody. Koncentracia kyslika
je nulova, alebo vel'mi nizka. Teraz sa senzor umiestni do destilovanej vody, cez ktoru sa
precerpaval vzduch (napriklad pomocou malého vzduSného cerpadla a premyvacky

plynu).

nasytenie vody kyslikom

Zmeria sa koncentracia rozpusteného Kyslika vo vode. Hodnota by sa mala priblizit' k
100 %. Ak su hodnoty prili§ odliSné, senzor sa musi kalibrovat a v softvéri sa musia
nastavit tieto dva body na hodnoty 0 % a 100 %.

Sledovanie koncentracie rozpusteného kyslika je moZné realizovat i dlhodobejSie, najma
v uzZ spominanom akvariu. Softvér DataStudio je schopny zaznamendvat hodnoty
nepretrzite, 24 hodin denne. M6Ze sa porovnavat koncentracia kyslika pri zapnutej a
vypnutej cirkulacii vody v akvariu. Zariadenie je tak citlivé, Ze je moZné ho vyuZzit aj pri
stanoveni mnoZstva vznikajiceho Kyslika pri r6znych chemickych reakciach.

K zakladnym fyzikdlnochemickym vlastnostiam roztokov patri aj schopnost viest
elektricky prud. V chémii sa tento ukazovatel najcastejSie spomina ako vodivost,
konduktivita. Do PasPortu sa zapoji senzor vodivosti (PS-2116A).

10



senzor elektrickej vodivosti

Elektréda sa ponori do destilovanej vody o odmeria sa elektrickd vodivost v puS.cm-1.
Potom sa v systéme rozpusti 0,1 g chloridu sodného. Po ustéleni vodivosti sa rozpusti
d'alSich 0,1 g latky a takto sa postupuje opakovanie, niekol'kokrat. Po ukonceni merania
sa zostroji krivka zavislosti vodivosti od mnoZstva rozpustenej latky.

Idedlnym rieSenim je zapojenie PasPortu so vSetkymi meracimi senzormi, opisanymi v
tejto kapitole. Tato zostava nepretrzite a sicasne dokaZze meraz a zaznamenavat teplotu,
pH, vodivost a koncentraciu rozpusteného kyslika v kvapalnej ststave. M6Ze sa tak
monitorovat stav napriklad akvaria, roztoku s chemickou reakciou a podobne.

vsetky meracie senzory kvality vody v jednej stistave

Vzhladom na nizku hmotnost zariadeni st vyuzitelné aj pri monitorovani Zivotného
prostredia, najmad Co sa tyka vodnej zlozky. V ramci environmentalnej vychovy sa
senzory mozu vyuzit pri sledovani vlastnosti povrchovych vod.

11
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meracie okienko softvéru DataStudio pri pozorovani styroch ukazovatel'ov vody naraz

¥ Conductivity (10X Probe) Run #2

& pH Run #2

Ak sa jednd o systémy s urcitym prietokom (potoky, rieky), je velmi praktickou
pomoOckou aj prietokomer. Do PasPortu sa zapoji prietokomer s teplomerom (PS-
2130). Koniec (vrtula) zariadenia sa ponori do vodného toku. V DataStudiu sa zvoli
ponuka START, pricom pocita¢ zacne zhromazd'ovat’ data o prietoku v m.s-1. Okrem toho
sa zaznamenava aj teplota vody.

Zaujimavym tdajom je meranie prietoku v réznych hibkach a v roznych vzdialenostiach
od brehu. Teleskopicka ty¢ prietokomera je vybavena stupnicou, na ktorej je mozné
priamo odcitat hlbku vody.

Meranie zakladnych fyzikdlnochemickych parametrov kvapalin moéZe poskytnut
zaujimavé udaje v Skolskom chemickom laboratdriu. Jedinecnostou tejto techniky
spociva v tom, Ze vSetky Styri uvedené parametre sa meraju sucasne, udaje zhromazd'uje
ten isti pocitacovy softvér, ¢o umoziuje jednoduché hladanie suvislosti a zavislosti
medzi jednotlivymi znakmi.
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1.3 Analytické skiimanie roztokov

Analytickd chémia predstavuje Specidlny odbor chémie, ktory je typicky skor pre
laboratérne cvicenia v odbornych Skolach technického zamerania. Posledné roky v
mnohych skolach sa stalo médou vyucovanie formou projektov. V oblasti chémie tieto
Skolské projekty maju najcastejSie charakter skiimania, analyz. NajspolahlivejSou a
zarovenl v kaZdom Skolskom laboratériu realizovatelnou metédou skimania su
dokazové reakcie, poskytujice farebné komponenty. Zial' ¢asto krat charakter vysledkov
je iba kvalitativny a koncentracia stanovovanej zloZky sa neries$i. Tento absentujuci krok
rieSi jednoduchy kolorimeter Pasco®, kvantifikujici intenzitu zafarbenia roztokov,
ktora je ¢asto zavisla od koncentracie.

