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- zpráva za 1. rok řešení

Anotace a finanční souhrn

Cílem projektu je zavedení modulární struktury laboratoří základních předmětů ve studijních programech magisterského studia na všech fakultách VŠCHT, posilující interdisciplinaritu vzdělávání v souladu s Dlouhodobým záměrem VŠCHT Praha (kap. 4.3.Nabídka studijních oborů v souladu se společenskou potřebou). Bloky laboratorních prací (moduly) budou zajišťovat jednotlivé ústavy věnující se výuce základních chemicko-inženýrských předmětů. Studenti budou moci moduly jednotlivých předmětů kombinovat dle vlastního výběru a sestavovat tak jednosemestrální individuálně profilovaný laboratorní kurs.

V prvním roce řešení projektu se pozornost soustředila na vyřešení konkrétní obsahové náplně všech dvaceti čtyř modulů, vytipování vhodných úloh ze stávajících studijních programů, na zahájení budování zcela nových úloh stejně jako na modernizaci a zvýšení kapacity některých existujících úloh. Kapitálové prostředky byly v souladu s návrhem projektu soustředěny do několika přístrojově náročných modulů, u nichž byla předběžně zjištěna významná poptávka. Příslušné přístrojové vybavení bylo pořízeno v 1. pololetí roku 2004, takže již během uvedeného roku došlo k seznámení vyučujících s obsluhou těchto přístrojů, stejně jako byly provedeny testovací experimenty pro přípravu konkrétních úloh. Běžné věcné prostředky byly využity na modernizaci jednotlivých laboratoří, ať již z pohledu drobného laboratorního vybavení či z pohledu modernizace výpočetní techniky, používané ke zpracování dat a presentaci výsledků. Zároveň byly vytvořeny podmínky pro efektivní modernizaci dalších úloh v roce 2005.

Veškeré přidělené prostředky byly vyčerpány, přečerpání v rozsahu cca 0,1 % celkového objemu prostředků bude uhrazeno z prostředků VŠCHT Praha. Kapitálové prostředky stejně jako mzdové prostředky a stipendia byly čerpány zcela v souladu s návrhem projektu. V případě běžných věcných prostředků došlo ke dvěma odchylkám. Jednak bylo zaúčtováno 36 tis. Kč (cca 0,5 % celkového objemu přidělených prostředků) jako tzv. služby, které nerepresentují odborné služby, ale různé (především bankovní) poplatky převážně spojené s pořízením přístrojů a zařízení ze zahraničí. Jednak došlo k vyššímu čerpání prostředků na materiál kompenzovaný nižším objemem prostředků na drobný majetek, ačkoli situace po 1. pololetí byla právě opačná. Přesně predikovat potřebu drobného majetku resp. materiálu je při počtu 24 modulů velmi obtížné. Nutno konstatovat, že odchylky jsou však menší než  1 % celkového objemu přidělených prostředků. Údaje o přidělených a čerpaných prostředcích shrnují níže uvedené tabulky. 

Požadované a přidělené prostředky na první rok řešení projektu - 2004
	
	
	Požadováno
	Přiděleno

	Celkové finanční prostředky
	Celkem
	6.000 tis. Kč
	6.000 tis. Kč

	Kapitálové finanční prostředky
	Celkem 
	3.800 tis. Kč
	3.800 tis. Kč

	Z toho
	Samostatné věci movité (stroje, zařízení)
	3.800 tis. Kč
	3.800 tis. Kč

	Běžné

finanční prostředky
	Celkem 
	2.200 tis. Kč
	2.200 tis. Kč

	Z toho
	Pohyblivé složky mzdy
	420 tis. Kč
	420 tis. Kč 

	
	Odvody na sociální a zdravotní pojištění 
	147 tis. Kč
	147 tis. Kč

	
	Stipendia
	23. tis. Kč
	23. tis. Kč

	
	Drobný majetek
	1.000 tis. Kč
	1.000 tis. Kč

	
	Materiální náklady
	610 tis. Kč
	610 tis. Kč


Čerpané prostředky v roce 2004

	
	
	Náklady celkem
	Hrazeno 

z projektu

	Celkové finanční prostředky
	Celkem
	6.008 tis. Kč
	6.000 tis. Kč


	Kapitálové finanční prostředky
	Celkem 
	3.800 tis. Kč
	3.800 tis. Kč

	Z toho
	Samostatné věci movité (stroje, zařízení)
	3.800 tis. Kč
	3.800 tis. Kč

	Běžné

finanční prostředky
	Celkem 
	2.208 tis. Kč
	2.200 tis. Kč

	Z toho
	Pohyblivé složky mzdy
	420 tis. Kč
	420 tis. Kč 

	
	Odvody na sociální a zdravotní pojištění 
	147 tis. Kč
	147 tis. Kč

	
	Stipendia
	23 tis. Kč
	23 tis. Kč

	
	Drobný majetek
	940 tis. Kč
	940 tis. Kč

	
	Materiální náklady
	642 tis. Kč
	642 tis. Kč

	
	Služby a náklady nevýrobní povahy
	36 tis. Kč
	28 tis. Kč



Průběh a výsledky řešení projektu v roce 2004

Obecné kroky přípravy modulárních laboratoří základních chemicko-inženýrských předmětů

Jako jeden z výchozích bodů přípravy nového předmětu magisterského studia na VŠCHT Praha byla provedena detailní analýza bakalářských studijních programů všech čtyř fakult, a to především s ohledem na laboratorní výuku, ať již v předmětech povinných, povinně-volitelných či volitelných. Na základě této analýzy studijních programů jednotlivých fakult (nabíhajících od prvního ročníku bakalářského studia v akademickém roce 2004/2005) se ukazuje, že je třeba připravit značně variabilní schémata úloh, neboť rozsah a obsah laboratoří absolvovaných jednotlivými studenty různých bakalářských programů bude velmi odlišný, nejen s ohledem na různé studijní programy, ale i s ohledem na individuální volitelnost řady laboratorních předmětů. Modulární laboratoře tak musí zahrnovat jak úlohy základní, tak různě pokročilé úrovně, a to ve všech základních chemických a inženýrských oborech, aby tyto laboratoře bylo možné nabídnout všem studentům magisterského studia VŠCHT. V této souvislosti byl formulován nový dílčí cíl pro rok 2005, a to „zajištění variabilní obtížnosti modulů v návaznosti na absolvovaných bakalářských studijních programech“. 

Obecným výsledkem prvního roku řešení projektu je tak po vytvoření seznamu 24 modulů i formulace přehledu navrhovaných úloh v jednotlivých modulech, jejich odborné náplně a výukových cílů. Jedná se jak o zcela nové úlohy, tak o úlohy existující, které je třeba v různé míře inovovat a modifikovat. Průběžně probíhala komunikace mezi garanty projektu z jednotlivých pracovišť, ať již ve formě elektronické či formou společných schůzek všech garantů s cílem optimalizovat postup řešení projektu a zajistit základní soulad mezi moduly různých pracovišť. 

V souladu s návrhem projektu bylo pořízeno přístrojové vybavení pro preferované moduly, ať již se jedná o moduly Základní biochemické metody, Kalorimetrie, Molekulová spektrometrie, či Provozní měření a řízení. Díky připravenosti jednotlivých pracovišť bylo ke 14. červnu 2004 vyčerpáno 95 % kapitálových finančních prostředků, čímž byl vytvořen dostatečný časový prostor pro zaškolení pracovníků, realizaci testovacích experimentů a též k vlastnímu zahájení přípravy nových úloh již v prvním roce řešení projektu. Dále pak byly vytvořeny podmínky pro obdobně efektivní čerpání kapitálových investičních prostředků v předpokládaném druhém roce řešení projektu. Požadavky na konkrétní typy přístrojů a dalšího vybavení tak mohly být zformulovány v návrhu projektu na rok 2005. V případě většiny zúčastněných ústavů byly běžné věcné finanční prostředky čerpány průběžně. 

Průběh přípravy jednotlivých modulů

Popis přípravy jednotlivých modulů je členěn podle příslušných ústavů, které dané moduly zajišťují. Stav přípravy jednotlivých úloh závisí na přidělených finančních prostředcích, ať již kapitálových či běžných. Příprava jednotlivých modulů neprobíhá rovnoměrně, hlavní pozornost se soustředila na přípravu nových úloh, pro které bylo pořízeno nové přístrojové vybavení. Dále pak byla věnována pozornost těm úlohám, které budou vyžadovat delší období testování a optimalizace jejich provedení. V řadě případů jsou úlohy ve stadiu experimentálního ověřování různých variant, někdy i ve stavu rozboru několika ideových záměrů. V této souvislosti je třeba připomenout, že se jedná o první rok přípravy nového typu laboratoří, jejichž celková příprava k běžnému provozu je koncipována na období tří let. 

