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Spektrometrie v blizké infraéervené oblasti

Pavel Matéjka

Uvod

Spektrometrie v blizké infraervené oblasti (near-infrared spectrometry — NIR spectrometry)
je metodou molekulové spektroskopie, ktera vyuzivd spektralni oblast blizkého
infracerven¢ho zéfeni, tj. oblast vlnovych délek 800 — 2500 nm resp. vInocti 12500 —
4000 cm™. NIR oblast tak zjedné strany navazuje na viditelnou, z druhé pak na stfedni
infraervenou. Hranice nejsou zcela ostré a fluktuuji podle rtznych zdrojii informaci
v zavislosti na tom, zda se tyto hranice vyvozuji z moznosti spektrometri pokryt danou
oblast, nebo z typu energetickych ptechodd, které se v dané oblasti pozoruji.

Absorpce zatfeni v NIR oblasti je obvykle zplisobena energetickymi piechody mezi vibraénimi
hladinami molekul', a to prechody kombinanimi’ a svrchnimi tény (overtony)?, nikoli
piechody fundamentalnimi, které hraji dominantni roli ve stiedni infraCervené oblasti (MIR).
Kombinaéni piechody i svrchni tony jsou vyznamné méné pravdépodobné nez prechody
fundamentalni, takze absorpce zafeni v NIR oblasti je pii stejné tloustce vzorku tadove
(bé€zné o jeden az dva fady) slabsi nez v MIR oblasti, a proto se pouzivaji kyvety s delsi
optickou drdhou (bézné fadoveé v mm). Pfifazeni absorpcnich past jednotlivym kombina¢nim
pfechodiim a svrchnim tonlim je pomérné obtizné, a proto se bézné neprovadi rozbor spekter
smétujici k identifikaci funkénich skupin v molekulach, jak je obvyklé pii interpretaci spekter
v MIR oblasti. Lze vymezit oblasti, kde jsou dominantni pasy kombina¢nich pfechodl (cca
4000 — 5300 cm™), prvni overtony (cca 4600 — 7300 cm™), druhé overtony (cca 6000 — 10000
cm’) a tieti overtony (cca 8800 — 14500 cm™). Z hlediska kvalitativni informace je mozné
srovnavat métena spektra Cistych latek s knihovnami spekter, a tak provadét identifikaci latek.
K dispozici jsou napiiklad knihovny spekter polymert ¢i farmaceuticky dilezitych
chemikalii. Casto se NIR spektra tiidi a klasifikuji s vyuzitim chemometrickych metod.
Vyznamnou mérou se NIR spektra vyuzivaji pro kvantitativni analyzu, a to 1 slozitych vzork
v fadé odvétvi jako je napiiklad petrochemie, farmaceuticky, papirensky ¢€i potravinarsky
pramysl. V mnoha ptipadech je mozné stanovit vice slozek vedle sebe, aniz je nutné délit
slozité smési, a to ptimo ve vyrobnim procesu. NIR spektrometrie se proto zafazuje mezi tzv.
procesni analytické metody, kdy se klade diraz na rychlost samotné analyzy véetné moznosti
kontinualni on-line analyzy ve vyrobnim procesu (na vyrobni lince) nikoli na jeji pfesnost.
Takto lze naptiklad zéroven stanovit obsah tukd, bilkovin, laktéozy a mocoviny v mléce a
mléénych vyrobcich (v rtiznych stadiich jejich zpracovani), ¢i obsah ethanolu a sacharidd
v alkoholickych napojich (naptiklad beéhem probihajicich kvasnych procesit). NIR
spektrometrie se v posledni dobé uplatiuje i1 pfi analyzach zivotniho prostiedi ¢i v medicinalni
chemii. Samotné méfeni je pomérné& rychlé®, asto nedestruktivni a nevyzaduje obvykle

' U nékterych latek &i material se v NIR oblasti uplatiiuji piechody mezi riznymi elektronovymi stavy. Jedna se
napiiklad o n¢které koordina¢ni slouc¢eniny ptechodnych kovii ¢i lanthanoidt. Témito pfipady se v této tloze
nebudeme zabyvat.

2 Kombinaéni prechody znamenaji soucasnou excitaci nékolika vibraénich modii (energie ptisluného prechodu
pak odpovida souctu energii fundamentalnich pfechodu piislusnych vibra¢nich modu).

* Svrchni ton (oveton) odpovida excitaci daného vibraéniho modu do vyssi excitované hladiny. Prvni oveton tak
zhruba odpovida dvojnasobku energie fundamentélniho prechodu, druhy overton trojnasobku, tfeti ctyinasobku.
Pro pfesnéjsi popis je tieba uvazovat anharmonicitu vibra¢nich moda.

* K zdznamu jednoho spektra vétsinou staéi méné nez jedna minuta, nékdy i jen nékolik sekund.
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zadnou specialni Upravu vzorku. Minimalizuje se tak spotfeba chemikalii, jednordzové
pouzitelnych analytickych setil, a tim 1 generovani zivotni prostiedi zatézujicich odpadi. Lze
méfit vzorky ve sklenénych i nékterych dalSich transparentnich obalech. Voda v nékterych
castech NIR oblasti vyznamné absorbuje, piesto vSak lze analyzovat i relativné zfedéné vodné
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nasledné zpracovani a vyhodnocovani namétenych dat.

Techniky méreni NIR spekter

NIR spektra Ize méfit jako zeslabeni zafivého toku po priichodu zafeni vzorkem (transmisni
méfeni) nebo po odrazu zafeni (reflexni techniky). V ramci reflexnich technik se nejcastéji
uplatiuje princip diftzni reflexe’, kdy se dopadajici zafeni odrazi od povrchu jednotlivych
malych castic praSkového vzorku. Tento pfistup se Casto pouziva pii analyzich ve
farmaceutickém pramyslu ¢i pfi analyze primyslové vyrdbénych praskovych krmiv pro
zemédé€lskou vyrobu.

Transmisni méfeni se vyuziva piedevsim v ptipadé kapalin, kasovitych vzorka a polymernich
folii. Kapalné vzorky je mozné méfit vkyvetdch ze specidlniho skla (INFRASIL,
SUPRASIL), které vykazuje vysokou propustnost v celé NIR oblasti. Tloustka optické vrstvy
u téchto kyvet je obvykle od 1 mm do cca 10 mm a jejich volba se optimalizuje v zavislosti na
koncentraci analytu v roztoku a optickych vlastnostech rozpoustédla.

Vedle uvedenych postupt, kdy je vzorek umistén v drzdku pfistroje, se casto NIR spektra
meii s vyuzitim vlaknové optiky s riznymi typy sond, které mohou byt umistény napiiklad
pfimo v chemickém ¢i biotechnologickém vyrobnim reaktoru.

NIR spektrometr

Pro NIR spektrometrii se pouzivaji jak disperzni spektrometry, které obvykle zdroven
pokryvaji oblasti viditelnou, pifipadné i ultrafialovou, tak spektrometry s Fourierovou
transformaci (FT), které mnohdy umoziuji méfit také ve stfedni (MIR), ptipadné 1 vzdalené
(FIR) infradervené oblasti. Jak disperzni, tak FT spektrometry jsou dnes bézné
jednopaprskové, takze pro ziskani absorpcnich charakteristik samotného vzorku je tfeba ziskat
referencni spektrum (spektrum pozadi — ,,background®). Pro NIR spektrometrii lze vyuzit jak
zdroj zéteni zarovky, dnes pfevazné halogenové, které pokryvaji viditelnou oblast stejné jako
rozsahlou cast infracervené oblasti. Jako opticky material 1ze v NIR oblasti vyuzit kvalitni
kifemenné sklo, takze se v této oblasti hojné uplatiiuje kiemenna vldknové optika.

V laboratofi jsou instalovany dva FTIR spektrometry Nicolet NEXUS (Thermo USA), které
jsou nakonfigurovany tak, Ze pokryvaji oblasti NIR a MIR. Jsou vybaveny dvéma manualné
vyménnymi, automaticky rozezndvanymi déli¢i paprski (KBr — pfedev§im pro MIR
s pfesahem do NIR a CaF, predevSim pro NIR s piesahem do MIR), dvéma softwaroveé
ménitelnymi zdroji zéafeni (keramickou ty€inkou Everglo pro MIR s pfesahem do NIR a
halogenovou zarovkou pro NIR s piesahem do MIR 1 viditelné oblasti) a dvéma softwarové
ménitelnymi detektory (DTGS pro MIR s pfesahem do NIR a InGaAs pro NIR). Kromé
manualni vymény délich paprskil, kterou je tieba provést pred spusSténim fidiciho programu
OMNIC, jsou vSechna ostatni zdkladni nastaveni soucasti pfedpiipravenych ,,experimentii,
z nichz se vhodny vychozi zvoli bezprostfedné po spusténi programu podle typu pouzivaného
nastavce v kyvetovém prostoru. Nastaveni lze pak prizpisobit konkrétnimu feSenému
problému v nabidce ,,Collect — Experiment Setup...*, kde 1ze pomoci diagnostickych nastroja
zkontrolovat nastaveni a funkcnost jednotlivych soucasti ptistroje.

> Difuzné-reflexni princip méfeni FTIR spekter je mnohdy oznagovéan zkratkou DRIFT.



WEB

Kvantitativni analyza

Jak jiz bylo uvedeno, NIR spektrometrie se vyrazn¢ uplatituje v kvantitativni analyze. V radmci
transmisnich méfeni se obecné ve spektroskopii vychazi z platnosti Lambertova-Beerova
zékona, kdy pro kazdou jednotlivou slozku i smésného vzorku plati nasledujici vztah:

4 =8, b ¢ (),

kde A, je ptispevek i-t¢€ slozky k celkové absorbanci 4, pti dané vinové délce 4, € ;je molarni
absorp¢ni koeficient i-té slozky pfi dané vinové délce A, b je opticka tloustka absorbujiciho
prostiedi, ¢; je koncentrace i-t¢ slozky ve smési. Celkova absorbance A, pii dané vinové délce
A je pak souctem piispevkl od vSech m nezavislych slozek zkoumaného systému:

4, =>4, ).
i=1

Vzhledem k tomu, Ze pasy v NIR oblasti jsou obvykle Siroké i pro Cisté latky, a dale nelze
vyloucit piekryvy past riiznych slozek a vzajemné vlivy ménicich se koncentraci jednotlivych
slozek na tvar pfisluSnych absorpcnich pésii, neni v této metodé jednoduchy princip
Lambertova-Beerova zakona obvykle splnén. Pro kalibraci je v NIR spektrometrii tieba
vyvijet kalibraéni modely s vyuZzitim pokrocilych chemometrickych algoritmii, které vsak
obvykle vyzaduji rozsahlou sadu standardu (bézné vice jak 30 kalibracnich vzorktl). Takova
sada musi dostateCné reprezentativni, musi pokryt celou ocekdvanou ¢i odhadnutelnou
variabilitu charakteristik vzorkt, které pak maji byt kvantitativné analyzovany, a to nejen z
pohledu obsahu sledovanych analyt(, ale i z pohledu dalSich proménlivosti (at’ jiz fyzikdlnich
¢i chemickych). Ptiprava takové sady kalibra¢nich vzorkd vyzaduje peclivé planovani
experimentu. Jako zdkladni algoritmus pro tvorbu kalibra¢niho modelu se diive vyuzivala
vicenasobnd linearni regrese (MLR — , multiple linear regression®), dnes se v ramci rozvoje
chemometrického softwaru nejvice uplatiiuji dvé regresni metody, a to regrese hlavnich
komponent (PCR — ,principal component regression*) a metoda castecnych nejmensich
¢tverci (PLS — ,partial least squares®). Pii pouziti téchto regresnich metod se v ramci
kalibra¢niho modelu vyuzivaji nikoli hodnoty absorbance v maximech vybranych pasi, ale
vétSinou se vyhodnocuji $ir$i spektralni Gseky ¢i dokonce celd NIR spektra. Cilem je tak
nalézt vztah mezi vicedimenzionalni spektralni informaci (reprezentovanou matici hodnot
absorbanci ve vybranych spektralnich usecich pro sadu kalibra¢nich vzorkll) a sloZenim
vzorkdl (reprezentovanym matici hodnot koncentraci skupiny sledovanych analyti v sadé
kalibra¢nich vzorkill). V n€kterych piipadech, kdy jsou absorpéni pasy velmi Siroké, se pro
kalibra¢ni modely spektra pfedem upravuji, napt. vypoctem derivacnich zaznamii (pfedevsim
1. a 2. derivace pivodniho spekter). Podminky méfeni vSech spekter i zptsoby jejich uprav a
zpracovani musi byt zachovany od kalibracnich, ptfes validacni az po neznamé zkoumané
vzorky.

Vyvoj robustnich kalibraénich modeld a jejich tadna validace jsou kliCovymi a pomérné
naro¢nymi kroky kvantitativni analyzy pomoci NIR spektrometrie. Je tieba pocitat s nutnosti
pfipravy nejen jiz zminovanych velmi rozsahlych soubort kalibracnich vzorki, ale i sad
vhodné zvolenych valida¢nich vzorki (ktery je mnohdy i dodate¢né dopliiovan), testovanim
riznych postupt predbézného zpracovani spektralnich dat, hledanim vhodné regresni metody
a optimalizaci jejich parametrii a nezbytnymi ovéfovacimi kroky, kdy je tieba testovat i
odlehlé vysledky. Pouziti valida¢nich méfeni je nutné pro vyhodnoceni vykonnostnich
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charakteristik kalibraéniho modelu. Plnohodnotnd validace spociva v analyze nezavislého
souboru vzorklli o zndmém slozeni s vyuzitim vyvinutého kalibraéniho modelu.
K ptedbéznému ovéfeni kalibraéniho modelu lze vyuzit i riznych postupt kiizové validace
(,,cross-validation) v€etné uplatnéni principu postupného vylucovani jednotlivych méteni a
jejich predikce na zakladé modelli konstruovanych pomoci ostatnich méfeni (,,leave-one-
out™).

Ukoly

1) Proméite vzorek vody, acetonu a zasobniho vodného roztoku sacharozy v kyvetach
s tlouStkou optické vrstvy 1, 2 a 5mm. Ovéite na vybranych pasech zavislost
absorbance na tlouSt'ce vrstvy absorbujiciho prostiedi.

2) Ze zasobniho roztoku sachardzy pfipravte sadu kalibracnich roztokti, vhodnych pro
vyvoj kalibratniho modelu, umoznujiciho stanoveni obsahu sacharézy ve vodném
prostiedi.

3) Proméite sadu kalibracnich roztokii ve vhodné zvolené kyveté, a to s dvakrat
opakovanym plnénim kyvety.

4) Vyvinte kalibra¢ni model pro stanoveni sachar6zy ve vodnych roztocich, testujte vliv
vybéru spektralni oblasti, regresni metody a poctu faktort (hlavnich komponent) na
kvalitu kalibra¢niho modelu (polovinu naméfenych spekter pouzijte pro kalibraci,
polovinu pro validaci).

5) Vyvinuty model vyuZijte pro analyzu spekter zméteného zadaného neznamého vzorku
(ptip. vice vzorki).

Méreni NIR spekter

NIR spektra budete méfit v prostiedi softwaru OMNIC, se kterym jste se seznamili v uloze
nInfraéervend spektrometrie” v ramci ,,Laboratoii z analytické chemie 1. Zakladni ptipravu
ptistroje a pocitace k meteni, vybér vhodného ,,experimentu® a dal§ich parametrii pfenechate
vyucujicimu, ktery Vas seznami s obsluhou spektrometru a softwaru. FTIR spektrometr
Nicolet NEXUS je jednopaprskovy pfistroj, takZe pfed méfenim vzorki je tfeba zaznamenat
referencni jednopaprskové spektrum (,,pozadi) pomoci piikazu ,,Collect Background“. Po
vloZeni kyvety se vzorkem do drzéku v kyvetovém prostoru se pak zaznamena spektrum
vzorku prikazem ,,Collect Sample”. Naméiené spektrum je tfeba okamzité¢ ulozit pomoci
ikony ,,Save®, tak aby se minimalizovalo riziko ztraty dat. Je Zadouci, aby ,,Spectrum Title,
ktery vyplnite pied zahdjenim zdznamu pftislusného spektra, byl pouzit jako nézev souboru
»file name*. Jednotlivé popisy (,,Spectrum Title*) musi umozZnit jednoduSe identifikovat
méteny vzorek, opakovani méfeni a osobu operatora. Jednoznacna identifikace spekter je
kli¢ova pti vyvoji kalibracniho modelu, pro jejich zafazeni do kalibracni ¢i valida¢ni skupiny,
a pro pfifazeni znamych kvantitativnich charakteristik. Zakladni pravidla oznacovani
jednotlivych méfeni Vam budou sd€lena pii zahéjeni laboratorni prace. Veskera métena data
ukladejte do jednoho vyucujicim uréen¢ho adresate. Origindlni data pak zachovate v tomto
adresafi. Pro dalSi zpracovani a vyhodnocovani dat vytvofite duplikaty spekter
piekopirovanim do jiného (pracovniho) adresare. Z tohoto (pracovniho) adresate pak budete
data nacitat pii tvorbé kalibra¢niho modelu ¢i pfi dalSich ptfedepsanych ukolech, aby se tak
snizilo riziko ndhodného ptepisu piivodnich dat daty modifikovanymi.
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Zakladni okno programu OMNIC je obdobné u spektrometrit NEXUS, tak jak jste se s nim
seznamili u spektrometri Avatar v uloze ,Infracervend spektrometrie” v ,Laboratofich z
analytické chemie I*.

Vyvoj kalibraéniho modelu

Jak jiz bylo feceno, klicovym krokem kvantitativni analyzy pomoci NIR spektrometrie je
vyvoj a optimalizace kalibracniho modelu. Vyvoj kalibracniho modelu budete provadét
v programu TQ Analyst, ktery tizce spolupracuje s programem OMNIC. Neni tak nutna zadna
formatova konverze ulozenych spektralnich dat.

Obsluha programu TQ Analyst je uzivatelsky piivétiva, kromé bézné nabidky ,Help*
naleznete ndpovédy v zakladni tlaitkové list€¢ pod tladitkem ,,Explain®, které otevira
kontextové napovédy podle zvolené zalozky, kterou pravé zpracovavate. Béhem vyvoje
kalibra¢niho modelu jej po zpracovani kazdé zalozky ukladejte, tak abyste neztratili jednou
zaznamenané udaje. Pii modifikaci parametri modelu jej ukladejte pod jinym jménem (s
rostoucim potadovym ¢islem). V kazdém okamziku je ze zakladni liSty patrné, zda se jedné o
,hekalibrovanou metodu® (,,Uncalibrated) ¢i o metodu, kde byl proveden kalibra¢ni vypocet
(,,Calibrated*). Na zakladni obrazovce lze sledovat datum a ¢as posledniho ulozeni modelu a
potadové Cislo revize. To umoziuje Iépe sledovat postupny vyvoj kalibraéniho modelu a jeho
optimalizaci. Cilem ulohy je zvladnout princip tvorby kalibracniho modelu, z ¢asovych pficin
je pocet zpracovavanych vzorkl a spekter velmi omezeny, coz miize limitovat vykonnostni
charakteristiky konstruovanych modelt.
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Na vstupni obrazovce vyplnite ndzev metody, typ regresni metody a vase jméno, poté
prepnete na zalozku ,,Pathlength®, kde se vybere typ tloustky absorpéniho prostfedi. Pro

méteni v kyveté zaSkrtnéte polozku ,,Constant*.
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Internal reference [A=k*b*c)

Peak ratio or Mormalize [4/b=k*c]
Multiplicative signal correction [MSC)
Standard normal wariate [SHV]

Poté prepnéte na zalozku ,,Components”, kde je predevSim tieba vyplnit tabulku
,»Components Table*, kde uvedete ndzev stanovované slozky, jeji zkratku, jednotky veli¢iny
pouzité pro kvantitativni analyzu, dolni a horni limit analyzy, limit akceptované nejistoty a
zpusob prezentace vysledku vypoctu. V této tabulce je obecné tieba specifikovat vSechny
stanovované analyty, protoze zplsob vyplnéni této tabulky ovliviiuje zplsob zobrazeni
dalsich zalozek.
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Dale je tieba vyplnit udaje pod zéalozkou ,,Standards“. Pomoci tlacitka ,,Open Standard...*
vyberete a oteviete spektra zmétenych vzorkd, ktera budete pouzivat pro kalibraci i validaci.
Poté v tabulce vyplnite zptisob pouziti ptislusného spektra a budete specifikovat udaje o
sloZeni ptislusného kalibracniho/validacniho vzorku.
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Dalsi zélozka ,,Regions* se tykd vybéru spektralni oblasti, kterd bude zpracovdvana pfi
vypoctu kalibracniho modelu. Pro prvni ,,nastfel“ mizete vyuzit pomoc privodce ,,TQ
Expert”, kterého spustite tlacitkem ,,Suggest...“. Nechte prozkoumat cely rozsah
zaznamenanych NIR spekter a po dokonceni priivodce se objevi navrzena oblast (navzené
oblasti) v tabulce ,,Regions Table“. Stisknutim tlacitka ,,Edit Regions...” 1ze oteviit okno
»Region Selection®, kde Ize interaktivné provést upravu zvoleného rozsahu, prohlédnout
spocitana statisticka spektra a modely spekter Cistych slozek ,,Pure Component Spectra®.
Piipadné zmény se ukladaji tlacitkem ,,Save®.

Vyse uvedenym zadanim stanovované slozky, vybérem standardi a specifikaci jejich sloZeni
a volbou analyzované spektralni oblasti jsou shromazdéna veskera data nutnd pro provedeni
kalibra¢niho vypoctu, ktery se spusti stisknutim tlacitka ,,Calibrate. Po uspéSném provedeni
vypoctu se zobrazi okno ,,Calibration Results®, kde se graficky i tabulkové zobrazi vysledky
kalibrace, spoc¢ivajici v porovnani spocitanych hodnot se zadanymi pod zéloZkou ,,Standards*,
a to jak pro kalibra¢ni, tak validac¢ni spektra. Pokud se pro jednotlivé spektrum dramaticky lisi
spocteny vysledek od pivodné zadané hodnoty, je tieba zvazovat vylouceni ptislusného
méfeni z kalibracni sady. Dullezitym kritériem je déle i hodnota vykonnostni charakteristiky
,Performance Index“, kterd muize nabyvat hodnot od minimélnich (zapornych) —100
(nevykonny, velmi nevhodny model) az po maximalnich +100 (nejvykonnéjsi model). Zmény
této hodnoty lze sledovat v zavislosti na editaci pouzité spektralni oblasti, ptipadné zptisobu
jejiho zpracovani.

Pro vyvoj a optimalizaci kalibra¢niho modelu slouzi nastroje pfistupné v menu ,,Diagnostics®.
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2 ESubtraction Fesul: 3 7omitetiathional 7.5000 T.7445 02445 —| — Select Component  ———
3 ESubtraction Fesul: 3 7omitetiathional 7.5000 0012 05012 1of5 sitan
4 BSubtraction Result: 3, 7SmMtetiathionar 7.5000 745923 0.0077F <Back Mests
5 ESubltraction Fesul: 3, 7Smitetiathional 7.5000 7.5318 00313
B ESubltraction Resul: Smidtetrathionan+E 10.0000 93000 -0.1000 — Perfomance Inder  ———
7 ESubltraction Resul: Smidtetrathionan+E 10.0000 97636 -0.2364 sitan
8 ESubltraction Resul: Smidtetrathionan+E 10.0000 10,2287 02287 Cuirent a0.8
9 ESubltraction Resul: Smidtetrathionan+E 10.0000 101238 01238 Previous a4
10 ESubtraction Fesul: Smitetrathionan+1 10.0000 97637 02363
1 ESubtraction Fesul:Smitetrathionan+1 10.0000 97368 02631
12 ESubtraction Fesul:Smitetrathionan+1 10.0000 92818 07191
13 ESubtraction Fesul:Smitetrathionan+1 10.0000 HE7IE 03204
14 ESubtraction Fesul:Smitetrathionan+1 0.0000 04643 04643
15 ESubtraction Fesul:Smitetrathionan+1 0.0000 01477 01477
18 ESubtraction Fesul: Smitetrathionan+1 0.0000 00202 0.0302
17 ESubtraction Fesul: Smitetrathionan+1 0.0000 03833 03533
18 BSublraction Result:BmMtrithionan+1 0 10.0000 10.0464 00464

Pii vyvoji kalibracniho modelu pomoci regresnich metod PLS a PCR je tfeba vénovat
pozornost predevsim diagnostickému ndstroji, oznacovanému zkratkou PRESS (,,predicted
residual sum of squares®). Samotna hodnota ,,sumy ctverct* se vynasi graficky proti hodnoté
poctu pouzitych hlavnich komponent (PC - principal component) v ptipadé PCR, resp. proti
hodnoté poc¢tu PLS faktor u PLS regrese. Testovat a zoptimalizovat je tfeba pocet pouZzitych
PC/faktorti. Optimalni pocet PC/faktorti odpovida oblasti okolo minima na zminéné PRESS
ktivce. V ramci této oblasti je vSak vhodné volit radéji nizsi po€et PC/faktorti, protoze pfilis
vysoky pocet pouzitych PC/faktorti snizuje kvalitu predikce pro jinad nez kalibracni méfeni.
Kalibra¢ni model pak totiz zahrnuje stdle vétsi podil Sumové slozky analyzovanych
kalibra¢nich dat; popisuje tak stile ,,dokonaleji kalibracni data vcetné¢ vSech chyb a
nahodilych jevli v nich obsazenych. Nevhodny je pochopitelné i model s malym poctem
PC/faktord, kdy dostate¢né nevyuzivame veskeré relevantni informace. Pocet pouzitelnych
PC/faktorti je ovlivnén i poétem kalibra¢nich méfeni. Cim vétsi je pocet kalibra¢nich vzorki i
spekter, tim vyssi poCet PC/faktord mizeme principidlné vyuzit. V uvedené laboratorni tloze
je tak moznost pouziti vétSiho poctu PC/faktord limitovana pravé omezenym poctem
pripravenych vzorkd. Vedle jiz uvedenych diagnostickych néstroji jsou k dispozici, jak
v programu TQ Analyst, tak vjinych chemometrickych softwarech dal$i procedury,
umoznujici naptiklad testovat a vylucovat odlehla data (,,outliers®), zobrazovat spektralni
prubéhy zatéZi pro jednotlivé PC apod. U¢inné uplatnéni téchto nastrojl je viak mozné po
hlub$im sezndmeni s multivariacnimi chemometrickymi metodami a neni tudiz proveditelné
v ramci této laboratorni ulohy.
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Z obrazku okna vénovaného diagnostice PRESS je moZné posoudit, zda prib&h PRESS
odpovida teoretickym predpokladiim, jaké pocty faktort je tfeba testovat (v pfipad¢ na
obrazku zfejm¢ sedm az deset) a jaky pocet faktort je softwarem doporucovan (v tomto
pripadé 8).

Kontrolni otazky

1) Jakymi hodnotami vinové délky resp. vinoctu je vymezena blizka infracervena (NIR)
oblast ?

2) Jaké prechody jsou pfi¢inou absorpce zafeni latkami v NIR oblasti ?

3) K jakému tcelu mohou slouzit knihovny NIR spekter ?

4) V ¢em spociva hlavni analytické vyuziti NIR spekter ?

5) Jaké regresni metody se vyuzivaji pti vyvoji kalibracniho modelu ?

6) Jaky je vyznam kalibracnich a valida¢nich méteni ?
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Reakce v pevné fazi

Piiprava supravodice Bi,Sr,Ca,Cu3Ox z prekursoru ziskaného metodou sol-gel

Chemikalie: Bim03)3 '5H20, Pb(CH3COO)2'3H20, SI‘CO3, CaC03, CuCO3-Cu(OH)2,
kyselina citrénova, ethylenglykol, HNO;

Pracovni postup:

Vypocitdme a navazime mnozstvi surovin odpovidajici molarnimu poméru Bi, Pb, Sr, Ca
a Cu v pfipravovaném supravodi¢i a rozpustime v min. mnoZstvi roztoku kyseliny dusi¢né
(1:1). Suspenzi zahiivdme za stalého michani na 80°C, ptvodni objem je udrzovan
prabéznym dopliiovanim destilovanou vodou. Po uplném rozpusténi vSech slozek je ptidame
pfedem pfipraveny roztok kyseliny citronové a smés zahiivame a michame dal§ich 10 minut.
Poté priddme odpovidajici mnozstvi ethylenglykolu a roztok zahtivame dalsi 2 hodinu. Po
této dobé zvysime teplotu na 110°C. Po cca 3 hodinach dojde ke vzniku vysoce viskozni
kapaliny - gelu. Nadobu s gelem vloZime na 2 hodiny do suSarny ptedehiaté na 250°C.
Béhem této doby dojde k ¢astecnému rozkladu gelu za vyvinu plynti (nutno mit susarnu
v digestofi). Vzniklou hmotu rozetfeme v achatové misce a vypalime pii 400°C (2 hodiny).
Po dals$im rozetteni v achatové misce nésleduje standardni postup ptipravy v pevné fazi.

Priprava pigmentové titanové béloby
Ptiprava kalcinati titanové béloby a jejich vliv na zménu optickych parametra
stabilizovanych smési PVC.

a) homogenizace provozni pasty titanové béloby

b) piiprava vzorkli sriznymi typy popi. koncentracemi dopantii do pasty (rutilové
zarodky)

c) kalcinace upravenych past pti riiznych teplotach

d) mleti ziskanych kalcinatl pfi riznych rezimech

e) zapracovani ziskanych kalcinatt do stabilizovanych smési PVC

f) expozice ziskanych vzorkl svétlu (UV 340 nm) v piistroji Q-Sun

g) vyhodnoceni zmén optickych parametrii exponovanych smeési

Vsechny metody byly laboratorné otestovany (navody existuji) a vybrané jsou pouzivany
v praxi pii vyrob¢ kalcinatu titanové béloby R 200 M.

Planarni optické vinovody ve sklenénych podlozkach

Studenti by se v navrhovanych laboratornich cvi¢enich méli sezndmit s nasledujicimi
pojmy : tenkd vrstva, optickd vrstva, iontova vymeéna, iontovy polomér, difusni koeficient,
tavenina, vedeni svétla, pasivni vlnovod ve sklenéné podlozce, vid — mod svétla,
monochromatické zafeni, polarizace svétla, vinova délka, index lomu, LASER, LED, chyba
méteni, vidova spektroskopie.
Variabilita jednotlivych tloh spociva:
- v zadani pfipravy, tj. bud’ budou podminky ptipravy piedem dané nebo student podle
piipravené literatury sam podminky pfipravy navrhne
- ve sledovani zdvislosti mezi experimentalnimi podminkami pfipravy ( tj. Casy a teploty
iontové vymény ) a vlastnostmi pfipravené vrstvy ( tj. hloubka vrstvy a hodnoty indexu lomu,
popft. hodnoty optického dvojlomu)
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- v porovnani dvou méticich metod, tj. jednohranolové a dvouhranolové vidové spektroskopie
- hodnoceni chyby méteni

- v porovnani rizné¢ho prubehu a vlastnosti vinovodl pfi vymeéné iontl s riznymi poloméry (
Li", Ag", K"

- v porovnani riizného priib&hu a vlastnosti vinovodi v substratech s rozdilnym obsahem Na*
- v porovnani vlastnosti vinovodu pti prichodu monochromatického zatreni riiznych vlnovych
délek.

1) Priprava optické vrstvy danych vlastnosti

Student podle dodané literatury navrhne vhodné podminky pfipravy optického vinovodu
danych vlastnosti. Navrh realizuje, tj. pfipravi dvé optické vrstvy iontovou vyménou
Ag'>Na'. Déle jednohranolovou vidovou spektroskopii zméii a programem PLANPROF
vyhodnoti hloubkovy profil indexu lomu obou vzorkid. Vysledkem by mél byt jednak funkéni
vlnovod a také diskuse piedpokladanych a ziskanych vlastnosti vinovodu.

2) Iontova vyména Ag’ <> Na"

Podle zadanych podminek piipravy student iontovou vyménou Ag «<>Na" pfipravi tii optické
vrstvy. Vlastnosti pfipravenych optickych vrstev charakterizuje jednohranolovou vidovou
spektroskopii. Jako vysledky student vyhodnoti a diskutuje zavislosti ziskanych vlastnosti
optické vrstvy (povrchovy index lomu, max. hloubka vrstvy) na podminkach ptipravy ( ¢as a
teplota iontové vymény).

3) Iontova vyména Ag'—Na" a K'<Na" : porovnani

V této praci podle zadanych podminek piipravy student pfipravi jednu optickou vrstvu
iontovou vyménou Ag'«—Na" a druhou iontovou vyménou K'«<>Na". Na piipravenych
vrstvach provede praktické meéfeni jednohranolovou a také dvouhranolovou vidovou
spektroskopii. Vysledkem pak bude porovnani vlastnosti vlnovodu pfipravenych riiznym
zpusobem a také diskuse piesnosti méteni popt. vypocet chyby méteni.

Komplexni slouceniny

Charakteristika elektronového usporadani komplexu [Fe(bpy)s][BF]
pramen: Inorganic Experiments, ed.J Derek Woollins, 2.vyd., Wiley-VCH 2003, str.235
zamer:

- charakteristika hrani¢nich orbitalti ( HOMO a LUMO ) komplexu pfechodného kovu

schopného redukce 1 oxidace

- srovnani elektrochemickych a spektroskopickych metod
A. Syntéza [Fe(bpy)s][BFs]
0,1g FeCl, se rozpusti v minimalnim mnozstvi vody, 0,4g bipyridinu se rozpusti
v minimdlnim mnozstvi ethanolu. Roztoky se smisi a pfida se vodny roztok 0,2g NaBF,.
Vyloucend temné ruda srazenina se odfiltruje a promyje studenou vodou a studenym
ethanolem.
Otazky:
a) Vypoctem ovéite pouzitou stechiometrii a vypocitejte vytézek
b) Jaka je role NaBF, pii syntéze? Jakou jinou stul by bylo mozno k danému ucelu také
pouZzit?

