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komentdfem pro ulitele
pripravil M. Skavrada
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Cilem tohoto laboratorniho cviceni je stanoveni ¢astecné prechodné tvrdosti vody pomoci stanoveni
obsahu vapenatych iontti pred a po opakovaném prevareni vzorku vody.

odrobnéjsi rozbor cila

+ Pouzit odpovidajici instrumentalni vybaveni — vape-
natd iontové-selektivni elektroda (Ca-ISE).

« Pripravit kalibra¢ni roztoky a promérit kalibra¢ni
radu.

+ Stanovit obsah vdpenatych iontl ve vzorku vody.

+ Opakované prevarit vzorek vody a opét stanovit
obsah vapenatych iontd.

o Ze zjisténych rozdilG koncentraci vypocitat, jaké
mnozstvi vdpenatych iontl se vysrazelo ve formé
nerozpustnych produktd.

arazeni do vyuky

Laboratorni dlohu je vhodné zaradit pfedev$im v ram-
ci uciva anorganické chemie (reakce sloucenin kovi
alkalickych zemin, reakce sloucenin uhliku). V uéivu z4-
kladni $koly muaze byt dloha pouZita jako demonstraéni
pfi vyuce tématu soli.

Zadani ulohy

Pomoci iontové-selektivni elektrody pro vdpena-
té ionty (Ca-ISE) stanovte koncentraci vapniku
ve vzorku vody. Poté vzorek opakované prevarte
a opét stanovte koncentraci vapniku. Ze zjisté-
nych koncentra¢nich rozdilt pak stanovte ¢astec-
nou prechodnou tvrdost vody, tj. vyjadiete mnoz-
stvi vysrazeného vapniku.

Technicka uskali, tipy a triky

Pro urychleni tlohy je praktické pripravit zakladni kalib-
raéni roztok, tj. 0,1 M Ca*".

Pomiicky

pocita¢ s USB portem; PASPORT USB Link (Interfa-
ce) nebo Xplorer nebo SPARK jako Interface; PASPORT
Ca-ISE; software DataStudio; PASPORT teplomér; 0,1 M
roztok Ca (tj. 0,367 g CaCl,-2 H,O na 100 ml); roztok ISA;
vzorek vody; pipeta 10ml; odmérnd banka 100ml (4 ks);
kddinka 50 ml; kadinka 250 ml; kahan nebo rychlovarna
konvice; popisova¢ zkumavek (lihovy fix); destilovana
voda — 1000 ml; buniéina; pracovni navod; pracovni list;
ochranné pracovni pomucky

asova narocnost

Dvé vyucovaci hodiny, tj. 2 x 45 min.

avaznost experimentti

Tato iloha miZe navazovat na téma slouceniny uhli-
ku — nerozpustné a rozpustné uhli¢itany. Na tuto dlohu
muze volné navazovat stanoveni horciku, a tim celkové
prechodné tvrdosti vody.

ezipredmétové vztahy

prirodopis (geologie) — krasové jevy; matematika — lo-
garitmy

Experimentem k poznani
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referentni mérna
kalomelova Ca-ISE
elektroda elektroda

meéfeny roztok

Obr. 1: Schéma elektrochemického ¢lanku
pro méfeni koncentrace vapenatych
iont

Teoreticky uvod

Prirodni voda obsahuje rozpusténé soli, které se vyskytuji ve formé iontt
(napt. Na*; Ca*; Mg*; Cl7; SO,*; HCOy"). Tyto minerdlni soli jsou proka-
zatelné velmi diilezité pro lidsky organismus a jejich pritomnost je tedy
zadouci, ovéem v danych koncentracich. Tvrdost vody oznacuje celkovy
obsah soli vapniku a hot¢iku ve vodé. Rozlisujeme tzv. prechodnou a tr-
valou tvrdost vody. Prechodnou tvrdost vody, ktera je zplisobena pri-
tomnosti rozpustnych hydrogenuhlic¢itantt Ca(HCO;), a Mg(HCO5),, je
mozné, na rozdil od trvalé tvrdosti, odstranit varem. Podstatou je preve-
deni rozpustnych hydrogenuhlic¢itanti na nerozpustné uhli¢itany CaCO,
a MgCOs, ktery tvori tzv. vodni kamen. Tento déj lze popsat nasledujicimi
chemickymi rovnicemi:

Ca(HCO,), —> CaCO,+CO,+H,0

MgHCO;), —— MgCO;+ CO,+H,0

Stanoveni koncentrace vépniku, resp. horc¢iku lze provést nékolika zpt-
soby, napt. titracné, spektrofotometricky nebo pomoci iontové-selektivni
elektrody.