1. Moduly připravované Ústavem analytické chemie

1.1. Metody molekulové spektrometrie

1.1.1. Přehled navrhovaných úloh

a) Infračervená spektrometrie – identifikace látek a strukturní analýza

· měření transmisních a ATR spekter kapalných vzorků

· interpretace spekter – přiřazení charakteristických pásů funkčních skupin a základního skeletu molekuly
· srovnání měřených dat s databází/knihovnou spekter
b) NMR spektrometrie I – identifikace jednoduchých organických látek

· principy interpretace jednodimenzionálních 1H a 13C NMR spekter

· interpretace 1H a 13C NMR spekter neznámých organických látek

· výpočet hodnot spin-spinových interakčních konstant

c) Ramanova spektrometrie – identifikace materiálů a strukturní analýza

· měření spekter kapalin a pevných vzorků včetně směsných materiálů

· zpracování spekter a jejich interpretace, identifikace látek a materiálů

· klasifikační vyhodnocování dat

d) NMR spektrometrie II – strukturní analýza

· princip NMR experimentu – měření spekter

· dvoudimenzionální NMR spektrometrie – měření COSY spektra

· interpretace NMR spekter včetně 2D NMR dat

e) Kvantitativní spektrometrie v blízké a střední infračervené oblasti

· měření spekter roztoků v NIR a MIR oblasti

· vývoj multikomponentní kvantitativní metody – kalibrace, validace

· chemometrické vyhodnocování dat

f) Kvantitativní fluorimetrie

· závislost intenzity fluorescence na pH

· fluorimetrické stanovení chininu v nápojích

g) Spektrofluorimetrie

· ověření činnosti spektrofluorimetru

· záznam excitačních a emisních spekter

· stanovení kyseliny acetylsalicylové v tabletovině farmaceutického preparátu

Úlohy tohoto modulu lze rozdělit do dvou zaměření, a to na úlohy strukturní analýzy a identifikace (organických) analytů („a“ až „d“), a dále na úlohy kvantitativní (vícesložkové) analýzy („e“ až „g“). Úlohy „a“, „b“ a „f“ jsou úlohy základní obtížnosti, úlohy „c“, „d“, „e“ a „g“ jsou středně pokročilé. U některých úloh bude možné volit typy analytů podle odborného zaměření studentů. 

1.1.2. Nově připravovaná úloha

Jako zcela nová úloha byla připravována práce Kvantitativní spektrometrie v blízké a střední infračervené oblasti. Pro tuto úlohu byl z prostředků projektu pořízen nový modulární FTIR spektrometr (Nicolet Nexus) (980 tis. Kč), umožňující měření jak v blízké, tak ve střední infračervené oblasti (obr. 1.1). Konstrukce spektrometru umožňuje jeho případné budoucí rozšíření do vzdálené infračervené oblasti stejně jako použití řady nástavců a příslušenství. S přístrojem je kompatibilní i stávající příslušenství (ATR nástavce a DRIFT nástavec), používané ke dvěma šest let starým FTIR spektrometrům Avatar, které jsou v současné době využívány v rámci Laboratoří z analytické chemie II. Kromě FTIR spektrometru Nexus pořízeného z prostředků tohoto projektu byl z prostředků Ústavu analytické chemie pořízen druhý stejný spektrometr, tak aby byla zajištěna dostatečná kapacita nově připravované úlohy. Z tohoto rozvojového projektu pak byly pořízeny čtyři kompletní počítače (celkem 128 tis. Kč), z nichž dva jsou připojeny jako obslužné k uvedeným spektrometrům, další dva jsou s nimi propojeny do pracovní skupiny a nakonfigurovány pro zpracovávání a vyhodnocování měřených dat (obr. 1.2). Kromě toho byla z prostředků rozvojového projektu pořízena laserová tiskárna MINOLTA PagePro 1300W (4 tis. Kč), která byla nastavena jako sdílená s celou pracovní skupinou. 

S oběma novými spektrometry byla provedena série testovacích měření v obou spektrálních rozsazích, a to jak v základním transmisním modu, tak s využitím existujících reflexních nástavců. V obou oblastech byla testována možnost analýzy vodných roztoků – transmisním měřením v blízké infračervené oblasti, technikou ATR ve střední IČ oblasti v souvislosti s plánovanou úlohou, věnovanou analýze nápojů. Seznámili jsme se s obsluhou přístrojů, s výměnou děličů paprsků, nastavováním přístrojových parametrů a prací s obslužným a vyhodnocovacím softwarem (Omnic, Macros Basic, TQ Analyst), který byl součástí dodávky přístroje. Následně byly zřízeny a nakonfigurovány studentské účty, studentské experimenty (souhrn nastavení přístrojových parametrů) a schéma adresářů (včetně přístupových práv a sdílení) pro ukládání dat a parametrů, tak aby byla minimalizována rizika ztráty či poškození klíčových souborů. Cílem bylo maximálně zjednodušit operace s daty při vlastních posluchačských laboratořích, aby se pozornost soustředila na odborné téma úlohy, a nikoli na obsluhu počítače. Byla pořízena řada chemikálií (8 tis. Kč), používaných jako potravinářská sladidla či obsažených v přírodních ovocných šťávách, pro vývoj úlohy zaměřené na identifikaci a stanovení sladidel v nealkoholických neperlivých nápojích, příp. pro stanovení cukrů a alkoholu v modelech neperlivých alkoholických nápojů. Tyto látky budou zároveň využity v modernizované úloze Ramanova spektrometrie – identifikace materiálů a strukturní analýza, kde se rozšíří stávající analýza potravin (bonbonů, žvýkaček, ovocných šťáv) či farmaceutických přípravků (např. homeopatik či analgetik ve formě dražé) s cílem zjistit přítomnost a identifikovat použitá přírodní či uměla sladidla. 

[image: image1.jpg]



Obr. 1.1 Jedno ze dvou měřicích pracovišť s FTIR spektrometrem a obslužným počítačem 
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Obr. 1.2 Dvě pracoviště pro zpracování a vyhodnocování spektrálních dat

1.1.3. Modifikované úlohy

U úlohy Infračervená spektrometrie – identifikace látek a strukturní analýza byly pořízeny nové typy organických látek (7 tis. Kč) pro rozšíření palety látek při analýze funkčních skupin. Pro opakovatelné dávkování vzorků k měření s minimalizací spotřeby chemikálií byly pořízeny dělené stříkačkové dávkovače Hamilton o maximálním objemu 50 (l se sadami vyměnitelných jehel (celkem 9 tis. Kč). Byly testovány postupy čištění ATR krystalu, které by vedly buď k úplné eliminaci nebo alespoň k omezení množství dosud používaných těkavých halogenovaných rozpouštědel (především chloroformu), a to jak z celkového pohledu jejich vlivu na pracovní a životní prostředí, tak s ohledem na riziko zrychleného opotřebení některých optických prvků spektrometrů. 

Pořízené vzorky sladidel byly proměřeny FT Ramanovou spektrometrií a získaná data budou použita jako referenční v úloze Ramanova spektrometrie – identifikace materiálů a strukturní analýza. 

1.2. Separační a elektromigrační metody

1.2.1. Přehled navrhovaných úloh

a) Plynová chromatografie

· analýza směsi rozpouštědel 

· stanovení retenčních indexů

· stanovení obsahu p-xylenu v technické směsi

· výpočet počtu teoretických pater a výškového ekvivalentu teoretického patra

b) Kapalinová chromatografie

· kapalinová chromatografie a absorpční spektrofotometrie směsi aromatických látek

· ověření činnosti a stability chromatografického systému

· kvantifikace složek ve směsi

· výpočet parametrů chromatografického systému

c) Iontově výměnná chromatografie

· příprava ionexové kolony

· zachycení kationtů na měniči iontů

· regenerace ionexu

d) Kapilární izotachoforéza

· obsluha přístroje

· měření izotachoforegramů vody a vodných roztoků

· stanovení síranů a dusičnanů ve vzorku vody

Úlohy „a“ a „b“ tohoto modulu lze realizovat ve dvou stupních obtížnosti, a to jako základní či středně pokročilé. Úlohy „c“ a „d“ jsou koncipovány jako středně pokročilé. 

1.2.2. Modifikované úlohy

Modifikovány byly úlohy Plynová chromatografie a Kapalinová chromatografie. S přispěním tohoto projektu byl proveden upgrade starších počítačů (5 tis. Kč) a u každé jednotlivé úlohy byly počítače propojeny do pracovní skupiny se sdílenou tiskárnou. 

1.3. Prvková analýza

1.3.1. Přehled navrhovaných úloh

a) Atomová absorpční spektrometrie

· stanovení chrómu a mědi

· stanovení hořčíku a vápníku 

b) Optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným plasmatem

· stanovení mědi a olova ve vzorku zinkové rudy

· stanovení vápníku a hořčíku ve vzorku pitné vody

c) Rentgenová fluorescenční analýza

· kalibrace spektrometru

· kvalitativní, semi-kvantitativní a kvantitativní analýza ocelí

· analýza homogenity materiálu

d) Gama spektrometrie

· měření gama spekter etalonů a neznámého vzorku

· určení atomového a hmotnostního čísla neznámého radionuklidu

· určení aktivity neznámého vzorku

e) Průtoková vstřikovací analýza

· principy průtokové vstřikovací analýzy

· vliv uspořádání systému na disperzi

· stanovení chloridů v kapalném vzorku

f) Coulometrie

· coulometrická titrace

· biamperometrická indikace bodu ekvivalence

· vyhodnocení opakovatelnosti stanovení

Úlohy „a“, „d“ a „f“ jsou koncipovány jako úlohy základní, práce „b“, „c“ a „e“ jsou středně pokročilé. Tyto úlohy budou předmětem modifikací a inovací v příštích dvou letech. Většina z nich je v současné době využívána ve stávajících posluchačských laboratoří, byť vybavení některých úloh je na hranici jeho životnosti. 