B. Optické vlastnosti

Ze syntetizované latky pfipravte asi 0,01molarni roztok v acetonitrilu, o pfesné¢ znamé
koncentraci. Zaznamenejte jeho UV-VIS spektrum v oblasti od 850 do 250 nm a pro kazdé
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maximum spocitejte molarni absorpcni koeficient €,,x = A . ¢l 1'1, kde 4 je zmétena hodnota
absorbance, ¢ je koncentrace komplexu [mol.dm™ ] a [ je délka optické drahy (tloustka
kyvety) v cm. Pozn.: pro zjisténi vSech hodnot ¢, bude tfeba pracovat s roztoky rtiznych
koncentraci.

Otazky:

a) Najdcte v literatufe kvalitativni diagram molekulovych orbitalt pouzitelny pro dany
komplex. Urc¢ete HOMO a LUMO orbital a rozhodnéte, ktery z nich patii pfevazné kovu a

ktery ligandu.
b) Pomoci UV-VIS spekter stanovte energii, kterd odpovida prechodu elektronu z HOMO do
LUMO orbitalu (odpovidd energii maxima pasu snejniz§i vinovou délkou = pasu

A4

Ktery typ elektronového piechodu je zodpovédny za typickou tmavé cervenou barvu
komplexu?

C. Elektrochemické chovani

Za chemické chovani molekul zodpovidaji hrani¢ni orbitaly: pfi redukei je elektron pridavan
do LUMO orbitalu, pfi oxidaci je odebiran z HOMO orbitalu.

Pomoci UV-VIS spekter je moZzno stanovit energii, ktera odpovida pifechodu elektronu
z HOMO do LUMO orbitalu.

Elektrochemickymi metodami ziskame oxidacni potencidl E.x odpovidajici energii HOMO
orbitalu a redukéni potencidl E.q odpovidajici energii LUMO orbitalu. Podminkou je, Ze
elektrochemicky proces je reversibilni, totiz ze v navaznosti na elektrochemickou redukci
nebo oxidaci nedochazi k dalsSim chemickym reakcim. Potom rozdil Eox — Eq odpovida
zhruba energiit HOMO — LUMO piechodu zjisteného spektroskopicky.

Pouzijeme cyklickou voltametrii, polarografii a preparativni coulometrii. Pracujeme
v nevodnych rozpoustédlech, konkrétni pokyny budou upfesnény podle typu piistroje, ktery
bude k dispozici.

Cyklickd voltammetrie , CV, zaznamenava proud i prochdzejici pracovni elektrodou pii
plynulé zméné vkladaného potencidlu E. Je-li elektrochemicky d&j reversibilni, ziskavame
typicky obrazek dvou sptazenych pikl, anodického a katodického, rozdil jejich maxim E, —
Ex =59/n mV, (n je poCet vyménénych elektrontl). VEtsi rozdil svédEi o irreversibilnim déji,
mensi o adsorpci elektroaktivni latky na povrch pracovni elektrody. Potencial daného déje se
urci jako Eoxred = (Ea + Ex) /2 a pro reversibilni d€j nezavisi na rychlosti zmény vkladaného
potencialu (rychlosti scanu v [mV.s"']). Soustfedime-li se na namé&fené hodnoty proudu,
pozname reversibilni d&j podle toho, Ze i, = i a e proud roste pfimo umé&mé v'*.

Meéfeni:

Pipravte 10 ml roztoku (NEty)[BF4] v acetonitrilu, ¢ = 0,1 mol.l". V elektrochemické
nadobce ho 10 minut probublavejte argonem. Zméite CV tohoto zakladniho roztoku v rozsahu
od +1,5 Vdo -2,0 V rychlosti 100 mV.s', zaénéte u 0 V. Do takto ov&fené &istého
rozpoustédla pridejte tolik pfipraveného komplexu, aby jeho koncentrace byla kolem 10
*mol.I"" a krétce probublejte argonem. Zméite CV pfi rychlosti 100 mV.s™.

Pfepnéte pracovni elektrodu na rtutovou kapku a v oblastech, kde jste zaznamenali piky na
CV, naméite polarografickou kiivku. Z ni urcete, kde lezi hranice mezi oxidacnimi a
reduk¢énimi procesy pii CV.

Pro oxida¢ni d&j zméite sérii asi 5 CV kiivek pii riiznych rychlostech scanu : od 20 mV.s™ do
500 mV.s" , a na zékladé vyse uvedenych kritérii posud'te reversibilitu daného dgje. Totéz
udélejte pro prvni redukéni déj.
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Coulometrie

Acetonitril a zékladni elektrolyt v coulometrické cele vybublejte argonem, zaznamenejte CV
a pridejte presné asi 20 mg komplexu. Zaznamenejte CV a polarogram a pfi zjisténém E
zacnéte elektrolyzovat. Jakmile proud poklesne na polovinu vychozi hodnoty, opét
zaznamenejte CV a polarogram a totéz udélejte po skonceni elektrolyzy. Jak vysvétlite zmény
v polarogramech a jak to, ze kiivky CV se neméni? Z 0daji o pro§lém néboji a koncentraci
latky urcete, kolik elektronti se pii sledovaném oxida¢nim procesu vyménilo, a vysledek
srovnejte s hodnotou ziskanou z CV nebo polarografie.
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Preparacni fady - schematické zndzornéni jednotlivych na sebe navazujicich praci

Preparacéni rada E
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| IER
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Mn( ) zahusténi ke
3/2

krystalizaci
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krystalizaci \ % J/
\ —
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Preparac¢ni rada B
eSO 4.7H20
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Preparacni rada F
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NAVODY K LABORATORNIM ULOHAM Z BIOCHEMIE

MODUL - ZAKLADNi BIOCHEMICKE METODY

1. VLIV REAKCNICH PODMINEK NA AKTIVITU TRYPSINU, STANOVENI MICHAELISOVY
KONSTANTY POMOCI CHROMOGENNIHO SUBSTRATU

Trypsin (EC 3.4.21.4) preferencn¢ katalyzuje hydrolyzu téch peptidovych vazeb v molekulach
peptidl a bilkovin, na nichz se svou a-karboxylovou skupinou podileji bazické aminokyseliny arginin
a lysin. Jako substrat ke stanoveni aktivity trypsinu se bézn¢ pouzivaji pfirozené bilkoviny (kasein,
hemoglobin, albumin) nebo tzv. chromogenni substraty. To jsou vhodné chemicky upravené
substraty, z nichz enzym odstépuje barevny produkt. Substrat je pfitom bud’ nerozpustny (suspenze)
nebo bezbarvy. Rychlost zmény barvy reakéniho roztoku je tedy odrazem zmény koncentrace
produktu a tudiz aktivity enzymu. Takovym chromogennim substratem pro trypsin je napt. N,-
benzoyl-D,L-arginin-p-nitroanilid, jehoz nazev se bézné vyjadiuje zkratkou BAPA. Z tohoto
bezbarvého substratu je i¢inkem trypsinu odstépovan zluty p-nitro-anilin.

A. Stanoveni Michaelisovy konstanty trypsinu

Hodnotu K,, trypsinu urcite zméfenim rychlosti hydrolyzy substratu BAPA pii riznych
pocateCnich koncentracich substratu. Mnozstvi vzniklého produktu (p-nitroanilin Zluté barvy) je
umérné rychlosti hydrolyzy. Méfite tedy intenzitu zlutého zbarveni (absorbanci pti 405 nm) reakéniho
roztoku.

Material a chemikalie:

termostat, fotometr pro méfeni pti 405 nm, davkovace, automatické mikropipety
dimethylsulfoxid, 30% roztok kyseliny octové

0,05 M Tris-HCI puft, pH 8,2 (obsahuje 0,025 M CaCl,)

zékladni roztok substratu BAPA v dimethylsulfoxidu (0,1 mol.dm™)

roztok trypsinu (40 mg/100 ml)

Pracovni postup:

1. Pfipravte fadu zasobnich roztokii substratu BAPA o rizné koncentraci fedénim zakladniho roztoku
podle nasledujici tabulky:

¢islo zkumavky 1 2 3 4 5 6
objem roztoku BAPA (ml) |0,1 0,2 0,4 0,6 0.8 1,0
dimethylsulfoxid (ml) 09 10,8 0,6 104 |02 |00

2. Z ptipravenych zasobnich roztokt substratu BAPA piipravte 3 shodné koncentra¢ni fady po 0,2
ml (2 sady pro paralelni stanoveni aktivity a jednu sadu pro slepé pokusy). Dale napipetujte do
vSech zkumavek 1,8 ml 0,05 M Tris-HCI pufru.

3. Dvé sady zkumavek vlozte do termostatu nastaveného na 37 °C a nechte 5 min vytemperovat. Do
treti sady (pro slepé stanoveni) pipetujte 0,3 ml roztoku kyseliny octové a 0,2 ml roztoku trypsinu.

4. Do obou sad zkumavek v termostatu pipetujte postupné¢ v ptlminutovych intervalech 0,2 ml
roztoku trypsinu, ¢imz zahdjite enzymovou reakci. Piesné po 10 min od zahajeni reakce v prvni
zkumavce zacnéte opét v ptlminutovych intervalech pridavat do zkumavek ve stejném potadi 0,3
ml 30% kyseliny octové, ¢imz ukoncite reakci. Upozornéni: Doba reakce musi byt v kazdé
jednotlivé zkumavce presné 10 min.

5. Do vsech 18 zkumavek ptidejte 4 ml destilované vody, abyste naiedili intenzivni zluté zbarveni.
Zméite absorbanci vysledného roztoku na fotometru pii vinové délce 405 nm. Méite vzdy dveé
paralelni stanoveni pro stejnou koncentraci BAPA proti slepému pokusu o téze koncentraci
substratu.
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Vyvhodnoceni vysledki:

Do grafu vyneste naméfené hodnoty absorbance (veli¢ina imérna reakcni rychlosti) proti
hodnotam pocatecnich koncentraci substratu v reakénim roztoku. Hodnotu Michaelisovy konstanty
urCete podle zadani asistenta nckterou z grafickych metod, pfipadné numerickou metodou pomoci
pocita¢e. Z naméfenych hodnot pro zkumavku ¢. 6 vypocitejte specifickou aktivitu trypsinu (v p
kat/mg enzymového preparatu). Molarni absorpéni koeficient p-nitroanilinu je € = 9,62.10° (mol.dm™
y'.em”. Dale vypocitejte hodnotu molekulové aktivity trypsinu, kdyz vite, Ze jeho relativni
molekulova hmotnost je 23 300 a Cistota pouzitého preparatu byla 90 %.

B. Stanoveni zavislosti aktivity trypsinu na pH

Stupeni protonace disociovatelnych skupin v aktivnim mist¢ molekuly enzymu je zavisly na
koncentraci vodikovych iontti; proto schopnost enzymt pfeménovat substrat zavisi na pH. Hydrolyzu
bezbarvého substratu BAPA katalyzovanou trypsinem provedete pfi riiznych hodnotach pH, pficemz
vSechny ostatni parametry pokusu budou konstantni. Ziskana zavislost absorbance na pH je obrazem
zavislosti aktivity trypsinu na pH.

Material a chemikalie:

viz Cast A
roztok substratu BAPA v dimethylsulfoxidu (8,6 mmol.dm™)
slozky Britton-Robinsonova pufru, roztok A a roztok B (ptiloha 3.1)

Pracovni postup:

1. Podle zadani asistenta si pfipravte do zkumavek pufry o rizném pH (Britton-Robinsontv pufr, viz
ptiloha 3.1). Z kazdé zasobni zkumavky odeberte do dvou reak¢nich zkumavek po 2 ml pufru
(2 paralelni stanoveni), pfidejte 0,2 ml roztoku trypsinu a nechte 5 min temperovat v termostatu
nastaveném na 37 °C.

2. Potom pipetujte postupné v pullminutovych intervalech 0,2 ml roztoku substratu do kazdé
zkumavky, ¢imz zahajite enzymovou reakci. Pfesné¢ po 10 min od zahijeni reakce v prvni
zkumavce zacnéte opét v pulminutovych intervalech pridavat do zkumavek ve stejném potadi 0,3
ml kyseliny octové, ¢imz reakci ukoncite.

3. Pfipravte slepy pokus pipetovanim roztokii v uvedeném potadi do zkumavky: 2 ml destilované
vody, 0,2 ml roztoku enzymu, 0,3 ml kyseliny octové, 0,2 ml substratu.

4. Do vsech zkumavek pridejte 4 ml destilované vody a zméite absorbanci roztokd, ve kterych
probéhla enzymova reakce, proti slepému pokusu na fotometru pii vinové délce 405 nm.

Vvhodnoceni vysledku:

Z namétenych hodnot sestrojte graf zavislosti absorbance (aktivity enzymu) na hodnoté pH reakéniho
roztoku.

C. Stanoveni vlivu reakéni teploty na aktivitu trypsinu

Dva protichtidné jevy (zvySovani enzymové aktivity a souCasné zvySovani stupné denaturacnich
zmén v molekule enzymu s rostouci teplotou) davaji kiivce zavislosti aktivity na teploté
charakteristicky ,,zvonovity* tvar, ktery je zna¢né ovliviiovan dobou inkubace.

Material a chemikalie:

viz ¢ast A
roztok substratu BAPA v dimethylsulfoxidu (8,6 mmol.dm™)
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Pracovni postup:

Reakci hydrolyzy substratu BAPA katalyzovanou trypsinem nechte probéhnout pii Sesti riznych

teplotach ve dvou sadach zkumavek (pro kazdou teplotu 2 zkumavky), reakéni doba 10 min.. Teploty:

4 °C (na ledu), 25 °C (resp. laboratorni teplota), 37 °C, 45 °C, 60 °C a 80 °C.

1. Do kazdé z 10 zkumavek pipetujte 1,8 ml Tris-HCI pufru a 0,2 ml roztoku enzymu. Kazdou
dvojici zkumavek nechte temperovat 10 min pfi dané teplot¢.

2. Reakci v kazdé zkumavce zahajte pridavkem 0,2 ml substratu. Po uplynuti zadané reakéni doby
ukoncete reakci pridavkem 0,3 ml 30 % kyseliny octové.

3. Pripravte slepy pokus pipetovanim roztoki v uvedeném potadi do zkumavky: 8 ml pufru Tris-
HCI, 0,2 ml roztoku enzymu, 0,3 ml kyseliny octové, 0,2 ml substratu.

4. Do vSech zkumavek ptidejte 4 ml destilované vody a zméite absorbanci roztokd, ve kterych
probéhla enzymova reakce, proti slepému pokusu na fotometru pii vinové délce 405 nm.

Vvyhodnoceni vysledkii:

Z nameétfenych hodnot sestrojte graf zavislosti absorbance (aktivity enzymu) na teploté
reak¢éniho roztoku. Odectéte hodnotu optimalni teploty pro jednotlivé reakéni doby.

Kontrolni otazky:

1. Jaky tvar ma kiivka zavislosti pocatecni rychlosti enzymové reakce na koncentraci substratu?

2. Proc€ je aktivita enzymu zavisla na hodnoté pH reak¢niho prostiedi?

3. Pro enzym X, jehoZ optimalni teplota je 52 °C, nadrtnéte do jednoho grafu zavislost pocatecni
reakéni rychlosti na koncentraci substratu pti teplotach 30 °C a 40 °C.

4. Jak je definovana Michaelisova konstanta? Co predstavuje?

Jaky je obecny postup pii stanoveni Michaelisovy konstanty enzymu?

6. Proméfili jste zavislost pocatecni rychlosti enzymové reakce na koncentraci substratu jednou pti
koncentraci enzymu 1 pg/ml a podruhé pii koncentraci t€hoz enzymu 2 ug/ml. VSechny ostatni
reakéni podminky byly shodné. Nakreslete obé zavislosti do jednoho grafu a vyznacte hodnoty K,
a Vlim .

7. Proc€ se pfi experimentech v této laboratorni uloze provadi tzv. slepy pokus?

Co nazyvame "chromogenni substrat"? Jaké jsou vyhody jeho pouziti?

Napiste rovnici reakce, pomoci niz jste stanovovali aktivitu trypsinu.

hdl

hall s

2. DELENi MAKROMOLEKULARNICH LATEK GELOVOU CHROMATOGRAFII

Pti gelové filtraci se molekuly délené latky separuji na zakladé své velikosti a tvaru. Molekuly
latek s men$i hmotnosti nez je vyluCovaci limit gelu se eluuji v pofadi ureném zmensujici se
velikosti jejich molekul, vétsi molekuly budou pfedchazet mensi.

Celulasa je soubor enzymt s endoglukanasovou a exoglukanasovou aktivitou; $tépi B-1,4-
glykosidové vazby v polyglukanovych fetézcich celulosy. Jejim plsobenim vznikaji oligomerni
redukujici Sté€py, celobiosa a glukosa. Toto Stépeni Ize sledovat jako prirtstek redukujici mohutnosti
substratu a prisluSnou aktivitu vyjadrit jako prirGstek redukujiciho disacharidu celobiosy. K sledovani
redukujicich vlastnosti substratu se pouZzije nékteré metody pro stanoveni redukujicich cukrti.

Kazda chromatografie by mé¢la byt doplnéna bilanci celého procesu separace. Bilancuje
se jednak mnozstvi hmoty separované v dané chromatografii (v ptipad¢ déleni bilkovin se
bilancuje mnozstvi stanovenych bilkovin), dale pak v ptfipad¢ enzymi enzymova aktivita. O
ucinnosti daného separacniho kroku vypovida stupen ptecisténi vypocteny jako pomér obsahu
separované latky ve smési ptred a po separaci, dale pak vytéznost a Cistota ziskané latky.

Material a chemikalie:

gel nabobtnalého Sephadexu G-75 v destilované vodé

vzorky pro chromatografickou separaci (modry dextran, 1% roztok celulasy v 0,1 M acetatovém pufru
pH 5,0, 3% roztok lakmusu ve vodé€ v§e v poméru 1:1:1 objemov¢)

¢inidlo s dinitrosalicylovou kyselinou: (2,0 g 3,5-dinitrosalicylové kyseliny se suspenduje ve 40 ml
destilované vody a po kapkach se pfida roztok 2 M NaOH, aby se roztok vycefil; poté se ptida 60 g
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vinanu sodno-draselného a filtruje se ptes sklenénou fritu, doplni se na 200 ml a skladuje v tmavé
lahvi)

filtra¢ni papir Whatman 1

0,1 M acetatovy pufr pH 5,0

chromatograficka trubice, Mariottova lahev, stojan se zkumavkami, balonek s hadi¢kou, injekéni
stiikaCka s polyethylenovou hadickou, vodni lazen

Pracovni postup:

Priiprava chromatografické kolony

Gel Sephadexu odvzdu$nime odsatim do vakua. Chromatografickou kolonu umistime do
vertikdlni polohy. K vytoku z kolony pfipojime za pomoci hadicky injekéni stiikacku
naplnénou destilovanou vodou. Proplachneme fritu chromatografické kolony tak, abychom z
ni odstranili vzduch. Odpojime injekcni stiikacku a poté zaslepime odtok z kolony. Pracujeme
tak, aby v koloné zGstala voda asi 1 cm nad fritou. Pfesvéd¢ime se, zda gel ma laboratorni
teplotu a poté nalévame rozmichany gel Sephadexu do kolony. Ve chvili, kdy ¢ast gelu jiz
sedimentovala do vrstvy cca 5 cm, odstranime zaslepeni kolony a vodny roztok ponechame
voln¢ odtékat do kadinky. Kolonu plnime déle gelem a dolévame ho v takovych intervalech,
aby nedoslo k uplné sedimentaci. Kolona je naplnéna, kdyz vyska gelu dosahne asi 3 cm pod
rozsitené hrdlo kolony. Sedimentovany gel musi byt béhem celé prace prevrstven sloupcem
vody anesmi vyschnout. Kolonu zaslepime a spojime pomoci hadicky s lahvi s elu¢nim
roztokem. Chromatograficka kolona tvofi s lahvi s elu¢nim roztokem spojené nadoby, a proto
musi byt kolona uzaviena za pomoci zatky s provleCenou hadiC¢kou. Lahev s elu¢nim
roztokem je umisténa v takové vysi aby bylo dosazeno pritoku kolem 1 ml/min. Zkontrolujte
hodnotu pratoku a zaznamenejte si ji do protokolu.

Chromatografické déleni smési

Oteviete zatku uzavirajici chromatografickou kolonu a pockejte, az hladina elu¢niho roztoku
poklesne nauroveinn gelu (ne nize!). Poté opatrné pievrstvite povrch gelu 1 ml vzorku smési k
separaci. Pracujte tak, Ze ponechate roztok vytékat z pipety po vnitini sténé chromatografické kolony.
Pockejte az se vzorek vsakne do gelu a pievrstvéte gel vrstvou eluéniho roztoku o objemu
odpovidajicim minimalné objemu piivodni hadi¢ky. Uzaviete chromatografickou kolonu zatkou a
spojte ji hadickou s elu¢nim roztokem. Okamzité po naneseni vzorku jimame frakce po 1,5 ml eluatu
a ukladame je do stojanku. Po skonceni d€leni analyzujeme jednotlivé frakce proméfenim intenzity
jejich zabarveni. Modry dextran ma absorpcni maximum pfi 620 nm, lakmus pii 580 nm. Pfitomnost
celulasy ve vzorku prokazeme prostfednictvim jeji schopnosti uvoliiovat redukujici sacharidy z
celulosy (filtra¢niho papiru). Po skonceni prace vyfoukneme gel z kolony do zasobni lahve.

Uréeni celulasové aktivity

Prouzek papiru Whatman (0,5 cm x 12 cm) se ponecha temperovat ve zkumavce ve 2 ml acetatového
pufru pH 5, po dobu 5 min pfi 45 °C. Poté se pfida 1 ml vzorku po gelové chromatografii nebo 1 ml
acetatového pufru (slepy pokus) nebo 1 ml vzorku celulasy, fedéného podle doporuceni asistenta
destilovanou vodou. Enzymova reakce se necha probihat 30 min pii 45 °C. Po této dob¢ odpipetujeme
1,5 ml reakéni smési do zkumavky s 1 ml 3,5-dinitrosalicylové kyseliny a smés se povafi na vodni
lazni po dobu 5 minut. Intenzita vzniklého zabarveni se méfi proti slepému pokusu pii 530 nm.

Vyhodnoceni vysledkii:

1. Vypoctéte pritokovou rychlost (ml/h) a zaznamenejte operaéni tlak (hydrostaticky tlak v cm
vodniho sloupce).

2. Zapiste V, (eluéni objem modrého dextranu), V. (celkovy objem gelu) a V. (elu¢ni objemy
délenych latek, u soumérnych elu¢nich vrcholii a pfi dostate¢né malém objemu frakci je roven
objemu vsSech predchozich frakci a poloviny objemu frakce s nejvyssi koncentraci stanovované
latky).

3. Nakreslete eluéni diagram (osa x elu¢ni objemy, na ose y intenzita zabarveni)

4. Urcete rozdélovaci koeficienty jednotlivych frakci
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Kontrolni otazky:

1. Mohou se gelovou chromatografii na pouzitém nosici (Sephadex G-75) rozdélit latky o vysSich
relativnich molekulovych hmotnostech nez ma modry dextran?

. Z jakych divodu je nutné, aby sedimentace gelu béhem plnéni kolony byla kontinualni?

. Jakych hodnot mtize nabyvat rozdélovaci koeficient K,?

. Ke stanoveni kterych dalSich latek je mozno pouzit ¢inidla s kyselinou 3,5-dinitrosalycilovou?

. Pti gelové chromatografii byl pro vzorek bilkoviny zji§tén mensi elu¢ni objem v elu¢nim ¢inidle
s pridavkem 1 M chloridu sodného nez bez soli. Na co mtizete z tohoto méteni usuzovat?

WD~ W N

3. SLEDOVANi IMUNOPRECIPITACNI REAKCE V ROZTOKU

Interakcei antigenu s pfislusnou protilatkou v roztoku vznika imunokomplex antigen-protilatka,
ktery pii splnéni predev§im koncentracnich podminek vytvori precipitit. Mnozstvi vytvoieného
precipitatu lze kvantifikovat nefelometricky ¢i turbidimetricky. Timto jednoduchym zplsobem lze
stanovit koncentraci antigenu, popf. prokazat jeho pfitomnost ve vzorku.

V této praci proméiite dv¢ zavislosti: zavislost mnozstvi vytvoieného precipititu na
koncentraci antigenu a ¢asovou zavislost tvorby precipitatu. Mirou mnozstvi precipitatu v roztoku je
procento svétla odrazeného roztokem. Navod je vypracovan pro dvé pracovni skupiny, které stiidave
méfi na jednom pfiistroji.

Material a chemikalie:

fotometr Spekol s nefelometrickym nastavcem

pipety, zkumavky

2 shodné roztoky antigenu (krali¢i sérové bilkoviny)

2 roztoky protilatek (prase¢i antisérum proti kralicim sérovym bilkovinam) PL1 a PL2 lisici se
koncentraci

fyziologicky roztok (0,9 % NaCl)

Pracovni postup:

1. Navod k obsluze fotometru s nefelometrickym nastavcem:

a) Nejméné 30 minut pied zacatkem méteni zapneme usmérnovac a zesilovac pfistroje.

b) Zesileni ptistroje nastavime na hodnotu 500. M¢éfime pfi vinové délce svétla 500 nm na dolni
stupnici procenta odrazeného svétla. Jako referen¢ni vzorek pouzijeme destilovanou vodu.

¢) Do cely nefelometrického nastavce zasuneme kyvetu s referencnim roztokem a pfi oteviené
clon¢ pristroje nastavime hiidelkou zesilovace (oznacena 0) nulu na dolni stupnici fotometru.
Neprodlen¢ zasuneme do cely kyvetu s méfenym roztokem a odecteme % odrazeného svétla.
Oba tyto ukony je nutno provést co nejrychleji a opét clonu uzavfit.

d) Pokud je métfeny udaj (% odrazeného svétla) vyssi nez 100 %, pfepneme zesileni na hodnotu
200, popf. jeSté nizSi. Nakonec musime vSechny nameéfené hodnoty piepocitat na jednu
hodnotu zesileni.

2. Do jednoho roztoku antigenu, ktery jste dostali od asistenta, ptidejte 1 ml fyziologického roztoku.
Ziskate tak roztok antigenu o koncentraci 8 mg/ml. Z tohoto roztoku odpipetujte 1 ml do dalsi
zkumavky a pfidejte 1 ml fyziologického roztoku. Ziskate tak roztok antigenu o koncentraci 4
mg/ml. Pokracujte dale v fedéni roztoku antigenu fyziologickym roztokem v poméru 1:1, az
ziskate postupné koncentrace 2, 1, 0,5, 0,25, 0,125 a 0,0625 mg/ml. Po dokonceni fedéni odeberte
z posledni zkumavky 1 ml a vypust'te jej do vylevky. Jestlize jste postupovali spravné, mate nyni
sadu 8 zkumavek s roztokem antigenu v rozsahu klesajici koncentrace od 8 mg/ml po
0,0625 mg/ml. Stejny postup opakujte i s druhym roztokem antigenu, ziskate tak dvé shodné
koncentracni fady antigenu.

3. Zjedné fady zkumavek s roztokem antigenu vyjmeéte tu s koncentraci 1 mg/ml a ponechte ji zatim
stranou pro pozdéjsi méteni. Do vSech ostatnich zkumavek této fady napipetujte po 1 ml roztoku
protilatky PL2. Do druhé, kompletni, fady napipetujte po 1 ml roztoku protilatky PL 1. Obsah
zkumavek dokonale promichejte, roztoky vsak nesmi pénit! Zkumavky nyni nechte inkubovat za
laboratorni teploty alesponi 90 minut. Tyto roztoky proméfite na fotometru az v samém zaveéru této
ulohy.
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4. Ted se budou ob¢ pracovni skupiny vénovat méfeni ¢asové tvorby precipitatu. Protoze maji k
dispozici pouze jeden fotometr s nefelometrickym nastavcem, je tieba, aby se u pfistroje vhodné
vystridaly. Nastaveni pfistroje a zptisob méfeni ukaze vyucujici asistent.

5. Skupina, kterd zahaji méfeni, se nejprve dikladné seznami s postupem meéfeni na fotometru a
pristroj vynuluje se zasunutym referencnim roztokem. Potom napipetuje do zkumavky s roztokem
antigenu o koncentraci 1 mg/ml 1 ml roztoku protilaitky PL2. Obsah zkumavky dokonale
promichejte a neprodlené méite % odrazeného svétla v case 0,5, 1, 2, 5, 10 a 15 minut po smichani
roztokll antigenu a protilatky.

6. Jakmile prvni skupina skon¢i méfeni v intervalu 15 minut, provede stejnd méfeni se svymi
roztoky druha skupina. Ob€ skupiny odectou jesté¢ % odrazen¢ho svétla po cca 30, 45, 60, 75 a 90
minutach.

7. Nyni proméite % odrazeného svétla u roztokt pripravenych podle bodu 3.

Vyhodnoceni vysledki:

1. Nameéfené hodnoty % odraZeného svétla podle bodu 5 a 6 vyneste do grafu proti ¢asu.

2. Nameétené hodnoty % odrazeného svétla podle bodu 7 vyneste do grafu proti koncentraci
antigenu (obé¢ kiivky vynasejte do jednoho grafu!). Zvazte, zda do této zavislosti miizete
zahrnout 1 hodnotu ziskanou podle bodu 6.

3. Z grafu urcete ptiblizné koncentrace protilatky PL 1 a PL 2.

4. Obé ziskané grafické zavislosti vysvétlete, komentujte.

MODUL - STUDIUM BIOPOLYMERU

1. IZOLACE DEOXYRIBONUKLEOVE KYSELINY ZE SLEZINY

Prvnim krokem pfi izolaci DNA ze sleziny je rozbiti bunééné membrany (homogenizace). Tim dojde
k uvolnéni bunécnych organel do roztoku, odkud jsou jadra (organely s hlavnim podilem DNA buiiky)
izolovéna centrifugaci. Posledni bariéra, ktera nas déli od kyzené molekuly, jadernd membrana, je
rozruSena roztokem detergentu (tenzidu); ten také zpusobuje rozpad komplexu DNA - bilkoviny.
Zavérecna faze izolace zahrnuje nékolik precistovacich kroku, které jsou zaméfeny na odstranéni
bilkovin (precipitaci) a lipid (extrakei). Poslednim separa¢nim krokem je srdzeni DNA na rozhrani
vodné a ethanolové faze. Zpétnym rozpusténim molekuly DNA ve vodném roztoku ziskame jen
castecné vycCiStény preparat DNA, ktery jesté obsahuje RNA, zbytky bilkovin, sacharidi apod. U
ziskaného preparatu ur¢ime koncentraci izolované DNA a stupeii znec€isténi bilkovinami.

Material a chemikalie:

nlz, mixér, gaza, chlazena utracentrifuga, kyvety, technické vahy, predvazky

odmérné valce, nalevka kadinky, ty¢inka, plastové Pasteurovy pipety, Erlenmeyerova baiika
veprova slezina

pufr: 0,1 M EDTA (ethylendiamintetraoctova kyselina), pH 8,0-8,5, 0,15 M NaCl

SSC: 0,15 M NaCl v 0,015 M citratu sodném, pH 7,0

roztok dodecylsiranu sodného: 20% roztok ve 45% ethanolu

smés chloroform - isoamylalkohol (24:1, v/v)

96% vychlazeny ethanol denaturovany benzinem

Pracovni postup:

Pracovni postup zalezi na tom, jestli maji tuto praci provadét zaroven dvé skupiny nebo jenom jedna.

V obou ptipadech se totiz vzhledem ke kapacité centrifug pracuje u stolu s 12 g sleziny. Sledujte proto

peclivé text postupu - udaje pro piipad, kdy u stolu pracuji dvé skupiny, jsou uvedeny v zavorkach.

1. Z 12 g vepiové sleziny se odstrani zbytky blan a tukové tkand. Cista tkan se nakraji na malé
kostky.

2. Zkompletuje se mixer a nalije se do n¢j 50 ml pufru. Pfid4 se nakrjend slezina a mixuje se pfi
3. rychlostnim stupni 3 min. Béhem tohoto procesu homogenizace dojde k rozpadu bunééné tkané
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na jednotlivé bunky a nasledné¢ téz vlivem stiiznych sil v mixeru podpotfenych mirn¢ alkalickym
prostiedim pufru k dezintegraci cytoplazmatické membrany. EDTA slouzi v této operaci jako
pufraéni slozka; je také komplexotvornym &inidlem, maskujicim Mg®* a Mn®" ionty, které jsou
aktivatory nukleas, hydrolytickych enzymt schopnych béhem izolace §tépit izolovanou DNA.
Homogenat se prefiltruje do kadinky ptes dvé vrstvy gazy v nalevce; zbytky na gaze se
vyzdimaji, aby nedochazelo ke zbytecnym ztratdm. Tim se odstrani nedokonale
zhomogenizované Casti tkané. Pokud u stolu pracuji dvé skupiny, rozdéli si v této fazi filtrat
na dvé poloviny; pokud je u stolu pouze jedna skupina, zpracovava cely objem.