zapojeny ko lorimeter

Do USB linku (PS-2100A) sa zapoji kolorimeter, ktory po vyzve softvéru sa zapoji do USB
portu pocitaca. Zvoli sa vhodna vinova dlzka merania vyberom z preddefinovanej
tabul'ky a otvori sa okienko digitdlneho zobrazovania absorbancie.

@ DataStudio - [Graph 1] [= ==
File Edit Experiment Window Display Help

[T Summary = Setup | M Start _ B Calculate
& Data -] B & & @l ] 7 AR | 8] Al A E|-| & Data -] X] -]

Red (660 nm) Absorbance | =
Green (565 nm) Absorbam
Blue (468 nm) Absorbance
Orange (610 nm) Absorbai

™
=}
L

» MoData
» MoData
Please Choose a Data Source » Mo Data

» Mo Data

-
w
L

-
=)
I

Choose a Data Source

& Fed [EE0 nm) &bsorbance

- Green (565 nm) Absorbance
Blue [468 nm) Absorbance

- Orange [E10 nm) Absorbance

e
s
L

&

< . | 3
Displays "|

-
[=]
|

=
=

o
@
L

=
=
L

o
s
|
o
=
\:
by
5
)
o

o
T
L

w Scope
- Sound Analyzer
i Sound Creator

=
=]

Orange (610 nm) Absorbance, Green (565 nm) Abseorbance, Blue (.

1w | |

16.10.2012 |

SKLme i

okienko softvéru DataStudio pre vyber vhodnej vinovej dizky
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Ku kolorimetru sui v dodané standardizované fl'asticky, kyvety. Do kyvety sa najprv vzdy
naleje takzvany slepy pokus, CiZe vzorka, ktora neobsahuje skiimanu latku, iba matricu a
¢inidla. Stlac¢i sa zelené tlacidlo na zariadeni, ktoré nastavi nulovl poziciu absorbancie,
Cize priepustnost, transmisia je 100 %. Pristroj je po kliknuti mySou na START
pripraveny na meranie.

B =N =

File Edit Experiment Window Display Help

IE Summary == Setup | W Stop _ @ Calculate

@ Data alj2
E-E]: Red (660 nm) Absorbar o
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digitdlne zobrazovanie absorbancie pri vinovej dlZke 660 nm

Pripravia sa roztoky obsahujuce rozne koncentracie (nizke, zafarbenie roztokov ma byt
na hranici vizualnej pozorovatelnosti) mednatého a Zelezitého kationu. K roztokom
mednatého katiénu sa pridd 1 ml koncentrovaného roztoku amoniaku a k roztokom
Zelezitého kationu 1 ml 10 % roztoku thiokyanatanu draselného. Vzniknu farebné
roztoky, vhodné na kolorimetrické meranie.

intenzita zafarbenia roztokov zdvisi od koncentrdcie fosforu

Ak sa roztoky pripravia starostlivo a presne, absorbancie sa mézu pouZit ako referencné
hodnoty pre jednotlivé koncentracné drovne. Nasledne porovnavacou metédou sa moze
urcit koncentracia tychto elementov v nezndmom roztoku, ¢ize vo vzorke.

Samotné meranie absorbancii, ¢iZze miery pohlcovania svetelného lica v roztoku sa
realizuje v dvoch jednoduchych krokoch. Ampulky sa naplnia analyzovanymi roztokmi a
dobre sa ocistia papierovou vatou. Potom sa po jednom vloZia do pristroja a po uzavreti
malého poklopu sa od¢ita hodnota absorbancie z obrazovky pocitaca.

14



déleZité je sprdvne umiestnenie kyvetky, ktord sa musi pred meranim ocistit’

Pristroj meria sti¢asne pri vietkych vinovych dizkach (preddefinovanych), ¢iZe je mozna
spitna kontrola citlivosti jednotlivych vinovych diZok na skiimany farebny komplex. Ak
sa hodnoty absorbancii vynesi na graficky systém v zavislosti od vinovej dizky, vznikne
orienta¢né spektrum skimanej latky vo viditel'nej oblasti spektra.