1.3.2. Příprava na modernizaci úloh v příštích letech

Velmi zastaralé je existující vybavení úlohy z průtokové vstřikovací analýzy (FIA), jehož hlavní součást pochází z roku 1986. Proto byla připravována inovace této úlohy, která bude nutně spojena s požadavky na kapitálové finanční prostředky. Byly vyžádány a prostudovány, jak po stránce technických a didaktických parametrů, tak cenových relací dvě nabídky, a to od firmy FOSS Tecator AB (zastoupené firmou SKA-TEC Ltd.) přístroj FIAstar 5000 Analyzer s příslušenstvím a od firmy FIAlab Instruments, Inc. přístroj FIAlab-2500 s příslušenstvím. Na základě těchto nabídek je v návrhu pokračování projektu v roce 2005 požadováno 455 tis. Kč. Finální rozhodnutí bude závislé na přidělené sumě kapitálových prostředků a mimo jiné též na vývoji kurzových vztahů měn (Kč, Eur, USD). 
2. Moduly připravované Ústavem anorganické chemie

2.1. Reakce v pevné fázi

2.1.1. Přehled úloh - nově připravované

a) Příprava feromagnetického oxidu La0.7Sr0.3MnO3 (TC ~ 330 K)

· mechanizmus a provedení reakce v pevné fázi, charakterizace vlastností připravených látek pomocí magnetu
· fázové analýzy s využitím RTG práškové difrakce (vyhodnocení difraktogramu)
b) Příprava vysokoteplotního supravodiče Bi-Sr-Ca-Cu-O (Tc = 110 K)

· supravodivý přechod v kapalném dusíku – levitace
· fázové analýzy s využitím RTG práškové difrakce (vyhodnocení difraktogramu)
c) Příprava pigmentů (titanová běloba)

· příprava tenkých filmů na měření fotoaktivity
2.1.2. Průběh řešení a příprava na modernizaci úloh v příštích letech


V roce 2004 byla navržena tématická náplň modulu a pořízeny některé základní pomůcky a zařízení pro jeho realizaci. Pro další modernizaci těchto úloh v příštích letech bylo třeba pořídit z kapitálových prostředků přesné váhy GX 400 EC (s citlivosti 0,001 g) se sadou kalibračních závaží (70 tis. Kč). Z běžných věcných prostředků byly nakoupeny čtyři achátové třecí misky (33 tis. Kč), dvě tabletovací formy (cca 45 tis. Kč), grindometr (21 tis. Kč) a 20 kusů křemenných trubic (25 tis. Kč).

Je připravováno vypracování návodů na jednotlivé práce, zahrnující i teoretický úvod k základním fyzikálním charakteristikám (perovskitová struktura, magnetismus, supravodivost, fotoaktivita, RTG analýza).

2.2. Preparační řady (bezodpadová technologie) 

2.2.1. Přehled úloh

Řady na sebe navazujících preparačních prací demonstrujících charakteristické sloučeniny vybraných prvků (Cu, Cr, Pb, Fe…), zahrnující různé preparační techniky a doplněné kvalitativními reakcemi příslušných prvků a sloučenin. 



Zpracování všech vedlejších produktů - minimalizace chemických odpadů.

2.2.2. Průběh řešení a příprava na modernizaci úloh v příštích letech

Byl proveden výběr vhodných prvků a sloučenin pro řady na sebe navazujících preparačních prací demonstrujících jejich charakteristické vlastnosti (Cu, Cr, Pb, Fe…) a zahrnující různé preparační techniky. Připravujeme rozšíření stávajících řad o experimentálně náročnější práce a metody charakterizace produktů. Práce jsou navrženy tak, aby byly minimalizovány chemické odpady. Pro realizaci tohoto modulu bylo pořízeno 35 plynových kahanů (48 tis. Kč). 

2.3. Komplexní sloučeniny

2.3.1. Přehled úloh - nově připravované úlohy

Syntéza vybraných komplexních sloučenin s použitím obecných metod (syntéza z kineticky labilních prekursorů, náhrada těkavějších ligandů, náhrada monodentátních ligandů ligandem chelatačním).

Syntéza geometrických, vazebných izomerů a jejich rozlišení (UV-VIS spektra, magnetické chování).

Sledování závislosti barvy komplexu na použitém ligandu pro vybrané kationty a seřazení použitých ligandů do spektrochemické řady.

2.3.2. Průběh řešení a příprava na modernizaci úloh v příštích letech

Byla vypracována tématická náplň modulu. Pro inovaci úloh v tomto modulu byl pořízen pHmetr/konduktometr (39 tis. Kč).

Je připravováno vypracování návodů na jednotlivé práce, zahrnující i teoretický úvod k základním pojmům z teorie koordinačních sloučenin (interakce Lewisova kyselina-Lewisova báze, ligandové pole, stabilita komplexů, síla ligandů). 

2.4. Likvidace odpadů

2.4.1. Přehled úloh - nově připravované úlohy

Likvidace škodlivých a toxických látek v pevných (popílky …) a kapalných (odpadní vody z výrob třaskavin, galvanizoven …) odpadech. Bude prováděna solidifikace odpadních látek (zahuštění, srážení), spalování a likvidace chemickou cestou. Připravované práce budou zaměřeny zejména na těžké kovy, oxidující látky a odpady z nátěrových hmot. V uvedených úlohách bude využito nově pořízené míchadlo a vodní lázeň.

2.4.2. Průběh řešení a příprava na modernizaci úloh v příštích letech

Byla vypracována ideová náplň modulu, spojená s výběrem vhodných prací tak, aby pokryly často se vyskytující odpadní produkty. Je připravováno vypracování pracovních návodů. Z přidělených finančních prostředků byly pořízeny míchadlo (33 tis. Kč) a vodní lázeň (26 tis. Kč).

3. Moduly připravované Ústavem biochemie a mikrobiologie

Záměr ústavu biochemie a mikrobiologie vychází ze současné situace, kdy jsou laboratoře z biochemie, a to jak základní tak i další navazující pokročilé kursy, zařazeny pouze ve studijních programech Fakulty potravinářské a biochemické technologie, na ostatních fakultách se realizují přednášky z biochemie bez praktických cvičení. Vzhledem k tomu, že současný trend výzkumu vede k tomu, že i ostatní chemické obory velmi často zkoumají biologické systémy, je zcela zřejmé, že je třeba studentům zejména magisterských studijních programů ostatních fakult nabídnout možnost seznámení se základními biochemickými technikami a dále pak i s některými pokročilými molekulárně biologickými postupy. V projektu je proto navrhována příprava tří níže popsaných modulů (1. Základní biochemické metody, 2. Studium biomakromolekul, 3. Pokročilé moderní metody biochemického výzkumu). Možnost výběru 2. a 3. modulu ovšem pro studenty všech fakult kromě FPBT bude podmíněna absolvováním modulu 1. Pro tyto moduly, které by měly zahrnovat pokročilejší úlohy, je naprosto nezbytné získání základních dovedností v práci s biologicky aktivním materiálem.

V letošním roce jsme se zaměřili především na vytvoření náplně jednotlivých modulů, tak aby co možná nejlépe representovaly různé metodické oblasti. Detailně je rozpracován modul 1, kde bylo kromě výběru dostatečně representativních úloh, zejména třeba rozšířit stávající kapacitu jednotlivých úloh, tak aby mohly být nabídnuty většímu počtu studentů.

3.1. Základní biochemické metody

Tento modul zahrnuje základní biochemické postupy, jejich cílem je seznámit studenty se specifikou práce s biologicky aktivními biopolymery, jejich isolací a charakterisací. Náplní jednotlivých úloh jsou základní postupy používané v biochemické laboratoři.