Filtrat se rozdeli do menSich plastovych kyvet. Kyvety, které budou v centrifuze umistény proti
sobé, musi byt peclivé vyvazeny na technickych vahach, aby se béhem centrifugace neznicil
rotor.

Odstred’'ovani se provadi v chlazené ultracentrifuze po dobu 30 minut pii 5000 x g a pii 0-5 °C.
Odstiedivku vzdy spousti asistent nebo laborant! Pfi takto vysokych otac¢kach sedimentuji nejen
neporusené burnky, ale i uvolnéna bunécna jadra, kterda maji z organel nejvétsi hustotu. V
supernatantu zdstavaji oddéleny slozky mimobunécéné tekutiny, zbytky cytoplazmatickych
membran, cytoplazma a leh¢i organely.

Pokud je na dné kyvet sediment, supernatant se mize vylit. Pokud se peleta nevytvoftila, porad’te
se s asistentem nebo laborantem, jak dale postupovat. Bude nutno v centrifugaci pokracovat za
vysSich otacek a prodlouzit jeji Cas.

Sediment se pfenese ty¢inkou do125 ml (62,5 ml) pufru v polyethylenové 1ahvi a velmi peclivé
resuspenduje prudkym roztiepanim.

Suspenze se prelije do kadinky, micha se mirnou rychlosti a zvolna se ptidava 12,5 ml (6,25 ml)
roztoku dodecylsiranu sodného (piedem protiepat). Dodecylsiran sodny (SDS) je tenzid (latka
amfifilniho charakteru), ktery interaguje s membranou (jadernou i cytoplazmatickou) a zptisobi
jeji rozpad, ¢imz, v naSem pfipadé, dojde k uvolnéni chromatinu do roztoku. Chromatin je
stavebni material chromosomt, ktery se sklada z DNA a bilkovin. SDS rozruSuje elektrostatické
interakce mezi bazickou bilkovinou (histony) a zaporné nabitou pateti DNA tak, Ze bilkovinu
zcela obali a zméni jeji povrchovy naboj z kladného na zaporny (dany siranovou skupinou SDS);
tak se pfitazlivé sily DNA (-) - (+) bilkovina zméni v odpudivé DNA (-) - (-) SDS-bilkovina.
Rozpad chromatinu tedy obnazi zaporné naboje fosfore¢nych skupin na patefi molekuly DNA;
odpudivé intramolekularni interakce zptisobi napnuti vlakna DNA. Tim dojde ke zvySovani
viskozity roztoku. Michani pokracuje 20 minut.

Pak ptidame postupné pevny NaCl tak, aby vysledna koncentrace byla 1 M a michame az do jeho
rozpusténi. Viskozita roztoku opét poklesne v dusledku zruseni odpudivych elektrostatickych
interakci vysokou iontovou silou. Sodné kationty napodobi interakce DNA - bilkovina a umozni
molekule DNA zaujmout opét svou charakteristickou svinutou strukturu.

K lyzatu o ur¢itém objemu (objem se zjisti ze stupnice na kadince) se pfida stejny objem smési
chloroform-isoamylalkohol a vysledna smés se intenzivné tiepe v polyethylenové 1ahvi 10 minut.
Timto purifikacnim krokem se caste¢né€ odstrani membranové lipidy, které se extrahuji do
chloroformové faze a bilkoviny, které v tomto prostfedi precipituji. DNA piejde do vodné faze
obsahujici isoamylalkohol.

Roztfepanou smés rozdélime do vétsich kyvet. Pozor! Tentokrat je vyvazovani naro¢né;jsi, jelikoz
pracujeme se dvéma fazemi, které se znacné 1isi svou hustotou. V protilehlych kyvetach si tedy
musi objemové odpovidat i obsahy obou fazi (tzv. dynamické vyvazeni, kap. 1.3.5). Jen tak bude
dosahne tak, ze se do obou kyvet pfidava stiidavé malé mnozstvi extrakéni smési a mezitim se
vzdy znovu protiepe. Vyhodné je pfi tom pouzit plastové Pasteurovy pipety.

Smés se odstfedi, aby se urychlila separace fazi, na odstfedivce pii 2000 x g 30 minut.
Odstredivku opét spousti asistent nebo laborant! V dolni ¢&asti kyvety se shromazdi
chloroformova faze s rozpusténymi nepolarnimi slouceninami a v horni ¢asti vodna faze s DNA;
mezivrstvu tvoii srazené bilkoviny.

Horni vodna faze se opatrné odsava Cistou plastovou Pasteurovou pipetou, aby nedoslo k nasati
srazenych bilkovin z mezivrstvy, a tak ke zneciSténi preparatu DNA. Odsavanou vodnou fazi
prenasime do kadinky (250 ml).
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14. Nasleduje dalsi purifika¢ni krok - precipitace DNA. Vodna faze v kadince se opatrné pievrstvi
stejnym objemem 96% ethanolu. Pozvolnym krouzivym pohybem se ty¢inkou pomalu
promichava obsah kadinky. Na rozhrani obou fazi, kde dochazi k jejich miseni, se zatnou srazet
vlakna DNA, ktera se navijeji na tyCinku. Navijeni, které trva né€kolik minut, se ukonci, jakmile
dojde k promiseni obou fazi a roztok se vycefi.

15. Ty¢inka s navinutou DNA se vyjme z roztoku a necha se okapat. Pak se ty¢inka i s DNA ponofi
do zkumavky s 5 ml SSC, srazenina se stahne pomoci ntizek nebo pinzety z ty¢inky a rozstfiha na
mensi kousky, aby se urychlilo jeji rozpousténi. Rozpousténi probihd ve zkumavce pii teploté 4
°C (ochrana pted enzymovou hydrolyzou DNA nukleasami), trva obvykle n€kolik dnt.

Vyhodnoceni vysledkii:

Vysledky této tilohy lze zhodnotit az po stanoveni obsahu DNA a bilkovin v preparatu, coz je
predmétem dalsi ulohy, ktera v idealnim piipadé po n€kolika dnech na tuto préaci navazuje.

Kontrolni otdazky:

1. Pro¢ lze oddélit bunééna jadra od homogenizatu tkani centrifugaci?
Pro¢ po pridani dodecylsiranu sodného k vodné suspenzi jader prudce vzroste viskozita roztoku a
po pridani NaCl zase poklesne?

3. Na zéklad¢ jakého fyzikalné-chemického pochodu jste oddélili bilkoviny od DNA?

2. SPEKTROFOTOMETRICKE STANOVENI BILKOVIN A DNA VEDLE SEBE

Bilkoviny absorbuji UV zafeni s maximem pobliz 280 nm a DNA s maximem pobliz 260
nm; jejich absorpcni pasy se prekryvaji. Pro dalsi uvahy predpokladejme, Ze v roztoku nejsou
zadné dalsi absorbujici latky a Ze méfeni probiha v kyvetach o optické draze 1 cm. V nasi uloze
bude bilkovinou hovézi sérovy albumin (bovine serum albumin, BSA).

Podle Beerova zakona plati:
Areo = ABSA,260 .cpsa T ADNA,260 . CDNA

a Argo = ABSA,280 .Csa T ADNA,ZSO - CDNA

kde A, jsou zmétfené absorbance pii vinové délce A, Ay, absorpcni koeficienty pro danou latku pfi
ur¢ité vlnové délce a ¢, koncentrace dané latky. V této uloze budeme koncentrace vyjadiovat v
jednotkach mg/ml, absorpcni koeficienty pak maji formu tzv. specifickych absorpcnich koeficientt,
tedy absorbance roztoku dané latky o koncentraci 1 mg/ml.

Pro ur¢ovani koncentraci je vhodné pouzivat vinové délky odpovidajici maximu absorpéniho
spektra. Proto nejdiive zméfime absorpcni spektra Cisté bilkoviny a DNA a tyto vinové délky (Amax)
budeme dale pouZzivat.

Biopolymery UV zafeni nejen absorbuji, ale i rozptyluji. Tim roste zdanlivd hodnota
absorbance. Nejjednodussi korekce vychazi z predstavy, ze rozptyl (zdanlivou absorbanci), zméteny
v oblasti, kde biopolymer jiz zafeni nepohlcuje (pro bilkoviny i DNA u 330 nm), lze odecist od
hodnot nepfili§ vzdalené absorpcni oblasti. Jinymi slovy, od vSech hodnot zmétenych absorbanci
(Aze0 @ Angp) odecteme hodnotu Asjg, ziskanou pro dané spektrum, a dale pak pocitame s témito
"zkorigovanymi" hodnotami.

Pro feseni uvedené soustavy rovnic potfebujeme znat hodnoty Ctyt absorpcnich koeficientl. Ty
ziskame tak, ze proméfime spektra (od 240 do 335 nm) standardnich (Cistych) roztokli v neékolika
fedénich; z téchto spekter odeCteme absorbance pii prislusnych vinovych délkach. Zavislosti téchto
absorbanci na koncentraci vyneseme do grafu; ziskdme Ctyii piimky prochazejici pocatkem, jejichz
smérnice jsou piislusné absorpcni koeficienty.

U neznamého vzorku opét zmefime absorp¢ni spektrum, ode¢teme hodnoty absorbanci pro obé
vlnové délky, provedeme korekci na rozptyl, dosadime do soustavy rovnic a vypoéteme koncentrace
BSA a DNA.
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Roztoky a material:

standardni roztoky DNA (0,1 mg/ml) a BSA (2 mg/ml) pro kalibraci
fosfatovy pufr 0,1 M pH 7,0

zkumavky a stojan

2 pipety (2 ml sklenéné délené)

UV/VIS spektrofotometr (vypracovano pro spektrofotometr UNICAM Helios)

Postup méreni:

1. Ze standardnich vzorki DNA a BSA si pripravte koncentra¢ni fadu. Postaci tfi ekvidistantni
fedéni 0,1 M fosfatovym pufrem pH 7,0 (3:1, 1:1, 1:3) tak, aby byl celkovy objem u kazdého
fedéni 2 ml.

2. Pomoci programu SCAN zméite absorpéni spektrum standardniho (nefedéného) roztoku DNA v

rozmezi 240 - 335 nm v 1 cm kiemenné kyveté proti fosfatovému pufru. Toto spektrum uloZte na

disketu (pod vhodnym nazvem).

Odectéte co nejpresnéji vinovou délku maxima spektra (Amax.pna)-

4. Zmeite spektrum standardniho (nefedéného) roztoku BSA a odectéte vinovou délku jeho

absorpcniho maxima (Amax sa)-

Odectéte hodnoty absorbanci BSA pfi vinovych délkach Amax pnas Amaxpsa @ 330 nm.

Vyvolejte z diskety spektrum DNA a vytisknéte obrazek s obéma spektry.

7. Pro snadné odecitani hodnot absorbanci upravte v nabidce SCAN polozku PEAK TABLE: PEAK
HIGHT - vloZte stejné hodnoty jako v bodé 5.

8. Postupné proméite kalibracni roztoky BSA (jesté celkem 3) a DNA (véetn€ nefedéného celkem
4). Po kazdém meéfeni odectéte hodnoty absorbanci pii piislusnych vinovych délkach: VIEW
RESULTS - SCAN GRAPH. Hodnoty absorbanci zapisujte do tabulky:

W

ARG

Cpsa @ CpNa lmax,DNA }Vmax,BSA 330 nm

(mg/ml)

Pozn: Hodnoty pro nejvyssi koncentraci BSA znate jiz z bodu 5.
9. Stejnym postupem zjistéte absorbance vaseho vzorku. Jeho spektrum vytisknéte: PRINT
GRAPH. Vrat'te se do zékladni nabidky tlacitkem HOME.

Vyhodnoceni vysledku:

Vyse naznaenym postupem vypoctéte koncentrace BSA a DNA ve vaSem vzorku.

a) Do grafu vyneste zavislosti korigovanych absorbanci na koncentraci; ziskate tak 4 piimky,
jejichz smérnice jsou pfimo rovny absorpénim koeficientim.

b) Vypoctéte hodnoty korigovanych absorbanci pro vas vzorek.

¢) Pomoci téchto hodnot vyteste soustavu dvou rovnic o dvou neznamych.

Soucasti protokolu:

VInova délka maxima spektra BSA, DNA

Tistény obrazek se spektry koncentrovanych roztoki standardi BSA a DNA

Tistény obrazek se spektrem analyzovaného vzorku

Tabulka naméfenych hodnot z bodu 5 a 8

Graficky vynos korigovanych absorbanci proti koncentraci pro BSA a DNA pfi dvou vinovych
délkach, ptimky prolozeny metodou nejmensich ¢tvercti

Vypocet Ctyt absorpcnich koeficienth (pro BSA a DNA pro dvé vinové délky)

Vypocet koncentrace BSA a DNA v analyzovaném vzorku

Diskuse vysledki
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3. STANOVENI MOLEKULOVE HMOTNOSTI BILKOVIN ELEKTROFOREZOU
V POLYAKRYLAMIDOVEM GELU V PRITOMNOSTI DODECYLSIRANU SODNEHO

Pii elektroforéze se bilkoviny d€li podle naboje a velikosti svych molekul. Aniontovy
detergent dodecylsiran sodny (SDS) se vaze na povrch proteinl, ¢imz je denaturuje a proteiny
ziskavaji podobny tvar a hustotu naboje. Pomoci SDS-PAGE (polyacrylamid gel electrophoresis) lze
urcit molekulovou hmotnost bilkovin srovnanim se standardy o znamych molekulovych hmotnostech
(tzv. markery).Pfida-li se ke vzorku bilkovin merkaptoethanol (dithiotreitol), ktery redukuje
disulfidové vazby, je mozno stanovit molekulovou hmotnost jednotlivych polypeptidovych fetézci.
Detekcei separovanych bilkovin provedeme v této tilloze pomoci barviciho roztoku Coomassie Blue R-
250.

Vasim tkolem je stanovit molekulové hmotnosti neznamych proteini ve vzorcich A, B,CaD ve

srovnani se znamymi molekulovymi hmotnostmi standardi a nasledné podle prilozené tabulky urcit
o jakou bilkovinu se v jednotlivych vzorcich jedna.

Nakres aparatury pro diskontinualni polyakrylamidovou elektroforézu

ez

jamky pro vzarek

katoda E_j—l .

Faostfovaci 1 1
. | { |
4 g

délici gel

elektrodowy
pufr

|
|

Materidl a chemikalie:
aparatura pro diskontinualni elektroforézu (napt. Mini Protean III, Bio-Rad)
automatické pipety
roztoky pro ptipravu dé€liciho a zaostfovaciho gelu:

30% smés akrylamidu a bisakrylamidu (29:1, Sigma)

1,5M Tris-HCI pufr, pH 8,8

0,5 M Tris-HCI pufr, pH 6,8

10% roztok SDS

10% roztok peroxodisiranu amonného (APS)

TEMED (N,N,N’,N’- tetramethylendiamin)
vzorky A, B, C a D s nezndmymi bilkovinami v redukujicim vzorkovém pufru
standardy molekulovych hmotnosti (Bio-Rad broad range a Prestained Bio-Rad low)
elektrodovy pufi: 0,025 M Tris, 0,192 M glycin, 0,1% SDS
roztok na barveni gelu: 0,25% Coomassie Brilliant Blue R-250, 45% methanol, 10% kys. octova
roztok na odbarveni gelu: 50% methanol, 10% kys. octova
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Pracovni postup:
Sestaveni aparatury

Velké i malé sklo si dikladné umyjte jarem, oplachnéte destilovanou vodou a ethanolem a otiete
buni¢inou. Mensi sklo polozte na vétsi tak, aby mezi skly vznikla mezera, takto pfipravena skla vlozte
do stojanku, upevnéte a vlozte do nastavce na nalévani gelt.
Priprava polyakrylamidovych gelit
Délici gel: podle navodu si napipetujte pfislusné roztoky na pfipravu 12% gelu do Erlenmeyerovy
banky (25 ml). Smés piipravujte podle poradi uvedeného v tabulce a dikladné promichejte, s roztoky
obsahujicimi akrylamid pracujte opatrné. POZOR: akrylamid je neurotoxin! Pracujte v rukavicich
a roztoky v Zadném piipadé nepipetujte usty. Pfipravenou smés napipetujte mezi skla asi 1,5-2 cm
pod okraj krat§iho skla a ptevrstvéte destilovanou vodou. Pracujte rychle, po pfidani APS a TEMEDu
smés zacina polymerovat. Nality gel zpolymeruje béhem 20-30 min. Vytvofi se ostré rozhrani mezi
gelem a vodou. Po skonceni polymerace destilovanou vodu slijte a zbytky vody odsajte prouzkem
filtracniho papiru.
Zaosttovaci gel: podle navodu si napipetujte prislusné roztoky na ptipravu zaostfovaciho 5% gelu do
Erlenmeyerovy baiky (25 ml) a dikladné promichejte. Smés nalijte na vysuseny délici gel a vlozte
mezi skla zelenou Sablonu s 10 jamkami (tzv. hiebinek), pozor na bubliny. Zaostiovaci gel polymeruje
asi 15 min. Po skonceni polymerace vyndejte hiebinek a vytvorené jamky proplachnéte elektrodovym
pufrem, ktery nechte v jamkach.

Destilovana voda 1,6 1,4

30 % akrylamidova smés 2,0 0,33
1,5 M Tris - HCI (pH 8,8) 1,3 0,25
10 % SDS 0,05 0,02
10 % APS 0,05 0,02
TEMED 0,002 0,002

Aplikace vzorkii

Nejprve si ptipravené gely ve sklech vyndejte ze stojankd, sestavte elektroforetickou aparaturu a vanu
naplnte elektrodovym pufrem. Pfipravené vzorky (10 ul) a standardy molekulovych hmotnosti (5 pl)
nandSejte do jednotlivych jamicek v gelu pomoci Hamiltonovy pipety (dikladné promyvat mezi
jednotlivymi vzorky v destilované vodé€, na konci alespoii 5x ethanolem) nebo tenkych plastovych
$picek (jednorazové).

M= M =AMEMCMe =M =1]

prestained wzaorky broad marker
Im-_v marker 10 ul Bio-Rad
Eh;-l?ad Sl

u

Vlastni elektroforetické déleni
Elektrodovou nadobu s gely, nanesenymi vzorky a elektrodovym pufrem uzaviete vikem tak, aby anoda

na elektroforetické aparatufe (oznacena Cervené) byla spojena s Cervené oznacenym vystupem ze zdroje.
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Na zdroji nastavte konstantni napéti 180V a nechte elektroforézu bézet tak dlouho, az Celo tvorené
bromfenolovou modii dosahne témét na uroven dolniho okraje skel (cca 50 min), béhem této doby muzete
sledovat jak se déli bilkoviny pfedbarveného markeru. Po skonceni elektroforetického déleni vypnéte
zdroj napéti. Teprve potom sundejte viko, vylijte pufr a vyndejte aparaturu z nadoby.

Barveni gelu

Vyjméte skla z aparatury a odd¢lte je opatrné od sebe. Gel premistéte do pfipravené Petriho misky
s barvicim roztokem. Nechte barvit 20 min. Po obarveni gelu barvici roztok slijte a gel zaénéte odbarvovat
odbarvovacim roztokem (minimaln¢ 3x 10 min). Po odbarveni gelu ziskate rozdélené bilkoviny obarvené
modfe.

Vyhodnoceni:
Stanovte, jaky protein se vyskytuje v neznamych vzorcich A, B, C a D. K dispozici mate molekulové

hmotnosti jednotlivych neznamych proteind a molekulové hmotnosti bilkovinnych standardi.

Molekulové hmotnosti standardu:
Bio-Rad Prestained low marker (kDa) Bio-Rad broad marker (kDa)
114 200
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MODUL FAZOVE ROVNOVAHY

1) LIMITNI AKTIVITNI KOEFICIENTY V SYSTEMU
ETHYLACETAT + VODA

Z.adani ukolu

Ukolem této laboratorni prace je pro binarni systém ethylacetat + voda experimentalng
stanovit limitni aktivitni koeficienty y;” obou slozek pii zadané teploté a s vyuzitim
dvoukonstantovych modelt pro dodatkovou Gibbsovu energii G* vypogitat izotermni
rovnovahu kapalina — péara vcelém koncentraénim intervalu. Ke stanoveni limitnich
aktivitnich koeficientli budou pouzity dvé metody: saturacni metoda a metoda komparativni
ebuliometrie. Kazda bude aplikovdna pro ten kraj koncentracniho intervalu, kde piislusny
systém rozpusSténa slozka - rozpoustédlo odpovida svymi vlastnostmi oblasti pouzitelnosti
konkrétni metody. Pokud nebude mozné stanovit limitni aktivitni koeficient pii zadané
teploté, bude nutno jeho hodnotu na pfislusnou teplotu prepocitat.

Pro vybér vhodné experimentalni techniky pouzijte nasledujici odhady parametrti binarni

smési ethylacetat (1) + voda (2):

Teplota [°C] P’ [kPa] P, [kPa] n” P2
40 25 7,4 80 11,5
50 38 12,3 86 10,5
60 56 20 89 9,9

Pro odhad parametrti experimentu saturac¢ni metodou vyuzijete nasledujici vztah pro vypocet

0

2!
7" =(mRT/PR:D)(~dn 4,/dr) (1)

S jeho pomoci vyberete vhodnou velikost rovnovazné cely (mozny je objem kapaliny 12, 35
nebo 160 cm’) a vhodny pritok inertniho plynu celou D (z intervalu 5 — 20 cm’/min) tak, aby
smeérnice zavislosti d In A/dt méla absolutni hodnotu cca 0,008 az 0,01. Ze smérnice urcite
1 dobu trvani experimentu tak, aby béhem ni koncentrace rozpusténé slozky poklesla ptiblizné

o 1 rad.



Pro metodu komparativni ebuliometrie je dulezité¢, aby koncentrace rozpusténé slozky po
poslednim, 6. pfidavku nepiekro€ila cca 2 mol%. Obvykle se pfed experimentem urcuje
ptiblizny objem jednoho piidavku rozpusténé slozky (1) pro objem néplné ebuliometru
priblizng 45 cm’. U zadaného systému je situace trochu jina. Zavislost teploty varu smési na
jejim sloZeni je siln€ nelinearni. Pridavky rozpusténé slozky musi byt tedy co nejmensi, ale
jeste vazitelné s dostatecn€ malou relativni chybou, tj. minimalni hmotnost 0,1 g. Vypoctéte si
objem ptidavané slozky, aby jeho hmotnost ¢inila cca 0,1 g.

(Pozn. V soucasné dobé umoziuje nase aparatura pro stanoveni limitnich aktivitnich
koeficienti metodou komparativni ebuliometrie pouze méfeni za atmosférického tlaku.
Teplota méfeni tedy bude ddna bodem varu rozpoustédla pii aktualnim atmosférickém tlaku.
Rozmyslete si, jaké idaje budou tieba pro ptepocet hodnoty y,” z teploty experimentu na
zadanou teplotu. Pokud se podafi opravit zadvadu, bude mozno méfit i pii nizsich tlacich, tj. pfi
teplotach nizsich nez je normalni bod varu pouzitého rozpoustédla.)

Z primarnich experimentalnich dat pfipravite podle vzoru vstupni soubory pro
fortranské programy STRIPP a COMPEBUL. Dalsi nutny vstupni soubor s vlastnostmi
Cistych latek a dal§imi parametry je k dispozici.

Hodnoty limitnich aktivitnich koeficienti pro oba konce koncentra¢niho intervalu pfi
zadané teploté¢ vyuzijete pro vypocet RKP v celém koncentraénim rozsahu s vyuzitim
dvoukonstantovych rovnic pro G". Zde se Vasi fantazii nekladou Zzadné meze ©. Nicméné
spoététe a graficky znazornéte nasledujici zavislosti: In y; (resp. In v2) = f (x1), G~ = f (x)),
GM = f (x)), x — y diagram, p = f (x)), , p — x — y diagram.

Z hodnoty limitniho aktivitniho koeficientu ethylacetatu ve vod¢ dale urcite hodnotu Henryho
konstanty Ky ethylacetatu ve vodé

Ky=n'F
a také rozdélovaci koeficient voda — vzduch Kaw

o e R
AW
Cw RT

kde ca a cw jsou molarni koncentrace sledované slozky v parni, resp. kapalné fazi, a v," je
molarni objem rozpoustédla.
Ob¢ tyto veliCiny se s oblibou pouzivaji v oboru ochrany zivotniho prostiedi, tedy v tzv.

environmentalnich oborech.



Pro ev. pfepocet hodnoty limitniho aktivitniho koeficientu na jinou teplotu aplikujete zndmou

© Gibbsovu — Helmholtzovu rovnici.

Saturaéni metoda

Satura¢ni metoda, v anglosaské literatufe nazyvand “inert gas stripping method - IGS*,
byla navrzena pro stanoveni limitnich aktivitnich koeficientl v systémech tékava rozpusténa
slozka(1) + netékavé rozpoustédlo(2). Zakladni myslenka je jednoducha: vysoce ztedény
binarni roztok (x;<1-107) je umistén v termostatované michané rovnovazné cele, do které je
zaveden proud inertniho plynu o konstantnim priatoku. Tento plyn probublava roztokem a
pfitom se syti parami slozek roztoku. Nasyceny plyn opoustéjici rovnovaznou celu je
periodicky nastifikovan termostatovanou davkovaci smyckou do plynového chromatografu
k analyze. Pro net¢kava rozpoustédla a linearni odezvu detektoru je ¢asova zavislost plochy
piku rozpusténé slozky A; exponencialni. Je tfeba urcit latkové mnoZstvi rozpoustédla n,
teplotu 7, celkovy tlak P a pritok inertniho plynu na vstupu do cely D. Za ptedpokladu
netékavého rozpoustédla, idedlniho chovani parni faze a (ve srovnani s celkovym tlakem)
nizkého parcidlniho tlaku rozpusténé slozky nad roztokem byl pro limitni aktivitni koeficient

odvozen vztah
y¢ =(mRT/B'D)(~dn 4,/dt) (1)

Predpoklady uvazované pii odvozeni rovnice (1) jsou v praxi Casto splnény, takze vztah (1)
poskytuje vesmés velmi dobré vysledky a je pouzivan fadou autort.

Satura¢ni metoda je urcena pro stanoveni sloZek, vykazujicich vyssi hodnotu Henryho
konstanty (10 kPa < Hy, (= y,” - Plg) <10° kPa), v roztoku s net¢kavym rozpoustédlem.
Vyhodou metody je presnost, kterd dosahuje 1-2 % , pomérné Siroky obor pouzitelnosti a v

neposledni fad¢ 1 snadna automatizace.

Pro systémy s t€kavejsim rozpoustédlem, jehoz mnozstvi v cele se béhem experimentu
vyznamnéji méni, byl odvozen modifikovany vztah pro vypocet »,°. Vyhodné&jsi ale je
udrzovat konstantni mnozstvi rozpoustédla v rovnovazné cele sycenim stripovaciho plynu
parami rozpoustédla jest¢ pfed vstupem docely. Zména pritoku stripovaciho plynu
zpusobend jeho nasycenim parami rozpoustédla se zohledni ve vztahu pro vypocet limitniho

aktivitniho koeficientu, ktery pak nabyva tvaru

y7 =(mRT/B'D)(~d1n 4, /dt)1- P /P). )



Pti vypoctu limitniho aktivitniho koeficientu z experimentalnich dat poskytuje vztah
(1), popt. (2), vétSinou dobré vysledky, ackoliv oba byly odvozeny za urcitych
zjednoduSujicich ptedpokladi. Za jinych podminek mohou tato zjednoduseni svoji
opravnénost ztratit. Pro tyto situace byly odvozeny dokonalejsi vztahy, které nevyzaduji
uvedené predpoklady.

Ke zviditelnéni vlivu poruch v jednotlivych pfedpokladech na hodnotu vypoctené¢ho
limitniho aktivitniho koeficientu a k pfesnéjSimu urceni y|" byla v nasi laboratofi zvolena jina
cesta. Z poruchové formule byla urCena tzv. druhda aproximace limitniho aktivitniho
koeficientu y*", ktera je vyjadiena pomoci prvni aproximace y"' (uréené ze vztahu (1)) a

opravnych koeficientl k| az k4
yt =]k (3)

Opravné koeficienty vyjadiuji vliv:
¢ zmény pritoku stripovaciho plynu (zptisobené jeho nasycenim parami roztoku) (ki)
¢ zmény latkového mnozstvi rozpoustédla (zptisobené jeho t€kavosti) (k2)
¢ parniho prostoru cely (k3)

¢ neidealniho chovani parni faze (ky4).

Opravné koeficienty

Zména pritoku stripovaciho plynu zpiisobend jeho nasycenim
Pritok stripovaciho plynu na vystupu z cely, tj. nasyceného parami roztoku (D’) je
vy$si nez prutok Cistého stripovaciho plynu (D):

- v ptipadé, ze stripovaci plyn neni ptedsycovan parami rozpoustédla, je hodnota prvni
aproximace limitniho aktivitniho koeficientu y’ pocitana podle vztahu (1), a pro opravny
koeficient k; byl odvozen vztah

ky=D/D'=1=(i/m)y{"' - K [P B[P, @)

- pokud stripovaci plyn je pfedsycovan parami rozpoustédla, plati pro prvni aproximaci

limitniho aktivitniho koeficientu rov. (2). Pro opravny koeficient k; pak byla odvozena

rovnice

k=D/D'=(1~(m/m)y"" - B[P~ B /P)[(1- B /P). 5)

Zména latkového mnoZstvi rozpoustédla zpiisobend jeho tékavosti



Pro opravny koeficient k> byl odvozen vztah
k, =1-(B'Dt)/(2RTn)) (6)

Pokud je stripovaci plyn ptedsycovan parami rozpoustédla, opravny koeficient k; je

roven jedné.

Vliv parniho prostoru rovnovazné cely
Parni prostor rovnovazné cely zpiisobuje, Ze slozeni kapalné faze neodpovidéa presné

vztahu
xlznl/(nl+n2);nl/n2, (7
(kde se navic uvazuje vysoké zifedéni roztoku), nebot urcité mnozstvi slozky 1 je

obsazeno v parnim prostoru cely V. Pro opravny koeficient k3 byl odvozen vztah

ky =[1=(=dn 4, /dr)v/D)] " = [1(r7 BV)(m.RT)] (8)

Vliv neidedalniho chovani parni faze

PopiSe-li se neideédlni chovani parni faze tlakovym viridlnim rozvojem ukoncenym po
druhém viridlnim koeficientu, resultuje pro opravny koeficient k4 vztah

k,=[1+ BLP/(RT)]sy, 9)
kde

Ing? =(P/RT)(2B, - By, — v} )~ (B’ /RT)(B, - v/) (10)
Symbolem B; jsou oznaceny druhé viridlni koeficienty (index 3 se vztahuje ke stripovacimu
plynu) a v/ je molarni objem kapalné rozpusténé slozky. Podle méfeného systému a

aktualnich podminek mtze opravny koeficient k4 nabyvat hodnot vétSich nebo mensich nez 1.

Popis aparatury
Zakladem aparatury je sklenéna rovnovéazna cela (detailni popis viz. nize) pfipojena
k okruhu termostatu Lauda RC 6 CP. Teplota vodni lazné byla méfena presnym rtutovym
teplomérem (Schneider, Wertheim, SRN) s ptesnosti +10 mK.
Konstantni, vysoce stabilni pritok stripovaciho plynu (N») zajistuje regulator pritoku,
umoznujici jeho reprodukovatelné nastaveni a monitorovani. Pfesna absolutni hodnota
pratoku plynu je pfed kazdym experimentem stanovena temperovanym bublinkovym

prittokomérem o objemu 50 cm’. Stripovaci plyn o konstantnim pritoku je nejprve susen



silikagelem, dale temperovan na teplotu experimentu a poté ve form¢ malych bublin (primér
mensi neZ 1 mm) zavadén do roztoku.

Nasyceny stripovaci plyn opousti celu elektricky vyhfivanym potrubim z nerezové
oceli, které je pfipojeno k davkovacimu kohoutu. Vyhiivani potrubi zabranuje kondenzaci par
a pripadnému stékani kondenzatu zpét do cely. Vzorky byly analyzovany plynovym
chromatografem HP-5890 II, ktery je spolu s davkovacim zafizenim podrobné popsan dale

ve zvlastnim odstavci.

Rovnovazna saturacni cela

Zékladnim pozadavkem pro konstrukci cely pro saturaéni metodu je dokonalé syceni
stripovaciho plynu parami roztoku. Z tohoto divodu je Zadouci, aby plyn vstupoval do
kapaliny rozdé€len do nékolika proudd malych bublin. Pti nevelkych pratocich plynu spliuje
tuto podminku pomérné uspokojivé jemna sklenéna frita. Dokonalost syceni stripovaciho
plynu ovlivituje dale draha bublin v kapaling, kterd by méla byt co nejdelsi. Soucasné musi
byt zajisténo intenzivni promichavani obsahu cely. Vlastni cela méa proto tvar vélce, jehoz
vyska je pfiblizné¢ 3x vétsi nez jeho primér. V dolni ¢asti valce je vytvofen prostor pro téleso
magnetického michadla. Do tohoto prostoru a tedy bezprostfedné k michadlu tsti pfivodni
potrubi stripovaciho plynu zakoncené fritou.

Cela je opatfena temperacnim vodnim plastém. K plnéni cely slouzi horni hrdlo, které
se uzavird Sroubovym uzavérem se septem. Nasyceny stripovaci plyn opousti celu boc¢nim
hrdlem. Boc¢ni hrdlo je prostfednictvim vytdpéného nerezového potrubi piipojeno
k davkovacimu zatizeni chromatografu (viz. niZe), za nimz je zapojen vymrazovak .