Okrem digitalneho zobrazenia absorbancii pocita¢ idaje automaticky zaznamenava aj
do grafu. Tento sp6sob zobrazenia ma vypovednu hodnotu najméa vtedy, ak sa skima
stabilita latok, alebo rychlost reakcii. Otestovat sa to da napriklad reakciou kyseliny
chlorovodikovej s tiosiranom sodnym. Pripravia sa roztoky s rovnakou koncentraciou,
ktoré sa nasledne riedia na polovi¢ni koncentraciu a d'alej opat’ na polovi¢nd. Takto sa
postupuje aZ kym nevzniknd roztoky, ktoré uz vobec nereaguju. Z jednotlivych
koncentra¢nych drovni sa odoberd 2 ml a zmiesaju sa priamo v ampulkdch pristroja.
Okamzite, po premiesani sa ampulky vloZia do pristroja a sleduje sa cas, ktory je
potrebny na vznik opalescencie. Vystupom je zavislost ¢asu od koncentracie reaktantov.
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vysledny graf prognozy absorbancii pri meraniach

Ak sa sleduje, naopak, nestabilita latok, je potrebné sledovat absorbanciu takého
systému, ktory postupne straca pociatoCnu intenzitu zafarbenia, ako je napriklad
fenolftalein v silne alkalickom prostredi.

Systém Pasco®© ponutka moznost kvantifikacie aj miery zakalenia. Pri takychto metédach
sa pouZije modul s ndzvom turbidimeter (PS-2122), ktory sa zapaja podobne ako
kolorimeter. K pristroju je Standardne dodana aj kalibra¢na stuprava roztokov s urcitym
zakalenim.

Velmi vda¢nou a zaroven dostatoCne citlivou a presnou metdédou je stanovenie
rozpustenych chloridov turbidimetrickou analyzou.
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Standardné roztoky pre kalibrdciu turbidimetra

Do flasticiek turbidimetra sa pripravia rozne koncentracie chloridu sodného
(samozrejme nizke koncentracie na urovni niekol'kych mg Cl-/1). K roztokom sa pridaju
3 kvapky 1 % roztoku dusi¢nanu strieborného. Vznikne malo rozpustna zlicenina,
chlorid strieborny. Roztoky sa zaroven zakalia.

turbidimeter v prevddzke

Ak kalibracné (nastavovacie) roztoky boli pripravené dostatoCne presne, vystupujice
udaje je moZné pouZit na zostrojenie kalibrac¢nej krivky, na zaklade ktorej sa mézZe urcit
koncentracia neznameho roztoku, vzorky.

Okrem sekundarneho merania miery zakalenia je moZné tento modul vyuZzit' aj na
pozorovanie rychlosti sedimenticie. Skimajd sa malo rozpustné latky, ktoré sa
mieSanim rozptylia v rozpustadle, zvyCajne vo vode. Potom sa nddobka vloZi do
pristroja a zaznamenava sa ¢as, potrebny na tplnud sedimentaciu. Udaje miery zakalenia
opat budu zavislé od casu.
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kvantifikdcia zakalenia rozto ku

1.4 Urcovanie fyzikalnych vlastnosti tuhych latok

Systém Pasco® riesi i pre Skoly velmi netypické, az nestandardné merania. Prikladom
moZe byt urcenie miery, alebo intenzity radioaktivity tuhych latok. Ako urcite je
kazdému jednoznacne zrejmé, pouzivanie radioaktivnych materialov v Skolach je uplne
zakdzané. I napriek tomuto zakazu existuje pestra paleta vyuZitia Geiger-Miillerovho
pocitaca v Skolskych chemickych laboratoéridch. Ku spojazdneniu pristroja je potrebny
Specialny adaptér (PS-2159), ktory sa zapoji do USB linku. S touto stustavou sa spoji
samotna Geiger-Miillerova trubica (PS-2166).

zapojenie Geiger-Miillerovho pocitaca do pocitaca

Pri meraniach s tymto zariadenim je kluCové zachovanie konStantnej vzdialenosti
pristroja od skimaného objektu, nakol'’ko hribka vzduchovej prekdzky moze ovplyvnit
pocet dopadajucich castic.
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Po otvoreni softvéru v pocita¢i sa zapoji adaptér s pristrojom. Pocita¢ rozpozna
zariadenie a vyzve pouZivatela, aby zadal sp6sob zobrazenia udajov. Zvoli sa Stvrté
policko, pri ktorom sa zobrazuje pocet dopadov radioaktivnych castic do trubice za
jednotku Casu. Samozrejme pocet impulzov je zd'aleka mensi ako skuto¢ny pocet. Tieto
zariadenie nemaju vysokd ucinnost, podla testov, ktoré boli poZiadané Eurépskym
Lyceom v Bratislave, si na urovni 0,05 %. S tymto udajom je ale moZné pocitat’ pri
meraniach a namerané tidaje nasledne korigovat. Presnost merania