V tomto modulu jsou navrhovány následující úlohy:

· Studium enzymové kinetiky – stanovení kinetických parametrů a vlastností trypsinu

· Isolace a charakterisace nukleových kyselin (dvě navazující úlohy)
· Stanovení relativní molekulové hmotnosti bílkovin SDS PAGE

· Iontoměničová resp. gelová permeační chromatografie biologicky aktivních látek

· Základní imunoprecipitační techniky

Úlohy jsou koncipovány tak, aby jejich časová náročnost byla přibližně stejná, tj. cca 4 výukové hodiny. Kromě již zmíněného rozšíření kapacity tohoto modulu bylo třeba modernizovat stávající zařízení, zejména nedávným pořízením nové ultracentrifugy Sorvall Discovery 90 SE (obr. 3.1) s regulací teploty rotorového prostoru a to jako náhradu za starý typ, který již dávno přesáhl hranici životnosti a jeho další zatížení by ohrozilo fungování posluchačských laboratoří. Centrifugace je základním separačním krokem v řadě postupů navrhovaných úloh v jednotlivých modulech a představuje tedy jedno ze základních vybavení biochemické laboratoře. Z kapitálových prostředků tohoto projektu byly pro moduly Základní biochemické metody a Studium biomakromolekul zakoupeny dva nové rotory pro uvedenou chlazenou vysokoobrátkovou ultracentrifugu (TH 641 a T1250) (celkem 790 500 Kč). Různé typy rotorů umožňují zpracovávat odlišné typy materiálů a různá množství vzorků. Vybavení laboratoří těmito dvěma odlišnými rotory tudíž zvýší flexibilitu úloh nabízených v jednotlivých modulech, např. úlohy Isolace a charakterisace nukleových kyselin (1. modul) a dále práce 2. modulu (Strategie a taktika separace, purifikace a charakterisace biomakromolekul, Isolace subcelulárních částic a studium metabolických pochodů). Z běžných věcných prostředků byla pořízena vertikální elektroforesa (cca 19 tis. Kč), chemikálie pro elektroforesu (cca 15 tis. Kč), stolní odstředivka (cca 33 tis. Kč), další laboratorní materiál, chemikálie stejně jako příslušenství k výpočetní technice (např. tiskárna HPPSC1350 za cca 6 tis. Kč).  
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Obr. 3.1 Ultracentrifuga Sorvall Discovery 90 SE
Studium enzymové kinetiky – stanovení kinetických parametrů a vlastností trypsinu

Trypsin (EC 3.4.21.4) je proteasa štěpící preferenčně peptidové vazby, na nichž se svou (-karboxylovou skupinou podílejí bazické aminokyseliny arginin a lysin. Jako substrát ke stanovení aktivity trypsinu se běžně používají tzv. chromogenní substráty (vhodně chemicky upravené substráty, z nichž enzym odštěpuje barevný produkt), kde rychlost změny barvy reakčního roztoku je odrazem změny koncentrace produktu a tudíž aktivity enzymu. Takovým chromogenním substrátem pro trypsin je např. N(‑benzoyl-D,L-arginin-p-nitroanilid, BAPA. Z tohoto bezbarvého substrátu je účinkem trypsinu odštěpován žlutý p-nitro-anilin. Schopnost enzymů přeměňovat substrát závisí na pH, protože stupeň protonace disociovatelných skupin v aktivním místě molekuly enzymu je závislý na koncentraci vodíkových iontů. Stanovení optimální hodnoty pH je jednou ze základních charakteristik každého enzymu. Stejně tak je pro enzymy charakteristická optimální teplota. Kinetické parametry enzymu, Michaelisovu konstantu (Km) a limitní rychlost (Vlim) lze určit změřením rychlosti hydrolýzy substrátu (BAPA) při různých počátečních koncentracích substrátu. Michaelisova konstanta vyjadřuje míru afinity enzymu k danému substrátu.

Isolace a charakterisace nukleových kyselin

Dvě skupiny nukleových kyselin - RNA a DNA - se vzájemně liší lokalizací v buňce, funkcí, strukturou i složením. Při isolaci nukleových kyselin z různých zdrojů se využívá centrifugace a srážení ethanolem. Základními složkami nukleových kyselin jsou dusíkaté báze, pentosy a kyselina fosforečná. Dusíkaté báze vykazují charakteristickou absorpci s maximem při 260 nm a minimem při 230 nm. Absorpční spektra v UV oblasti jsou důležitou charakteristikou nukleových kyselin. Pentosy poskytují reakce na sacharidy a toho lze využít jak k jejich důkazu, tak ke stanovení. Fosfát lze prokázat po mineralizaci vzorku běžnými analytickými reakcemi. Obsah fosfátu je kriteriem čistoty nukleových kyselin.

Stanovení relativní molekulové hmotnosti bílkovin SDS PAGE

Elektromigrační metody patří mezi základní biochemické techniky sloužící jednak k separaci látek (především proteinů a nukleových kyselin) ale také k určení čistoty preparátů a k charakterisaci jednotlivých isolovaných biopolymerů. Při elektroforéze se bílkoviny dělí podle náboje a velikosti svých molekul. Aniontový detergent dodecylsíran sodný (SDS) se váže na povrch proteinů, čímž je denaturuje a proteiny získávají podobný tvar a hustotu záporného náboje. Pomocí SDS - PAGE lze určit molekulovou hmotnost bílkovin srovnáním se standardy o známých molekulových hmotnostech. 

Iontoměničová resp. gelová permeační chromatografie biologicky aktivních látek

Chromatografické techniky patří mezi základní nástroje separace, isolace a identifikace biologicky aktivních látek. Gelová permeační chromatografie, též gelová filtrace nebo chromatografie na principu molekulového síta, je metoda, při které se separují molekuly podle své velikosti a tvaru. Tato metoda slouží jednak k separaci a isolaci biopolymerů, ale za denaturujících podmínek (např. v přítomnosti dodecylsíranu sodného) také k určení molekulové hmotnosti biopolymeru a případně i strukturní vlastnosti (počet a velikost podjednotek).

Chromatografie na měničích iontů neboli ionexová chromatografie je určena pro separaci látek nesoucích náboj. Při výměně iontů se ionty, které jsou elektrostaticky vázány k pevnému a chemicky inertnímu podkladu reversibilně vyměňují za ionty z roztoku. Nábojové vlastnosti aminokyselin, peptidů a bílkovin závisí na pH a tudíž mohou být separovány jak na anexech, tak na katexech. Volba ionexu v tomto případě závisí zejména na hodnotě izoelektrického bodu: při pH nižším než je izoelektrický bod nese látka kladný náboj a váže se na katex, při pH nad izoelektrickým bodem má záporný náboj a váže se tedy na anex. Při dělení proteinů je třeba brát také v úvahu jejich stabilitu  v závislosti na pH.

Základní imunoprecipitační techniky

Podstatou všech imunochemických metod je interakce mezi antigenem a protilátkou in vitro. Imunochemické metody využívají interakce antigenu se specifickými protilátkami za tvorby imunokomplexu antigen-protilátka-antigen. Takové metody dovolují stanovovat protilátky nebo nejrůznější antigeny (hapteny). Rozšiřují paletu analytických metod v řadě profesních oblastí. Obzvláště v lékařské chemii nalezly velké uplatnění a při stanovení některých analytů jsou prakticky nezastupitelné. Mezi jejich hlavní přednosti patří vysoká specifita interakce antigen - protilátka (protilátka váže pouze ten antigen, který vyprovokoval její vznik) a vysoká citlivost některých imunometod. Imunochemické metody lze rozdělit do dvou základních skupin podle toho, zda jsou založeny na vzniku precipitátu nebo pouze imunokomplexu. Nejjednodušší imunochemické metody využívají sekundárního jevu, který doprovází vznik imunokomplexu, a to vypadnutí imunokomplexu z roztoku v podobě viditelného precipitátu (imunoprecipitace).

3.2. Studium biomakromolekul

Tento modul představuje soubor pokročilejších úloh, které jsou věnovány studiu vlastností proteinů, ale zejména je tento modul zaměřen na studium funkce proteinů a jejich lokalisaci v buňkách. V příštím roce bude připraven učební text, zahrnující návody k těmto úlohám. Pro tento modul jsou předběžně navrhovány následující úlohy:

· Studium denaturace biopolymerů – isothermní dentaurace albuminu
· Strategie a taktika separace, purifikace a charakterisace biomakromolekul – isolace isocitrátdehydrogenasy z droždí
· Studium kinetiky allosterických enzymů – kinetika isocitrátdehydrogenasy 
· Studium membránových proteinů – elektroforesa integrálních a periferních proteinů erytrocytové membrány
· Isolace subcelulárních částic a studium metabolických pochodů – isolace mitochondrií z brambor a aktivita dýchacího řetězce
· Imobilisované biologické systémy - imobilisace kvasinek do alginátového gelu a stanovení invertasové aktivity
3.3. Pokročilé moderní metody biochemického výzkumu

Tento modul je zatím navrhován pouze předběžně, neboť zavedení a provozování příslušných úloh představuje vysoké finanční náklady, a to nejen vstupní. V současné době jsou navrhovány následující úlohy:

· Identifikace proteinů hmotnostní spektrometrií MALDI-TOF
· Isolace plasmidové DNA a její identifikace
4. Moduly připravované Ústavem fyzikální chemie 

4.1. Kalorimetrie

4.1.1. Přehled dosud navržených a rozpracovaných úloh
a) Princip DSC, správné používání přístroje, vyhodnocení a analýza dat
b) Rekalibrace DSC kalorimetru
c) Stanovení  tepelné kapacity 

4.1.2. Realizovaná příprava úloh a další plány 

Sloučením investičních prostředků rozvojového projektu (1 mil. Kč) a Ústavu fyzikální chemie VŠCHT Praha (cca 1 mil. Kč) byl zakoupen DSC mikrokalorimetr Setaram MicroDSC III. Po instalaci kalorimetru (květen až červen 2004) byla pod dohledem techniků firmy Setaram provedena testovací měření fázových přechodů s-l u tří látek (voda, galium a naftalen). Výsledné teploty a tepla tání byly v dobrém souladu s doporučovanými hodnotami. Rovněž bylo provedeno testování stability základní linie signálu (slepý pokus) v širokém rozsahu pracovních teplot.