Pokud ponofime tzv. mérnou elektrodu, coz je v nejjednodussim pripadé
kus kovu, do roztoku svych iontd, bude na povrchu kovu vznikat potencial
podle Nernstovy rovnice,

E=E°+E-ln[M“+] (1)
nF

kterou lze upravit na tvar,

0,0592 ot
E=E’+—"—="-log[M™] (2)
E — elektrodovy potencial
E0  — standardni elektrodovy potencialtl

n — naboj iontu
[M™] — koncentrace iontd

Potencial této elektrody je zavisly na koncentraci iontli v roztoku. Tento
potencidl vSak nelze méfrit, 1ze ovSsem zmeérit jeho rozdil k tzv. referentni
(srovnavaci) elektrodé, kterda ma potenciél konstantni.

Iontové-selektivni elektrody (ISE) jsou zalozeny na vzniku potencialu
na membrané selektivné propustné pro urcité ionty. Ionty, které mohou
vstupovat do membrany, zptsobuji vznik potencidlového rozdilu mezi po-
vrchem membrany a okolnim roztokem. Vznika tzv. Donnantv potencial.
Jeho velikost zavisi na koncentraci (aktivité) iontt

v roztoku. Béznd ISE elektroda je tvorena membranou, ktera oddéluje
vnéjsi méreny a vnitfni roztok. Roztoky obsahuji ionty, pro které je mem-
brana selektivni. Membranovy potencial je rozdilem Donnanovych po-
tencidlti na obou stranach membréany. Ve vnitfnim roztoku je ponofena
vnitini srovnavaci elektroda, pomoci niz je ISE napojena na mérici pri-
stroj (voltmetr), jak je naznaceno na obrazku 1. V modernim usporadani
jsou obé elektrody soucasti jednoho mériciho ¢lanku.
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chemie « Stanoveni ¢aste¢né prechodné tvrdosti vody - tloha cislo 13

Jak vyplyva z rovnic 1 a 2, vztah mezi potencidlovym rozdilem a koncentraci
neni linedrni. Abychom ziskali linedrni zavislost, je nutné vynaset potencial
proti zapornému logaritmu koncentrace.

pCa = -log [Ca*'] (3)
~ ANIONT (Y?*) = KATIONT (X*)
) g
M W
< <
$=29,6 mV
7 6 5 4 3 2 1 7 6 5 4 3 2 1
log c (aniontu) [moll™] log ¢ (katointu) [moll™]

Obr. 2: Kalibra¢ni kiivky pfi stanoveni ISE elektrodou

Jak naznacuje obrazek 2, je hodnota smérnice pri stanoveni kationtu a ani-
ontu opacné c¢islo. Kalibra¢ni primka je linedrni pouze v urcitém rozsahu
koncentraci.

Motivace

Ptame se studentd, co je vodni kdmen, jaké je jeho slozeni, kde se s nim
mohou setkat, jakym zplisobem vznika a jak jej 1ze odstranit. Diskutujeme
na téma meékka a tvrda voda, uvedeme priklady, kde se v prirodé mohou
setkat s mékkou a tvrdou vodou. Srovname vznik vodniho kamene s kra-
sovymi jevy.

Bezpecnost prace

Pracujte peclivé a v souladu s pracovnim navodem. V laboratori pouzivej-
te ochranné bryle, plast a pripadné dalsi pomucky v souladu se spravnou
laboratorni praxi.

Priprava ulohy
Doporucujeme, aby si studenti nejprve prostudovali teoretickou cést a do-

plnili slovnicek pojmt (mozno zadat i jako domaci dkol). Ovéite, Ze stu-
denti pripravnou cast ulohy opravdu vypracovali.

Postup prace

Nastaveni HW a SW

Pripojte PASPORT Ca-ISE a PASPORT teplotni senzor pres USB link
(obrazek 3) k pocitaci nebo vyuzijte propojeni pres zafizeni SPARK a ote-
viete odpovidajici soubor DataStudia s nastavenim parametra (ch13_
stanoveni_tvrdosti_vody.ds). Tento dokument je dostupny na webu
WWW.eXpOZ.CZ.