Cd-109
10uGr T 46260

" Gamma
8.0 ke

[

'mi nizkou aktivitou

Pri meraniach sa najprv stanovi Ziarenie pozadia. Pristroj sa poloZi do stabilnej polohy a
pusti sa meranie. Ziarenie sa sleduje 60 sekiind. Vypotita sa priemer dopadov za
sekundu. V Bratislave sa stanovila hodnota 0,25 s-1. Jednotkou merania je Bq, ¢iZe pocet
impulzov za sekundu. Teraz sa pristupuje k meraniu aktivity vzoriek. NajvodnejSimi
vzorkami sd materidly, obsahujice draslik. Vzorky ale musia byt pred meranim
upravené, zahustené. Niektoré mineralne vody s vysokym obsahom draslika, alebo
banany, huby ¢i samotné anorganické zliceniny draslika méZu obsahovat' i radioaktivny
izotop tohto prvku. Mineralne vody sa upravia uplnym odparenim vody a naslednym
ziskanim soli.
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vystup merania aktivity v programe DataStudio
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NajvyssSia aktivita, ktora sa namerala v Skolskom prostredi bola vo vzorke chloridu
draselného s priemernou hodnotou 0,40 Bq. Meranie sa uskutoc¢nilo z bezprostredne;j
blizkosti a hrubka vrstvy latky bola 1,5 cm. Ak sa vysledok upravi podla ucinnosti,
aktivita vychadza na 800 Bq. Pri presnejSich meraniach sa vysledok udava v Bq/kg,
Bq/m? alebo v Bq/I.
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meranie aktivity chloridu draselného

Podobne zaujimavym meranim je urcenie sily magnetického pola. Skimanie je
prospeSné pri pozorovaniach kovov s magnetickymi vlastnostami. Dvojosovy senzor
magnetického pola (PS-2162) umoziiuje sledovanie magnetickych poli. Zapaja sa do USB
linku a nasledne do pocitaca. Ako v predchadzajucom pripade, aj teraz je vel'mi déleZita
Standardna vzdialenost vzorky od pristroja.

Softvér pouZziva jednotky gauss, alebo mT (militesla). Po zapojeni pristroja sa pomocou
zeleného tlacidla, priamo na senzore, nastavi nulova pozicia. Nasledne sa k pristroju
prilozi vzorka s magnetickymi vlastnostami. V zavislosti od poélu, ktora je blizsSie k
pristroju, sa objavia negativne alebo pozitivne ¢isla, priamo pouZiteIné na hodnotenie
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magnetickych vlastnosti. V ponuke SETUP je mozné upravit jednotky, podl'a poZiadavky
operatora.

zapojenie dvojosového senzoru magnetického pola

2 LABORATORNE METODY

2.1 Siran Zeleznaty

Heptahydrat siranu Zeleznatého je ddélezitd anorganicka zlicenina, trividlne nazyvana
ako zelena skalica. Pouziva sa v polnohospodarstve a v chemickom priemysle ako
zakladnd, vychodiskova latka pri r6znych reakciach. Laboratérna priprava tejto latky
prezentuje zaklady anorganickej syntézy, nasledna vystupova kontrola vystihuje
doleZitost presneja preciznej prace v Skolskom chemickom laboratériu.

Zadanim je pripravit 5,0 g FeS04.7H20 ochladenim nasyteného roztoku tejto zliceniny
pri 45 °Cna 25 °C.V prvom kroku sa zozndmi s chemickou reakciou syntézy.
Fe + H2504 —FeS04 + H>

Z rozsahu chemickej reakcie sa vypocita, aké mnozstvo H2S04 a Fe prasku je potrebné do
reakcie dodat, aby vzniklo Ziadané mnozstvo FeS047H20. Pred tymto krokom je
nevyhnutné preskiumat bilancnu schému krystalizacie.

produkt

w2 = 0,546
nasyteny roztok, 45°C mz=50g
w1 = 0,280 >
m;=7?

nasyteny roztok, 25°C
wsz =0,220
mz =mj - mz

Hmotnostné zlomky sa urcia na zaklade krivky rozpustnosti produktu z chemickych
tabuliek. Hmotnost nasyteného roztoku sa vypocita podl'a nasledovného vzorca:
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mi.wi=mz.wz2+m3.ws3

V d'alSom kroku sa, pomocou hmotnostného zlomku, vypocita, aké celkové mnozstvo
FeSO4 bude obsahovat nasyteny roztok tejto latky pri45°C.