Pro zvýšení kapacity aparatury byly z prostředků rozvojového projektu ke kalorimetru zakoupeny další dvě vsádkové cely (26 tis. Kč), které umožňují přípravu dalšího vzorku za současného měření s druhým párem cel.

Z důvodu rozšíření možností kalorimetru byl v závěru roku 2004 zakoupen jeden pár vsádkově-směšovacích cel (celkem 128 tis. Kč), které umožní rozšířit tématický záběr modulu o stanovení např. rozpouštěcích tepel tuhých látek, reakčních tepel vybraných reakcí apod.

Na základě provedených experimentů se vytvářela idea a náplň jednotlivých navrhovaných experimentálních úloh. Jedná se o základní seznámení s experimentální technikou, ověřování funkce DSC kalorimetru a stanovení tepelných kapacit. Pro každou z těchto úloh byly provedeny příslušné experimentální testy.

a) Princip DSC, správné používání přístroje, vyhodnocení a analýza dat
Cílem úvodní práce je seznámení posluchačů s kalorimetrem, se základními pojmy a se způsobem interpretace dat, které lze získat z monitorovaných signálů. Hlavní smysl této práce spočívá v úvodním obeznámení posluchačů s experimentální technikou a v „manuálním“ vyhodnocení dat, které bylo zařazeno proto, aby si posluchači dokonale ujasnili princip zpracování naměřených signálů.

Osnova práce se skládá z následujících kroků:

· zaškolení obsluhy do přípravy vzorku a manipulace s celami

· programování teplotního režimu

· provedení experimentu a sledování jeho průběhu

· interpretace signálu a vyhodnocení dat pomocí software Setaram

· export primárních experimentálních dat (signálů) do souborů MS Excel

· „manuální“ vyhodnocení dat a jejich konfrontace s výsledky získanými automatickými procedurami

b) Rekalibrace DSC kalorimetru

Cílem úlohy je naučit studenty metodiku ověřování správné funkce kalorimetru a provádění rekalibrace. Při přípravě této práce byla provedena měření teploty a tepla tání tří kalibračních látek (voda, galium a naftalen) při několika rychlostech teplotního skenování a dále byl ověřen postup pro úpravu kalibračních konstant kalorimetru.

c) Stanovení tepelné kapacity

Pro přípravu této úlohy byl zkoušen postup stanovení tepelné kapacity metodou lineárního zvyšování teploty. Ze získaných poznatků byl vypracován detailní postup laboratorní práce, která bude zahrnovat:

· měření signálu pro kalibrační látku (syntetický safír) a pro zadaný vzorek

· export signálů do souboru programu MS Excel a jejich zpracování

· výpočet tepelné kapacity a srovnání výsledku s literárními údaji

V dalším roce řešení budou dokončeny rozpracované úlohy a připraveny detailní návody. Ve spolupráci s Ústavem biochemie a mikrobiologie provedeme zkušební měření reakčních tepel modelových biochemických reakcí. Také je plánován vývoj experimentálních úloh s využitím již zakoupených vsádkově-směšovacích cel. Dále plánujeme další technický rozvoj příslušenství kalorimetru směrem do oblasti průtočné směšovací kalorimetrie, což představuje pořízení průtočných směšovacích cel, čerpadel, temperačních prvků a v neposlední řadě i provedení časově náročných testovacích měření.

4.2. Studium fázových rovnováh důležitých pro životní prostředí

4.2.1. Přehled dosud navržených a rozpracovaných úloh
· Rovnováha kapalina-kapalina objemovou metodou

Byla navržena jednoduchá aparatura pro stanovení rovnováhy kapalina-kapalina binárních směsí organických látek objemovou metodou. Metoda je nedestruktivní a je založena na měření objemů rovnovážných kapalných fázích. Aparatura byla odzkoušena na modelových systémech a byla vytvořena metodika provádění experimentu a vyhodnocení experimentálních dat.

V dalším období rozšíříme tuto úlohu o stanovení rozpustnosti organických látek ve vodě, což bude ověřeno na modelovém systému nitromethan + voda.

4.3. Studium reakční kinetiky

Byla navržena úloha s náplní měření reakční kinetiky (tj. stanovení rychlostní konstanty) reakcí doprovázených změnou zabarveni roztoku s využitím spektrofotometru, který je k dispozici na Ústavu fyzikální chemie. Jako možná reakce byl nalezen rozklad trisoxamanganitého aniontu [Mn(C2O4)3]3-. Tento komplexní anion je zabarven oranžově a rozpadá se reakcí 1. řádu na bezbarvé produkty. Avšak dosud provedené zkušební experimenty nebyly příliš úspěšné. V dalším období se pokusíme problémy odstranit, popř. nalézt a vyzkoušet jiné možné reakce.

4.4. Elektrochemická měření

4.4.1. Přehled dosud navržených a rozpracovaných úloh
a) Konduktometrické stanovení součinu rozpustnosti
b) Konduktometrické stanovení disociační konstanty slabého elektrolytu
c) Termodynamické veličiny z měření elektromotorického napětí článku
ad a), b): Cílem prací je určení součinu rozpustnosti a disociační konstanty z měření vodivosti. Byla stanovena kritéria výběru vhodných modelových látek, které nesmí být zdraví škodlivé, sledovaná vlastnost u nich nesmí nabývat extrémních hodnot, aby přímý experimentální údaj (odpor roztoku) byl dobře měřitelný běžným laboratorním vybavením, látky musí být též snadno dostupné. Všechny tyto požadavky naráz splňuje jenom málo sloučenin. V dalším období budou prováděny ověřovací experimenty na aparatuře, která je k dispozici v posluchačských laboratořích Ústavu fyzikální chemie.

ad c): Zatím byla z dosavadního kurzu převzata jedna práce s názvem „Stanovení aktivitního koeficientu uni-univalentního elektrolytu“, pro kterou existuje experimentální zařízení i metodika.

5. Moduly připravované Ústavem fyziky a měřicí techniky

5.1. Provozní měření a řízení

Nová laboratorní stanice PCT 40 od firmy Armfield představuje multifunkční systém koncipovaný pro výuku provozního měření a řízení. Stanice PCT 40 umožní studentům poznat vlastnosti různých řízených systémů, způsoby získávání informací o jednotlivých veličinách (poruchová, regulovaná a akční), způsoby přenosu těchto informací do počítače a metody řízení procesu. Fotografie na níže uvedeném obrázku (obr. 5.1) ukazuje sestavu multifunkčního výukového systému.

Vybavení laboratoře stanicí PCT 40 zvýší efektivitu praktické výuky procesního měření a řízení. Laboratorní úlohy seznámí studenty komplexně s analýzou a syntézou regulačního obvodu. Studenti budou pracovat s reálnými modely řízených systémů s různým fyzikálním charakterem. Takovým přístupem se posílí u studentů komplexní pohled a přístup k řešení problémů.

Systém je řízen počítačem, umožňuje výuku základních principů měření a řízení různých procesů a může být jednoduše rekonfigurován na sledování teploty, tlaku, průtoku nebo stavu hladiny. S přídavným zařízením je možno rozšířit schopnosti základního modulu o řízení chemického složení média. Dodávaný výukový software s mnoha funkcemi a možnostmi umožňuje zaznamenávat průběh měřených a řízených veličin v reálném čase, studenti mohou měnit parametry řízení a analyzovat průběh procesu pro různé konfigurace systému.

5.1.1. Přehled laboratorních úloh
Měření a regulace stavu hladiny

· různé způsoby měření stavu hladiny v zásobníku

· dvoupolohová regulace stavu hladiny

· spojitá regulace hladiny vody v zásobníku při změnách průtoku na vstupu

Měření a regulace teploty
· dvoupolohová regulace teploty média

· spojitá regulace teploty v nádobě změnami topného příkonu

· regulace teploty vody změnami průtoku chladicího či topného média ve výměníku

Měření a regulace průtoku
· regulace průtoku změnami otáček čerpadla

· poměrová regulace dvou průtoků

· dopředná regulace průtoku

· dopředná regulace průtoku kombinovaná se zpětnovazební regulací složení

Měření a regulace složení
· měření koncentrace snímačem elektrické vodivosti

· regulace složení média v reaktoru změnami průtoku některého z přítoků

· měření a regulace pH

· kaskádová regulace složení a průtoku
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Vzhledem k tomu, že laboratoře z měřicí a řídicí techniky jsou zařazeny jako základní pouze na FCHI, budou některé laboratorní úlohy (nabízené především studentům ostatních třech fakult) koncipovány jako jednoduché úlohy základního charakteru. Další úlohy budou koncipovány jako středně pokročilé navazující na úlohy základní, případně využívající znalosti z bakalářského studijního programu (v závislosti na předchozím studijním profilu studentů). 