Technicka uskali, tipy a triky

Uvedeny soubor lze modifikovat
zavienim prislusnych oken, tj. Digits 1,
Digits 2, Table 1. Dalsi okna lze pridat
po stisknuti tlacitka Summary a preta-
zenim dané volby na pracovni plochu.

Experimentem k poznani
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1I0ml 10ml 10ml

LALE

100 ml 100 ml 100 ml 100 ml

Obr. 4: Schéma fedéni kalibracni rady

Technicka uskali, tipy a triky
Abyste minimalizovali chyby (pozitiv-
né vyssi), po kazdém odmeéreni pipetu
radné proplachnéte destilovanou

vodou a poté i pipetovanym roztokem.

Technicka uskali, tipy a triky

Pri ponofeni ISE elektrody dbejte

na to, aby byla elektroda ponofena
alespon 2—3cm od hladiny a zaro-
ven, aby se magnetické michadélko
nedostalo do kontaktu s elektrodou.
Déle doporucujeme mérit kalibracni
roztoky od nejméné koncentrovaného,
aby se minimalizovala chyba vznikla
kontaminaci. Zméfené elektromoto-
rické napéti ¢lanku je zavislé na tep-
loté, proto dbejte na to, aby kalibra¢ni
roztoky i vzorky mély stejnou teplotu
(napt. 22 °C).

Obr. 3: Zapojeni mérici soustavy

Priprava méreni

Pfiprava roztoka

1) Pripravte si zdkladni kalibra¢ni roztok 0,1 M Ca (pokud neni k dispo-
zici). Na analytickych vahach navazte 0,367 g CaCl,-2 H,O, navazku
prevedte do 100 ml odmérné barnky, dopliite po rysku a fddné promi-
chejte. Tuto odmérnou banku oznacte ¢. 1.

2) Dalsi kalibra¢ni roztoky pripravte postupnym fedénim, jak je nazna-
¢eno na obrazku 4. Kalibra¢ni roztok ¢. 2 o koncentraci 0,01 M pfi-
pravte odmérenim 10 ml kalibra¢niho roztoku ¢. 1 do odmérné banky
¢. 2, kterou doplite po rysku a fddné promichejte. Odmérovani pri-
slusnych objemi provadéjte vzdy pipetou.

3) Podobné si pripravte kalibra¢ni roztok ¢. 3 o koncentraci 0,001 M a ka-
libra¢ni roztok ¢. 4 o koncentraci 0,0001 M.

Pro prehlednost je priprava kalibra¢ni fady uvedena zde:

0,01 M (kalibrac¢ni roztok ¢. 2)

Odméfime 10ml 0,1 M (kalibra¢ni roztok ¢. 1) a doplnime po rysku.

0,001 M (kalibra¢ni roztok ¢. 3)

Odmérime 10ml 0,01 M (kalibra¢ni roztok ¢. 2) a doplnime po rysku.

0,0001 M (kalibra¢ni roztok ¢. 4)
Odmérime 10ml 0,001 M (kalibracni roztok ¢. 3) a doplnime po rysku.

Vlastni méreni a zaznam dat

1) Vyjméte Ca-ISE elektrodu z uchovavaciho roztoku a oplachnéte ji de-
stilovanou vodou. Pouze oplachnéte, neotirejte bunic¢inou.

2) Do kadinky o objemu 50 ml odméite odmérnym véaleckem 25 ml kali-
bra¢niho roztoku ¢. 4, pridejte 0,5 ml roztoku ISA zajistujici dostatec-
nou iontovou silu. Do tohoto roztoku vhodte michadélko magnetic-
kého michadla, ponofrte ISE elektrodu, zapnéte magnetické michadlo,
nastavte vhodné otacky. Do roztoku také ponorte teplomér a spustte
méreni.

3) Zaznamenavani dat zahajte kliknutim na tlac¢itko START. Tlacitko
START se zméni na tlac¢itko KEEP. Po ustaleni hodnoty napéti (cca
2 minuty) stisknéte tlac¢itko KEEP. Na ¢islicovém displeji se zobrazi
zmérend hodnota napéti v mV. Déle se zobrazi dialogové okno, do kte-
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rého zapiste koncentraci, tj. 0,0001 mol/I (piste bez jednotky). Tyto hod-
noty se zapisi do tabulky. Kontrolujte teplotu kalibra¢niho roztoku.