WFeS04 = MFeS04 / Mroztoku FeS04

Teraz, ked' uZ je presne zname i mnozstvo celkového mnoZstva zliceniny, sa pristupuje
k pocitaniu rozsahu chemickej reakcie.

EFes04 = NFeso4 / YFeso4

Z chemickej reakcie je zrejmé, Ze vypocitany rozsah je platny pre vSetky reaktanty.
Prepocitat latkové mnoZzstvo na hmotnost v pripade Fe nie je problé m. AvSak pri H2504
je potrebné brat do avahy i fakt, Ze tato latka je k dispozicii vo forme 96 % roztoku. Z
uvedenej konStatacie vyplyva, Ze sa pouZije okrem prepoctu na hmotnost, aj prepocet na
objem.

NH2504 = Muyzso4 / MH2s04
PH2504 = MH2504 / VH2504
WH2504 = MH2504 / Mpoztoku H2504

Do systému je potrebné i pridanie H20. MnoZstvo sa vypocita z celkovej bilancie.
MFe + m96 % H2504 + MH20 = Mnas. rozt. FeS04 + MH2

Hmotnost vzniknutého vodika je zanedbatelna. V tejto faze si zname vSetky potrebné
udaje, pristupuje sa k samotnej syntéze. Do dvojhrdlej banky sa nasype vypocitané
mnozstvo Fe. Banka sa spoji so spatnym chladi¢com a opatrne, cez mensi otvor banky sa
nadavkuje vypocitané mnozstvo H2SO4, ktora sa predtym zriedila s vypocitanym
mnozstvom H20. Otvor sa uzatvori zatkou a banka sa umiestni do vodného kupela, s
teplotou 45 °C. Teplota sa neustale sleduje so senzorom teploty (PS-2125). Vyvoj
teploty sa zaznamenava v grafickom systéme v programe DataStudio. Banka sa obcCas
opatrne premiesa.

V momente, ked’ rozpustilo celé mnoZstvo Fe, sa reakcia ukon¢i. Vzniknuty tyrkysovo-
zeleny roztok sa prefiltruje cez skladany filtra¢ny papier do krysStalizacnej misky. Do
misky sa umiestni teplotny senzor (PS-2125) a sleduje sa teplota, kym neklesne na 25 °C.

Vzniknuté krystaly sa oddelia podtlakovou filtraciou na Biichnerovom lieviku. Produkt
sa opatrne vysusi medzi vrstvami filtracnych papierov, potom sa nasype do fl'asky na
prasky. Cistota sa vizudlne overi pozorovanim vzniknutych krystalikov pod
mikroskopom. Ak sa pocas syntézy nekontrolovane vstupne teplota systému, vznikaja
iné Struktiry, ktoré je mozné pozorovat' i volnym okom.
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pred prdcou je vy hodné teplotny senzor nakalibrovat’
pomocou overeného teplomera

V dalSom Stadiu sa overi analytickd Ccistota pripraveného FeS04.7H20. Najprv sa
pripravia kalibra¢né roztoky z takej zluceniny Fe, ktora ma stale zloZenie, nerozklada sa,
nie je hygroskopicka a nereaguje so zloZzkami vzduchu. Pripravi sa Standardny roztok s
koncentraciou Fe 1000 mg/l. Vhodnym riedenim sa pripravi pracovny roztok Fe s
koncentraciou 10 mg/l. Z tohto roztoku sa uZz pripravuju kalibracné roztoky do
odmernych baniek s objemom 50 ml podla tabulky.

koncentracia Fe pipetovany objem pridané mnoZzstvo | pridané mnoZstvo 10
[mg/1] z pracovného roztoku H-0 % HCI

[ml] [ml] [ml]
0,0 0,0 25,0 2,5
0,1 0,5 24,5 2,5
0,2 1,0 24,0 2,5
0,4 2,0 23,0 2,5
0,8 4,0 21,0 2,5
1,6 8,0 17,0 2,5

Pripravi sa i vzorka. Navazi sa také mnoZstvo skimaného produktu, ktoré obsahuje
presne 1000 mg Fe. Rozpusti sa v 1 1 destilovanej vody. Z tohto roztoku sa pipetuje 1 ml
do 100 ml odmernej banky. Z tohto pracovného roztoku sa pipetuje 5,0 ml do 50 ml
odmernej banky. Pridd sa 20 ml destilovanej vody a dalej sa postupuje ako pri
kalibra¢nych roztokoch.

Ku vSetkym roztokom sa prida 0,2 ml 0,5 % roztoku KMnO4. Roztoky sa nechajd stat
minimalne 10 minut.