5.1.2. Výsledky řešení dosažené v roce 2004
· Od firmy Armfield byly nakoupeny funkční celky pro realizaci multifunkční stanice pro výuku provozního měření a řízení – jednak základní modul PCT 40 a jednak rozšiřující přídavné moduly PCT 41 (model provozní nádrže a reaktoru) a PCT 42 (snímač pH).

· Základní modul PCT 40 byl instalován v laboratoři, propojen s vodovodní sítí a s řídicím počítačem a uveden do provozu. 

· Po prostudování dokumentace byly ověřeny základní funkce jednotlivých součástí systému a odzkoušeny vybrané základní výukové úlohy. 

· Již první získané poznatky s využitím systému PCT 40 umožňují konstatovat, že nová laboratorní stanice přispěje významně k inovaci a k zefektivnění laboratorní výuky provozního měření a řízení. 

5.1.3. Čerpání prostředků na řešení v roce 2004
Hlavní nákladovou položkou, pořízenou z kapitálové dotace, bylo zakoupení stanice PCT 40 s přídavnými moduly (809,5 tis.Kč). Z provozních nákladů byl pořízen počítač s potřebnými perifériemi (celkem 57 tis. Kč), využívaný k řízení stanice, sběru dat a zpracování výsledků měření. Další provozní prostředky byly použity k pokrytí výdajů spojených s instalací a zajištěním provozu stanice (nářadí, instalatérské potřeby, kancelářské potřeby atp. cca 32 tis. Kč).

5.2. Technologická měření s využitím internetu

Cílem tohoto modulu je vytvoření tří nových laboratorních stanic, které budou využívat měřicí a regulační přístroje, které mají schopnost adresování a komunikace přes internet. Navržená úloha by měla poskytnout studentům získání znalosti a dovedností v používání těchto nových moderních metod komunikace využívaných pro měření a řízení. Nutno podotknout, že v praxi se těchto způsobů komunikace stále více využívá, a to například pro dálkové měření a řízení u plynovodů, ropovodů a přečerpávacích stanic, měření ve vodním hospodářství či v ochraně životního prostředí.

5.2.1. Přehled laboratorních úloh
Měření s přímým připojením k internetu

· funkce přístroje s přímým připojením k internetu

· nastavení vhodné konfigurace přístroje a ověření funkce

· komunikace s přístrojem přes internet

Měření a regulace teploty s přímým připojením k internetu
· nastavení vhodné konfigurace přístroje a ověření funkce 

· dvoupolohová regulace teploty 

· spojitá regulace teploty s využitím PID-regulátoru

5.2.2. Výsledky řešení dosažené v roce 2004
· Byly zakoupeny 3 ks přístrojů typu i-series od firmy Newport (cca 48 tis Kč). Jedná se o procesní indikátory/regulátory, které umožňují komunikaci po internetu. Dva přístroje vykazovaly při programování odchylky od správné funkce a v rámci záruky byly vyměněny. 

· Byla ověřena funkce všech přístrojů, jejich programování, konfigurování a komunikace prostřednictvím internetu s využitím dodaného softwaru. 

· Bylo provedeno doplnění výpočetní techniky (cca 6 tis. Kč).

5.3. Měření vybraných technologických veličin

Do modulárních laboratoří byly vybrány 3 úlohy, z nichž jedna úloha tj. Bezdotykové měření teploty je již k dispozici ve třech exemplářích. Úloha Měření množství tepla bude zcela inovována a nahradí zastaralou laboratorní stanici. Jako nová bude zařazena úloha Inteligentní provozní snímače tlaku.

5.3.1. Přehled laboratorních úloh
Bezdotykové měření teploty

· měření rozložení teploty na povrchu tělesa IČ-teploměrem
· kalibrace bezdotykového teploměru pomocí černého tělesa
· vyhodnocení experimentu na počítači
Měření množství tepla

· funkce kompaktního měřiče tepla
· měření předaného tepla na laboratorním modelovém zařízení

· teoretický výpočet množství předaného tepla
· vyhodnocení experimentu na počítači
Inteligentní provozní snímače tlaku

· funkce inteligentního snímače tlaku
· měření relativního a absolutního tlaku
· analogová a digitální komunikace prostřednictvím protokolu HART
· vyhodnocení experimentu na počítači
5.3.2. Výsledky řešení dosažené v roce 2004
· Laboratorní stanice pro bezdotykové měření teploty byla doplněna kontrolním digitálním teploměrem Greisinger typ GMH 3230 se dvěma dotykovými teplotními sondami a příslušenstvím. Toto kontrolní měření bylo začleněno do stávající laboratorní úlohy a funkce byla ověřena v rámci posluchačských oborových laboratoří. Pro komunikaci měřiče tepla s počítačem a pro dálkový přenos dat byl zakoupen program DOKOM CS (cca 8 tis. Kč).

· V předstihu oproti plánu byl realizován nákup kompaktního ultrazvukového měřiče tepla PolluStat E tak, aby již začátkem roku 2005 bylo možno tento přístroj ověřit a následně navrhnout vhodné zařízení pro laboratorní model stanice měření tepla. 

· Náklady na digitální teploměr, teplotní sondy, měřič tepla a další příslušenství činily cca 28 tis. Kč.

5.4. Publikace a prezentace, které jsou spojeny s řešením projektu 

a) Kadlec K., Kmínek M.: Výuka měřicí a řídicí techniky na fakultách s chemicko-technologickým zaměřením. Proceedings the 6th International Scientific-Technical Conference PROCESS CONTROL 2004, Vydala Univerzita Pardubice, 2004, č. přísp. R083, 10 stran, ISBN 80-7194-662-1

b) Kadlec K., Kmínek M.: Výuka měřicí a řídicí techniky na fakultách s chemicko-technologickým zaměřením. Přednáška na 6. mezinárodní konferenci Řízení procesů 2004, Kouty nad Desnou, 8.-11.6.2004

6. Moduly připravované Ústavem chemického inženýrství 

6.1. Provozní výpočet

V souladu s údaji uvedenými v žádosti o zařazení projektu byly některé stávající laboratorní aparatury upraveny tak, aby je bylo možné využít k návrhu provozní aparatury z laboratorních dat. Jedná se celkem o čtyři úlohy:

a) Sušení

V existující sušárně byl instalován přesný měřič rosného bodu RHB-1A se snímačem RHB-S1 od firmy Omega, které byly pořízeny sdružením kapitálových prostředků z tohoto projektu (150 tis Kč) s prostředky VŠCHT Praha přidělenými prorektorem pro pedagogiku. Touto rekonstrukcí se podstatně zpřesnilo měření koncentrace vody v plynné fázi, takže je možné z naměřených dat počítat koeficient přestupu hmoty mezi sušeným materiálem a vzduchem a ten pak použít pro návrh větší sušárny.

Charakteristika úlohy:

· Měření závislosti rychlosti sušení na koncentraci volné vlhkosti v sušeném materiálu (sušicí křivka), dále objemový tok a teplota vzduchu a koncentrace vody  ve vzduchu. 

· Ze sušící křivky se zjistí, které naměřené hodnoty patří do prvního období sušení, pro ty se vypočte koeficient přestupu hmoty pro vodu u povrchu materiálu.

· Na základě dat získaných v předchozích bodech se provede návrh potřebných rozměrů provozní sušárny.  

b) Filtrace

Filtr byl vybaven novou čerpací technikou (43 tis. Kč). Tím se zvýšila spolehlivost aparatury, na které se zjišťují konstanty filtrační rovnice, které budou využívány k návrhu provozního filtru z laboratorních dat.

Charakteristika úlohy:

· Pro zadanou suspenzi a filtrační přetlak se měří závislost objemu filtrátu na čase a teplota filtrátu. 

· Z těchto dat se stanoví konstanty filtrační rovnice. 

· Na základě známých konstant filtrační rovnice se provede návrh provozního filtru pro stejnou suspenzi. Je-li třeba, provede se přepočet konstant filtrační rovnice na jiný přetlak a/nebo teplotu filtrace. 

c) Sdílení tepla
U výměníku tepla byly opotřebené průtokoměry nahrazeny novými (21 tis. Kč). Aparatura dovoluje zjistit vliv znečištění teplosměnné plochy na chod výměníku tepla, to se dá využít pro návrh vhodného termínu odstávky. Aparatura je osazena moderním kompaktním výměníkem firmy (-Laval, další podúlohou může být srovnání výkonnosti moderního výměníku s klasickým provedením.

Charakteristika úlohy:

· Měří se objemové toky a vstupní a výstupní teploty teplého a studeného proudu. V obou proudech je používána voda, konstrukce aparatury dovoluje použít jako teplý proud libovolnou látku vyhovující z bezpečnostních a ekonomických hledisek. Z naměřených dat se vypočte koeficient prostupu tepla.