Zkugenosti ziskané z experimentd s prvnim provedenim cely o objemu 20 cm’ a snaha
o rozsifeni spektra méfitelnych systémut vedly ke konstrukci dalSich dvou exemplatri. Tyto
cely maji jednak odlisny celkovy objem (17, 47, resp. 180 cm’) a navic jsou vybaveny
integrovanym piedsaturatorem k ptedsycovani stripovaciho plynu parami rozpoustédla.
Piedsaturator je tvoren nadobkou o objemu cca 10 cm’ se tiemi vrstvami sklenéné frity. Dalsi

konstrukcni detaily téchto cel jsou totozné s prvni variantou.

Plynovy chromatograf s davkovacim zarizenim

K analyze je pouzivan dvoukandlovy plynovy chromatograf HP-5890 II vybaveny
plameno-ioniza¢nim detektorem (FID). Vzorek parni faze je odebiran z proudu nasyceného
stripovaciho plynu termostatovanou davkovaci smyckou napojenou na Sesticestny kohout.

Ptesunutim kohoutu do druhé polohy je vzorek transportovan nosnym plynem chromatografu



ze smycky do chromatografické kolony. Pro tento ucel byl plynovy chromatograf HP-5890 II
vybaven dvéma Sesticestnymi, pneumaticky ovlddanymi kohouty, umisténymi ve spolecném
termostatovaném bloku. Teplota smycek je udrzovana na hodnoté 140+0.5 °C. V bloku jsou
zabudovany celkem dvé rizné davkovaci smycky z nerezové oceli o objemu cca 100 pl a cca
220 pl. Odlisné velikosti smycek umoznuji zvolit objem nastfiku podle pocateéniho
parcialniho tlaku rozpusténé slozky v nasyceném plynu tak, aby bylo dosazeno piimétené
odezvy v rozsahu detektoru. Reprodukovatelnost nastiiki pfi pouziti ddvkovaci smycky je

lepsi nez 1 % v ploSe piku.

Postup méreni

Parametry experimentu, tj. mnozstvi rozpoustédla (a tim i1 volba cely dle objemu) a
pratok stripovaciho plynu jsou vzdy voleny podle pfedem odhadnuté hodnoty Henryho
konstanty studovaného bindrniho systému tak, aby béhem experimentu (cca 2.5 - 3 hod)
poklesl molarni zlomek rozpusténé slozky x; zhruba o jeden fad.

Cista suché cela se naplni piislusnym mnozstvim diferenéné odvazeného rozpoustédla.
Druha slozka bude odmeétena a ptiddna 50 pl stiikackou v takovém mnozZstvi, aby pocatecni
koncentrace rozpusténé latky byla nizsi nez 0.1 mol%. Poté bude roztok temperovan za
soucasného promichavani magnetickym michadlem. Mezitim se bublinkovym pratokomérem
presné zméii prutok stripovaciho plynu. Pfipojenim ptivodniho potrubi plynu k cele bude
zahdjen vlastni experiment. Béhem experimentu se bude v pravidelnych intervalech, jejichz
délka zavisi na dobé trvani jedné analyzy, resp. pozadované délce experimentu, provadet
analyza stripovaciho plynu vystupujiciho z cely. Celkem bude béhem experimentu provedeno

18 analyz. Po ukonceni stripovani znovu zméfite prutok stripovaciho plynu.

Vyhodnoceni experimentu (program STRIPP)

Zavislost In A na ¢ase bude vyhlazena metodou nejmensich ¢tvercl. Z jeji smérnice a

dalSich vstupnich dat bude ze vztahu (2) vyhodnocena prvni aproximace limitniho aktivitniho
koeficientu y{', déle budou s vyuzitim rovnic (5), (6), (8), (9) vypo&teny jednotlivé opravné
koeficienty ki aZ k4, a kone¢né se ze vztahu (3) uréi druha aproximace y;*". Druhé virialni
koeficienty Cistych slozek Bjj, B3z a kifizovy viridlni koeficient B3 se odhaduji metodou
Haydena a O’Connella. Molarni objem ¢&isté kapaliny v/ se po&itd modifikovanou

Rackettovou rovnici. Tlaky nasycenych par ¢istych slozek se vypocitaji Antoineovou rovnici,

jejiz konstanty byly pievzaty z databanky fyzikalnich vlastnosti ¢istych latek CDATA.



Metoda komparativni ebuliometrie

Principem této experimentdlni techniky je méfeni bodu varu ziedéného roztoku
v zavislosti na slozeni roztoku za konstantniho tlaku. S vyhodou se uziva komparativniho
usporadani, kde se méfi rozdil mezi teplotou varu ziedéného roztoku v méticim ebuliometru a
bodem varu cCistého rozpoustédla v ebuliometru referenénim. Toto uspotfadani eliminuje vliv
ptipadnych tlakovych fluktuaci.

Za predpokladu idedlniho chovani parni faze byl odvozen vztah pro vypocet limitniho

aktivitniho koeficientu
e PS s ®
% :Fzs[l—(dlan/d T)(aT/axl)P]. (11)
1

Problémovym mistem metody je zména sloZeni rovnovazné kapaliny oproti celkovému
slozeni napln¢ ebuliometru, kterd je zpiisobena zadrzi ¢asti obsahu ebuliometru v parni fazi.

Jak ukazala podrobna analyza, oblast pouzitelnosti metody komparativni ebuliometrie je

omezena na systémy s limitni relativni té¢kavosti «, z intervalu 0.1 - 10. Optimalni oblast je
(0.2 <af,<5), kde metoda poskytuje vysledky s piesnosti pfiblizné 1%.
Pro metodu komparativni ebuliometrie byla v nasi laboratofi zkonstruovana aparatura,

ktera je s uspéchem pouZzivana jiz fadu let.

Popis aparatury

Oba ebuliometry jsou vyhfivany odporovym dratem. Zpétné chladice ebuliometrti jsou
napojeny na kryostat LAUDA WKL600. Ebuliometry jsou ptfes 101 zasobniky piipojeny
k pneumatickému systému (nyni, jaro 2006 mimo provoz), ktery se sklada ze dvou stupnii a je
fizen presnym tlakomérem Texas Instruments Model 145 a regulatorem. Teplota je méfena
kfemennym teplomérem Hewlett-Packard 2801A, ktery umoziiuje ptimo odecitat rozdil teplot

mezi ebuliometry. Pribéh teploty je graficky znazornén na monitoru osobniho pocitace.

Postup méreni

Ebuliometry se proplachnou dusikem, Mérny ebuliometr se naplni diferenéné odvazenym
mnozstvim rozpoustédla, zhruba stejné mnozstvi se bez vazeni vlozi do referentniho
ebuliometru. Po nastaveni zddaného tlaku v aparatute se zahdji ohfev. Po dosazeni ustdleného
stavu, coz signalizuji konstantni hodnoty teplot se odecte rozdil teplot mezi obéma
ebuliometry. Diferencné vazenou stiikackou se do mérného ebuliometru vpravi malé

mnozstvi rozpusténé slozky. Po ustaleni stavu a odectu teploty se postup opakuje.



Vyhodnoceni experimentu (program COMPEBUL, resp. EBUHIGH)

Zavislost AT na celkovém slozeni napln¢ ebuliometru se koreluje nasledujicimi

rovnicemi
AT = Ax/ (12)
AT = A + 4, (x) (13)
AT = A+ 4, (x0) + 4, (2, (14)

jejichz konstanty budou ur¢eny metodou nejmensich Etvercii. Vybér rovnice je provadén na

zaklade¢ F-testu. Pro limitni smérnici plati

(or/ox)) = 4, (15)
Limitni aktivitni koeficienty budou ur¢eny vztahem

eP? f+1=-pB(oT/ox!) (1-N, +N,f)
BT perep(or/an) (f+N, N, f)

o0

1

(16)

kde
(Bn _VlL)(Pz® _R®)+(2Blz - B, _Bzz)Pz@
RT

© —_—
g =exp

17)
je korekce na neidedlni chovéani perni fize, P” a P/ jsou tlaky nasycenych par &istych

slozek, fje distribucni pomér, Ny a Ny jsou relativni zadrz pary a kapaliny. Pro f plati vztah

p=(1+P7 (B, —v;)/RT)(0P? JoT) (18)

Pokud studovany systém vykazuje vyssi hodnotu relativni tékavosti |, , tj. cca 3 — 5, je dobré
primarni experimentalni data zpracovat programem EBUHIGH, ktery pfesnéji zohlednuje
zmeény lokalni koncentrace v ebuliometru. Vypocétend hodnota limitniho aktivitniho

koeficientu je pak pravdépodobné spravné;si.



Méreni vzajemné rozpustnosti kapalin objemovou metodou

Uvod

V tad€ odvétvi chemického a farmaceutického primyslu je snaha nahrazovat nékterd tékava

rozpoustédla za ekologicky pfijatelnéjsi ndhrady. Pro tento ticel se v soucasné dob¢ zkoumaji

nové preparaty napi. tzv. iontové kapaliny. Pro eventudlni aplikaci novych rozpoustédel

v prumyslu je nezbytna znalost jejich chovani ve smési s jinymi latkami. Zakladni informace

(napt. pro odhadové metody aktivitnich koeficientll) se ziskdvaji z experimentdlnich dat

binédrnich systémi rozpoustédlo — rozpusténa latka.

Teoreticka ¢ast

Vypocet slozeni rovnovaznych fazi a odhad jejich

smeérodatnych odchylek

Principem objemové metody je méfeni objemi
rovnovaznych kapalnych fazi u dvouslozkového
systtmu minimaln¢ ve dvou experimentech
provadénych za stejné teploty. (Tyto objemy
budou v nasledujicim textu oznaCovany symboly

Viis Vs Vars Vs

si> Vaus Vag» Van - viz obr. 1) Na zakladé latkové
bilance dvou slozek rozdélenych mezi dvé
rovnovazné kapalné faze (oznacované A, B) ve
dvou meéficich ampulich (oznacovanych I a II)
byly odvozeny rovnice pro vypocet rovnovaznych
sloZeni (viz napt. [1]). Pro molarni zlomky slozky

1 ve fazi A a B plati

Faze A
X1,A

Faze B
X1,B

Ampule I Ampule II

‘X

Y

Y

( \““\“"\‘“‘\‘“‘\I‘\“"\““\““\““\‘“‘\““\“"\‘“‘\““\“"\‘“‘\““\““\"I'I"""'I""I"""'"

Obr.1 Znaceni veli¢in

Vaxr

Ve



B
Xia =2 (2~ Zl,I)ﬁ (1)
BI ~ %71

_ Van ,
Xp =2y +(2,— Zl,n)—l (2)

_ony
T G)
ny+n,,
P
n = (4)
g+,

a a znaci pomér celkového latkového mnozstvi v prvni a druhé ampuli

n n.+n
o= %)

nll nl Rl + nZ,II

Jestlize vazeni sloZzek do ampuli je provadéno na analytickych vahach s ptesnosti vétsi nez
+0.0004 g, mé na pro odhad chyby méteni vysledného sloZzeni x; 4 a x; g zdsadni vliv pfesnost
uréovani objemit Vaja Van, resp.Vsra Ve Podle zdkona §ifeni chyb byly odvozeny vztahy

pro smérodatné odchylky o(x, ,) a o(x,;,) [1]

SV +v?
B,I B,II (6)

(VB,I —alyy, )2

v VAiI + VA2,H : 7
(a Van =Vau )

kde o(V) smérodatna odchylka objemu rovnovazné faze (jedna se o nejvyssi hodnotu ze

O-(xl,A) = ‘Z],H _Zl,l‘ oc(V)a

o(xp)= ‘21,1 - Zl,H‘ o(Va

smérodatnych odchylek o(Va1), o(Va), o(Ve1) a o(Vsn)).

Jestlize za slozku 1 zvolime tu slozku, kterd ma vétsi molarni objem, a fazi s vyS$im obsahem

slozky 1 oznac¢ime ,,A*, pak Ize pro malou vzdjemnou rozpustnost odvodit vztah

o) _ 1 _(M,) )
o(x,5) a’ M,

Z tohoto vztahu vyplyva, ze metoda mize poskytovat dobré vysledky pii méfeni rozpustnosti
latek s velkou molarni hmotnosti v kapalinach s malou molarni hmotnosti (napf. pii méfeni

rozpustnosti organicky latek ve vode). V praci [1] bylo prokazano, ze v uvedeném piipad¢ je



metoda pouzitelnd i pro pomérné malé koncentrace a Ze pro opacnou variantu, tj. pro uréovani
rozpustnosti latky s malou molarni hmotnosti, pfesnost metody neni zcela idealni zejména pii

malych koncentracich.

Priklad:

Komponenta 2 je voda, tzn. M> = 18 g mol ™', a komponenta 1 je latka velmi malo misitelna
s vodou, pro kterou zvolime molekulovou hmotnost M, = 180 g mol™'. Ze vztahu (8) je pak
evidentni, Ze plati

o(x,) ( 18
o(xz) \180

2
) =0.01, resp. o(x,,)=0.010(x,;) )

Pro uvedeny ptiklad je tudiz nejistota ur€eni rozpustnosti komponenty 1 ve vod¢ (komponenté
2) stokrat mensi nez nejistota urCeni rozpustnosti vody v latce 2. Stanoveni obsahu vody lze

vSak v mnoha latkach provést Karl-Fischerovou titraci.

Plan experimentu a predbézny odhad chyby meéreni

V nésledujicich odstavcich je naznacen postup, jakym je mozno pro néjaky konkrétni binarni
systém a konkrétni experimentalni zafizeni hodnoty o(x,,) a o(x,;) odhadnout jest¢ pred

experimentem.

Ciselné hodnoty smérodatnych odchylek lze vypocitat ze vztahii (6) a (7), ve kterych kromé
objemul rovnovaznych fazi implicitné vystupuji molarni hmotnosti obou komponent i slozeni

konjugovanych fazi x; o a x; p.

Ptedpokladejme, ze omezené misitelny systém tvoii dvé kapaliny charakterizované molarnimi
hmotnostmi M;, M, a hustotami p; a ;. U tohoto systému odhadneme (nebo nasledné
zjistime experimentaln¢) vzijemnou rozpustnost, tj. hodnoty x;, a x;p. Déale mame
k dispozici konkrétni experimentalni zatizeni, jehoz zakladem jsou dvé ampule (o celkovych
objemech V7 a Vy) s kalibrovanou objemovou stupnici. Zvolime hodnoty Va1, Vei, Vama Van

tak, aby platilo V, , +V,, =V, a V, +Vy, =V, . Pfitom je vyhodné zachovavat co nejvetsi



rozdily ‘VA’I —VA’H‘ a ‘VB’I —VB’H‘ . V dalSim kroku pomoci Amagatova zdkona odhadneme

molarni objemy fazi A a B
M M
4 A:xl,A_1+(1_xl,A)_2 (10)

m,
1 2

M M
V,B:xl,B_l+(1_xl,B)_2 (11)

m.
1 2

které vyuzijeme k ur€eni latkovych mnozstvi komponent v obou ampulich

Vi Vi Vi Vi
n,;= V —Xat X ny,,=— (l_x],A)+ ; (l_xl,B) (12)
m,A m,B m,A m,B
Vin Vau Vin Vau
Mp==—"Xrat—>—Xp Ny =—- (I- xl,A) +—(1- xl,B) (13)
m,A m,B m,A m,B

Pomoci vypoctenych latkovych mnozstvi miizeme ur¢it hmotnosti komponent, které je tieba

navazit do ampuli (napf. m,, =n, M ), hodnotu o (viz rovnice (5)), a globalni molarni

zlomky z | a z; (viz rovnice (3) a (4)).

Posledni veli¢ina, kterd je nutnd pro vypocet smerodatnych odchylek smérodatnd odchylka

objemu o(V). Za tuto veli¢inu byla dosazena nejvyssi zjisténa hodnota ze smérodatnych
odchylek o(V,,), o(V,y), o(Vy) a o(Vyy), které byly ureny statistickym postupem

uvedenym v praci [1]. Bylo zjiSténo, Ze vSechny Ctyfi smérodatné odchylky objema jsou
témef srovnatelné a Ze pro naSe experimentdlni zafizeni a postup je mozno uvazovat hodnotu

o(V)=0.0lcm’.

Pro kone¢ny vypoCet odhadi smérodatnych odchylek o(x,,) a o(x,;) je mozno pouZit
rovnice (6) a (7), nebo vztahy

V.. oMWV +Vs

m, , B,II
O_(‘xl,A) = (xl,B _xl,A) ; (14)
Vm,B VB,I VA,II - VB,H VA,I

2 2
mB oW\Var +Vin
J(xl,B) = ('xl,B _xl,A)

(15)
Vm,A VB,IVA,H - VB,IIVA,I

které je l1ze odvodit kombinaci rovnic (6), (7) a (10)— (13).



Ptiklad pouziti pro dva systémy je uveden v dodatku 1.

Experimentalni ¢ast

Aparatura
Pro méteni LLE objemovou metodou budou pouzity sklenéné ampule vyrobené z trubic

presnych byret opatienych objemovou stupnici s rozlisenim 0,1 cm’. Ampule jsou uzavirany
teflonovymi uzavéry zapadajicimi do uzkého konického hrdla. Pied vlastnim méfenim
objemti bude provedena peclivd kalibrace kazdé¢ ampule, ktera spociva v urceni piipadné
korekce objemové stupnice a ve stanoveni mrtvého prostoru u dna ampule. Postup kalibrace

je popsan v Dodatku 1.

Vlastni méteni LLE v bindrnim systému je provadéno pomoci aparatury, kterd se skladala
z prihledné vodni 14zn€ o objemu 40 | temperované ponornym termostatem Lauda E 300.
V lazni je umistén stojan ¢ty ampuli, ktery je konstruovan tak, aby umoznoval periodické
naklanéni ampuli ve vodorovné poloze, fixaci ampuli ve svislé poloze a ptipadnou rotaci

ampuli kolem podélné osy. Schématicky nakres aparatury je uveden na obr. 2.

Pro méteni LLE v daném bindrnim systému se do dvou ampuli vaZenim cistych komponent
pfipravi heterogenni systémy s odliSnym pomérem objemt kapalnych fazi. Obvykle se
systémy pripravuji tak, ze poméry objemu fazi pti 20°C byly piiblizné 1 : 4 vprvni a4 : 1
v druh¢é ampuli. Ampule se pak v pomocné ldzni s vyssi teplotou nez byla teplota méteni
urc¢itou dobu promichavaji periodickym nakldnénim. K promichavani obsahu pfispiva mala
vzduchova bublina, kterd putuje od vrchu ampule ke dnu a naopak. Ampule se pak uchyti do
specialniho stojanu a umisti do temperované (= 0.05 K) vodni 1azné. Stojan i1 s ampulemi se
po urcitou dobu opét periodicky naklani a obsah ampuli se promichava (viz obr. 2a). Jelikoz
teplota 1azné€ je niZ8i neZ teplota v pomocné lazni, ve které byly ampule pfed tim, nedochazi
k rozpousténi jedné komponenty v druhé, ale k procesu opacnému. Po urcité dobé se stojan
s ampulemi postavi do svislé polohy. Ampule se ruén€, nebo pomoci flexibilniho ptfevodu
rotacni michacky nékolikrat nechaji otocit kolem svislé osy (viz obr. 2b), ¢imz je docileno
lepsi separace fazi a odtrZeni kapicek od stén ampule. Pak se ampule ponechaji dostate¢né
dlouhou dobu v klidu, béhem které dojde k rozvrstveni kapalnych fazi na dvé kontinualni

VIStvy.



a)

b) o ] C)

+d

Obr.2 Schématicky nakres aparatury pro méfeni vzdjemné rozpustnosti kapalin
objemovou metodou

Zékladem objemové metody je co nejpiesnéj$i mefeni objemil rovnovaznych kapalnych fazi.
Pro ptesné urceni téchto objemul je v této praci brano v tvahu i zakfiveni mezifdzovych
rozhrani. Detailnéj$i postup vyhodnocovani objemi je uveden v Dodatku 2. Stru¢néji lze

postup popsat nasledovng.

Mezifdzova rozhrani se nejprve fotografuji digitdlnim fotoaparatem (viz obr. 2c). Obraz
kazdého rozhrani se v pocitaci analyzuje pomoci grafického editoru. Objemova stupnice
ampuli je délena po 0,1 cm’. Digitalni obraz zobrazeny na monitoru je asi 20x v&t$i neZ ve
skute¢nosti, coz umozituje dodateéné softwarové zjemnéni této stupnice az na 0,005 cm’.
Toto zvétSeni tudiz umoznuje presnéjsi odecteni potfebné pozice mezifazovych rozhrani na
objemové stupnici ampule. Grafickd analyza rovnéz spoiva vtom, Ze primét tvaru
mezifazového rozhrani se aproximuje elipsou (resp. ¢asti elipsy). Za pomoci odectenych
rozméra elipsy se pak vyhodnoti objem prislusné ¢asti rotaéniho elipsoidu, ktery se pouzije
pro vypocet objemu kapaliny pod zakiivenym rozhranim. Z té€chto idajii a z kalibra¢nich dat
se vypoctou absolutni objemy obou kapalnych fazi ve dvou ampulich, které jsou potiebné pro

vypocet molarnich zlomki x; o a X B.



Postup prace

1.

Vyhledame data pro Cisté latky (molarni hmotnosti, hustoty) a pro dany bindrni systém
odhadneme vzajemnou misitelnost (tzn. hodnoty x; o a x; ). Pro objemy kapalnych fazi
pouzijeme hodnoty Va; = 17 cm’, Vgy = 3 em’, Vayg =3 cm’ a Vg = 17 em’ a
o(V)=0.01cm’. Zrovnic (12) a (13) vypoéteme latkova mnoZstvi obou slozek, ktera
bude nutno navazit do ampuli, a z rovnic (14) a (15) vypocteme odhady smérodatnych

odchylek o(x, ) a o(x,).

Provedeme kalibraci objemové stupnice u obou ampuli. Do kazdé ampule na analytickych
vahach navazime urc¢it¢ mnozstvi vody. Ampule nechame vytemperovat ve vodni lazni a
pofidime snimky mezifazovych rozhrani. Do ampuli pfivazime dalsi pfidaveky vody a
cely postup opakujeme (celkem minimélné 5x). Podle ndvodu v dodatku 2 vyhodnotime
kalibra¢ni konstanty K a Q pro kazdou ampuli. Ampule vyprazdnime a vysusime.

Do ampuli piesné navazime ob¢ kapaliny (pouzijeme odhad vypocteny v bod¢ 1). Ampule
uzavieme teflonovymi uzavéry a ponotfime do vyhtaté 1azné ultrazvukové cisticky. Obsah
ampuli n€kolikrat promichdme jak ultrazvukem, tak ota¢enim dnem vzharu. Pak ampule
umistime do stojanu v temperované vodni lazni a nechame promichavat kyvavym
pohybem. Po urcité dobé (urci asistent) ampule postavime do svislé polohy a prsty ampuli
zarotujeme kolem svislé osy. Tim se utrhnou kapicky ptilepené na stény. Po rozvrstveni
kapalnych fazi vyfotografujeme Ctyfi mezifdzovd rozhrani (zaznamendme si Cisla
snimkit).

Podle ndvodu v dodatku 2 vyhodnotime absolutni hodnoty objemt kapalnych fazi Vyj,
V1, Van a Ve, které pouzijeme pro vypocet slozeni x; o a x;p. Nakonec vypocteme

odhad smérodatnych odchylek o(x, ,) a o(x,3).



Dodatek 2: Piiklad planovani experimentu

Pro ziskani ptedstavy jakou nejistotu 1ze ocekavat pii pouziti objemové metody pro méfeni
rozpustnosti kapalnych latek byly provedeny modelové vypocty pro nékolik binarnich
systémi. Potfebné udaje a vysledky u dvou systému jsou uvedeny v tabulce 1. Vstupni data
jsou uvedena v horni ¢asti tabulky a jsou uspofadana tak, aby platily uzance, ze slozka 1 je
slozku, kterd ma vétsi molarni objem, a faze s vy$Sim obsahem sloZzky 1 je oznacena ,,A*.
Modelové vypocty byly provadény pro naSe experimentdlni zafizeni o objemu piiblizné
2x20 cm’. Pro nadzorngj§i piedstavu jsou v poslednich dvou Fadcich tabulky uvedeny
absolutni 1 relativni nejistoty urceni rozpustnosti slozky 1 ve slozce 2 a slozky 2 ve slozce 1.
Pti vypoctu téchto hodnot bylo uvazovano, Ze experimentalni data obecné veli€iny x se ¢asto

uvadéji (pro 95% statistickou pravdépodobnost) ve tvaru x+2o(x) . Absolutni nejistotou jsou

pak min€ny délky pfislusnych intervali +20(x), tzn. 40(x,,), resp. 4o(x,5)=40(x,5).

4o(x
Relativni nejistoty uvadéné v zavorce byly ureny podle vztaht MIOO%, resp.
xl,A
4
RGNS
(1-x5)

V prvnim sloupci tabulky 1 jsou uvedena data pro systém methycyclohexan (1) + DMF(2), u
kterého byla naméfena téméf symetrickd rovnovaha kapalina-kapalina [2]. Dle ocekavani

vzhledem k rozdilnym molarnim objemiim komponent maji smérodatné odchylky o(x, ,) a
o(x,;) riznou hodnotu. Odhadované nejistoty vzajemné rozpustnosti naznacuji, Ze dané

experimentalni zafizeni pro tento systém mize poskytnout vysledky s presnosti, kterd je

srovnatelna s jinymi metodami méfeni LLE.

Ve druhém sloupci Tabulky 1 je uveden systém 1-butanol + voda pii 30 °C. I ptesto, ze

rozpustnost 1-butanolu ve vod¢ lze je pomérn€ mala (x, , =0.0182), je pfislusna odhadovana

experimentalni nejistota stale pfizniva. Objemova metoda tudiz mize u tohoto systému

poskytnout dobré vysledky s dobrou ptresnosti.



Tabulka 1
Modelové vypocty odhadu smérodatnych odchylek a nejistot vysledki vzajemné rozpustnosti
pfi méfeni objemovou metodou

Slozka (1) Methylcyclohexan 1-Butanol
Slozka (2) N,N-DMF Voda
M, / g mol™ 98.18 74.12
M,/ g mol™ 73.09 18.02
T/K 303.15 303.15
o /gem? 0.765 0.8019
P /gem” 0.944 0.9980
XA 0.180° 0.0182"
X158 0.881¢ 0.4837"
X2A 0.820 0.9818
Xo5 0.119 0.5163
Vil em® 17 17
Vgp/cm® 3 3
Van/cm’® 3 3
Vou / cm’ 17 17
a 1.27 1.99
o(x1.4) 3.06x10* 1.03x10°*
o(x15) 6.10x10* 7.99x10*
Ocekavané nejistoty vysledkil vzajemné rozpustnosti
absolutni a relativni hodnoty pro (1) v (2) 6.12x107 (0.3 %) 2.06x107* (1.1 %)

absolutni a relativni hodnoty pro (2) v (1) 1.22x107° (1.0 %) 1.60x107° (0.3 %)




Dodatek 2: Vyhodnoceni objemt kapalnych fazi a vypocet jejich smérodatnych odchylek

Pro zachovani dostate¢né presnosti objemové metody v experimentdlnim zatizeni pracujicim
s relativné malymi objemy je nutno vénovat velkou pozornost piesnému urcovani objemui

kapalnych fazi.

Me¢teni objemil kapalnych fazi je provadéno v ampulich vyrobenych z trubic pfesnych byret,
které jsou opatfeny objemovou stupnici. Prvnim krokem je tudiz pecliva kalibrace objemové

stupnice a objemu dna ampule.

Kalibrace se provadi pomoci kapaliny o zndmé hustoté p. V nasem piipad¢ se pouzije voda.
Pro kazdou ampuli se na objemové stupnici zvoli urcity dilek ao, kterym se vymezi objem dna
ampule Q (viz obr. 3a). Do kazdé ampule se navazeno ur¢ité mnozstvi vody m a ampule se
vytemperuje na definovanou teplotu. Pak se pomoci digitalniho fotoaparatu potidi snimek
prumétu mezifdzového rozhrani voda — vzduch. Fotoaparat se upevni na stativu umoziujicim
pouze vertikdlni pohyb. Za pomoci vodovéahy se aparat udrzuje ve vodorovné poloze. Béhem
fotografovani se osa objektivu nasméruje pfesné na spodni kraj mezifazového rozhrani, tj. na
polohu a;. Ziskany obraz mezifazového rozhrani se vyuzije k odec¢teni poloh a;, a, a ke
ziskani dalSich parametrii potiebnych pro vypocet objemu kapaliny (Vy:), ktery vypliuje
prostor mezi dilky stupnice a; a a, tak, jak je naznac¢eno na obr. 3a. UrCeni objemu V, je
zalozeno na vypoctu objemu télesa vzniklého rotaci ¢asti elipsy, kterou je aproximovan tvar
pramétu mezifdzového rozhrani. Pfislusny vypocet je popsan nize. Uvedeny postup se pro

kazdou ampuli proveden n-krat (nejméné Sktrat). Ziskana data ve tvaru

V.=K(a,;—ay)+0Q i=1l.n (16)
kde
Vizﬂ_l/sur,i (17)

se zpracuji linearni regresi, ze které se ziskaji konstanty K a Q. Z rovnice (43) plyne, Ze
kalibra¢ni konstanta K ma vyznam korekéniho faktoru objemové stupnice a Ze konstanta O

reprezentuje objem dna ampule vymezenym dilkem ay.
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Obr. 3. Ur¢ovani objemt kapalnych fazi

Urcovani objemil kapalnych fazi pfi méfeni vzajemné rozpustnosti kapalin se provede
analogicky jako v ptipad¢ kalibrace. Po rozvrstveni fazi ve svislé poloze ampule se pofidi
snimky mezifazovych rozhrani v roving dilkll stupnice a; o a a;p (viz Obr. 3b). (Poznamka:
Oznaceni fazi je definovano uzancemi (20) a (21). Pro ukdzku jsme za fazi ozna¢enou A jsme
zvolili fazi horni, za fazi B pak spodni. Mlize vSak nastat i pfipad opacny.) Podstatou nasledné
grafické analyzy zvétSeného obrazu v grafickém editoru je odecteni Ciselnych hodnot a; 4 a
a1 B, nakresleni elipsy, ktera dobfe aproximuje primét mezifdzového rozhrani, a vyhodnoceni
jejich parametrti. Ziskané udaje se pouziji pro vypocet objeml Vyyra a Voup. Absolutni

objemy horni, resp. spodni faze se pak urci z rovnic

Vi= K‘al,A _al,B‘"" Vara =Vars (18)
VB:K‘aO_al,B‘+Q+I/;ur,B (19)

Urceni Vora a Vorp je zaloZeno na vypoctu objemu télesa, které bylo vymezeno rotaci
prislusné ¢asti elipsy. Pro tento el se na zaklad¢ experimentalnich zkuSenosti uvazuji dva
kvalitativné razné typy zakiiveni mezifazového rozhrani — typ vypoukly (viz obr. 4a) a typ

plochy (viz obr. 4b).

V ptipadé vypouklého mezifazového rozhrani (viz obr. 4a) se pro vypocet objemu Vg, pouzije

rovnice:



ra’h}
3b°

V., =71 h - (3b—h) (20)

kde a = A/2, b=B/2a Vin = Din/2.

Pro ptipad plochého mezifazového rozhrani (viz obr. 4b) se elipsa e kresli tak, aby platilo A =
Diy,. Pak se pro vypocet Vg, pouZije rovnice
xrh
V — in""2 21
sur 3 bz ( )

kde b=B/2 a Vin = Din/2.

V grafickém editoru se odecitaji rozmeéry elipsy 4 a B, vyska zakiiveni h;, nebo h,. Dale se
z digitalniho obrazu odecte vnéjsi pramér ampule D,,. Tato hodnota se dd do poméru se
skuteénym (namétfenym) primérem ampule, ¢imz se ziskd méfitko zvétSeni obrazu vici
realité. To se pouzije pro piepocet odecitanych parametrt tak, aby pocitané hodnoty Vs, byly

v jednotkach cm’

. Hodnota vnitfniho priméru ampule D;, potfebnd pro vypocet se neodecita
z obrazu, ale vypocte se na zaklad¢ kalibrované objemové stupnice.
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Obr. 4. Urceni objemt Vy, pro riizné typy mezifazovych rozhrani
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MODUL ELEKTROCHEMICKA MERENI
1) ROVNOVAZNE NAPETI CLANKU:

TERMODYNAMIKA DANIELLOVA CLANKU

1. TEORETICKY UVOD

Pro elektrodu, na které probihd obecna redukéni reakce

Xl +2¢ 2 Y((a”q*;)* (1)

muzeme snadno odvodit pfisluSnou Nernstovu rovnici

.
e _po Ry, ") 2)
Y R a

(x")

kde E,, resp. E° je redukeni, resp. standardni redukéni potencial elektrody, zje podet

vyméiovanych elektronti béhem reakce, F je Faradayova konstanta (96485 C-mol”) a
symbolem a je oznacena aktivita pfislusného iontu. Symbol R oznacuje univerzalni plynovou
konstantu a T absolutni teplotu.