Fe?+ —[Fe3+

Po uvedenej reakcii sa prida 2,5 ml 10 % roztoku KSCN, objem v bankach sa upravi na
50 ml a obsah sa dokladne premiesa.

2Fe3+ + 6KSCN —Fe [Fe(SCN)s] + 6K*
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metdda je realizovatelnd i s pouZitim mikro mnoZstiev
priamo v kyvetkdch

Intenzita zafarbenia sa preskima s pomocou kolorimetra (PS-2121). Z jednotlivych
vzoriek sa odleje potrebné mnoZstvo do nadobiek pristroja, ktoré sa po ocisteni
papierovou vatou, po jednom vloZia do pristroja. Intenzita sa meria pri vSetkych
volitelnych vlnovych diZkach naraz.

pred zacatim merania sa pristroj vynuluje
stlacenim zeleného tlacidla na samotnom pristroji tak,
Ze v optickej drdhe sa nachddza slepy pokus

Pozoruje sa, pri ktorej vinovej dizke je najvy$sia intenzita absorbcie svetelnych lti¢ov. Na
sustavu osi x a y sa nanesu udaje, pricom na osi x budi koncentracie jednotlivych
kalibra¢nych roztokov a na osi y hodnoty absorbancii. Z tejto kalibracnej krivky sa
odcita koncentracia Fe v skimanom roztoku.

Spatnym vypoltom sa zisti aké mnoZstvo Fe obsahuje zldcenina, pripravena
anorganickou syntézou. Tato experimentdlne stanovena koncentracia sa porovna s

24



mnoZstvom Fe, ktoré podl'a hmotnostného zlomku musi byt v FeS04.7H20. Vzhl'adom na
presnost analytickej metddy by toto cislo v % nemalo byt odliSné o viac ako 0,1 %. Ak je
rozdiel vacsi, je to naznakom toho, Ze pripravena latka nie je dostatoCne cista, alebo
roztoky neboli spravne pipetované. TieZz je ddleZité, aby kalibracna zavislost bola
linedrna a R? nebola nizsia ako 0,980.

meranie absorbancil,
pri réznych vinovych dlZkach stcasne

- s ’ -
krystdly heptahydrdtu siranu Zeleznatého pod mikroskopom,
skilmanie Cistoty produktu

2.2 Vymennik tepla

Laboratérny chladi¢, jednoduchy vymennik teple typu rdrka v riarke je idedlna pomdcka
pre pozorovanie prechod tepla z teplejSej kvapaliny cez steny chladi¢a do chladiaceho
média. Vymenené teplo sa pocita z idajov nameranych teplét. Pri tejto praci sa pracuje
naraz az so Styrmi teplotnymi senzormi. Zariadenia (PS-2125) sa zapoja do PasPortu,
bud’ paralelne, alebo do samostatnych vetiev.
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vstup vody na chladenie T1” vstup chladiacejvody, T2’

l vystup ochladenejvody T:”

vystup chladiacejvody, T2""

Pocas celej prace sa zabezpeci konStantny prietok jednotlivych priudov s konstantnou
teplotou. Rychlosti tokov sa stanovia odmeranym preteceného objemu v zavislosti od
Casu a teplota jednotlivych vstupov a vystupov pomocou teplotnych senzorov. Ak nie su
k dispozicii Styri senzory, podl'a potreby sa niektoré nahradia klasickymi teplomermi.

Este pred experimentom sa odmeria diZka chladi¢a, vniitorny a vonkaj$i priemer.
Vymenené teplo sa pocita podl'a vzorca nizZsie.
Q=°"mi1.cp.(T1-T1")="mz.cp. (T2~ T2')

kde °Q je vymenené teplo [J.s11]

°m1 je hmotnostny tok vody na chladenie [kg.s-1]

°mz je hmotnostny tok chladiacej vody [kg.s1]

cpje Specificka tepelna kapacita vody [4187 ].kg-1.K-1]

T1’je termodynamicka teplota vstupujtcej teplej vody [K]

T1"" je termodynamicka teplota ochladenej vody [K]

T2" je termodynamicka teplota vstupujicej chladiacej vody [K]
T2"" je termodynamicka teplota vystupujtcej chladiacej vody [K]

Hmotnostny tok sa pocita podl'a vzorca nizsie.
‘m=p.°V
kde °m je hmotnostny tok [kg.s-1]
p je hustota vody [kg.m-3]
°V je objemovy prietok [m3.s-1]
Rychlost’ toku sa pocita na zaklade d’alSieho vzorca.
V=V/t
kde  °Vjerychlost toku [m3.s-1]
V je objem [m3]
tje cas [s]
V d'alSom kroku sa uz pocita vysledny ukazovatel, Cize sucinitel prechodu tepla.