· Koeficient prostupu tepla se též vypočte z empirických vztahů doporučených pro návrh tohoto typu výměníku výrobcem.

· Porovnáním obou hodnot se zjistí vliv znečištění teplosměnné plochy na chod výměníku a navrhne se vhodný termín odstávky na základě známé doby provozu výměníku. 

d) Míchání
Pro tuto úlohu bylo třeba postavit novou aparaturu. Původní zařízení pocházelo z roku 1953 a bylo pro účely modulu již nepoužitelné. Přestavba byla financována převážně z prostředků VŠCHT, z prostředků rozvojového projektu byla aparatura vybavena měničem frekvence a dvěma elektromotory (celkem z tohoto projektu 12 tis. Kč). Úloha bude zaměřena na návrh provozní míchací aparatury na základě naměřených dat.

Charakteristika úlohy:

· Měří se závislost krouticího momentu míchadla na frekvenci otáčení a teplota vsádky. 

· Z naměřených dat se získá buď závislost příkonového kritéria na Reynoldsově kritériu, nebo závislost příkonového kritéria na změně geometrických parametrů míchadla v automodelové oblasti. 

· Na základě těchto výsledků se provede návrh geometricky podobné provozní míchací aparatury.

Úlohy tohoto modulu byly dále z prostředků rozvojového projektu vybaveny výpočetní technikou (celkem 43 tis. Kč). 

6.2. Membránové operace

V tomto modulu je jako základní plánována úloha Reverzní osmóza. Kromě ní plánujeme vytvoření dalších dvou úloh, a to pravděpodobně s tématickým zaměřením na pervaporaci a permeaci. Ve všech uvedených úlohách je třeba postavit moderní, didakticky vhodné aparatury, jejichž finanční zajištění kapitálovými finančními prostředky je plánováno pro navrhované pokračování projektu v roce 2005. V tomto smyslu bylo uskutečněno předběžné jednání s firmou MIKROPUR, Hradec Králové. Od firmy je možné získat konkrétní nabídku na postavení příslušných aparatur, jakmile bude známa přesná částka přidělená na tento modul na rok 2005. 

7. Moduly připravované Ústavem organické chemie

7.1. Organická syntéza

7.1.1. Průběh řešení, témata úloh

V této části jsme se především věnovali vytipování vhodných reakcí, které by pokryly široké spektrum běžných syntetických metod, které nejsou náplní základních laboratoří z organické chemie, jak jsou navrženy pro bakalářské studijní programy. Jedná se o následující oblasti:

· syntéza v inertní atmosféře

· příprava směsi izomerů s její následné dělení pomocí preparativní TLC

· charakterizace izomerů pomocí NMR

· dělení kapalných směsí pomocí rektifikace a zjišťování čistoty frakcí pomocí GC
· enantioselektivní syntéza s následnou analýzou na chirální HPLC.

Konkrétní reakce budou specifikovány a odzkoušeny ve druhém roce řešení projektu. Pro realizaci tohoto modulu byly pořízeny NMR kyvety (celkem 57 tis. Kč) a chemikálie (8,5 tis. Kč). 

7.2. Separační metody v organické syntéze

Byl vyhotoven předběžný program, který odráží v současné době nejčastěji používané separační metody, jež nejsou součástí základních laboratoří.

Předběžný program: 

1. Sloupcová chromatografie - využití silikagelu popřípadě aluminy jako sorbentu při dělení směsi organických sloučenin (kombinace s TLC a UV vizualizací jednotlivých frakcí).

2. Preparativní tenkovrstvá chromatografie - zhotovení preparativních desek (20x20 cm) s příslušným sorbentem, využití pro dělení v semimikroměřítku (cca 100 mg vzorku).

3. Střednětlaká sloupcová chromatografie (flash chromatografie) - plnění kolony sorbentem, využití lineárního sběrače frakcí v kombinaci s UV detekcí a TLC chromatografií

4. Radiální preparativní chromatografie – využití odstředivé síly pro dělení směsi organických sloučenin na kruhové desce s naneseným sorbentem (příprava desky, sběr frakcí)

Ve všech výše uvedených případech bude využita rotační vakuová odparka pro izolaci rozdělených látek. Z prostředků rozvojového projektu bylo pořízeno vybavení pro střednětlakou chromatografii (celkem cca 98 tis. Kč) a skleněné vyvíječky pro preparativní TLC (33 tis. Kč).  

7.3. Fotochemie

V prvním roce řešení projektu jsme se soustředili na vypracování předběžného programu, který by studenty nejprve teoreticky seznámil se základními principy fotochemie a fotofyzikálních dějů, a dále s příklady aplikací fotochemie v oblasti organické syntézy. Hlavní částí laboratoře bude spočívat v provedení série fotochemických experimentů, které povedou k seznámení s nejběžnějšími aparaturami a se základními postupy používanými při fotochemických syntézách. S tímto ohledem byla v prvním roce řešení projektu pořízena speciální skleněná aparatura (3 tis. Kč).  

Předběžný program: 

1. Základní principy fotochemie, příklady fotochemických aplikací, bezpečnost práce (zaměřená na práci se zdroji UV záření) – přednáška.

2. Příprava fotochemického experimentu, měření UV-VIS spekter výchozích látek, volba reakčních podmínek (rozpouštědlo, senzibilizátor, filtr).

3. Provedení fotochemické reakce. Průběh reakce bude sledován spektrofotometricky, případně plynovou chromatografií.

4. Měření intenzity záření, měření kvantového výtěžku na modelové reakci.

5. Zpracování reakční směsi z fotochemické reakce, izolace a charakterizace produktu. Produkt bude charakterizován pomocí UV-VIS spektrofotometrie, NMR spektroskopie a fyzikálních konstant (teplota tání, bod varu).

Seznam fotochemických reakcí vytipovaných pro provedení v rámci studentské laboratoře:
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Příprava fenanthrenu fotoizomerací-dehydrocyklizací stilbenu
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Fotoadice aminu na fenanthren
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Fotoredukce fenanthrenu
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Dimerace anthracenu (4 + 4 cykloadice)
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Dimerace -nitrostyrenu
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Fotooxidace kresolu
8. Moduly připravované Ústavem počítačové a řídicí techniky

8.1. Laboratoř automatického řízení

Seznam úloh modulu: 

a) Průmyslové snímání dat a regulace
b) Programovatelné automaty – kombinační logické řízení
c) Programovatelné automaty – sekvenční logické řízení
8.1.a Průmyslové snímání dat a regulace

Cíl úlohy: seznámit studenty s průmyslovým systémem pro sběr dat a řízení procesu.

Popis úlohy:

Ústav počítačové a řídicí techniky je vybaven systémem průmyslových snímačů fyzikálních veličin, které byly získány od firmy Rosemont. Jedná se o přístroje měřící teplotu, tlak, průtok, vodivost a činitele pH. Všechny snímače jsou vybaveny mikropočítači a jsou schopny po proudové smyčce 4 až 20 mA přenášet na dálku měřenou veličinu. Rovněž umožňují digitální čtení a nastavování jejich vlastností pomocí protokolu HART. Snímače byly instalovány na systému potrubí, kterým je čerpadlem proháněna voda (viz obr. 8.1). Průtok lze ovládat dvěma ventily umístěnými na paralelních větvích potrubí. Prostřednictvím kohoutů lze vytvářet různé kombinace pro automatizaci reálných procesů. Systém byl původně připojen na počítač prostřednictvím zásuvné karty pro sběr dat, snímání a řízení bylo programováno pod systémem MATLAB s využitím Real Time Toolboxu. Pro novou aplikaci tohoto systému je určena zásuvná karta pro sběr dat typu MF614 zakoupená z prostředků projektu (cca 22 tis. Kč). V říjnu 2004 byl školou zakoupen systém DeltaV od stejné firmy, který z celého systému vytváří kompletní průmyslový systém jak po stránce technického, tak i po stránce programového vybavení. Z prostředků tohoto projektu jsme pro tuto úlohu zakoupili počítač Compaq d530 (cca 35 tis. Kč), v němž je systém DeltaV nainstalován. Studenti se seznámí s typickým modulárním průmyslovým řešením analogových a číslicových modulů pro sběr a generování signálů i s vyspělým programovým vybavením pro ovládání těchto systémů. Ovládání systémem MATLAB si ponecháváme jako další možnost.

Stav prací:

Doposud bylo realizováno technické vybavení. V současnosti se seznamujeme s možnostmi programového vybavení. Zakoupená barevná tiskárna OKI C3100 (cca 15 tis. Kč) je určena pro získání výstupních dat a grafů, tak jak jsou vytvářeny systémem DeltaV. Pro podporu činnosti tiskárny v laboratoři byl zakoupen v omezeném množství toner a papír. Na základě získaných zkušeností vytvoříme v roce 2005 návody pro PID regulaci průtoku, čtení a ukládání dat z jednotlivých přístrojů využívající protokol HART.
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Obr. 8.1 Uspořádání průmyslového systému pro sběr dat a řízení procesu (bez počítače).