4) Vyjmeéte ISE elektrodu, oplachnéte ji destilovanou vodou. Pouze oplach-
néte, neotirejte bunicinou.

5) Body 2) az 4) opakujte pro zbyvajici kalibra¢ni roztoky, tj. oznac¢eny
Cisly3,2al.

6) Timto zptsobem jste ziskali body kalibrac¢ni primky.

7) Odmeérte 25ml vzorku vody, pfidejte 0,5ml roztoku ISA, vhodte mi-
chadélko magnetického michadla, ponorte ISE elektrodu, zapnéte mag-
netické michadlo s vhodné nastavenymi otdckami. Kontrolujte, aby
teplota vzorku byla stejnd jako teplota kalibra¢nich roztoki. Spustte
méfeni tak, jak je uvedeno v bodé 3. Misto hodnot koncentraci zapiste
¢islo vzorku.

8) Do rychlovarné konvice, popt. do kadinky stojici na kahanu, odmér-
te cca 100 ml zkoumaného vzorku vody. Tento vzorek pfivedte k varu
a asi 3 minuty povarte.

9) Prevareny vzorek ochladte na stejnou teplotu, kterou mély kalibra¢ni
roztoky, resp. vzorek vody pred prevarenim.

10) Z takto ochlazeného vzorku vody odmérte odmérnym valeckem 25 ml,
pridejte 0,5ml roztoku ISA, vhodte michadélko magnetického micha-
dla, ponorte ISE elektrodu, zapnéte magnetické michadlo s vhodné
nastavenymi otdackami. Kontrolujte, aby teplota vzorku byla stejna
jako teplota kalibra¢nich roztokd. Spustte méreni tak, jak je uvedeno
v bodé 7).

11) Body 8) az 10) opakujte 2—3krat az do dosazeni konstantni hodnoty
napéti, tj. do konstantni koncentrace Ca** ionti.

Analyza namérenych dat

1) Analyzu a zpracovani dat provedte v tabulkovém procesoru, napf.
Microsoft Excel. Excelovsky soubor na vyhodnoceni dat si muzete stah-
nout na webu www.expoz.cz.

2) Do jednoho sloupce zadejte hodnoty koncentraci a do vedlejsiho sloup-
ce vypocitejte zaporny logaritmus koncentrace, tj. pCa. Do tfetiho
sloupce zapiste hodnoty napéti.

3) Vyneste do grafu zavislost napéti vs. pCa, vlozte spojnici trendu (prim-
ka) a zvolte ZOBRAZIT ROVNICI REGRESE. Pomoci rovnice piimky
vypocitejte ze zndmych hodnot napéti neznamé hodnoty koncentraci
v jednotkach mol/l a mg/l.

4) Zrozdilu pocate¢niho a kone¢ného mnozstvi vapniku vyjadiete mnoz-
stvi vylouceného vapniku ve formé srazeniny, tj. vodniho kamene.

Informacni zdroje

¢ http://www.pasco.com/prodCatalog/PS/PS-2125_pasport-
temperature-sensor/index.cfm

¢ http://www.pasco.com/family/datastudio/index.cfm

¢ http://www.pasco.com/prodcatalog/ps/ps-2008_spark-science-
learning-system/index.cfm

¢ http://www.pasco.com/prodCatalog/CI/CI-6727_calcium-ion-
selective-electrode/

¢ http://www.vscht.cz/anl/lach1/2_Pot-F.pdf

¢ http://www.vodni-kamen.cz/tvrdost-vody.html

Hodnoceni vysledki

Sestavili a pouzili studenti mérici
aparaturu spravné?

Postupovali korektné podle pracov-
niho postupu?

Porozuméli studenti uvedené pro-
blematice?

Vypracovali studenti spravné své
pracovni listy?

Pripravili studenti kalibra¢ni rozto-
ky spravné?

Sestavili studenti spravné kalibra¢ni
pfimku a vyhodnotili jeji rovnici?
Vypocitali studenti spravné mnoz-
stvi vylou¢eného vapniku?

Syntéza a zavér

Poté, co studenti vyplni své pracovni
listy, spole¢né shrneme ziskané poznat-
ky o tématu tvrdosti vody a moznosti
jejtho méreni.

Experimentem k poznani
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