Elektrochemicky ¢lanek se sklada ze dvou elektrod: katody, na které dochazi k redukci, a
anody, na které dochazi k oxidaci, a elektrolytu. Mezi elektrodami vznika napéti. Protoze se
tabeluji pouze standardni reduk¢ni potencialy, pocitaji se potencidly obou elektrod jako
redukéni (i kdyz na anodé fyzicky probiha oxidace) a rovnovazné napéti ¢lanku je dano
rozdilem reduk¢éniho potencialu katody a redukéniho potencidlu anody

E=E E.os - 3)

Takto definované rovnovazné napéti je vzdy kladné.

katoda

Rovnovéazna napéti Clankll je nutno meéfit voltmetry s dostate¢né vysokym vstupnim
odporem, aby méfeni probihalo v tzv. bezproudovém stavu. Odbérem energie z ¢lanku se totiz

méni koncentrace slozek a tim i napéti ¢lanku, které klesa.

Termodynamické funkce zvand Gibbsova energie G je definovana pomoci enthalpie H a
entropie S vztahem
AG = AH —A(TS), (4)
Ve vratné pracujicim elektrochemickém c¢lanku predstavuje zména Gibbsovy energie

maximalni praci, jinou nez objemovou, vykonanou pii sledované reakci



AG, =W, =-zFE (5)
Hodnota A,G, zavisi na slozeni soustavy rovnici

AG,=AGy+RTIn]]a" , (6)

kde a jsou aktivity jednotlivych komponent soustavy v okamzitém stavu, A GS je

standardni reak¢éni Gibbsova energie, pro niz plati

AG,=-RThn]]a/,, =—RTInK, (7)

i,rovn

kde ajromn jsou aktivity jednotlivych komponent soustavy v rovnovazném stavu a K je

rovnovazna konstanta. Spojenim rovnice (7) s rovnici (5) ziskame Nernstovu rovnici

E=E® —%mnar (8)

V Daniellové ¢lanku, schematicky zapsaném jako
Zn(s) | ZnSOy4 (cznsos= 0,1M) || KCI (nasyc. roztok) || CuSO4 (ccysos = 0,1M) | Cu
probihé reakce
Zn+ Cu* - Cu+Zn*™", 9)
Standardni elektromotorické napéti ¢lanku E® uréime z experimentalné uréené hodnoty E
a z piislusné Nernstovy rovnice, v naSem ptipad¢€ ve tvaru

a' 2+
~E° R B (10)

2+ 2+ 2+ 2+
Cu, Zn“"/Zn, Cu Cu, Zn""/Zn, Cu ZF a

Z teplotni zavislosti rovnovazného napéti ¢lanku zle ur€it jednak hodnotu reakéni entalpie
pomoci vztahu

CAHY o pOE°

T 11
ZF oT ()
a dale hodnotu standardni reak¢ni entropie
® (€]
oE _ AS, (12)
oT ZF

Hodnotu standardni reakéni enthalpie lze nezavisle urcit kalorimetricky jako teplo

uvolnéné pii rozpousténi zinku v roztoku siranu méd'natého.

Reakéni entropii Ize urit z hodnoty E® (tedy A.G?) a kalorimetricky uréeného reaké&niho

tepla vztahem (4).

Data: standardni slucovaci enthalpie AH051H5(298,15 K): ZnSOy4 (s): -981,4 kJ mol™!

2



CuSOy4 (s): -769,9 kJ mol™
Data: standardni slucovaci enthalpie AH051H5(298,15 K) iontli v nekone¢ném ziedéni (to asi
bude zdroj neptesnosti): Zn>" (iont): -153,89 kJ mol™
Cu”" (iont): +64,77 kJ mol™
Data: Stifedni aktivitni koeficienty jednotlivych iontii jsme ziskali ztabulek pro 0,1M
roztoky: yi(Cu%) =0,154; yi(Zn%) =0,150.

2. UKOL

Ukolem této prace je wureni termodynamickych veli¢éin Daniellova ¢lanku
z potenciometrickych a kalorimetrickych méfenti.

1) Proméfeni teplotni zavislosti rovnovazného napéti E Daniellova ¢lanku

2) Uréeni E® a K pii 25°C

3) Vypocet hodnoty A, H® (pii 25 °C) a stfedni hodnoty A S z teplotni zavislosti E®.

4) Vypocet tepla, které clanek vyménuje pii vratném prabéhu pii 298,15 K

5) Kalorimetrické uréeni A H?

6) Vypocet A S?z kalorimetrické hodnoty A H® a experimentalni hodnoty E° pii 25 °C.

3. PRAXE

V této praci sestavime elektrochemicky ¢lanek ze zinkové elektrody ponoiené do roztoku
siranu zine¢natého (0,1M) a médéné elektrody ponofené do roztoku siranu médnatého
(0,1M). Roztoky jsou vodivé propojeny solnym mustkem naplnénym nasycenym roztokem
KC1.7?? Napéti ¢lanku bude méfeno v zavislosti na teploté v intervalu od 20 °C do cca 50 °C.

V jednoduchém kalorimetru bude zmétfeno rakéni teplo odpovidajici reakci zinku se
siranem méd’natym. Odpipetujeme 50 ml 0,1M roztoku CuSQy, zfedime cca 200 ml vody o
teploté cca 24 °C. Ptipravime nadbyte¢né mnozstvi (cca 3g — neni nutno znat piesné - proc?)
praskového zinku a vlozime jej do shazovaciho zatizeni. VloZzime teplomér do kalorimetru,
zapneme michadlo a nechame ustalit teplotu. Poté proméfime pocatecni periodu (cca 10 min),
uvolnime zinek do roztoku, prométime druhou periodu a alespont 10 min kone¢né periody,
ktera je soucasn€¢ pocatecni periodou pro stanoveni tepelné kapacity soustavy. Ohfev
kalorimetru provedeme odporovym topenim tak, aby narlst teploty byl vys§i nez ptfi méteni

reakéniho tepla.

4. PRACOVNI POSTUP



1. Do odmérné banky o objemu 250ml ptipravite s vysokou peclivosti zakladni roztok CuSOy4
o koncentraci 0,1 mol/dm>. Molarni hmotnost soli CuS04.5H;0 je XXX g/mol, navazku si
spoctéte v rdmci pripravy. Roztok nemusi byt pfesné 0.1 M, ale navazku musite znat piesn¢.
2. Do odmérné barniky o objemu 250ml pfipravite s vysokou peclivosti zékladni roztok ZnSO4
o koncentraci 0,1 mol/dm>. Molarni hmotnost soli ZnSO4.7H,0 ? je XXXXX g/mol, navazku
si spoctéte v ramci piipravy. Roztok nemusi byt ptesné¢ 0.1 M, ale navdzku musite znat
presné.
3. Do odmérné baiiky o objemu 250ml pfipravite roztok pro naplnéni solného mutstku. ???
4. Elektrody umistite do dvojitého drzaku tak, aby jejich spodni konce byly ve stejné vysi.
5. Do termostatu umistime 2 kadinky, do kterych vlozime roztok CuSO4 a ZnSO,, zasuneme
elektrody, pfipojime voltmetr (pH metr Labio), nastavime 1. teplotu (20°C), vytemperujeme a
zmétime napéti. Opakujeme pro dalsi teploty(po 5°C).
6. V kalorimetru provedeme podle navodu stanoveni reak¢niho tepla.
7.
4.1 ZPRACOVANI DAT
Ptesnd molarni koncentrace vychozich, cca 0.1M roztokil se vypocte podle vztahu

= 0.2r2iMi

[ mol dm* |, (11)

kde m; je navazka soli a M; je pfislusna molarni hmotnost.
Z experimentalnich hodnot rovnovazného napéti Clanku stanoveného pro rtzné teploty
vypotteme hodnotu standardniho napéti &lanku E®, pf vypoétu zohlednime presné
koncentrace roztokd a aktivitni koeficienty pfislusnych iontii. Do grafu vyneseme teplotni
zavislosti E® a E. Ze zavislosti E® = E®(T) ur¢ime experimentalni hodnotu E® pii 25 °C a
hodnotu rovnovéazné konstanty K. Uréime derivace zavislosti E® = E®(T) a E = E(T) podle
teploty. Z derivace dE®/8T vypoéteme hodnoty A H® (pti 25 °C) a stfedni hodnoty A,S¢.
Vypocteme teplo, které ¢lanek vyménuje s okolim pfi vratném pribéhu pii 298,15 K.

Déle kalorimetricky stanovime hodnotu A H® (pfi cca 25 °C), kterou spolu s hodnotou E®
(25°C) pouzijeme k uréeni hodnoty A S°.

Porovname vSe, co se da porovnat stabulkovymi hodnotami, a ziskané vysledky

prodiskutujeme s asistentem.



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Mgéfteni a regulace hladiny PCT 40 - tivodni ¢ast

Tento dokument je k disposici na internetu na adrese: http://www.vscht.cz/ufmt/kadleck.html

Multifunk¢ni systém pro vyuku provozniho méreni a rizeni
ARMFIELD PCT 40

Multifunkéni systém ARMFIELD PCT 40 umoznuje vyuku zakladnich principii méfeni a
fizeni riznych procesli a miZe byt jednoduse rekonfigurovan na sledovani teploty, tlaku,
pritoku nebo hladiny. S pfidavnym zafizenim je mozno rozsitit schopnosti zadkladniho
modulu o fizeni chemického sloZzeni média. Systém je fizen pocitacem a vyukovy
software s mnoha funkcemi a moznostmi umoziuje zaznamenavat prubéh meéfenych a
fizenych veli€in v realném case, studenti mohou ménit parametry fizeni a analyzovat
prubeh procesu pro riizné konfigurace systému.

Technicky popis systému

Fotografie na obr. 1 ukazuje kompletni sestavu multifunkéniho vyukového systému.
Sestava je tvofena zdkladnim modulem PCT 40 spolu s pfidavnymi moduly PCT 41
a PCT 42.

=
-
L

LR e

Obr. 1 Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni
I-nosna konzole, 2—velka procesni nddoba, 3—malé procesni nddoba s odporovym
topenim a tepelnym vyménikem, 4—solenoidové ventily, 5-zubové Cerpadlo,
6-peristalticka ¢erpadla, 7-reaktor s tepelnym vyménikem a michadlem

Zékladni modul PCT 40 obsahuje vSe, co je potfebné pro experimenty s jednoduchymi
zpétnovazebnimi regulacnimi obvody. Zaklad modulu tvoii lisovany podstavec (nosna
konzole), na ktery jsou pfimontovany procesni nadoby, Cerpadla, senzory a dalsi prvky
elektrického pfipojeni. Uprostfed podstavce je pripevnéna velka procesni zdsobni nadrz
s proménnym objemem ndplné (akrylova nddoba ma uvnitt odnimatelny valec, ktery slouZzi ke
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Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfeni a regulace hladiny PCT 40 - tvodni ¢ast

zméné objemu nadoby). Mald procesni nddoba, umisténd vpravo, je vybavena elektrickym
odporovym topenim, termostatem a spirdlovym tepelnym vymeénikem s moZznosti ohfivani
nebo chlazeni naplné. Dale je k disposici zubové ¢erpadlo na horkou vodu, dvé peristalticka
cerpadla, proporciondlni elektricky regulacni ventil a tfi dvoupolohové solenoidové ventily.
Ptistrojové vybaveni zahrnuje teplotni senzory, senzory tlaku a diference tlaku, senzory
prutoku, a nékolik typl senzorl stavu hladiny. Vstupy a vystupy provoznich nadob,
Cerpadel a ventild umoziuji vzajemna propojeni. Konstrukce systému vyuziva
rychloupinacich spojovacich elementl, které dovoluji operativni zménu konfigurace
se Sirokou variabilitou riznych méficich a fidicich obvodu. Stanice je pfipojena na
vodovodni rozvod prostifednictvim tlakového regulaéniho ventilu s integrovanym filtrem.
Prutok vody zafizenim se méni v zavislosti na nastaveni regulatoru. Multifunkéni systém je
vybaven rozhranim USB k propojeni s pocitatem. Prostfednictvim pocitate pak mohou
byt nastavovany ¢i fizeny polohy ventilt, rychlost ¢erpadel a ptikon topeni.
Typy regulacnich obvodd, které je mozno realizovat se zdkladnim modulem PCT 40:

e regulace hladiny vody v zasobniku pti zméndach pritoku na vstupu,

e regulace pritoku zménami otdcek Cerpadla,

e regulace teploty v nadobé zménami topného piikonu,

e regulace teploty vody ohfivané nepfimo zménami priatoku (chladiciho ¢i topného)

média ve vyméniku.

Vsechny tyto obvody jsou fizeny s vyuzitim dodaného softwaru.
Rozsifujici ptidavny modul PCT 41 je umistén na podstavei vlevo od velké procesni
nadoby. Tento modul pfedstavuje model reaktoru, vybaveny topnou/chladici spirdlou,

michadlem a snimacem koncentrace (métfeni elektrické vodivosti média). S timto
modulem je mozZno realizovat dalsi jednoduché i rozvétvené regulacni obvody.

Rizeni multifunkéni stanice

Jako fidiciho pocitale stanice je vyuzito b&Zného PC s dostatecnym vykonem. Pocitac
komunikuje s multifunkéni stanici prostfednictvim rozhrani USB. Pocita¢ pak tvoii
rozhrani mezi uzivatelem a modelovym systémem. Prostfednictvim softwarového
vybaveni, se na monitoru zobrazuji schémata zapojeni spolu s hodnotami vystupnich
signali senzort pro jednotlivé méfené veli¢iny a dale s hodnotami Fidicich vstupt. Ridici
bloky poskytuji uzivateli pfistup pro nastaveni fidicich parametri dvoupolohovych i
spojitych regulator a pfipadné i1k manudlnimu ovladani akcnich ¢lent. Flexibilita
systému dovoluje zna¢nou variabilitu poruchovych veli¢in a umoziuje tak porovnavat
efektivitu pouzité strategie fizeni 1hodnot nastavenych parametrt ftidicich prvk.
Softwarové vybaveni umoznuje ukladani namétenych dat a vytvareni grafickych vystupt
1 export dat ve vhodném formatu.

Software je vybaven instrukéni ndpovédou a zahrnuje i deset pfipravenych zadani pro
laboratorni cviceni. Tato cviceni ilustruji Siroky rozsah schopnosti systému,
tj. demonstrovat provozni méfeni hladiny, teploty, pratoku ¢i tlaku, dale pak jednoduchou
dvoupolohovou regulaci téchto veli¢in a spojité fizeni s PID-reguldtorem. S piidavnym
zafizenim je mozno realizovat 1 snimani koncentra¢nich veli¢in, realizovat
viceparametrové regulace a fizeni v rozvétveném regula¢nim obvodu, ptfipadné vyuzivat
pokrocilé fidici strategie
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Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfeni a regulace hladiny PCT 40 - tvodni ¢ast

Funkéni vlastnosti multifunkéniho systému

Multifunkéni systém umoziiuje modelovat celou fadu procesti a jejich parametrd, se
kterymi se uzivatel setkdva v provozni praxi. Patfi sem tyto procesy:

e kalibrace senzort

e vliv umisténi senzoru (jimka teploméru)

e vliv dopravniho zpozdéni

e fizeni pritoku nebo odtoku kapaliny u nédrzi

e piimy ohfev (vytapéni), nepiimy ohifev nebo chlazeni

e vsadkovy proces, kontinualni proces

e vliv ¢asovych konstant systému (vliv zmény objemu napln¢)
e vliv promichavani naplné

Senzory pouzité u multifunkéniho systému lze aplikovat pro dvoupolohové nebo
kontinualni sniméni nasledujicich veli€in:

e vyska hladiny
plovakovy senzor s fixni hysterezi, proporcionalni s méfenim hydrostatického
tlaku, dvoupolohovy vodivostni senzor s nastavitelnou necitlivosti

e pritok kapalného média

proporcionalni turbinkovy senzor, prifezova meiidla s clonou
e teplota

termoelektrické senzory (bez jimky a s jimkou)
o staticky tlak, diference tlaku

proporcionalni piezoelektrické senzory tlaku a diference tlaku

e koncentrace
snimac elektrické vodivosti roztoku, snima¢ pH

U multifunkéniho systému lze aplikovat rizné typy a strategie fizeni a porovnavat jejich
efektivitu:

e rucni fizeni (vliv pfimého a reverzniho zdsahu)

e dvoupolohové fizeni s pevnou a nastavitelnou hysterezi

e PID-regulace (vliv nastaveni konstant regulatoru)

e regulace vlecnd, pomérova kaskadni a dopiedné
Pro ovladani a fizeni procesi jsou k disposici nasledujici akéni orgdny nebo akéni
veliciny:

e proporcionalni elektricky regula¢ni ventil

e dvoupolohové solenoidové ventily pro ovladani pfitoku nebo odtoku kapaliny
e Casove¢ proporcionalni ovladani solenoidovych ventila

e proporcionalni regulace otac¢ek zubového cerpadla

e proporciondlni regulace otacek peristaltickych ¢erpadel

¢ dvoupolohovy spina¢ odporového topeni

e Casové proporciondlni ovladéani spinace odporového topeni

e proporciondlni polovodi¢ovy regulator ptikonu odporového topeni
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Multifunk¢éni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni

Meéfeni a regulace hladiny PCT 40 - uvodni ¢ast

Meéreni a regulace hladiny

Laboratorni ulohy vénované méfeni a
regulaci hladiny vyuzivaji velké procesni
nadoby multifunkéniho systému. Velka
procesni nadoba  pfedstavuje  model
provozni nadrze, kterd je opatfena
potiebnymi  elementy pro  pfipojeni
ovladacich ventilt a ¢erpadel pro piivod a
odvod vody a je vybavena nékolika
snimaci pro méfeni polohy hladiny naplné.
Provedeni velké procesni naddoby je patrné
z obr. 2.

Pro méfeni a regulaci polohy hladiny jsou
k disposici nasledujici prvky:
e pruhledové méfitko pro vizualni
odecitani polohy hladiny
e plovak mechanickym nastavenim
zadané polohy, vybaveny magne-
tickym spinac¢em pro dvoupoloho-
vou regulaci hladiny
e stavitelné elektrody vodivostniho
snimace s nastavitelnym pasmem
necitlivosti

e snimac hydrostatického tlaku ve
dné nadoby, vybaveny tenzome-
trickym snimacem s analogovym
signalem umérnym vysce hladiny
v nadobé

mé?itk_o

hydrostatického

Obr. 2 Velka procesni nadoba

se snimaci hladiny

K propojeni jednotlivych prvki systému se pouzivaji hadi¢ky s rychloupinacimi samotésnicimi

konektory.

Pti laboratornim cvi¢eni budou proméieny nasledujici tlohy:

1. Méreni hladiny a jeji regulace dvoupolohovym ventilem

1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s pouzitim plovakového snimace

1.2 Rizeni hladiny s vyuzitim diferen¢niho vodivostniho snimace

1.3 Manualni fizeni hladiny solenoidovym ventilem

1.4 Dvoupolohova regulace hladiny s vyuzitim snimace hydrostatického tlaku

1.5 Manualni fizeni hladiny solenoidovym ventilem s cyklovanim

2. Méfeni hladiny a jeji regulace proporcionalnim solenoidovym ventilem

2.1 Manualni fizeni hladiny s pouzitim proporcionalniho solenoidového ventilu

2.2 Spojita regulace hladiny s pouZitim PID-reguldtoru a proporcionalniho solenoidového

ventilu

Podrobny navod pro obsluhu multifunkéni stanice a pro provedeni laboratorni prace
Méreni a regulace hladiny PCT 40 bude k disposici v laboratofri.

Hladina-PCT40-uvod.doc



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfeni a regulace hladiny PCT 40 - tvodni ¢ast

V ramci pripravy na laboratorni praci je pozadovano prostudovani nasledujiciho
textu, ktery je vénovan metodam a pfristrojim pro provozni méreni hladiny,
v dalSim textu pak je popsana funkce spojitych a dvoupolohovych regulatorti.

4.4 Méreni vysky hladiny

Zjistovani vysky hladiny kapalin a pfipadné sypkych hmot v zasobnicich a provoznich nadobach, jako
jsou rtizné tanky, rezervoary, nadrze, destila¢ni kolony, odparky, krystalizatory, misici nadoby apod., je
jednim z velmi €astych UkolG provozniho méfeni. Ackoli mluvime o méfeni vysky hladiny, jedna se
vétSinou o zjistovani mnozstvi. Z 0udaji zjisténych méfenim vysky hladiny je mozno toto mnozZstvi
vypocitat, pfi€emz samoziejmé zalezi na tvaru zasobniku, ve kterém se kapalina nachazi. Pokud se
méfeni provadi v nadobach, u kterych se prifez s vySkou neméni, je vycisleni velmi snadné. Obtiznéjsi z
tohoto hlediska je méfeni napf. v leZatych zasobnicich, kde zavislost objemu na vySce hladiny je dana
nejen valcovym tvarem, ale i vyklenutim dna.

Kapaliny, suspenze a sypké materialy, s kterymi pfichdzime do styku se mohou zna¢né odliSovat: od
Cisté vody ke kapalinam hoflavym, visk6znim, lepkavym a korozivnim az po suspenze s abrasivnimi
ucinky; od jemnych volné tekoucich praskd az po vihké a spékajici se hrudkovité sypké latky. Rovnéz
okolni prostfedi, ve kterém pracuji snimace hladiny mGze byt zna¢né rozdilné - od vakua az po vysoké
tlaky pfi raznych teplotach. Tato rGznorodost poZadavku se odrazi ve velkém pocétu méficich metod a
pFistrojli, které byly vyvinuty pro méfeni stavu hladiny. Volba vhodné metody je ovlivnéna celou Ffadou
faktord. Jsou to hlavné tlak (oteviené, uzaviené nadoby), teplota, korozivni UCinky méfeného média,
rozsah a citlivost, potfeba plynulého méfeni &i indikace meznich stava atd.

Pro vizualni sledovani stavu hladiny se nej¢astéji pouziva pruhledovych stavoznakl se sklenénou trubici
nebo priizord. Jejich hlavni pfednosti je jednoduchost, nevyhodou je nutnost ¢astého Cisténi od rzi a
dalSich necistot, které se na skle usazuji. Prizor( Ize pouzit i pro vysoké tlaky az do 10 MPa. Jejich
nevyhodou je i to, Ze neposkytuji signal pro dalSi zpracovani.

Pristroje pro méfeni stavu hladiny mizeme rozdélit do tfi hlavnich skupin (stavoznaky mechanické,
hydrostatické a elektrické), které jsou dale uvedeny.

4.4.1 Mechanické hladinoméry

Pro oteviené nadrze se pouzivaji plovakové hladinoméry. Pohyb plovaku, ktery plave na hladiné
méfené kapaliny, je vyveden z nadrZe pies kladku lankem nebo fetizkem, obvykle ve spojeni
s protizavazim. Plovak zavé&Seny na lanku Ci fetézu je obvykle veden tak, aby nedochazelo k jeho
rozkyvani pfi neklidné hladiné. VySka hladiny, tj. poloha plovaku se ur€uje bud pfimo odectenim polohy
protizavazi na podlozené stupnici, nebo se pfevadi na elektricky signal pomoci pfevodniku.

Vhodnym pfevodnikem muze byt odporovy vysilaé mechanicky spojeny napf. s kladkou plovakového
snimace. Odporovy vysilac je specialné uzpusobeny méfici potenciometr, u néhoz se pisobenim mérené
veli¢iny méni poloha kontaktu (jezdce), ktery se posouva po odporové draze. Snimace tohoto typu jsou
jednoduché a spolehlivé. Musi byt dokonale mechanicky provedeny, aby vykazovaly maly tfeci moment a
dlouhou Zivotnost.

V uzavfenych nadrzich se pouziva plovaku obvykle ve tvaru prstence, jehoZ pohyb je usmérnén pomoci
vodici ty€e. Poloha plovaku je snimana napf. prostfednictvim jednoho &i nékolika magnetickych spinaci
(obr. 4.47 b). Plovakové hladinoméry se pouzivaji i pro méfeni hladiny v tlakovych nadobach. Pohyb
plovéaku, ktery byva v téchto pfipadech upevnén na rameni paky, se vyvadi z tlakového prostoru napf.
magnetickou spojkou (obr. 4.47 a).

magneticky
spinaé

Obr. 4.47 Plovakové hladinoméry
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Presnost méreni je dana predevsim tvarem plovaku a jeho prafezem, pasivnimi odpory v pfevodovém
mechanismu a zmé&nami hustoty méfené kapaliny. Tvar plovaku by mél byt takovy, aby neobsahoval
pokud mozno zadné horizontalni plochy, na kterych se mohou udrzovat kapky kapaliny a usazovat
pfipadné necistoty. To pak vyvolava zménu hmoty plovaku, a tim i zménu jeho ponofeni. Plovaky, uréené
pro tlakové prostory, maji nejcastéji kulovy tvar a v nékterych pfipadech byvaji naplnény inertnim plynem
na tlak odpovidajici maximalnimu tlaku v nadrzi.

Hladinoméry s ponornym télesem jsou zaloZeny na platnosti Archimédova zakona a pracuji na principu
vyrovnani sil. Princip je patrny z obr. 4.48. Ponorné téleso 1 valcového tvaru je zavéSeno na pruziné 2.
Sila pusobici na pruzinu je dana vlastni tihou télesa, zmensenou o silu vztlakovou. Zménou vysky hladiny
o0 4h se zméni vztlakova sila a dojde k ustaveni nové rovnovahy sil v jiné poloze télesa. Pro rovhovahu
ponorného télesa pak plati

S(Ah-Algp=kAl (4.48)
kde je S prifez ponorného télesa, 4h zména vysky hladiny, A/ zména polohy télesa a tedy i zména
stladeni pruziny, p hustota kapaliny, k konstanta pruZiny.

Z rovnice (4.48) vyplyva, ze pfi méfeni hladiny musi byt konstantni hustota méfené kapaliny. Délka

ponorného télesa pro dany meéfici rozsah nesmi byt mensi nez hodnota vyrazu (4h - Al). Tiha télesa
musi byt vétsi nez vztlak pfi plném ponofeni.

2 diferenéni
transformator

K2
N
S
et

3 S P e 51
F— R S
fmaqy 3 A
-{— hmax
1 p= : - A | ponome
= i = o | téleso
: < -
>+
min | | v
i y hmin
I R —
; A
I ~
<
Obr. 4.48 Ponorné téleso Obr. 4.49 Spojeni ponorného télesa s jadrem

diferenéniho transformatoru

Zdvih ponorného télesa pfi maximalni zméné hladiny méfené kapaliny je pomérné maly. Zpusob, jakym
se snima zména polohy télesa, zavisi na typu dalkového pfenosu. Pfevod polohy na elektricky signal s
vyuzitim diferenéniho transformatoru je znazornén na obr. 4.49. Diferenéni transformator je pfikladem
induk&nostniho snimace. Na trubce z nemagnetického materialu je navinuto primarni a sekundarni vinuti.
Sekundarni vinuti je vinuto od poloviny opaénym smérem. Uvnitf uzaviené trubky se pohybuje Zelezné
jadro, které je mechanicky spojeno s ponornym télesem zavéSenym na pruziné. Zmeénou polohy jadra, ke
které dochazi zménou méfené veliCiny, se méni koeficient vzajemné indukénosti mezi primarem a
sekundarem. Maximalniho rozdilu se dosahne pfi zasunuti jadra pfesné do poloviny civky. Timto
zpusobem je mozno meéfit hladinu i v uzavienych tlakovych nadobach. Z tlakovych prostorl se pohyb
télesa vyvadi rovnéz torzni trubkou, ktera vedle kompenzac¢niho momentu plni i funkci dokonalé ucpavky.
Pohyb konce torzni trubky se prevadi na pneumaticky nebo elektricky signal.

4.4.2 Hydrostatické hladinoméry

Vyska hladiny h se vyhodnocuje z hydrostatického tlaku p sloupce kapaliny v nadrzi.

h=-L (4.49)
rg '

Z rovnice (4.49) vyplyva, Ze vysledek méfeni zavisi na hustoté p a tedy i na teploté kapaliny.

Hladina-PCT40-uvod.doc 6



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfeni a regulace hladiny PCT 40 - tvodni ¢ast

K méfeni hydrostatického tlaku se pouziva vhodného kapalinového nebo deformacniho tlakoméruy;
souCasné systémy vyuzivaji €asto snimacu tlaku s polovodiCovymi tenzometry. Na obr.4.50 a je
znazornéno méreni hydrostatického tlaku v oteviené nadobé. Méfi-li se vySka hladiny v uzavieném,
tlakovém zasobniku, uziva se uspofradani podle obr. 4.50 b.

a) v oteviené nadrzi b) v uzavfené nadrzi

Obr. 4.50 Mérfeni hydrostatického tlaku

Casto pouzivanou metodou, zvlasté pro méreni agresivnich, silné znegisténych a viskdznich kapalin je
metoda probublavaci (provzduShovaci, pneumaticka). Tzv. pneumaticky stavoznak je znazornén na
obr. 4.51. Trubkou pfivedenou ke dnu nadrze, proudi stale malé mnozstvi vzduchu nebo jiného
neutralniho plynu. Unikajici vzduch musi pfekonat hydrostaticky tlak kapaliny. Je-li pritok vzduchu tak
maly, aby bylo mozno zanedbat odpor trubky, pak pfetlak v systému, méfeny vhodnym tlakomérem, bude
umérny vysce hladiny. V pfivodnim potrubi pro vzduch je zafazen regulator 3, ktery udrzuje konstantni

pritok vzduchu bez ohledu na velikost hydrostatického tlaku.
; Pd)

P
7y — = regulator ! U RS regulator
SRS B priitoku I [ pritoku
h SEEEE o h B
L B ) vy |- ok
tlakovy tlakovy
vzduch vzduch
a) v oteviené nadrzi b) v uzaviené nadrzi

Obr. 4.51 Mérfeni hladiny probublavanim

Stejného zplsobu Ize pouzit i pro uzaviené nadoby (obr. 4.51 b), pokud napajeci tlak je vySSi nez tlak v
nadobé. K méfeni je pak zapotfebi vhodny diferenéni tlakomér.
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4.4.3 Elektrické hladinoméry

V této skupiné pfistroju uvedeme hladinoméry vyuzivajici zmén kapacity a odporu, dale pak hladinoméry
ultrazvukové, radarové a izotopové.

4.4.3.1 Kapacitni hladinoméry

Kapacitni hladinoméry pfevadéji méfeni hladiny na méreni kapacity. Téchto snimacl se pouziva jak ke
kontinualnimu mérfeni, tak i k signalizaci meznich stav( hladiny kapalin i sypkych hmot. Konstrukce
snimace zavisi jednak na vlastnostech méfeného média, jednak na tvaru nadoby. U kapalin elektricky
nevodivych se vyuziva kapacitniho snimaée, u néhoz dochazi ke zméné dielektrika. Principialni schéma
je znézornéno na obr. 4.52.

Celkova kapacita je dana souctem dvou dilCich kapacit C4 a Cg

al al.— 1
C:CA—i-CB:gOgA? + 5053¥

kde je &y permitivita posuvného dielektrika, &g permitivita vzduchu, a Sitka desky. Vyznam ostatnich
symboll je ziejmy z obr. 4.52 a.

Po upraveé vztahu (4.50) dostaneme

(4.50)

C= aj‘) [ 5 ha + (64— €5) 1] (4.51)
C=k, +k,! (4.52)

PFi méreni hladiny tvofi nevodiva kapalina "posuvné" dielektrikum. Prubéh statické charakteristiky
snimace je znazornén na obr.4.52b. V praxi muze jednu elektrodu snimace tvofit napf. svisla tyc,
druhou predstavuje sténa nadoby. Dielektrikem je nevodiva kapalina, ktera pfi zméné vysky hladiny
zaplavuje elektrodu. V pfipadé, ze nadoba ma nevhodny tvar, nebo je nadoba vyrobena z nevodivého
materialu, pouziva se jako druhé elektrody dérované trubice, obklopujici tyCovou elektrodu.

d

—/
a) schéma b) charakteristika

Obr. 4.52 Snimac s proménnou permitivitou

PFi mérfeni elektricky vodivych kapalin (obr. 4.53) je kovova tyCova elekiroda opatfena izolanim
povlakem napfiklad z teflonu, ktery tvofi dielektrikum. Vodiva kapalina pak pfedstavuje druhou elektrodu,
jejiz plocha je zavisla na vysce hladiny. Snimace pro signalizaci meznich stav( byvaji zabudovany ve
svislé sténé zasobniku. Pfesnost méreni v obou pfipadech ovliviiuje vodiva vrstva kapaliny, pény nebo
nanosu ulpivajicich na povrchu snimaca.

K vyhodnoceni zmén kapacity se pouzivd metody pfimé, substituéni, rezonanéni anebo nékterého
mustkového zapojeni. S méficim obvodem se kapacitni snima¢, ktery ma obvykle velkou impedanci,
spojuje specialnim méficim kabelem. U soucCasné vyrabénych snimacl byvaji elektronické
vyhodnocovaci obvody zabudovany pfimo v pfipojovaci hlavici snimace. Snimac¢ pak poskytuje
analogovy nebo ¢islicovy signal vhodny pro dalkovy prenos a dalSi zpracovani.
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izolace ﬁ—» D -——@
kovova elektroda ;_l L1

spojity snimac
stavu hladiny

\

izolace

snimace

meznich stavu kovova elektroda

T vodiva kapalina

Obr. 4.53 Kapacitni snimace hladiny

4.4.3.2 Vodivostni hladinoméry

Vodivostni hladinoméry jsou tvofeny elektrodami umisténymi v nadrZi s vodivou kapalinou. Mé&fi se
zména elektrického odporu (resp. vodivosti) se zménou vySky hladiny. Pfesnost je silné zavisla na
zménach slozeni, vodivosti i teploté média. Vodivostnich snimacl se pouziva zejména k signalizaci
meznich stavl a k dvoupolohové regulaci. Ukazka umisténi vodivostnich snimacu hladiny v provoznich
nadrzich je na obr. 4.54.