8.1.b  Programovatelné automaty – kombinační logické řízení
Cíl úlohy: seznámení s programovatelným automatem TSX Momentum. Naprogramování automatu a ověření jeho správné činnosti při řízení s využitím kombinačních logických funkcí.

Popis aparatury:

Aparatury (laboratorní stanice) k úlohám 8.1.b a 8.1.c budou stejné a využitelné pro obě úlohy současně, neboť kapacita vstupů a výstupů automatu takové řešení dovoluje. Jedna laboratorní stanice byla využívána ve výuce již dříve, k realizaci druhé byly v roce 2004 nakoupeny z prostředků tohoto projektu základní prvky, tj. programovatelný automat TSX Momentum od firmy Schneider Electric (20 tis. Kč) a osobní počítač Compaq d530 (cca 38 tis. Kč) k jeho programování. 

Laboratorní stanice se skládá z několika částí, fyzikálního modelu nádrže, panelu obsahujícího ovládací a signalizační prvky (spínače, tlačítka a diody), programovatelného automatu TSX Momentum a PC. Konečné provedení této druhé stanice je zřejmé z fotografie první, již hotové (obr. 8.2). Levá část automatu se bude používat pro úlohu 8.1.b a pravá část automatu pro úlohu 8.1.c. Chování řízených zařízení je v kombinační části simulováno spínači a tlačítky na vstupech automatu, jeho reakce (řídicí signály) jsou zviditelněny pomocí LED diod na jeho výstupech. 
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Obr. 8.2 Laboratorní stanice pro úlohy 8.1.b a 8.1.c. Na panelu programovatelný automat, vlevo fyzikální model nádrže a v popředí počítač pro programování a simulaci řídicích programů automatu.

Vývojové prostředí Concept běžící v osobním počítači umožňuje programování automatu v programovacích jazycích pro řídicí systémy podle platné normy IEC 1131-3.

Příklad úlohy kombinačního řízení 
Řízení automatické pračky

Zadání: V automatické pračce jsou dva termostaty, jeden spíná při 60°C, druhý při 90°C. Navrhněte logický systém pro řízení topného tělesa, který má zapnout topení pouze tehdy, je-li v pračce dostatek vody (H = 1). Přichází-li z programátoru povel A, má se voda zahřát na 60°C, přichází-li povel B na 90°C. Mechanicky je zajištěno, že nemohou přicházet oba povely současně. Pokud k tomu přesto dojde, zahřeje se voda na 90°C. Topení se vypne po dosažení požadované teploty.

Zhodnocení výsledků: Kritické posouzení zda automat vykonává všechny požadované funkce podle zadání.

8.1.c  Programovatelné automaty – sekvenční logické řízení
Cíl úlohy: vytvoření uživatelského programu periodického řízení zásobníku kapaliny a ověření správné funkce automatu.

Popis použité aparatury:

Laboratorní stanice pro tuto úlohu bude stejná jako pro úlohu 8.1.b, jen bude využívána její pravá polovina obsahující fyzikální model nádrže. Jak již bulo uvedeno, druhá identická aparatura pro předpokládané souběžné provozování obou úloh bude muset být v příštím roce sestavena z letos nakoupených součástí. 

Fyzikální model nádrže obsahuje nádrž, míchadlo, 3 čidla hladiny, 2 přívody kapaliny s ventily, odvod kapaliny z nádrže s ventilem. K jeho řízení operátorem lze ještě použít tři tlačítka a jednu signalizační LED diodu. Všechny tyto prvky jsou připojeny k automatu. Model nádrže je umístěn napravo od panelu. Technologické schéma fyzikálního modelu nádrže je uvedeno na obrázku:
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Příklad úlohy sekvenčního řízení:

Úlohy sekvenčního řízení nádrže budou vybírány podle obtížnosti ze třiceti připravených zadání. Níže je pro představu uvedeno jednoduché zadání.

Zadání: Sestavte uživatelský program pro periodické řízení zásobníků podle následujícího postupu.

· Každý cyklus napouštění a vypouštění zásobníku má být zahájen na přání operátora stisknutím tlačítka ST.

· Po stisknutí tlačítka ST se má začít plnit zásobník látkou A, přiváděnou přes ventil V1. 

· Plnění látkou A se ukončí po dosažení hladiny L2 a současně se spustí míchadlo M1. Bezprostředně na to má následovat plnění zásobníku látkou B  přes ventil V2. 

· Plnění látkou B je ukončeno po dosažení hladiny L3.

· Od tohoto okamžiku běží míchadlo M1 ještě 5 sekund.

· Po zastavení míchadla rozsvítit diodu Z1, která operátorovi signalizuje možnost vypouštění. 

· Vypouštění zásobníku ventilem V3 odstartovat teprve na přání operátora signalizované automatu stisknutím tlačítka PR.

· Vypouštění se ukončí po dosažení hladiny L1.

Zhodnocení výsledků: Kritické posouzení zda automat vykonává všechny požadované funkce podle zadání.

8.2. Snímání provozních dat 

Seznam úloh modulu: 

a) Filmová odparka - regulace tlaku v brýdovém prostoru
b) Filmová odparka - studium dynamiky procesu zahušťování roztoku
c) Řízení fyzikálního procesu počítačem
8.2.a,b Úlohy na filmové odparce

Stav prací realizovaných na úlohách využívajících filmovou odparku je shrnut v následujících bodech:

1. Byl vytvořen návod pro obsluhu stanice pro vyučující  - Zahájení a ukončení provozu. 

2. Byl vytvořen návod pro obsluhu stanice pro studenty – Popis stanice a návod k obsluze.

3. Byla navržena, vytvořena a vyzkoušena úloha 1: Regulace tlaku v brýdovém prostoru, a to včetně sepsání návodu.

4. Byla navržena a rozpracována úloha 2: Studium dynamiky procesu zahušťování roztoku (je třeba provést ověřovací měření – jsou plánována na leden 2005).

8.2.c Řízení fyzikálního procesu počítačem

Cíl úlohy: seznámit studenty se současným špičkovým výukovým systémem pro snímání dat na vybraném fyzikálním procesu, zpracování dat a současné ovládání tohoto procesu. Využít systém pro PID regulaci případně identifikaci systému. Ověřovat možnosti systému z hlediska odezvy v reálném čase.

Popis aparatury:

Stanice PCT40 představuje špičkový systém jak z hlediska technického tak i z hlediska programového vybavení. Je to systém určený pro výuku a dává možnost rychlé realizace různých fyzikálních procesů v nichž jsou měřeny základní fyzikální veličiny tj. teplota, tlak, průtok a hladina a jejich ovládání počítačem. Na rozdíl od úloh vytvořených Ústavem fyziky a měřicí techniky chceme systém využít více z hlediska počítačové a řídicí techniky. Jedná se zejména o PID regulaci a identifikaci systému. Konkrétní realizace budou určeny po dohodě s Ústavem fyziky a měřicí techniky po instalaci zakoupené stanice.

Snímaná data jsou ze systému vytvořeného pomocí stanice PCT40 přenášena do počítače sériovou sběrnicí USB. Využití sběrnice USB dosáhlo v posledních letech obrovského rozšíření ve všech oblastech výpočetní techniky, a proto je našim cílem přiblížit tuto technologii studentům v souvislosti s ovládáním reálného systému. V rámci úlohy chceme studenty seznámit i se sběrem dat a generováním signálů pomocí multifunkční karty. Z hlediska počítačové techniky je pro studenty zajímavé vyspělé programové vybavení ovládající celý systém a umožňující záznam a zpracování sbíraných dat.

Stav prací:

V roce 2004 jsme se seznámili se stanicí PCT40 v rámci jejího uvádění do chodu Ústavem fyziky a měřicí techniky.

V roce 2005 hodláme uvedenou stanici včetně ovládacího počítače zakoupit z  prostředků plánovaných v návrhu pokračování tohoto projektu. Plánujeme uvedení pracovní stanice do chodu a vypracovaní konkrétního zadání úlohy. Práce bude usnadněna znalostmi získanými na Ústavu fyziky a měřicí techniky. Chceme tím jednak zvýšit průchodnost úloh vybudovaných na Ústavu fyziky a měřicí techniky a rozšířit úlohy postavené na této stanici i do oblasti výuky zajišťované Ústavem počítačové a řídicí techniky. 

Příloha: Rozpis čerpání v roce 2004 z jednotlivých zúčastněných ústavů
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Pozn. Položky byly automaticky zaokrouhlovány v MS Excel na celé Kč. 
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Obr. 5.1  Multifunkční systém pro výuku provozního měření a řízení


1 – ovládací panel s propojením na řídicí počítač


2 – velká provozní nádoba (model zásobní nádrže pro měření stavu hladiny)


3 – malá provozní nádoba s odporovým topením a tepelným výměníkem


4 – solenoidové ventily, 5 - zubové čerpadlo, 6 - peristaltická čerpadla


7 - reaktor s tepelným výměníkem a míchadlem
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