K=°Q/(S.aTs)

kde K je sucinitel prechodu tepla [J.s'1.m2.K]
°Q je vymenené teplo [].s1]
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S je plocha kontaktu dvoch médii [m?]
4Ts je stredna teplota [K]

Plocha kontaktu dvoch skimanych médii sa pocita nasledovne.

m. 1. (d1 +dz)

2

kde S je plocha kontaktu [m?]
lje dizka chladi¢a [m]
d1 je vnutorny priemer rurky chladica [m]
d2 je vonkajsi priemer rurky chladic¢a [m]

K tplnosti vypoctu sa vypocita i stredna hodnota teploty podl'a nizsieho vzorca.

(T1-T27) +(T17-Tz2)

2Ts =
2

kde 4Ts je strednd teplota [K]
T1’je termodynamicka teplota vstupujtcej teplej vody [K]
T1” je termodynamicka teplota ochladenej vody [K]
T2" je termodynamicka teplota vstupujucej chladiacej vody [K]
T2 je termodynamicka teplota vystupujicej chladiacej vody [K]

Tento pokus sa mdZe realizovat pri roznych teplotach a prietokoch a takisto s rézne
dlhymi chladi¢mi.

-

zloZity potrubny systém modelu tipravne véd, vytvoreny v rd mci projektu Krimichémia,
kde hodnota sucinitela prestupu tepla je dé leZitym ukazovatel'om procesu



3 SUHR MOZNOSTI INYCH MERANI

Malé laboratérne pristroje série Pasco© je moZzné vyuZit i pri r6znych inych pracach v
Skolskom chemickom laboratériu. Zaujimavym modulom je senzor extrémnych teplot
(PS-2134), ktory dokaZe stanovit napriklad i teplotu vSetkych casti plamena. Rozsah
merania je od -200 do 1000 °C. Termoclanok sa sklada zo senzoru Ni-Cr/Ni, pricom
presnost merania je * 3 °C, rozliSenie 0,5 °C. Opakom tohto modulu je bezkontaktny
teplomer (PS-2197), ktory meria teplo vyZarované predmetmi. Je vyuzitel'ny napriklad
pri syntézach v laboratériu, senzor sa nasmeruje na reakénd banku a jednoduchym
stlacenim spinaca sa okamZite zisti aktualna teplota reakcnej zmesi. Teplota sa moZze
snimat’ i kontinualne. Meraci rozsah pristroja je -70 °C az 380 °C a presnost’ az + 0,5 °C.

pri biotechnologickych procesoch je potrebné sledovanie teploty
v réznych ¢astiach reakénej nddoby, bezkontaktny spésob je v tomto pripade idedlny

NajidealnejSou supravou pre Skolské chemické laboratoria je sustava senzorov,
oznacCena ako vSeobecna chémia (PS-2170). Po zapojeni do USB linku sticasne meria
pH, absolutny tlak a napatie. Ak sa pH meria v tuhych vzorkach, ako napriklad v pdde,
pripoji sa plocha pH elektréda (PS-2182).

Pri chemickych reakciach Casto vznikaji produkty, stanoviteIné ionovo- selektivnymi
elektréodami. K senzoru vSeobecna chémia (PS-2170) je mozné pripojit nizSie uvedené
elektrody.

kéd elektrody merany ukazovatel vyuZitie

6'%7 amoniak sledovanie rozkladnych procesov
6726 oxid uhli¢ity sledovanie spal'ovacich reakcii
6727 vapnik stanovenie tvrdosti vody
6732 chlér dokaz vol'ného chléru v pitnej vode
6736 olovo pozorovanie znecist ovania izemia
6728 fluor prieskum obsahu fluoridov

v dentalnych vyrobkoch
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6735 dusi¢nany dokaz kontaminacie podzemnych véd
pol'nohospodarskou ¢innostou

6733 draslik stanovenie draslika v substratoch pre
izbové rastliny
6734 sodik stanovenie sodika

v mineralnych vodach

Pri oxidac¢no-redukcénych titraciach, alebo procesoch je zaujimavou pomdckou ORP
elektroda (CI-6716).

Coraz vacsi doéraz sa kladie na biotechnologické procesy, ich vyuZitie a vyvoj v tejto
oblasti. Senzor etanolu (PS-2194) je pristroj, ktory deteguje a kvantifikuje etanol v
plynnom skupenstve, napriklad pri procesoch kvasenia. Meraci rozsah je od 0 do 3 % s
presnostou 20 % nameranej hodnoty.