Spojité snimani stavu hladiny Indikace meznich stavl hladiny

izolace

“l|IJ]|
L ||lll
h
__ h

-

2—_

kovové elektrody vodiva kapalina kovova nadoba

Obr. 4.54 Vodivostni snimace hladiny
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3.4 Spojité regulatory

Jak jiz bylo fe€eno, regulaci rozumime udrZovani urcité technologické veli€iny (tzv. regulovana veli¢ina)
na urcité, obvykle konstantni, hodnoté (tzv. Zadana hodnota). Regulator je technické zafizeni, které tuto
funkci realizuje. TypuU regulatortl existuje cela fada, mizeme je vSak rozdélit na dvé zakladni skupiny:
regulatory pracujici spojité a regulatory pracujici nespoijité. U spojitych regulator( je vstupni i vystupni
signal spojitou funkci €asu, tj. mize se ménit v kazdém Casovém okamziku, u nespojitych se vstup,
vystup nebo oboji méni s Easem nespaijité, tj. obvykle v ur€itém ¢asovém okamziku dochazi ke skokoveé
zméné z jedné hodnoty na jinou, ktera se pak az do dalSi skokové zmény udrzuje konstantni. V této
kapitole se budeme zabyvat spojitymi regulatory, které jsou v praxi nej¢astéjSi. Moderni elektronické
regulatory jsou sice svou podstatou nespojité, ale vzhledem k velice kratkym ¢asovym intervallm mezi
jednotlivymi zédsahy se navenek chovaji prakticky jako spojité.

3.4.1 Vlastnosti regulatoru

Na obr.3.5 je znazornéno obecné funkéni schéma regulatoru, které plati pro kazdy regulator realizovany
jako samostatny technicky prvek.

y
REGULATOR
Y
v ustfedni ¢len e | porovnavaci
h regulatoru Slen
i T W zobrazovani hodnot velicin
nastavovani hodnoty w
panel pro ru¢ni ovladani nastavovani parametrt regulatoru
prepinani ruéné / automaticky
ru¢ni nastavovani hodnoty v

Obr.3.5. Funkéni schéma regulatoru

Porovnavaci €len uréuje hodnotu regulaéni odchylky e odectenim méfené hodnoty regulované veli€iny
od hodnoty Fidici veli¢iny podle vztahu:

e=w-y 3.7
Hodnota fidici veli¢iny w se u béznych regulatori bud nastavuje ru¢né na ovladacim panelu, nebo mize
byt nastavovana dalkové standardnim signalem.

Regulaéni odchylku vypoé&tenou podle (3.7) zpracovava ustfedni Elen regulatoru a vysledkem je akéni
zasah, tedy signal ovladajici akéni ¢len. Funkce ustfedniho ¢lenu mohou byt rizné podle pozadavkl na
kvalitu regulace. Z matematického hlediska je obecny tvar rovnice popisujici chovani bézné uzivaného
spojité pracujiciho ustfedniho ¢lenu nasledujici:
( de(t)
v=rye(t) + 7. j e(t).dt +1,.
0
P I D
UstFedni &len je tedy tvofen tfemi Gastmi, které definuji jeho vlastnosti:
e proporciondlni sloZkou P, kterd urCuje reakci regulatoru na velikost regulacni odchylky; ry je
proporcionalni konstanta (zesileni) regulatoru,
e integraéni slozkou I, ktera ur€uje reakci regulatoru na dobu trvani regulaéni odchylky; r je integraéni
konstanta regulatoru,
e derivadni sloZkou D, ktera ur€uje reakci regulatoru na rychlost zmény hodnoty regulaéni odchylky, r
je derivacni konstanta regulatoru.

Dlouholeta praxe ukazala, zZe takto definované funkce ustfedniho €lenu regulatoru vyhovuji v naprosté
vétsiné provoznich aplikaci. Konstrukéni divody regulatord vSak vedly k tomu, Ze matematicky popis
musel byt ponékud upraven do tvaru
T
1 de(t
v=ry| et) +—je(t).dt o, 30
iy

(3.8)

(3.9)
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Jedna se o tzv. regulator s interakci, protoZe proporcionalni konstantou ry se nasobi vSechny tfi Cleny
rovnice. Konstanta T; ma rozmér €asu a je to tzv. integracni €asova konstanta, konstanta Ty ma rovnéz
rozmér ¢asu a je to tzv. derivaéni asova konstanta. Konstanta ry je opét zesileni regulatoru, ale v praxi
se Casto setkame s vyjadifenim zesileni pomoci tzv. pasma proporcionality pp. Toto pasmo
proporcionality udava, jak velka zména na vstupu regulatoru (e) v % zpUsobi 100 %-ni zménu na vystupu
regulatoru (v). Vzajemny vztah mezi pp a ry je tedy dan rovnici
pp _ 1
100 7,
Rovnice (3.8) a (3.9) popisuji chovani tzv. idealnich regulatord, tj. takovych, které reaguji okamzité, bez
jakéhokoliv vlastniho zpozdéni. Moderni regulatory tuto podminku prakticky splfuji.
VysSe uvedené tfi vlastnosti se v realnych regulaénich obvodech kombinuiji tak, aby regulace fungovala co
nejlépe. Vysledné regulatory se pak oznaduiji pfislusnou kombinaci pismen P, | a D. V praxi se pouzivaji
tyto typy regulatortd: P, Pl, PD a PID. V nasledujicim pfehledu jsou souhrnné uvedeny rovnice jejich
chovani a prenosy (vzdy bez interakce a s interakci) a grafické znazornéni odezvy vystupu na jednotkovy
skok regulaéni odchylky.

(3.10)

P v:ro.e(t) FR(P):VO V(f)
v=r,.e(t) Fe(p)=r, I
0 {
PI T
v=ry.e(t)+r, I e(t).dt Fe(p)=r, + £ (1)
0 p
1t 1 ) &
= — - — 0
V=r, .{e(t) + T _([e(t).dt:l Fo(p)=r, (1 + T } tga=r,
0 t>
PD
v=rye(t)+n de(?) Fo(p)=ry+np V()
de(t
v=nf e+, O E ) =n+T,p) ¢
0 t,
PID r
rovnice (3.8) Fr(p)=ry +?1+”1P v(t)
1
Fr(p)=r 1+T_+po
iP , ' OL
rovnice (3.9) 0
tgo =7,
0 {

U regulatoru s vlastnosti D se velikost deriva¢ni konstanty na pfechodové charakteristice neprojevi. Pro
né je v tomto teoretickém pfipadé charakteristika v bodé =0 nespojita, protoze derivace e je v okamziku
skoku nekonec¢né velka, v praxi to vS8ak v disledku setrvaéné hmoty akcniho ¢&lenu (napf. ventilu)
znamena jen tolik, Ze se otevie naplno a vzapéti vrati zpét a dal se méni jeho poloha uz pomalu.
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3.4.2 Regulaéni pochod

S regula¢nim obvodem jsme se jiz seznamili v ivodu této kapitoly. Na obr.3.6 je nakresleno zakladni
blokové schéma zpétnovazebniho regulacniho obvodu tvofeného regulovanou soustavou a regulatorem
zapojenym ve zpétné vazbé. Dohromady tvofi vlastné zase systém, ktery ma své dynamické vlastnosti.

u

SOUSTAVA . N

REGULATOR |«£ W

Obr.3.6. Blokové schéma zpétnovazebniho regulaéniho obvodu
(Krouzek rozdéleny na segmenty znamena scitani signald, vycernény
segment znamena, Ze prislusny signal se bere se znaménkem minus.)

Regulaénim pochodem rozumime cely proces probihajici v regulaénim obvodu od okamZiku vzniku
regulaéni odchylky aZz do okamziku jejiho odstranéni regulatorem. Regulaéniho pochod zpravidla
zaznamenavame graficky jako Casovou zavislost regulované veli€iny. Regulovana veli¢ina se v praxi
muze odchylit od své zadané hodnoty bud vlivem né&jaké poruchy na vstupu regulované soustavy
(hovofime o reakci na poruchu), nebo v disledku zmény této zadané hodnoty (hovofime o reakci na
fizeni). Na obr.3.7 je zakreslen obecny prubéh regulacniho pochodu jako reakce na poruchu.

ya
\
/ \ Vmax
/|
/ \ >
W / ?‘ Y '/%%7/
\ 7
X . /
7,
Tk

0

i

7777 regulaéni plocha

Obr.3.7. Zaznam regula¢niho pochodu

Z grafu regulaéniho pochodu miizeme odecist tyto z praktického hlediska dulezité hodnoty:

e prakticka doba regulace t, coZ je doba od pocatku regulacniho pochodu az do chvile, kdy regulacéni
odchylka zUstane trvale v uréeném intervalu kolem O (v obrazku je oznacen 4 a voli se obvykle +5%
zadané hodnoty),

e maximalni pfekmit ymax, tedy nejvétSi odchylka regulované veliCiny od zadané hodnoty bé&hem
regula¢niho pochodu,

e periodu kmith Ty (jestlize je regulaéni pochod kmitavy),

e reqgulaéni plocha, cozZ je integral z regulaéni odchylky podle ¢asu.

Kazda z vySe uvedenych hodnot ma svUj vyznam z hlediska posuzovani vhodnosti pribéhu regula¢niho

pochodu vzhledem k pozadavkim technologického procesu. Prakticka doba regulace vlastné uréuje dobu
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po kterou bude regulaéni odchylka mimo uréenou toleranci, tedy po kterou nebudou dodrZeny
pozadované technologické podminky. Maximalni pfekmit je tfeba posuzovat napf. z pohledu vzniku
mozné havarijni situace tim, ze regulovana veli€ina pfestoupi na urcitou dobu pfipustnou mez. Perioda
kmitd ma vyznam napf. z hlediska pfiliSného zatézovani pohonu akéniho ¢lenu ¢astymi zmé&nami sméru
jeho chodu, nebo tfeba z hlediska mozného vzniku nestability chemické reakce probihajici v systému
apod. Regulaéni plocha v sobé svym zpusobem shrnuje vS§echna vy$e zminéna kritéria a pouziva se k
posuzovani kvality regulacniho pochodu hlavné v teorii regulace. LepSim a €asté&ji uzivanym kritériem nez
regulaéni plocha je integral z druhé mocniny regulac¢ni odchylky podle &asu, protoze eliminuje vliv
znaménka regula¢ni odchylky na hodnotu vysledku.

Obvykle pozadujeme, aby po praktickém ukonceni regulaéniho pochodu byla regulaéni odchylka
v pozadované toleranci kolem nuly. Regulaéni pochod vSak muize nékdy probéhnout aniz se dosahlo
tohoto stavu. Hovofime pak o trvalé regulaéni odchylce, na kterou dany regulator jiz viibec nereaguje,
nemeéni velikost akéniho zasahu, a tudiz ji nemGze dale zmensSovat.

3.4.3 Volba typu regulatoru

Kvalitu regulace mGzeme ovlivnit v podstaté dvojim zpisobem: volbou typu regulatoru a nastavenim jeho
konstant. Nastavovani konstant regulatoru je zaleZitost pomérné slozitda a méli by je provadét pouze
odbornici. Navic dnes je vFadé mikropocitacovych regulatori zabudovana funkce samocinného
nastavovani konstant (,autotuning®). Zde se proto jen stru¢né zminime o vybéru vhodného typu
regulatoru podle pozadavkU technologického procesu.

Jiz bylo fe€eno, Ze z prakticky uzivanych typud mame k dispozici regulatory s vlastnostmi P, PI, PD a PID.

Pro konkrétni pfipad jednoduchého regulaéniho obvodu z nich vybirame zhruba podle nasledujicich

zasad:

e P reqguldtor volime pro méné narotné aplikace, kde nam nevadi trvald regulaéni odchylka
a preferujeme jednoduché a levné feSeni,

e Pl requldtor patfi k nejbé&znéji pouzivanym a volime jej pro stfedné naro¢né aplikace, u kterych
vyZadujeme, aby pracovaly bez trvalé regulaéni odchylky,

e PD requlator se pfili§ ¢asto nepouziva; co do trvalé regulaéni odchylky se chova stejné jako regulator
P, slozka D vS8ak zesiluje jeho reakci na rychlost zmény regulaéni odchylky, takze se uplatni pfi
neprilis naro¢né regulaci rychlych déja,

e PID regulator je vhodny pro naro¢né aplikace, pracuje bez trvalé regulaéni odchylky aje schopen
dobfe regulovat i rychlé déje.

V nedavné dobé vstupovala do rozhodovani o volbé typu regulatoru jeho cena v mnohem vétsi mife nez
dnes, protoze regulatory byly vyrabény bud jako mechanické pfistroje (v kvalité spadajici do oblasti
pfesné mechaniky), nebo jako analogové elektronické obvody s vysokou pfesnosti, linearitou a stabilitou.
V soucasné dobé je naprosta vétSina komeréni produkce regulatorli zalozena na mikroprocesorech a
funkce regulatoru jsou dany programem, coz se na kone¢né cené projevuje jen malo. Vétsinou je to tak,
Ze prodavany regulator je univerzalniho typu PID a uZivatel si sdm nastavenim jeho parametrd zvoli
pozadované vlastnosti. Je v8ak tfeba fFici, Ze sefizovani regulaniho obvodu s regulatorem PID je
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3.6 Dvoupolohova regulace

Dvoupolohovy regulator se od spojitého li8i tim, Ze neovlada akéni €len spojité, ale pouze jej prestavuje
do jedné ze dvou meznich poloh (obecné poloha A nebo B, napf. otevieno - zavieno, zapnuto - vypnuto).
Tohoto zpUsobu regulace se pouziva se vSude tam, kde nejsou kladeny vysoké naroky na presnost,
Casto se s nim setkame napf. u domacich spotfebicli. Jeho pfednosti je, Ze je jednoduchy a levny.

Dvoupolohovy regulator musi byt vybaven definovanou necitlivosti na zménu regulované veliCiny
v rozmezi +6 kolem zadané hodnoty. Je to nutné proto, aby konkrétni akéni ¢len (napf. stykac) nekmital
pfilis rychle a neznidil se, a také aby se Casté razy nepienasely do celého regulovaného systému
a nezatézovaly jej. Schématicky je princip prace s necitlivosti naznaen na obr.3.14., pracovni polohy
akeniho €lenu jsou oznaceny A a B. Pri rustu regula¢ni odchylky e se akéni veliéina v méni podle ¢ary 1,
pfi jejim poklesu podle Cary 2. Je vidét, Ze v rozmezi +5 kolem bodu e =0 regulator nereaguje
a zachovava piedchozi hodnotu akéni veli€iny.

ya
Y, l!
B tl
5 0w e

Obr.3.14. Princip prace dvoupolohového regulatoru s necitlivosti

Na obr.3.15. je ukazka regulaéniho pochodu s dvoupolohovym regulatorem. Regulovanou veli¢inou y
muze byt napf. teplota v elektrickém ohfivaci vody. V horni ¢asti obrazku je zakreslen jeji priibéh s casem
avdolni ¢asti je pro pfedstavu uveden odpovidajici prabéh akéni veli€iny (Z ... topeni zapnuto,
V ... topeni vypnuto). Regula¢ni odchylka se u tohoto zplsobu regulace pohybuje v rozmezi daném
necitlivosti regulatoru 8.
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Obr.3.15. Regulaéni pochod dvoupolohové regulace

Hladina-PCT40-uvod.doc 14



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfeni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

Tento dokument je k disposici na internetu na adrese: http://www.vscht.cz/ufmt/kadleck.html

USTAV FYZIKY A MERICI TECHNIKY VSCHT PRAHA

MERENI A REGULACE HLADINY — PCT 40

Navod k provedeni laboratorni prace

Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méteni a fizeni ARMFIELD

VSCHT Praha — prosinec 2006

Hladina-PCT40-navod_v5.doc K. Kadlec 12.12.2006



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

MERENI A REGULACE HLADINY - PCT 40
Navod k provedeni laboratorni prace

Obsah
A = UVOGNE CAST st 3
Al Popis 1aboratorniho ZariZen ........ccuiieveieniinveinsiissninsinsseicsssssensssnesssisssssssssssssssssssssens 3
Al.1  Piehled laboratornich Gloh ...........cocooiiiiiiiiiiiie e 3
A1.2 UPOZORNENI ...ttt 3
Al.3 Zatizeni pro méfeni a regulaci hladiny ..........ccooceoiiiiiiiniiiiiiiieee e 4
A2 Seznameni s Multifunkeni StANICL.....coceveeererrecserirensecsnicsensecseissensecssecsesssncssesessseesnees 4
A2.1  Zapojeni mEFICTNO ZaTFIZENI........cevuiiiiieiieeiieiieeieee e 4
A2.2  Obsluha multifunkeni StANICE. .......oovuiiiiiiiiiiiiie e 9
A2.2.1 Postup pii manudlnim fizeni pritoku vOdy .........ccoeviiiiiiniiiiiiiieciieece e 9
A2.2.2 Nastaveni plovakovEeho SNTMACE ........cccvieeiiiieiiiiieciieccie e 10
A2.2.3 Snimani a uklddani name&renych dat............coceeviiiiiiiniiiiiiee e 10
B — Navody k laboratornim tloRAML...................c.c.ooeeueeeeiieeiiieeceeeeiie e see e eaaeesaae e 13
B1 Méreni hladiny a jeji regulace dvoupolohovym ventilem.........ccceeeeescerccssarcssaresnns 13
B1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s pouzitim plovakového snimace..............c........... 13
B1.1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s plovakovym snimacem a ventilem SOL 1 ......... 13
B1.1.2 Vliv ptsobeni poruchy zptisobené otevienim ventild SOL 2a SOL 3 ..................... 14
B1.1.3 Zména zddané hodnoty polohy hladiny ...........cccoecieriiiiiiniiiiiiieciee e 14
B1.1.4 Vliv velikosti vstupniho pratoku vOdy ..........cccueeeiiiieiiieiieecee e 15
B1.1.5 Zpracovani naméfenych dat do protokolu............cccueeriieiiiiniiiiiiiiecceeeee, 15
B1.2 Rizeni hladiny s vyuzitim diferenéniho vodivostniho snimage ..............c.cooeveeeennce.. 16
B1.2.1 Dvoupolohova regulace hladiny s vodivostnim snimacem a ventilem SOL 1 ......... 16
B1.2.2 Vliv ptsobeni poruchy zptisobené otevienim ventild SOL 2a SOL 3 ..................... 17
B1.2.3 Zména zZadané hodnoty a zména pasma necitlivosti vodivostniho snimace ............. 17
B1.2.4 Zpracovani namétenych dat do protokolu..........cccuvveeiieeiiiienciieceeeeeeeeee e, 17
B2 Rizeni hladiny proporcionalnim solenoidovym ventilem ............coceeeeueeeereesercsensens 18
B2.1 Manudlni fizeni hladiny proporcionalnim solenoidovym ventilem.......................... 19
B2.1.1 Manualni fizeni pfitoku kapaliny do nadoby pfi poZadované poloze hladiny.......... 19
B2.1.2 Manudlni fizeni pfi ptisobeni poruchy otevienim ventilu SOL 3.................ccee.ee. 20
B2.1.3 Manuélni fizeni pfi zme&n€ zddané hodnoty ...........ccceeveeviiniiniiiinienicienieeeene 20
B2.1.4 Zpracovani namétenych dat do protokolu..........cccuvveeiieeiiiienciiieieeeeeee e, 21
B2.2  Spojita regulace hladiny s PID-regulatorem a proporcionalnim ventilem................ 22
B2.2.1 Nastaveni PID-1e@UIAtOTU..........coeviiieiiieeiiececet e 22
B2.2.2 Rizeni procesu PID- regulatorem pii zadaném nastaveni parametrii regulatoru ...... 22
B2.2.3 Plisobeni poruchy zptisobené otevienim ventilit SOL 2a SOL 3.........ccccveeevvennnee. 23
B2.2.4 Zména zadané hodnoty pfi zadaném nastaveni konstant regulatoru.............ccceee. 24
Ukonceni prace a vypnuti laboratorni stanice 24
Zpracovani naméienych dat do protokolu 24

Hladina-PCT40-navod_v5.doc 2



Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

MERENI A REGULACE HLADINY - PCT 40
A — Uvodni &dst

Al Popis laboratorniho zarizeni

Zaklad tvori multifunkéni stanice Armfield PCT 40 (obr. 1), kterd je propojena s poc¢itatem, na
némz je nainstalovan ovladaci software ArmSoft PCT40. Podrobnéjsi popis stanice je uveden
v textu Multifunk¢ni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni ARMFIELD PCT 40 (soubor
,Hladina-PCT40-uvod.doc®, je na internetu na adrese http://www.vscht.cz/ufmt/kadleck.html.

Ly

[l velkanadoba
model reaktoru |ri|

Obr. 1 Stanice PCT 40

Al.1 Prehled laboratornich uiloh
Pt1 laboratornim cvi€eni budou prométeny nasledujici llohy s odpovidajicim ¢islovanim:
B1. Méreni hladiny a jeji regulace dvoupolohovym ventilem
B1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s pouzitim plovakového snimace
B1.2 Rizeni hladiny s vyuzitim diferenéniho vodivostniho snimage
B2  Rizeni hladiny proporcionalnim solenoidovym ventilem
B2.1 Manualni fizeni hladiny s pouzitim proporcionalniho solenoidového ventilu
B2.2 Spojita regulace hladiny PID-regulatorem s proporcionalnim ventilem

Al2 UPOZORNENi{
P¥i v§ech manipulacich s ovladdacimi prvky postupujte s citem a nepouZivejte hrubé sily!

Uvédomte si, Ze zartizeni, na kterém pracujete bylo velmi nakladné a je zapotrebi, aby jej
mohli vyuzivat dalSi studenti jeSté po vas.

Pri jakékoliv pochybnosti a piipadné zavadé se obrat’te na vyucujiciho pedagoga.
Béhem provozu nesmi byt stanice bez obsluhy.
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Al1.3 Zarizeni pro méreni a regulaci hladiny

Laboratorni 1ulohy vénované méfeni a
regulaci hladiny vyuzivaji velké procesni
nadoby multifunkéniho systému. Velka
procesni nadoba ptedstavuje model provozni
nadrze, kterd je opatfena potfebnymi
elementy pro pfipojeni ovladacich ventilii a
cerpadel pro ptfivod a odvod vody a je
vybavena nékolika snimaci pro méfeni
polohy hladiny napln€. Provedeni velké
procesni nadoby je patrné z obr. 2.

Pro métfeni a regulaci polohy hladiny jsou
k disposici nasledujici prvky:
e pruhledové métitko pro vizudlni
odecitani polohy hladiny
e plovak mechanickym nastavenim
zadané polohy, vybaveny magnetic-
kym spinac¢em pro dvoupolohovou
regulaci hladiny

e stavitelné elektrody vodivostniho
snimace s nastavitelnym pasmem
necitlivosti

e snimac hydrostatického tlaku ve dné
nadoby, vybaveny tenzometrickym
snimacem s analogovym signalem
umérnym vysce hladiny v nadobé

A2 Seznameni s multifunkéni stanici

A2.1 Zapojeni mériciho zaFizeni

» Zkontrolujte propojeni multifunkéniho systému

s pocitacem pomoci USB-kabelu.

» Zapnéte hlavni vypina¢ ,MAINS“ na panelu
stanice PCT 40, musi se rozsvitit zelena kontrolka

vpravo na panelu (obr. 3).
> Zapnéte poéitag, piihlaste se do sit¢ VSCHT.

> Pro uklddani soubort dat zvaSich méfeni

vytvoite vlastni adresat v adresdfi Armfield-

data/Studenti. Tento adresaf naleznete volbou:

Tento pocitac/diskC/Armfield-data/Studenti

snimac
hydrostatického
HEL(]

-

Obr. 2 Velka procesni nadoba
se snimaci hladiny

si

Obr. 3 Hlavni panel stanice PCT 40

Zde vytvotte vlastni adresar s ndzvem datum_jmeno (napt. 0503Novakova).

» Ovladaci software ArmSoft PCT 40 spust’te nasledujici sekvenci ptikazi:

Programy/
Armfield Process Control Software/
PCT 40 Basic Control Unit
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V tivodnim okné programu ArmSoft (obr. 4) zvolte Section 1 a stisknéte tlacitko ,,Load*.

PCT40 Process | Apparatus

Armfield Limited

Chooze the Experiment to Undertake

f+ iSection 1: Level Control [inflowE A s ﬂ
" Section 2 Level Control [inflow) rm o

(" Section 3 Level Control [outflow)

Section 4: Level Control [outflow) PCT40 Process Control Apparatus

Section & Temperature Control [direct batch heating)
Section B: Temperature Control [dirsct continuous heating)
Section 7; Temperature Control [indirect heating)

Section & Temperature Control [indirect heating)

Section 3 Flow Contral

Section 10: Prezzure Contral

B W & W W W W e

Section 17: Project Waark.

Laoad | Cancel | Help

Obr. 4 Uvodni okno programu ArmSoft.

» V menu ,,View" zvolte polozku ,,.Diagram* a na obrazovce je znazornéno schéma aparatury
pro zadanou ulohu (obr. 5). Je vhodné zvétsit okno na celou obrazovku.

&% PCT40 Process Control Apparatus: Section 1 - [Diagram]

File Edit %iew Option: Sample Format Window Help

LzEd & o EEEHE WK @ o€ | v @ L
Sample Data
Sample Mo, |1

Elapzed Time

Ond0ff - Salenoid 1

& Controler Level [Float] Switch &

" Level [Float) Switch Differential Lewvel a

" Differential Level

Contral - Salenoid 1

SIS,

?fﬁe: o Tank Level |1 mm
= = Flow/|1 ml/min
Control ‘_____‘_':‘_‘W'r"
soLz ol L o o] sOL3 —
o '
1+ ,
- c . ‘\'ZH:-—-:'.J_'_— %
|
so0L1 gl
Diagram S.ampie Mode - Auto: 5 zec Stopped - click ‘G0 ta Eegin recording data IFD: OK [F30g)

Obr. 5 Schéma pro ulohu ,,Section 1
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» Zkontrolujte, zda je otevieny vypustni kohout VK1 v levé ¢asti odpadniho kandlu z méfici
stanice (obr. 6), ktery je napojen hadici do odpadniho sifonu. Zkontrolujte zasunuti hadic do
odpadniho sifonu (obr. 7).

Béhem méteni vSech uloh méjte na paméti, Ze jde o pritocny systém a tento vypoustéci kohout

VK1 nikdy neuzavirejte.

W
Obr. 6 Vypustni kohout VK1 Obr. 7 Zausténi hadic
z odpadniho kanalu stanice do odpadniho sifonu

K propojeni jednotlivych prvka systému se pouzivd hadi¢ek vhodné délky s rychloupinacimi
samotésnicimi konektory na obou koncich.

Poznamka:

Prislusenstvim multifunkcni stanice jsou propojovaci hadice s rychloupinacimi konektory
dvojiho typu (obr. 8):

a) rychloupinaci samotésnici konektor (konektor je opatien samotésnici pojistkou a pri
rozpojovani téchto konektorii nedochazi k uniku kapaliny; konektor pozname podle Sestihranné
matice)

b) rychloupinaci priichozi konektor (tento konektor neni opatien samotésnici pojistkou a je
vyuzivan u hadic z mékkého silikonového kaucuku, které se pouzivaji k propojeni u
peristaltickych cerpadel)

- | pruchozi konektor

samoteésnici konektor

Obr. 8 Rychloupinaci konektory u propojovacich hadic
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Pti propojovani se konektor vsune do otvoru protikusu, mirn¢ se zatlaci, az zaklapne zapadka

pojistky (obr. 9 a). Pii rozpojovani se stiskne kovovy ovlada¢ pojistky (obr. 9 b) a konektor se
automaticky uvolni.

SOLT
24 0l

3

ptipojeni

rozpojeni
Obr. 9 Manipulace s propojovacimi konektory

» Pomoci hadice s rychloupinacimi samotésnicimi konektory propojte vystup solenoidového
ventilu SOL 1 s propojovacim konektorem PK1 ve spodnim viku velké provozni nadoby
(obr. 10). Toto propojeni odpovida zapojeni aparatury podle schématu na obrazovce (obr. 5).
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Obr. 10 Pronoieni SOL 1 a PK1 u velké nrovozni nadobv
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Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

» Zcela oteviete vypoustéci kohout VK2 (obr. 11) pro odtok kapaliny z velké provozni nadoby,
ktery je umistén ve spodnim viku této nadoby (ovladaci packa kohoutu bude pfitom smétovat
smérem doll).

Obr. 11 Vypustni kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni nadoby

» Oteviete kohout na hlavnim ptivodu vody umistény nad umyvadlem; ¢islo kohoutu odpovida
¢islu laboratorni stanice (obr. 12). Pfi otevirani otalejte ovladaci packou proti sméru
hodinovych rucicek.

Obr. 12 Kohouty pro pfivod vody do multifunkénich stanic.

(V soucasné dob¢ se vyuziva pouze stanice €. 1. S kohoutem pro stanici €. 2 nemanipulujte!)
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Multifunk¢éni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni

Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

A2.2 Obsluha multifunkéni stanice

Pred vlastnim méfenim se seznamte s obsluhou stanice pii manualnim ovladani ptitoku vody do

velké provozni nadoby.

A2.2.1 Postup pfi manualnim Fizeni p¥itoku vody

» Na fidicim panelu na obrazovce (obr. 13) vyberte volbu ,,Controller” (1), stisknéte tlacitko
,»Control*“ (2) a poté v okn¢ ,,PID Controller zvolte opera¢ni mod ,,Manual® (3) a nastavte
,Manual Output“ (4) na 100 %. Tak se otevie solenoidovy ventil SOL 1. Potfebujete-li ventil
zaviit, zvolte operatni mod ,,Off. Stav ventilu SOL 1 je indikovan vpoli SOL 1 na

schématu. Z tohoto pole nelze SOL 1 ovladat, slouzi pouze k indikaci stavu ventilu.

=5 PCT40 Process Cantral Apparatus: Section 1 - [Diagram]

Fia Edt View Option: Sample Fomat Window Help
DeEl &
Sample Data
SampleMo. [1
Elapred Tine [

Attach Hote
On/0it - Solencad 1

e 1

™ Level [Float) Swiich
" Dillesential Level

Level [Flosi) Switch

Conirol - Solenced 1

|

e |

I

DiffeentialLevel & |

Mods: Manual

Gpt, Tank Level (95 mm E
2 i

O EEDE e & &

3L TP

gy

. L

= Flow 740 mlfmin

e

soL T

 Cariraliar —_'ﬂ]
Mode of Dperation
Process Varable | ~ 5
Cormol Varistle | =] 3
St T
Setings | Caleudsions |
Automalic Opeation - Marwsal Opesstion 4
Set Point (0 m
HMUU
PropodionalBand [0 % m
Intecral Time 0 Sect
Distivative Time (1] Secs
Cyele Time 0 Sect
Save Rietore ] Defaut ]
oK Cancel Helo

Obr. 13 Manualni ovladani ptitoku vody ventilem SOL 1.

» Pomoci tlacitek na schématu oteviete ventily SOL 2 a SOL 3 a manualné oteviete ventil
SOL 1. Prttok vody sefid’te ru¢nim regula¢nim ventilem RV, ktery se nachazi na pravé ¢asti
aparatury u piivodu vody (obr. 14). Pfi sefizovani ventilu je zapotiebi nejprve tocitko ventilu
odaretovat vytazenim a poté je mozno upravit velikost pratoku otacenim tocitka. Hodnotu
pritoku méfi turbinkovy pratokomér F1 a tdaj o pratoku (Flow) je k disposici ve schématu
na obrazovce. Pritok sefid’te na hodnotu mezi 1 300 az 1 400 ml/min. Nikdy nepiekracujte

hodnotu 1 1400 ml/min. Po sefizeni pritoku aretujte to¢itko regula¢niho ventilu zatlacenim.

Obr. 14 Ruc¢ni regulacni ventil RV

» Vypoustéci kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni nadoby castecné uzaviete (asi

na polovinu) tak, aby voda ¢astecné odtékala z provozni naddoby (obr. 15).

» Uzavrete ventil SOL 1 volbou operacniho modu ,,Off a rovnéz uzaviete ventily SOL 2 a

SOL 3.

Obr. 15 Odpousteéni vody kohoutem VK2
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A2.2.2 Nastaveni plovakového snimace

Pfi sefizovani polohy plovdkového snimace
uvolnéte pievle¢nou matici na hornim viku | i O
nadoby a povytazenim & zasunutim tyde o
plovékového snimace upravte pozadovanou
polohu. Poté utazenim pievle¢né matice
zafixujte (obr. 16).

» Nastavte plovakovy snima¢ hladiny na
zadanou hodnotu naptiklad na hodnotu
ptiblizn¢ 150 mm.

» Pozadovanou polohu hladiny nastavte
podle horni hrany plovaku (viz obr. 16)

» Pii sefizovani polohy plovéku dbejte na
to, aby se plovdk nedotykal stén
nadoby nebo vnitiniho valce.

Obr. 16 Setizeni pozadované hodnoty
plovakového snimace

A2.2.3 Snimani a ukladani namérenych dat.

» V procesnim diagramu (obr. 13) piepnéte na volbu ,,Level (Float) Switch®, a tim je zapojen
experiment dvoupolohové regulace hladiny.

» Vmenu ,Sample/Configure” nastavte interval automatického sbéru dat na 3s pii
kontinudlnim vzorkovani (obr. 17) a potvrdte ,,OK*.

Zjistite-li pii dalSim meéfeni, ze vam nastaveny interval méfeni nevyhovuje, tak zméite jeho
hodnotu.

Sample Configuration P5__<|
Sampling Operation
" Manual

* Automatic

Automatic Sampling Parameters

Sample Interval 3 |secs j

Diuration of Sampling
{s" Continuous %
" Fixed Duration |1 |hl$ j

(] | Cancel I Help

Obr. 17 Nastaveni intervalu vzorkovani
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Multifunk¢éni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni

Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

» Kliknutim na ikonu ,,GO* zah4jite nahravani dat. Hned na zac¢atku sbéru dat je vhodné vlozit
do tabulky poznamku, kterd stru¢n¢ charakterizuje dany experiment (zde napt. Zkouska).
Poznamka se vklada pomoci tlacitka ,,Attach note* v levém hornim rohu diagramu (obr. 18).

Po stisku se ikona ,,GO* zméni na ikonu ,,STOP*. Touto ikonou pozdé&ji nahravani dat ukoncite.

&= PCTA0 Process Control Apparatus: Section 1 - [Diagram]

FEile Edit Wiew DOptons Sample

Fomat Window Help

bDEE & . EE ME M # o @ & g@,
Sample Data
Sample Na. |1 P¥idani
a - Novy list
Elapsed Time poznamky k v
Attach Note
lkona GOISTOP
Ond0ff - Solenaid 1
" Contraler Level [Float) Switch & :
Differential Level & = -
- -
" Differential Level af i s
1~ Contral - Salenaid 1 |
24’?;&. Flff Tank Level |145 mm
Flow | 1204 ml/
Contral ::___"_" o mlfmin
1 ] —
soLz I ol soLz = !
3 I I, M 4‘ .—_I %
|

soLt T

Diagram Sample Mode - Auta : Gsec Stopped - click ‘G0’ to begin recording data [IFD: 0K [F300)

Obr. 18 Ikony pro zaznam dat. Pfidani poznamky do zaznamu.

» Zaznam dat muzete pribézné sledovat po zobrazeni tabulky volbou ,,View/Table*.

Stisknete-li béhem experimentu ikonu ,,STOP*, pferusi se tim zaznam hodnot a po stisku ,,GO* a
po ptipadném vlozeni poznamky bude zdznam pokracovat a udaje se budou ukladdat do téhoz
listu tabulky.

=
Sample Elapsed Notes Level Flowrate Level —]
Number Time Switch
L1 F1
[mm] [mlimin]

9 00:40 95 1255 1

10 00: 45 106 1253 1

11 00:50 115 1252 1

12 00:55 122 878 0

13 01:00 125 253 0 =

14 01:05 126 1 0

15 01:10 126 1 0

16 01:15 126 1 0

17 01:20 126 1 0

15 01:25 126 1 0

149 01:30 126 1 0

20 01:35 126 1 0

21 01:40 126 1 0

22 01:45 S0L2 126 1 0

23 01:50 125 1 0

24 01:55 124 373 0

25 02:00 124 375 0 -
«| » AR T A RUnZ A Run 3 Nl | [

Obr. 19 Zobrazeni tabulky snimanych dat.

» Pribézny graf métenych hodnot hladiny je k disposici po volbé ,,View/Graph*.

» Pro novy experiment je vhodné zalozit vzdy novy list s pfislusnou poznamkou a k tomu
slouzi ikonka vedle ikony ,,GO* a tla¢itko ,,Attach note* (obr. 18).
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Multifunkéni systém pro vyuku provozniho méfeni a fizeni Meéfteni a regulace hladiny — PCT 40 — navod k praci

Prvni list v tabulce je oznacen ,,RUN 1%, dalsi ,,RUN 2% atd. (obr. 19)

Pti volbé nového listu se také zacind kreslit nova kiivka, ktera je barevné a graficky odlisena a
muizeme ji pozorovat po volbé ,,View/Graph®.

Pti zaCatku sbéru dat pro novy ukol je ucelné na list pfipojit poznamku, charakterizujici
provadény experiment (napt. Plovak, Dvoupolohovéa regulace apod.).

Po volbé ,,Window/Cascade* je mozno vhodné uspotfadat okna pro soucasné zobrazeni schéma
aparatury, tabulky méfenych hodnot a grafu ¢asového prubéhu méteni (obr. 20).

-ﬂ_[_:‘i % '_'J ——y

Leved L1 agairst Elapsed Time

LTT P - u__

Liewed L1 fmm]

i

s
8

FRRFERERERERRERE R
o}

FERERESENENEASSE

198

Tatie Sample Made St Soec  Lamping . chok $10F ke and e cumert WD .

Obr. 20 Priklad rozloZeni oken na monitoru

Pribéh méfeni a regulace miizete sledovat i1 v pribézném grafu, ktery spustite v menu
,»View/Show history*.

Polohu hladiny je mozno sledovat na panelu v poli ,,Tank level®“. Tato hodnota je odvozena ze
signalu tenzometrického snimace hydrostatického tlaku, ktery je umistén ve spodnim viku velké
procesni nadoby. Pritok je zobrazen v poli ,,Flow*. Ventily SOL 2 a SOL 3 miZzete ovladat
prostiednictvim tlacitek na schématu.

V tabulce s méfenymi daty jsou ukladany spolu s tdaji o ¢asu a hladiné¢ i dalsi informace o
pratoku, o stavu otevieni ventild, nastaveni konstant regulatort atd.
» Zaznamenavani dat ukongite stiskem tlacitka ,,STOP*.

Nahrana data z experimenta ukladejte do vlastniho vytvotfeného adresare (viz bod A2.1), abyste
je méli k disposici pro zpracovani protokolu.

Nahrand data je tfeba ihned po ukonceni experimentu ulozit po volbé ,,File/Save As*

» Pii ukladani souboru vyberte volbu formatu ,,Save as type Excel 5.0 file (*.xIs)".
(Upozorneni: Implicitné je nastavena volba souboru ve formatu *.vts. I tento typ souboru je
v§ak mozno otevrit v Excelu, a pak uloZit ve formatu *.xls).

» Soubor oznacte: ,,prijmeni_ddmm_A223.xls“, kde ,,ddmm* znaci aktualni datum méfeni a
posledni znaky vyjadiuji ¢islo odstavce, kterého se tykaji naméiena data (zde napi:
novakova0503 A223.xls).

Jestlize jste se dostateCn¢ seznamili s aparaturou, jeji obsluhou i se zplisobem zdznamu dat, je
mozno pristoupit k jednotlivym tkoltim laboratorniho cviceni.
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B — Navody k laboratornim uloham
Laboratorni uloha:

B1 Meéreni hladiny a jeji regulace dvoupolohovym ventilem

Zapojeni aparatury
Zapojeni aparatury pro tuto laboratorni ulohu je popsano v kapitole A2 Sezndmeni
s multifunk¢ni stanici.
Zadani:
B1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s pouzitim plovakového snimace
B1.2 Rizeni hladiny s vyuzitim diferenéniho vodivostniho snimace

B1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s pouzitim plovakového snimace

Ukoly:
B1.1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s plovakovym snimac¢em a ventilem SOL 1
B1.1.2  Vliv piisobeni poruchy zptisobené otevienim ventilti SOL 2 a SOL 3
B1.1.3 Zména zddané hodnoty polohy hladiny
B1.1.4 Vliv velikosti vstupniho pritoku vody
B1.1.5 Zpracovani naméfenych dat do protokolu

Pracovni postup:

B1.1.1 Dvoupolohova regulace hladiny s plovikovym snimacem a ventilem SOL 1
» Pokud prace navazuje na bod A2.2.3 zvolte pro zaznam dat novy list.

(Jestlize timto bodem zacina vasSe prace v laboratofi, pak po volb¢ ,,File/LoadNew Expetiment
vyberte ,,Section 1“.v menu ,,Window* zvolte polozku ,,Cascade” a usporadejte si vhodné
rozlozeni oken na plochu.)

» Nastavte polohu plovakového snimace piiblizn€ na 170 mm.

» Vypoustéci kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni nadoby ponechte ¢astecné
otevieny a jeho polohu béhem celé laboratorni prace neméiite!

» Vmenu ,Sample/Configure” nastavte interval automatického sbéru dat na 2s pfi
kontinudlnim vzorkovani a potvrd'te ,,OK*.

» Prostfednictvim tlacitka ,,Attach note* vlozte poznamku (napt. ,,plovak®) a po stisku tlacitka
GO zaznamenavejte pribéh experimentu.

» V procesnim diagramu pfepnéte na ,,Level Switch®.

Velké procesni nadoba se bude plnit vodou pies solenoidovy ventil SOL 1. Hodnoty prutoku,
hladiny a stav ovladacich prvkl mutzete sledovat na panelu na monitoru.

» Sledujte, kdy hladina dosahne stabilizovaného stavu, tzn. ze ventil SOL 1 bude zapinan a
vypinan v pravidelnych intervalech. (Toto si mizete ovétit v prubézném grafu, ktery spustite
v menu ,,View/Show history*).
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B1.1.2 Vliv piisobeni poruchy zpiisobené otevienim ventili SOL 2 a SOL 3

» Do procesu vneste poruchu pomoci solenoidovych ventili SOL2 a SOL 3 (obr. 21 b),
kterymi se ovlada odtok vody z velké procesni nadrze. Tlacitka pro ovladani téchto ventild
najdete na schématu pro tuto tlohu (obr. 21 a).

Level (Float] Switch & M

Differential Level <

Tank Level [145 mm
Contral

E O
. I h J | :
& €]

a) Schéma b) Ventily SOL 2 a SOL 3

Obr. 21 Solenoidové ventily pro ovladani odtoku kapaliny z velké provozni nadoby

Nejprve oteviete ventil SOL 3 a pozorujte pribéh hladiny a nechte probihat regulaci az do doby,
kdy dojde k stabilizaci oscilaci hladiny. Po stabilizaci déje oteviete i ventil SOL 2 a nahravejte
data tak dlouho, aby bylo mozné vyhodnotit amplitudu a periodu oscilaci.

V ptipadé, ze hladina pfi otevieni obou ventilii trvale klesa ukoncéete zaznam dat tlacitkem
»STOP*.

B1.1.3 Zména Zadané hodnoty polohy hladiny

» Uzavfete ventily SOL 2 a SOL 3 a zméite zadanou hodnotu polohy hladiny u plovékového
snimace pfiblizné na 200 mm (viz obr. 16).

Poznamka: Ve schématu se zména polohy plovaku neprojevi.
» Pro zaznam dat zvolte novy list a po stisku ikony ,,GO* zaznamenejte ¢asovy prub¢h déje.

» Az systém dosahne opét stabilizovaného stavu ukoncete zaznam stiskem tlacitka ,,STOP*.
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B1.1.4 Vliv velikosti vstupniho priitoku vody

Upozornéni: Tento ukol vynechdte, pokud nebude vyslovené zadan vyucujicim.

>

>

Manudlné uzaviete ventil SOL 1 (volba ,,Controller”, pak tlacitko ,,Control* a poté v okné
,PID Controller opera¢ni mod ,,Off*).

Oteviete ventily SOL 2 a SOL 3 a naddoba se vyprazdni.

Pfi manualnim otevieni ventilu SOL 1 (viz odstavec A2.2.1, obr. 13) nastavte pritok vody
ruénim ventilem RV (obr. 14) asi na polovinu piivodniho (tj. asi 700 ml/min). SniZeni
pratoku provadime po odaretovani tocitka tahem ven a ota¢enim proti sméru hodinovych
rucicek.

Po nastaveni prutoku zaviete ventily SOL 2 a SOL 3 a regulaci hladiny plovakovym
snimacem spustite volbou ,,.Level(Float)Switch®.

Zmeéite pozadovanou hodnotu polohy hladiny u plovakového snimace ptiblizné na 150 mm.

Vlozte novy list pro zdznam hodnot, vloZte pozndmku ,,Attach note* (napft. ,,0,5 prutok®) a
sbér dat zahgjite ikonou ,,GO*. Podobn¢ jako pfi praci podle bodu B1.1.2 proméite vliv
pusobeni poruchy jednim z ventilii SOL 2 nebo SOL 3.

Zjistéte, jak se zméni frekvence oscilaci plovakového snimace pii zméné ptitoku do nadoby
(pozor na to, abyste nezménili béhem této ulohy nastaveni vypustniho kohoutu VK2
z nadoby). Méteni ukoncite ikonou ,,STOP* a manualnim uzavienim ventilu SOL 1.

Nameétena data uloZte ve formatu XLS a soubor oznacte ,,prijmeni_ddmm_B114.xIs*.

B1.1.5 Zpracovani naméienych dat do protokolu

Vsechna naméfend data zpracujte graficky a naméfené vysledky v protokolu okomentujte.
Uved'te Casové zavislosti polohy hladiny pro namétfené prib&hy. Z naméfenych dat urcete
velikost pasma necitlivosti plovakového spinace.
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B1.2 Rizeni hladiny s vyuzitim diferenc¢niho vodivostniho snimace

Ukoly:
B1.2.1 Dvoupolohova regulace hladiny s vodivostnim snima¢em a ventilem SOL 1
B1.2.2 Vliv ptisobeni zptisobené otevienim ventilt SOL 2 a SOL 3
B1.2.3 Zména zadané hodnoty a zména pasma necitlivosti vodivostniho snimace
B1.2.4 Zpracovani namétenych dat do protokolu

Pracovni postup:

B1.2.1 Dvoupolohova regulace hladiny s vodivostnim snima¢em a ventilem SOL 1

» Volbou ,File/Load New Experiment™ zvolte ,,Section 1°. V menu ,,Window* zvolte polozku
,Cascade®, uzaviete okno ,,Presentation” a usporadejte si vhodné rozlozeni oken na celou
plochu obrazovky (obr. 20).

» Nastavte polohu elektrod diferencniho vodivostniho snimace piiblizné tak, ze modra
elektroda bude na hodnoté 20 mm a ¢ervena na hodnot¢ asi 40 mm (obr. 22)

Pti nastavovani pozadované polohy elektrod vodivostniho snimace se nejprve povoli zajistovaci
Sroub, poloha elektrody se upravi vysunutim nebo zasunutim a utaZzenim Sroubu se zafixuje.

-
]
&
Ti

Obr. 22 Nastaveni polohy elektrod vodivostniho snimace

» Vypoustéci kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni nadoby ponechte ¢asteéné
otevieny a jeho polohu béhem experimentu neméiite!

» Je-li v nadob¢ voda, oteviete ventily SOL 2 a SOL 3, aby se provozni nadoba vyprazdnila.
Manudlné oteviete ventil SOL 1 a pratok upravte pomoci ru¢niho ventilu RV na hodnotu
v rozmezi 1 300 az 1 400 ml/min.

Poznamka: Jestlize jste neprovadeli uikol podle bodu B1.1.4, tak neni tieba priitok upravovat.
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» Uzavrete ventily SOL 2 a SOL 3.
» 'V procesnim diagramu pfepnéte na ,,Diferential Level®.

» Vmenu ,Sample/Configure” nastavte interval automatického sbéru dat na 3 s pii
kontinudlnim vzorkovani a potvrd'te ,,OK*.

» Zvolte novy list pro zapis dat, prostiednictvim tlacitka ,,Attach note* vlozte poznamku (napf.
,»Elektrody*) a po stisku tlacitka ,,GO* zaznamenavejte prub¢h experimentu.

Velka procesni nadoba se bude plnit vodou pies solenoidovy ventil SOL 1. Hodnoty priitoku,
hladiny a stav ovladacich prvk mtzete sledovat na panelu na monitoru.

V okamziku, kdy hladina dosahne polohy ¢ervené (vyse postavené) elektrody, musi se ventil
SOL 1 uzavtit a pii poklesu hladiny pod Groven modré (niZe postavené) elektrody se ventil

SOL 1 opét otevie.

» Data nahravejte az do doby, kdy hladina bude pravideln¢ oscilovat mezi elektrodami a ventil
SOL1 bude =zapinan a vypinadn v pravidelnych intervalech. (Toto si muzete ovérit
v pribézném grafu, ktery spustite v menu ,,View/Show history*).

B1.2.2 Vliv piisobeni poruchy zpiisobené otevienim ventili SOL 2 a SOL 3

» Do procesu vneste poruchu pomoci solenoidovych ventili SOL 2 a SOL 3 (obr. 19), kterymi
se ovlada odtok vody z velké procesni nadrze. Tlacitka pro ovladani t€chto ventilti najdete na
schématu na monitoru.

Podobné jako u ulohy B1.1.2 oteviete nejprve ventil SOL 3, pozorujte a zaznamenavejte priabeh
polohy hladiny az do stabilizace oscilaci hladiny. Pak oteviete i1 ventil SOL 2 a nahravejte data
tak dlouho, aby bylo mozno vyhodnotit amplitudu a periodu oscilaci. Jestlize pifi soucasné
otevienych ventilech SOL 2 a SOL 3 hladina trvale klesd, ukoncete zaznam dat tlacitkem
»STOP*.

B1.2.3 Zména Zadané hodnoty a zména pasma necitlivosti vodivostniho snimace

» Zménte polohu snimacich elektrod vodivostniho snimace napt. na hodnoty 40 mm a 50 mm.

Poznamka: Ve schématu se zména polohy elektrod neprojevi.

» Vlozte novy list pro sbér dat s poznamkou (napf. zmena necitlivosti) a sledujte probihajici
d¢j nejprve pii zavienych ventilech SOL 2 a SOL 3 a eventualné podle pokyni vyucujiciho 1
pii pisobeni poruchy otevienim ventilu SOL 3.

» Zaznam dat ukoncite stiskem tlacitka ,,.STOP*.

» Mcéfeni ukonCete manudlnim uzavienim ventilu SOL 1 (volba ,,Controller”, pak tlacitko
,Control“ a poté v okné& ,,PID Controller* opera¢ni mod ,,Off*).

» Vypustte vodu z velké procesni nddoby. Vypousténi mulzete urychlit otevienim ventilt
SOL 2 a SOL 3.

» Naméfena data ulozte ve formatu XLS a soubor oznacte ,,prijmeni_ddmm_B123.xIs*.

B1.2.4 Zpracovani namérenych dat do protokolu

VSechna naméfena data zpracujte graficky a vysledky doprovod’te pfislusSnym komentarem.
Z grafu zjistéte skutecné pasmo necitlivosti diferencniho vodivostniho snimace a porovnejte
s hodnotou nastavenou podle kovového méftitka.
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Laboratorni uloha:

B2 Rizeni hladiny proporcionalnim solenoidovym ventilem

Zapojeni méviciho zaiizeni

Navod k této tloze vychazi z predpokladu, ze prace bezprostiedné navazuje na laboratorni praci
popsanou v kapitole B1 Méteni hladiny a jeji regulace dvoupolohovym ventilem. Pokud by tomu

tak nebylo, pak je zapotitebi provést zakladni tkoly pro zapnuti a nastaveni aparatury a pocitace
tak, jak jsou uvedeny v kapitole A2 Sezndmeni s multifunkéni stanici.

> Po volbé ,File/Load

E® PCT40 Process Control Apparatus: Section 2 - [Diagram]

New Experiment“ Fie Edt Wiew Dptiors Sample Fomet ‘wWindow Help
vyberte ,,Section 2. Dl &tk BEDE WK |2 ¢~ 88| £
Sample Data
» Zvolte View/Diagram SandeNa [55
a zvétSete okno na Elspsed Tine [0:47
celou obrazovku
b4 b (13 :
V okné ,,Diagram® je o P I
znazornéno  schéma 2k el
aparatury pro zadanou i .
i

ulohu (obr. 23). I

=}

Tank Level | 247 mm
Flowa |1 ol
Cantrol — o PR

F—
soLz o F " ol soL3 E———
' Pe
!h! i b E

T T |

Ij‘iagram S‘ampie Mode - Auto : 5 sec 5 ampling - click ‘STOP' to end the current un IFD: 0K [Féﬂéi]

Obr. 23 Schéma pro ulohu ,,Section 2%

» Pomoci hadice s rychloupinacimi samotésnicimi konektory propojte vystup proporcionalniho
solenoidového ventilu PSV s konektorem PK1 ve spodnim viku velké provozni nadoby
(obr. 24).

Obr. 24 Propojeni PSV a velké provozni nadoby
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Zadani:
B2.1
B2.2  Spojitd regulace hladiny s PID-regulatorem a proporcionalnim ventilem

roMr

Manualni fizeni hladiny proporcionalnim solenoidovém ventilem

B2.1 Manualni Fizeni hladiny proporcionilnim solenoidovym ventilem

Ukoly:
B2.1.1 Manualni fizeni ptitoku kapaliny do nadoby pii pozadované poloze hladiny
B2.1.2 Manudlni fizeni pfi pisobeni poruchy otevienim ventili SOL 2 a SOL 3
B2.1.3 Manudlni fizeni pfi zméné zadané¢ hodnoty
B2.1.4 Zpracovani naméfenych dat do protokolu

Pracovni postup:

r~r

B2.1.1 Manualni Fizeni pFitoku kapaliny do nadoby p¥i poZadované poloze hladiny

» Ponechte ¢astecné otevieny vypoustéci kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni
nadoby a jeho polohu béhem experimentu neméiite.

» Stisknutim tlacitka ,,Control® oteviete dialogové okno pro nastaveni reguldtoru a zvolte
,Manual‘ (obr. 25).

== PCT40 Process Control Apparatus: Section 2 - [Diagram]

Eile Edit Wiew Options Sample Foimat ‘Window Help

OD=Ed & EERE WL & e @& | £
Sample Data
sute, [T 2D Convalir x|
Elapsed Time [02:34 Mode of Operation
& Process Variable
- ¥  Automatic
Control Varisble
* Manual
Contral - PSY Control Action
Mode: Manual
S - Sattings | Caloulations |
. a . Automatic: Operation Manual Dperation
e 200.0 =
| SeiRont I Manual Output [100 2] %
ﬂ Propattional Band |10 %
Tank Level 237 mm Inteqral Time 0 Secs
= Flow 1013 ml/min
Control P—— Derivalive Time |0 Secs
'I u —_—
soLz ol T e E— '
1 +|_ = ;_“-LFE Apply Save Restore | Default |
oK Cancel Help
PSY 100 3

Obr. 25 Nastaveni ru¢niho fizeni

» Pomoci ,,Attach note” vlozte poznamku (napt. ,,PSV-manual®) a ikonou ,,GO* spustte
zaznam dat pro zaznamenani pribéhu manudlniho fizeni.

» Proporcionalni solenoidovy ventil PSV naplno oteviete (v nastavovacim poli PSV v okné
,,PID Controller” nastavte ,,Manual Output* na 100 %).

» Pii plném otevieni ventilu PSV zkontrolujte spravné nastaveni pritoku na hodnotu v rozmezi
1300 az 1 400 ml/min. s pfipadnou korekci ruénim regulacnim ventilem RV — viz obr. 14.

Polohu hladiny je mozno sledovat na panelu v poli ,,Tank level®“. Tato hodnota je odvozena ze
signalu tenzometrického snimace hydrostatického tlaku, ktery je umistén ve spodnim viku velké
procesni nadoby. Okamzitou hodnotu pritoku je mozno odecist v poli ,,Flow*.
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Po volbé Window/Cascade je mozno vhodné uspotadat okna pro soucasné zobrazeni schéma
aparatury, grafu casového pribéhu méteni a okna pro nastaveni regulatoru (obr. 26).

B PCT40 Process Control Apparatus: Section 2 =&
Fle Edit Wiew Options Sample Formal Window Help
Ded & HEDE @ # «& @E| &
D Controlle: -GEJ P
Sample Data
e | Mode of Dperation
ocess Variable
Sample Mo, [167 ~ Automatic
Control Variable |75
Elapsed Time [08.16
 Manual
T Control Action s
Settings | Caleulations |
Control - PSY
e Automalic Operation Manual Dperation
SR - S LI 1300 e Manual Output [8 2] %
. " . Proportional Band  [10 %
= | = Integral Time 0 Secs
Detivative Time [0 Secs
Tank Level [148mm
= = =% Flow[105 ml/min
; —
— -w Save Reswe | Defait |
E—— !
, | ol 0K Cancel Help
ey | T e ] EiE
P [ 3 -' AEH)
Level L1 against Elapsed Time
200
180 —4\ [}
160 f
140
E .n‘f
£ 120
= jr—
R
[ ;f'
2
&0 f
40
0
1]
00:00 o100 02:00 03:00 04:00 05:00 06:00 07:00 08:00 09:00 10:00
Elapsed Time
i 3

Diagram Sample Mode - Auto: 3 sec

Sampling - click 'STOP' ta end the current nun

IFD: OK. (F300]

Obr. 26 Priklad rozloZeni oken na monitoru

» Pii plném otevieni ventilu PSV se nadoba rychle plni vodou. Jakmile se hladina blizi
myslené pozadované poloze napt. 150 mm, snizujte pritok nastavenim ventilu PSV. Pomoci
Sipek vedle nastavovaciho pole PSV (ptipadné pomoci Sipek na klavesnici pocitace anebo
zadanim ¢iselnych hodnot z kldvesnice PC) snizujte resp. zvysujte otevieni ventilu tak, aby
poloha hladiny odpovidala Zadané hodnoté€. Pfi ustdleném stavu na Zadané hodnoté se musi
ptitok vody rovnat jejimu odtoku. Hodnoty pritoku a otevieni PSV, pii kterych bylo
dosazeno ustalené¢ho stavu hladiny na pozadované hodnoté budou zaznamenany v piislusné

tabulce.

B2.1.2 Manualni Fizeni p¥i pisobeni poruchy otevienim ventilu SOL 3

» Do procesu vneste poruchu pomoci solenoidového ventilu SOL 3. Manualnim nastavenim
zdvihu ventilu PSV se snazte udrzet hladinu na pozadované poloze, v niz byla pied

poruchou.

» Pozorujte prib¢h hladiny vzdy az do ustdleni hladiny na zadané hodnoté. Zaznam dat
ukondete tlacitkem ,,STOP.

B2.1.3 Manualni Fizeni pfi zméné Zadané hodnoty

» Uzavrete ventily SOL 2 a SOL 3
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» Vlozte novy list s poznamkou (napf. ,,Zadana poloha 200) a ikonou ,,GO* spust’te zdznam
dat pro zaznamendni pribe¢hu manuélniho fizeni po myslené zméné zddané hodnoty.

» Uvazujte zménu zadané hodnoty polohy hladiny napf. na 200 mm. Vhodnym nastavenim
PSV se snazte dosdhnout nové poZadované polohy hladiny. AZ systém dosdhne opét
stabilizovaného stavu zaznamenejte hodnoty pritoku a nastaveni PSV

» Zaznam ukoncete stiskem ikony ,,STOP*.
» Uzaviete proporcionalni ventil PSV (nastavenim 0 %), uzaviete i ventily SOL 2 a SOL 3.

» Naméftena data ulozte ve formatu XLS a soubor oznacte ,,prijmeni ddmm B213.xIs*.

B2.1.4 Zpracovani namérenych dat do protokolu

Naméteny prabeh ruéniho fizeni zpracujte graficky a okomentujte.
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B2.2 Spojita regulace hladiny s PID-regulatorem a proporcionalnim ventilem
Ukoly:

B2.2.1 Nastaveni PID-regulatoru
B2.2.2 Rizeni procesu PID- regulatorem pii zadaném nastaveni parametrtl regulatoru
B2.2.3 Ptsobeni poruchy zpiisobené otevienim ventild SOL 2 a SOL 3
B2.2.4 Zména zadané hodnoty pfi zadaném nastaveni konstant regulatoru
B2.2.5 Vliv nastaveni konstant regulatoru na prab¢h regulace
B2.2.6  Optimalni nastaveni konstant regulatoru
B2.2.7 Rizeni procesu s optimalizovanym PID- regulatorem
(vyznacené ukoly se nezadavaji)
B2.2.8 Zpracovani naméfenych dat do protokolu

Pracovni postup:

B2.2.1 Nastaveni PID-regulatoru

>

>

Potvrd'te volbu tlacitkem ,,Apply*“. a zvolte

Volbou ,,File/Load New Experiment* zvolte ,,Section 2*. V menu ,,Window* zvolte polozku
,»Cascade*, uzaviete okno ,,Presentation* a usporadejte vhodné rozlozeni oken na plochu.

Ponechte castecné otevieny vypoustéci kohout VK2 pro odtok kapaliny z velké provozni
nadoby, ktery je umistén ve spodnim viku této nadoby (obr. 15) a jeho nastaveni béhem
experimentu nemeéiite.

Vmenu  ,Sample/Configure”  nastavte  EEUCLICIES X
interval automatického sbéru dat na 10 s pfi
kontinualnim vzorkovani a potvrdte ,,OK*.

Mode of O peration
Process Yariable | J - o

Cantrol Variable |

" Manual

Stisknutim  tla¢itka ,,Control“ oteviete
dialogové okno pro nastaveni regulatoru.

Cantral Action |

Settings l Calculations ]

V Okné prO naStaVeni regulé.toru (Obr. 27) Automatic 0peration Manual Operation
zadejte pozadovanou polohu hladiny (,,Set SR 1500 e =
Point“) napf‘ 150 mm. Proportional BEand |10 %

Integral Time 10 Secs
Derivative Time & Secs

Konstanty PID regulatoru nastavte takto:

pasmo proporcionality: P=10%
integracni Casova konstanta: I=10s

Apply Save | Restore | Default |
derivacni casova konstanta: D=5s

ak. | Cancel | Help

Operaéni méd ”Automatic“_ Obr 27 Nastaveni parametrﬁ regulétoru

B2.2.2 Rizeni procesu PID- regulatorem p¥i zadaném nastaveni parametri regulitoru

>

Vlozenim poznamky ,,Attach note* (napt. ,,P10 110 D5%) a stiskem ikony ,,GO* spust'te
zédznam prubéhu experimentu.
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» Proporcionalni solenoidovy ventil PSV se automaticky otevie. V okné ,,Diagram‘ je mozno
sledovat polohu hladiny v poli ,,Tank level®, hodnotu pritoku v poli ,Flow* a otevieni
proporciondlniho solenoidového ventilu PSV v poli ,,PSV*.

Pfi vhodném uspotddani oken pro zobrazeni schéma aparatury, tabulky méfenych hodnot, grafu
¢asového prubéhu méfeni a okna pro nastaveni parametri regulatoru (obr. 28) pozorujte pribéh
polohy hladiny a sledujte, kdy hladina dosdhne ustadlené¢ho stavu nebo kdy se stabilizuji oscilace
hladiny (maximaln¢ vSak 15 min.). Zdznam ukoncete ikonou ,,STOP*.

== PCT40 Process Control Apparatus: Section 2

File Edit Wiew QOptions Sample Foimat Window Help

DEH & - BERE MK 2 @ ~ || @8 &

Sample Data

Sample Mo, [54 Level L1 against Elapsed Time
Elapsed Time |08:45 e
.
160
|
L | | ]
Cont - PSY e "
Mode: Auta u
S/P 1500 - = _ = -
4 5 £ m
- .
o i s E 1m0 L
et - B Run 1 Level L1
I 7 o
T @™
= L}
Tank Level [T48mm K -
Flow [102 ml/mi &0
Lol | Lq o L

—— .
soL2 of '" "‘ ol soLz E ,
:h" ] ! T =

o
00:00 0z:00 04:00 0&:00 05:00 10000

Py m Elapsed Time
Sample Elapsed Notes Level Flowrate PSV Solenoid Soleno Mode of Dperation =
Number Time Position 2 3 Process Y ariable 5 1
L1 F1 ' Automatic
[mm] [ml/min] %] [On/Of] [On/Of Control Variable |75
1 0000 a0 T2 1m oF o . & .
2 00:10 42 1100 100 Off Off
3 o0 53 {0 (11 Off Off | ettings | Calculations |
4 o030 | 65 1097 | 100 Off Off
5 00:40 PID P10, 110, D5 76 1096 | 100 Off off Automatic: Dperation Manual Operation
B 00:50 a7 1096 100 Off Off Set Paint 150.0 mm o
7 0100 o7 1091 100 off off ! 5 Harual Ot [T 3
8 0110 108 1088 100 off ol || | P ’=
9 01:20 118 1088 100 Off off Integral Time: 10 Secs
10 01:30 129 1088 100 Off Off -
1 014l 139 0| | 4 off off EemeiveT o S e
12 ors0 | 148 965 | 99 Off Off
13 02:00 | 156 1031 | 8z Off off
14 02:10 168 932 43 Off of
T =T = = = o = Save Restors J Defat |
=3 09-20 134 4 (nl ul:d (a} it
2 I ’M ” al oK Cancel Help _’E L
Diagram Sample Mode - Auta : 10 sec Sampling - click 'STOP' ta end the current nun |FD: 0K, [F300)

Obr. 28 Spojita regulace hladiny

B2.2.3 Pusobeni poruchy zpiisobené otevienim ventili SOL 2 a SOL 3

» Po vlozeni nového listu a poznamky ,,Attach note* (napft. ,,PID-poruchy*) spust’te ikonou
,GO“ zadznam pribéhu experimentu.

» Do procesu vneste poruchy pomoci solenoidovych ventili SOL 2 a SOL 3. Podobné¢ jako
v bod¢ B1.1.2 oteviete nejprve ventil SOL 3 a po ustaleni déje i SOL 2.

» Pozorujte pribéh polohy hladiny vzdy az do ustaleni hladiny na zddané hodnoté. U kazdé
z poruch nahravejte data dostatecné dlouho (maximalné vSak 15 min.), aby bylo mozné
vyhodnotit zmény v namétfenych zavislostech. Jestlize pfi souCasné otevienych ventilech
SOL 3 a SOL 2 hladina trvale klesa, ukoncete zaznam dat tlac¢itkem ,,STOP*.
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B2.2.4 Zména Zadané hodnoty pri zadaném nastaveni konstant reguliatoru

» Uzavrete ventily SOL2 a SOL 3 a zménte zadanou hodnotu polohy hladiny zadanim
hodnoty napt. 200 mm do pole ,,Set Point* a potvrd’te stiskem tlacitka ,,Apply* v okné pro
nastaveni parametrii regulatoru (obr. 27).