Sice téma fotosyntézy je skor ucivom biologie, zaklada sa aj na chemickych zmenach.
Prace pri demonstracii alebo pri vysvetlovani tohto procesu je dobrym pomocnikom
senzor plynného kyslika (PS-2126A). Pristroj automaticky kompenzuje hodnoty v
zavislosti od aktudlnej teploty, rozliSuje uz koncentracie + 0,024 % a meria v celom
rozsahu 0 - 100 %.

Pri niektorych reakciach vznika aj plynny oxid uhli¢ity. Koncentraciu vzniknutého plynu
v urcitom objeme je moZné merat senzorom plynného oxidu uhlic¢itého (PS-2110).
Meria vrozsahu 1 - 100 000 mg/dm3 s presnostou 10 % z nameranej hodnoty.

e

analytickd technika sa otestovala i pocas ekpedfciz’
pri monitorovani kvality vody Dunaja

Chemické pokusy sa casto demonsStruju v prednaskovych salach, v konferenénych
miestnostiach a podobne. Ziaci, sediaci v prednych radoch maju $tastie, uvidia kazdy
detail, avSak ¢im d’alej sa nachadza divak od demonstracného stola, tym viac mu unikaja
dolezité Casti. Tento problém riesi interaktivna tabula, vynalez, ktory ovplyvnil celé
Skolstvo. Takéto zobrazovacie média su spajatelné i s prenosnymi pocita¢mi, €o
znamend, Ze aj s technikou Pasco®©. Ucitelovi sa takto otvdra nova dimenzia pri
demonsStracii merani, skimani a pokusov. Ziaci zretelne a vel'mi kvalitne méZu
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pozorovat priebeh celej prace, program DataStudio zobrazi grafické, digitalne a iné
formy hodnotenia daného signalu zapojeného pristroja.

demonstrdcia zmien teploty, pH, rozpustnosti a rozpusteného kyslika v rozto ku
pri rozpustani ré6znych zliicenin
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krivka zndzortiujiica zvysovanie a ndsledne ustaleme tep Ioty (bod ekvivalencie),
pri neutralizdcii kyseliny sirovej, roztoko m hydroxidu draseIného

Pri planovani laboratérnych prac sa naplanuji i materialy, ktoré budu pocas
experimentov pouzivat. Nie je to inak ani s pristrojovou technikou. Pri hl'adani
najefektivnejsieho rieSenia je potrebné uvazovat nasledovne:

pokusy budd zamerané na environmnetalnu chémiu (environmentalna sdprava),
pokusy budi demonstrovat chemické deje (chemicka stprava),

pokusy budua mat' fyzikdlno-chemicky charakter (Specialne pristroje),

pokusmi sa budu analyzovat materialy (analytické pristroje).
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ZAVER

Malé laboratoérne pristroje sa objavili i v Skolskych laboratdériach. ESte musi prejst dlha
doba k tomu, aby sa stali beZznou suicastou vyucovacieho procesu, avsak ich praktickost,
rozmery a aj cena umoznujd, aby mohli byt dostupné pre kazdu sSkolu.

Pracu s chemickymi latkami, efektivne pokusy a demonStraciu roéznych javov
pravdepodobne nikdy uplne nevytlacia interaktivnhe pomodcky a tak je to spravne.
Chemické Skolské laboratérium nemoze existovat bez prvkov, zlicenin, indikatorov,
organickych rozpustadiel. Pristrojova technika ma za Glohu pomahat’ pri interpretacii
vysledkov a zobrazovat vystupy prac elegantnejSim sposobom. Vyvoj nie je mozZné
zastavit. Dnes nie je potrebné kreslit kalibracné krivky pravitkom na milimetrovy
papier, vyriesSi to pocitaCovy softvér, napriklad i DataStudio. Na druhej strane nie je - z
hl'adiska didaktiky - vhodné pouzivat iba interaktivne pomdcky pri vyucbe predmetu
chémia. Nezabudnime na to, Ze chémia je zaZitkova veda, ktora skutocnu zmysluplnost
odhali iba vlaboratériu.

Skolské laboratérium je prave tym miestom v Zivote budicich chemikov, ktoré ich
ovplyvni na drahe vyberu budiceho povolania, a to bud’ pozitivne, alebo negativne. V
tomto procese ma vynimoc¢nu moc aj ucitel’ chémie, pricom zrkadlom jeho prace je prave
spominané laboratérium.

w T\

s L U - : 13 \ SN
popularizdcia chémie je tilohou kaZdého ucitel'a chémie

a prdve modernd laboratérna technika méZe byt tym sprdvnym

sprostredkovatelom zdujmu Ziaka
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