» Pro zaznam dat zvolte novy list s poznamkou (napft. ,,PID-zmena zad hodn*) a po stisku
ikony ,,GO* zaznamenejte ¢asovy prubéh déje. Az se hladina ustali na nové hodnoté anebo se
stabilizuji cyklické oscilace hladiny (max. po 15 min.), provedte dalsi zménu zadané
hodnoty napt. na 250 mm (ptipadné jesté zpét na 150 mm).

» Az probéhne pfechodovy dé¢j po posledni zméné zddané hodnoty a hladina se ustali na nové
hodnoté anebo se stabilizuji cyklické oscilace hladiny, ukoncete zdznam stiskem tlacitka
»STOP*.

» Naméftena data ulozte ve formatu XLS a soubor oznacte ,,prijmeni ddmm_ B224 xIs*.

Ukonceni prace a vypnuti laboratorni stanice

» V okné pro nastaveni regulatoru pfepnéte na rucni fizeni a uzaviete ventil PSV (operacni
modd na ,,Manual“, ,,Manual Output® nastavit na 0 %).

Oteviete ventily SOL 2 a SOL 3 a vypust'te vodu z velké procesni nadoby.
Uzavrete hlavni privod vody do stanice (obr. 29). F

Ukoncete program ArmSoft.

vV V V VY

Ptekopirujte si soubory z vaseho méteni z adresaie
., Armfield-data/Studenti na vas disk.

A\

Vypnéte hlavni vypina¢ na ovlddacim panelu
multifunk¢ni stanice (obr. 3).

» Ukoncete svoji praci odhlasenim na pocitaci. |

(S

Obr. 29 Kohout uzavéru vody

Zpracovani namérenych dat do protokolu

Do protokolu nakreslete ke kazdé uloze (B1.1, B1.2, B2.1 a B2.2) schéma procesni nadoby
s pouzitymi snimaci hladiny a pfislusnymi akénimi ¢leny. Pouzijte pfitom znacek pro oznacovani
automatizacnich obvodi podle CSN ISO 3511-1.

Namétfené vysledky zpracujte graficky, porovnejte naméfené prubchy regulacnich pochodi,
vyhodnot’te kvalitu regula¢nich pochodt a ptipojte vlastni komentar.

U dvoupolohové regulace vyhodnot'te necitlivost a periodu kmith (viz ucebni text Méreni a
regulace hladiny PCT 40 — uvodni cast, str. 14).

Pro vyhodnoceni spojitych regula¢nich pochodi vyuzijte nize uvedend kritéria:

Z grafii regulac¢nich pochodt je mozno odecist hodnoty, které se vyuzivaji v praxi pro hodnoceni
pribé&hu regulace (viz ucebni text Méreni a regulace hladiny PCT 40 — uivodni cast, str. 12):

e prakticka doba regulace ¢,

e maximalni ptekmit ymqy,

e perioda kmita 7} (jestlize je regulacni pochod kmitavy),

U jednotlivych regula¢nich pochodt vyhodnot'te trvalou regula¢ni odchylku.
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BEZDOTYKOVE TEPLOMERY

Bezdotykové teploméry doznaly v posledni dobé znaéného pokroku a rozsifeni diky pokroku
v elektronice a optice. Pristroje byly pivodné oznacovany jako radia¢ni pyrometry nebo radiacni
teploméry, nyni &asto jako IC-teploméry. Radiaéni pyrometry nachazely pivodné uplatnéni
v takovych provozech a aplikacich, kde bylo tieba métit vysoké teploty Casto v malém prostoru, kde
nebylo mozno pouzit dotykovy teplomér. Jednalo se zejména o aplikace v metalurgii, chemickém a
zejména silikatovém pramyslu (sklarstvi, cementarny, vapenky, keramicky primysl). V pribéhu
poslednich let se aplikace IC-teploméri posunula k niz§im teplotam, véetné méfeni teplot nizSich nez
0 °C, takze se s nimi setkavame v potravinaistvi, elektronice, primyslu papirenském, farmaceutickém,
textilnim, gumérenském, pii zpracovani plastickych hmot apod. Pfenosné IC-teploméry nachazeji
siroké uplatnéni pti detekci tepelnych ztrat a poruch, pfi kontrole potrubnich systému, nadrzi apod.

Pro pochopeni hlavnich rozdild v uspotfadani pfistroju a jejich aplika¢nich moznosti je dilezité uvést
zakladni teoretické poznatky z této oblasti.

Teoretické zaklady bezdotykové pyrometrie

Megieni teploty bezdotykovymi teploméry je zaloZzeno na vyhodnocovani tepelného zatfeni téles. Cast
tepelné energie latek se neustile preméiuje v energii, kterou tyto latky wvysilaji ve formé
elektromagnetického zareni. Pfi rovnovaze mezi energii pfijimanou a vysilanou mtZze byt stav zafice
charakterizovan urcitou teplotou. Vysilané zaieni se nazyva tepelné a je slozeno z riznych vinovych
délek. Intenzita vyzatovani H (W m'z) je dana vztahem
dodo
H=—— (1
ds
kde je @ zafivy tok (W), S plocha povrchu zdroje zafeni (m?).

Dokonale Cerné téleso maximalné vyzafuje i maximalné pohlcuje zafeni. Intenzita vyzafovani a
pohltivost jsou si umérné podle tzv. Kirchhoffova zakona. Je-li teplota télesa vétsi nez teplota okoli,
pfevazuje intenzita vyzafovani nad pohltivosti. Intenzita vyzafovani dokonale Cerného télesa H,
zavisi jen na jeho absolutni teplot¢ T a podle Stefan-Boltzmannova zakona plati

H=cT' 2)
kde 6=5,67.10° W m? K*. Indexem , je oznaceno dokonale ¢erné téleso. Intenzita vyzarovani ma
integralni charakter a sklada se z prispévki pti jednotlivych vinovych délkach podle vztahu

H0=I H,,dA (3)
0

kde je H,, spektralni hustota intenzity vyzatovani (W m™), A vlnova délka (m).

Zavislost spektralni hustoty intenzity vyzatovani na vinové délce a teploté je dana Planckovym
vyzafovacim zakonem

2xhe? c
H(m: = !

A (exp hc) A (exp e T lj “)
kAT AT

kde je /& Planckova konstanta, & Boltzmannova konstanta, ¢ rychlost svétla ve vakuu.
Konstanta ¢; =3,7413.10" (W m?), ¢, =1,4388.10"* (K m).

Zavislost je graficky znazornéna na obr. 1. Plocha pod kfivkou pro danou teplotu je rovna intenzité
vyzafovani H, pfi této teploté. Maximum vyzafovani se posouva se vzrustajici teplotou ke krat§im
vlnovym délkam podle Wienova zakona posuvu.

Skutecné téleso vyzatfuje (i pohlcuje) méné nez cerné téleso. Jeho spektralni hustota intenzity
vyzafovani H, je dana vztahem
H,=¢, H, %)
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kde &, (1) je emisivita, resp. pohltivost pro vlnovou

délku 4, ¢ <1. 10
H,, 10 @\/ 5000 K
Latky, které maji pro rtiznou vinovou délku riiznou (W m'3) 108 %
emisivitu &, vykazuji také rizné velké odchylky od / % \>( 3000K
zafeni Cerného télesa; jsou to tzv. selektivni zafice. 10
Existuji vSak télesa, jejichz emisivitu muzeme 1 I g \\
10 4

povazovat za konstantni v dosti zna¢ném rozsahu
vlnovych délek. Takové zafice oznaCujeme jako Seda 0

[ —
N
—

télesa s emisivitou & 1 1) — 800K
- S)

Emisivita je definovana jako pomér energic 10 iﬁi \\

vyzafované objektem pifi dané teplot¢ k energii 1072 =

idealn¢ ¢erného télesa pii stejné teploté. Emisivita o l \&}(, 300 K

cern¢ho télesa je rovna 1,0. Emisivita je velmi 107 ;,>' V4 \

dilezitym faktorem IC-termometrie a jeji vliv neni 4 él / \\\\

mozno zanedbavat. 10 V% / 77K

Emisivita zavisi na materidlu, upravé povrchu, 105 7 /

oxidaci povrchu a obecné plati a. I / \\\\\

¢ =f(AT) (6) 10" 1 10 102 10°

Ve vztahu k emisivit¢ ¢ resp. & je i odrazivost —> A (um)
(reflektance) p, p;, coZ je mira schopnosti odrazet Obr. 1 Vyzafovéani dokonale ¢erneho télesa
zéafeni a prostupnost (transmitance) 7, 7;, jako mira

schopnosti propustit zateni. Plati:

e+p+r=10 (7

Je-li objekt ve stavu tepelné rovnovahy, nedochazi k zadnému ohfivani ani ochlazovani; energie, ktera
se vyzaruje musi byt rovna energii pohlcované, takze emisivita £ se rovna pohltivosti (absorbtanci) a.

Hodnoty emisivity & pro vybrané
povrchy jsou uvedeny vtab.1. Pro
realna teélesa je hodnota emisivity vzdy -
mensi nezx 1. PH  aplikaci Cerné téleso 1,00

Tab. 1 Emisivita & pro vybrané povrchy

bezdotykovych teploméri pro méfeni Cerny matovy lak 0.99
teploty povrchu téles je znalost hodnoty

emeisivity nezbytna. Voda 0,95
Piistroje zaloZené na méfeni teplotniho Cihly 0,85
zafeni umoziuji meéfeni v Sirokém Zoxidovany ocelovy plech 075

rozsahu teplot od -40°C az do
8 000 °C. Podle oblasti spektra, které Zoxidovany hlinik 0,55
k méfeni vyuzivaji, mizeme IC-
teploméry rozdélit do n€kolika skupin.

Leskly ocelovy plech 0,25

Pyrometry celkového zareni

Pyrometry celkového zafeni, oznaCované téz jako Sirokopasmové pfistroje, pracuji v oblasti vinovych
délek od 0,3 um. Nékdy se tyto pfistroje oznacuji jako radiacni pyrometry nebo uhrnné pyrometry,
protoze méii v Siroké oblasti vyzarovaného teplotniho zafeni. Schéma usporadani radiacniho
pyrometru je na obr. 2.

Teplota se vyhodnocuje podle Stefan-Boltzmannova zakona, ktery pro Sedé téleso muzeme psat
H=¢oT" (@)
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Tepelné zateni, vysilané méfenym objektem, se soustied’uje optickym systémem na Cidlo radia¢niho
pyrometru. Opticky systém byva sestaven z olek nebo zrcadel. Cidlem byva nejéastdji baterie
termodlanki (az 30 méficich spoji na plose 4 mm?), dale bolometr (foliovy odporovy teplomér) nebo
termistor. Povrch cidla byva zacernén. Ptijimac zafeni i optika musi byt pokud mozno nezavisla na
vlnové délce. Tato podminka je splnéna jak pro termoclanek, tak i pro bolometr. Volba optiky se fidi
méficim rozsahem, ktery byva standardné (600 az 2 000) °C a (0 az 1 000) °C. V rozmezi nizSich
teplot je lepsi pracovat jen se zrcadlovou optikou s kovovym povrchem zrcadel. Vstupni okénko
takového pyrometru byva chranéno pied prachem tenkou fo6lii zumélé hmoty, kterd propousti
infraervené zafeni.

povrch o
méfeného emisivitu
objektu € zadava
uzivatel
vystupni
opticky detektor elektronické | signal
systém zafeni obvody [

Obr. 2 Blokové schéma bezdotykového teploméru

Uzitim vhodnych polovodicovych snimac¢lt zareni lze dosdhnout vysoké citlivosti, ovSem pouze
v ur€itém pasmu vinovych délek. Tyto pfistroje se vyznacuji nizkou casovou konstantou (fadové
107 s) na rozdil od pfistroji s tepelnymi snimaci a vzhledem k vysoké citlivosti mohou byt pouZity i
pro méteni teploty téles malych rozmért (¢ télesa 1,5 mm ze vzdalenosti 150 mm).

Vsechny radiacni pyrometry pracuji s malymi chybami pouze v pfipadech, kdy emisivita & — 1. Tuto
podminku splnuji dobie uzaviené prostory, objekty bez lesku apod. Pfi méfeni se Casto pouziva
uzavienych keramickych trubic, které jsou vloZzeny uzavienym koncem do méfeného prostredi (napf.
pece). Na dno trubky se pak zaméfi pyrometr.

Aby pyrometr méfil teplotu zafiCe spravné, musi byt zaruceno, Ze na piijimac zareni dopadaji jen
tepelné paprsky zéfice. Zdrojem castych chyb je rusivé pilisobici denni svétlo; napt. téleso ozarené
sluncem nelze métit. Méfeni je nezavislé na vzdalenosti pfistroje od méteného télesa, pokud obraz
télesa kryje obrys piijimace zareni. Kontrola se provadi vizualn¢ okularem.

Obsahuje-li atmosféra mezi objektem a radia¢nim pyrometrem slozky absorbujici 1C-zateni, dochazi
k ovlivnéni vystupniho udaje.

Ke zpracovani signalu se u soucasné vyrabénych pfistrojii vyuziva modernich elektronickych obvodi
fizenych mikroprocesorem. Do paméti se ukladaji udaje o maximalni a minimalni métené teplote,
sttedni hodnota teploty a udaj o rychlosti zmény teploty. Na displeji je k dispozici méfeny udaj i
hlaseni o poruchovych stavech. Velikost emisivity se zadava prostiednictvim obsluzné klavesnice.

Pasmové pyrometry

Tyto pfistroje pracuji v relativné tzkém rozmezi vinovych délek, pricemz volba tohoto rozmezi
souvisi s pozadovanym ucCelem méfeni. V posledni dobé bylo vyvinuto mnoho riiznych
uzkopéasmovych piistroji pro specifické aplikace. Métici rozsahy jsou znacné proménné a jako piiklad
1ze uvést (-50 az +600) °C, (0 az 1 000) °C, (600 az 3 000) °C, (500 az 2 000) °C aj.

Pozadované pasmo vilnovych délek se vymezuje aplikaci vhodné optiky, optického filtru a vhodnou
spektralni citlivosti detektoru.

Jako ¢idla pasmovych pyrometrit se vyuziva fotoelektrickych detektort, tj. fotonek, fotoclankd,
fotodiod, fototranzistorti a fotoodport. Jejich vyhodou je velmi rychla reakce na zmény teploty a
moznost méteni teploty i malych objektl. Spektralni citlivost je zavisla na typu Cidla; napt. selenové
fotoclanky jsou citlivé v oblasti viditelného zafeni, kiemikové fotoClanky jsou citlivé v rozsahu
0,6 um az 1,8 um, fotoodpory PbS mezi 0,5 um az 3,6 um apod. Obecné schéma pasmového
pyrometru odpovida rovnéz schématu na obr. 2.
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Energie vyzafovand méfenym objektem prochazi optickym systémem pyrometru a dopadd na
detektor, ktery ma pozadovanou spektralni charakteristiku. Opticky systém miva pevnou ohniskovou
vzdalenost (fixfokus). Volbou ohniskové vzdalenosti objektivu se uréuje velikost snimané (méfené)
plochy, kterou detektor na méfeném objektu ,,vidi*, a tim se definuje zorné pole pfistroje. Zorny thel
ma byt takovy, aby obraz méfeného objektu vyplnil celé zorné pole pfistroje. Jestlize méfeny objekt
zorné pole pfistroje nevypliluje, je naméfena teplota primérem teploty objektu a jeho pozadi. Pro
zajisténi spravné teploty povrchu urcitého objektu doporucuji vyrobci pfistroji, aby méfeny objekt
ptesahoval plochu zorného pole nejméné o 50 %.

Vétsina pasmovych pyrometrti umoziuje zamérit ptistroj na zadanou oblast meéfeného objektu pomoci
hledacku podobné jako u fotoaparatu anebo pomoci vestavéného zdroje laserového zateni, které
usnadni zaméfeni tim, Ze na méfeném objektu vizualné vyznaci snimanou plochu (obr. 3).

T T

|eEnoduchy lasar oty lasar kr2owvy lasar opbCEy ZRMErcas

Obr. 3 ZpUsoby zaméfeni objektu u pfenosnych pyrometra

Fotoelektricky detektor prevadi tepelné zareni na elektrické napéti, proud nebo odpor. Spektralni
citlivost detektoru ve spojeni s optikou urci spektralni charakteristiku pyrometru. Vystupni signal je
zpracovavan v elektronickych obvodech. Blokové schéma elektronického modulu je znazornéno na
obr. 4. Signal se v A/D ptevodniku digitalizuje, zpracuje se mikroprocesorem, ktery podle vlozeného
programu zajiStuje napf. linearizaci, rizné korekce a matematické upravy meétfenych dat, jejich
ukladani do paméti, kompenzaci vnéjsich vlivi a prevody fyzikalnich jednotek. Vétsina pasmovych
pyrometrd ma displej, na kterém je mozné ¢ist namérené hodnoty v pozadovanych jednotkach (stupeii
Celsia, stupenn Fahrenheita, kelvin). Také byva mozné zobrazit maximalni a minimalni teplotu v jistém
¢asovém intervalu, vypoctenou prumérnou teplotu, rozdil teplot apod.

snimac amét
teploty P
I A/D prpcesorové I displei
F 1 » jednotka Pl

' v 1

indikace konce méreni

i

I asové fizeni

Obr. 4 Blokové schéma elektronické ¢asti teploméru
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Pasmové pyrometry jsou kalibrovany pro méfeni teploty absolutné cerného télesa. Méfeny objekt je
malokdy ¢ernym télesem, a proto tdaj pyrometru je vSeobecné nizsi nez skute¢na teplota. Pokud se u
objektu nevezme v uvahu skutecna emisivita, bude pfistroj ukazovat teplotu nizsi, nez je skutecna
teplota méteného objektu. Pristroje byvaji vybaveny moznosti korekce emisivity méfeného povrchu.
Dilezitym ukolem je urCeni skutecné emisivity méfené plochy. To umozni, aby pyrometr méfil
skute¢nou teplotu. Protoze pasmové pyrometry pracuji bezdotykové, reaguji na zmény teploty témeért
okamzité. Umoznuji tudiz méfit teplotu pohybujicich se objekti nebo objektd, jejichz teplota se rychle
méni.

I ptes korekce mize dochazet u bezdotykovych teplomérd k dal§im chybam, zpisobenym absorpci
tepeln¢ho zatreni v prostiedi. Sklo, dym, nckteré plyny (napt. CO2, vodni para) absorbuji tepelné
zafeni a naméfeny udaj je potom nizsi. U pasmovych pyrometrii 1ze pti vhodné volbé detektoru meftit
tak, aby se absorpce zafeni t€émito plyny ruSivé neuplatnovala.

Aplikacni moZnosti bezdotykovych teploméri

Bezdotykové teploméry se vyrabi bud’ jako pfenosné piistroje slouzici pro pfilezitostna mefeni nebo
jako stabilni pfistroje pro nepfetrzita méfeni (obr. 5).

Ptenosné pyrometry byvaji kompaktni pristroje a slouzi vétSinou k prilezitostnému méfeni.
U kompaktnich pfenosnych pfistroji tvoii opticka cast s detektorem, elektronikou, indikatorem a
napajecimi obvody jeden celek. Tyto pfistroje jsou urceny pro meétfeni obsluhovatelem. Pienosné
pristroje maji bateriové napajeni a nejsou uzpisobeny pro zapojeni do regula¢niho obvodu. Vyzaduji
periodické nabijeni napajeciho zdroje.

Stabilni pyrometry jsou napajeny sitovym napétim a jsou instalovany ve vhodném misté pro
kontinualni monitorovani daného procesu. Pfistroj tvofi obvykle dva samostatné celky. Snimaci ¢ast,
ktera obsahuje optiku a detektor zafeni, se umistuje v blizkosti méteného objektu. Optika mtze byt
pevné zaméfena na urcity bod nebo mize ve spojeni s mechanickym zafizenim snimat $irSi oblast.
Vyhodnocovaci zafizeni s elektronickymi obvody se umistuje v dozorn€ ¢i na vhodném misté anebo
je soucasti nadfazeného méficiho a fidiciho systému. Pyrometrické snimace byvaji zabudovany tak,
aby mohly trvale sledovat urc¢itou plochu méteného povrchu (zafice). Pti nékterych aplikacich je nutné
téleso pyrometru chladit. Jeho teplota ovSem musi byt vyssi nez teplota rosného bodu. To se tyka
zejména optiky, jejiz oroseni by pulsobilo velkou chybu méfeni. Horké plyny a plameny jsou
selektivnimi zdroji zafeni, jejichz teplotu mize bézny pyrometr méfit jen stézi. Je proto vhodné umistit
do topenisté na jednom konci uzavienou zarovou trubici a pyrometr zaméfit na jeji dno.

senzor

vyhodnocovaci
jednotka

Obr. 5 Piiklady provedeni pfenosného a stabilniho bezdotykového teploméru
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Bezdotykové teploméry maji velmi ptiznivé dynamické vlastnosti. Jejich odezva je velmi rychla;
¢asova konstanta Ty, lezi v rozmezi 100 ms az 1 s.

Bezdotykovych teplomért se s vyhodou vyuziva pro diagnosticka a inspek¢éni méteni.

Vlivy pusobici pri méreni bezdotykovymi teploméry

Predpokladem spravné funkce radiacnich nebo pasmovych pyrometr je dodrzeni spravné velikosti
zamétovaci ploSky na télese, jehoz teplota se méti. Velikost této plosky zavisi na zamétovacim uhlu

pyrometru, na vlastnostech
optické Casti pyrometru
(ohniskova délka), na velikosti
ucinné plochy detektoru a na
zaméfovaci vzdalenosti. Vztah
mezi zaméefovaci vzdalenosti a
rozmérem  méfené  plochy
vyrobci  vétSinou  uvadéji
v podobé grafu nebo tabulky.
Pfti méfeni musi plocha
méieného objektu zcela
vyplhovat zorné pole
pyrometru. Pokud je tato
podminka splnéna, tak vysledek
meéfeni je  nezavisly na
vzdalenosti pfistroje od
meéteného objektu. Nesplnéni
tohoto pozadavku vede
k chybnym vysledkiim méteni,
protoze se mefi prumeérna
teplota pozorované oblasti, tj.
meéteného objektu a jeho okoli.
Velikost snimané plochy roste
se ctvercem vzdalenosti mezi

pyrometrem a méfenym
objektem.  Souvislost mezi
velikosti zorného pole IC-

teploméru a plochou snimaného
objektu je patrna z obr. 6.

%@ pramar kruhu (in)

pramér kruhu (cm)

vzdalenost snimag-objekt (ft)

1

7.6cm

Se 0ty

1.Jcm@

40|

méfeno pfi 90% energ

2] 4T
i I

160] 200 244

vzdalenost snl?éé-ob]ak! (cm)

chybné

chybné spravneé

objekt

zorné pole

spravné

Obr. 6 Velikost zorného pole pyrometru a zaméfeni

meéteného objektu

Hlavni zdroje chyb pfi méfeni teploty bezdotykovymi teploméry pyrometry jsou schematicky

znazornény na obr. 7:

» méfeny objekt 1 mize byt leskly, drsny, barevny, ¢erny nebo také prihledny, pfi¢emz tyto
vlastnosti se pfi mefeni uplatiuji rozdilng,

» za prihlednym méfenym objektem se muze v nékterych ptipadech nachézet zdroj rusivého

zafeni 2,

» u nepruhledného méfeného objektu mize byt zdrojem ruSeni odraz zafeni pochazejiciho
z rusivého zdroje 3 (napf. slunce),

» prostiedi 4 mezi méfenym povrchem a pyrometrem ma proménny ¢initel prostupu (CO,, H,O,

prach).
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Dalsi chyby mohou byt zpiisobeny:
» nespravné nastavenou emisivitou,
» nedodrzenim zamétovaci vzdalenosti ur¢ené vyrobcem,

» znecisténou optikou, starnutim detektoru, odchylkami teploty pfistroje od jmenovité hodnoty
apod.

—
FEEv —

2
|

ettt ld

Obr. 7 Hlavni zdroje chyb pfi bezdotykovém méteni teploty

Kalibrace bezdotykovych teploméri

Bezdotykové teploméry je nutno pravidelné
kalibrovat a k tomu se velmi Casto pouziva
¢erncho télesa.

Zakladem kalibrator s Cernym télesem je
obvykle valcova dutina vyrobend z kovového
materidlu, povrchové upravena ¢ernou barvou.
Emisivita povrchu dna dutiny je zndma a
pohybuje se v rozmezi 0,98 az 0,99. Teplota
dna vélcové dutiny je udrzovana na pozadované
hodnot¢ pomoci vhodného regulatoru teploty.

Pii kalibraci se bezdotykovy teplomér zaméti
na plochu dna valcové dutiny (obr. 8).

Obr. 8 Kalibrace bezdotykového teploméru
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Laboratorni uloha

MERENI ROZLOZENI POVRCHOVE TEPLOTY BEZDOTYKOVYM
IC-TEPLOMEREM

Popis mérici aparatury

Zakladem meéfici aparatury (obr. 9) je vyhfivana kovova deska o velikosti 35x35 cm, ktera
muze byt vytapéna jednim nebo dvéma vykonovymi tranzistory. Teplotu povrchu desky je
mozno méfit jednak dotykové termodlankem a jednak bezdotykové IC-teplomérem.
Vyhtivana deska je pohyblivé uchycena na upeviiovaci lavici spolecné s vykyvnym drzakem
IC-teploméru doplnéného laserovym zaméfovaéem. Na povrchu vyhtivané desky je vyznaden
rastr, ktery slouzi spolu s laserovym zaméfovacem k zaméteni bezdotykového teploméru na
pozadované misto. Rastr rozdé€luje desku na 8x8 stejnych ctvercii. Vykonové tranzistory,
které slouzi jako zdroj tepla, jsou umistény uvnitf C¢tverct [2;2], resp.[3;2] a [5;5] -
soutadnicovy zépis [fadek; sloupec]. Zapojeni piisluSného tranzistoru se ovlada prepinacem.
K napéjeni topného obvodu se pouziva stabilizovany zdroj P130R51D (ndvod k pfistroji viz
p¥iloha A).

dotykovy teplomeér

Obr. 9 Laboratorni stanice pro bezdotykové méfeni teploty
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Ruéni bezdotykovy teplomér

K bezdotykovému méieni teploty se pouziva
pirenosny IC-teplomér OS 520, ktery patii do
skupiny pasmovych pyrometrti a jeho vzhled je
patrny z obr. 10.

Ptistroj je vybaven digitalnim LCD-displejem,
ktery zobrazuje aktualni méfenou teplotu, dale
minimdlni, maximdlni nebo stiedni teplotu,
piipadné rozdil teplot, nastavenou hodnotu
emisivity a dal$i znaky (obr. 11).
Ptistroj umoziuje:
e méfeni teploty povrchu objektu ve
vzdalenosti od 132 mm do piiblizné 59 m
e méfeni teploty rlznych povrchid pii
nastaveni emisivity od 0,1 do 1,00
s krokem 0,01

Teplomér je vybaven tlacCitkovou spousti
s elektronickou aretaci, zvukovou a vizualni
signalizaci ptekroc¢eni meznich hodnot.

Obr. 10 Rucéni infracerveny teplomér OS 520

Nastavena emisivita

Indikace stavu

Udaj teploméru

Zapnuti a vypnuti signalizace

PFepinani rezima Aretace spouste

Inkrementace udaje
Podsviceni displeje

Dekrementace Udaje
Nastaveni °C, °F

Obr. 11 Displej teploméru OS 520

Teplomér OS 520 je napajen ze 4 baterii velikosti AA nebo ze sitového adaptéru. Analogovy
vystup 1 mV na stupenn umoziuje pripojeni k zatfizeni pro sbér dat (napt. k zapisovaci nebo

pocitaci).

Podrobnéjsi popis pristroje spolu s pokyny k obsluze jsou obsazeny v navodu k pfistroji (viz

piiloha B).
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Zorné pole teploméru OS 520 je znazornéno na obr. 12.

\L priamér métené plochy (cm, resp. in)

DISTANCE SENSOR TO DBJECT (FT)
E:: 3-' 1|I ?I 3|| dIl
= 5.7
] Qas20L
e
2
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= AT 0% ENERGY :
—
2 | m 10, ED, B0, 100, 122
]

DISTANCE: SENSOR TO OBJECT [CM)

—> vzdélenost snimade a méfeného objektu (cm)

Obr. 12 Zorné pole teploméru OS 520

Cerné téleso

Ke kalibraci teploméru se vyuziva kalibra¢ni zarizeni s ¢ernym télesem OMEGA BB702
(obr. 13).

Cerné téleso

Obr. 13 Kalibra¢ni zafizeni s ¢ernvm télesem
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Zékladem kalibra¢niho zafizeni je s ¢ernd valcova dutina umisténa na ¢elnim panelu piistroje.
Teplota této dutiny je udrzovana na pozadované hodnoté PID-regulatorem s piesnosti
+ 0,15 °C. Pozadovanou hodnotu teploty je mozno nastavit pomoci tlacitek na panelu
regulatoru v rozmezi od teploty, kterd je o 11 °C vyssi nez je teplota okoli az do 215 °C.

Dalsi podrobnosti o kalibracnim zatizeni jsou uvedeny v nadvodu k ptistroji (viz pFiloha C).

Teploméry pro dotykové méreni teploty

Pro dotykové méfeni teploty se vyuziva termoc€lanek typu T, ktery je pfilepen na rubové
stran¢ vyhtivané desky v poli [3; 3]. K vyhodnoceni signalu termoclanku se pouziva prenosny
mérici pristroj THERM 2280-8. Jednd se o programovatelny méfici pfistroj umoziujici
métit az 6 vstupnich veli¢in. Na vstup je mozno pfipojovat rizné typy termoclankd,
odporovych teplomérh, cidlo vlhkosti ¢i pritoku. Piistroj, jehoZ funkce je fizena
mikroprocesorem, méfi okamzité hodnoty, sleduje piekro¢eni meznich hodnot, pocita
priméry a diference a hodnoty uklada do paméti (pamét’ o kapacité 32 kB pojme az 5 000
namétenych hodnot). Pristroj je vybaven analogovym i digitdlnim vystupem. Zakladni funkce
pfistroje jsou patrné z obr. 14.

| 1
|- Start
rucniho nebo automalickeho vyvolanl méficich m
Eingabe > A ¥ Stop
ukladani programovanych hodnot automatického vyvolavani méficich r
Eingabe + Léschen
mazani naprogramovanych a méfenych hodnot Ausgab
manualn B n L
A A
MeBb h
rozsah kazdeho méficiho vstupu lze jednotlivé vy
programovat
ebo Gr te Max/Min

Max-, Min-Werte

maximalni a minimalni hodnota zvoleneho meficiho vstupu

o —azam,
' b ST

— DATUM tas zaatku a koce méfeni

""‘\ Datum

fatum zacatku a koce méfen|
N Ausgabezyklus

tupu r

Mittelwert

ani pfekroéeni meznich a tvorbu
ebo bez ukladani do paméti)

Obr. 14 Programovatelny méfici pristro) THERM 2280-8

Dalsi podrobnéjsi udaje jsou uvedeny v ndvodu k pitistroji (viz pFiloha D).
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Pro kontrolni dotykové méfeni v libovolném misté vyhtivané desky je mozno pouzit digitalni
teplomér GREISINGER typ GMH 3230 s vyménnymi termoclankovymi snimaci (obr. 15).
Pro méteni povrchové teploty jsou v laboratoii k disposici teplomérné sondy s termoclanky
typu K (NiCr-Ni) s odpruzenym méticim spojem termoc¢lanku ve dvojim provedeni, které je
patrno z obr. 16.

Obr. 15 Digitalni teplomér GREISINGER typ GMH 3230 Obr. 16 Termoclankové sondy

wwvr

p¥iloha E).

Poznamka: Prilohy A aZ E obdrZi posluchaci v laboratoii pied zacdatkem méieni.
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Zadani laboratorni ulohy:
1. Provedte kalibraci bezdotykového teploméru pomoci cerného télesa OMEGA BB 702

2. Stanovte emisivitu vyhfivané desky pomoci dotykového meéfeni povrchové teploty
termoclankem méd’-konstantan (typ T) s vyhodnocovacim zatizenim THERM 2280-8.

3. Proméite rozloZeni teploty na povrchu desky IC-teplomérem OS 520 pii vyhiivani desky
jednim vykonovym tranzistorem. Naméfena data zpracujte graficky.

4. Proméite teplotu vybranych mist dotykovymi sondami digitalniho teploméru
GREISINGER a porovnejte s udajem teploméru THERM a bezdotykového teploméru.

Pokyny k provedeni prace:
1. Kalibrace bezdotykového teploméru pomoci ¢erného télesa OMEGA BB 702

Zapnéte kalibraéni zafizeni s Cernym télesem, nastavte poZadovanou hodnotu teploty 35 °C a
vyckejte ustaleni teploty ¢erného télesa. Vzhledem k tomu, Ze emisivita ¢erného télesa je
deklarovana vyrobcem hodnotou 0,96, nastavte na tuto hodnotu emisivitu na displeji IC-
teploméru. Teplotu ¢erného télesa zméite ze vzdalenosti asi 40 cm. Pfi zamétovani teploméru
respektujte polohu laserového zaméfovaée vici optice IC-teploméru (paralaxa). Odedet
teploty proved’te pétkrat, zaznamenejte primérnou hodnotu. Méfeni opakujte postupné po
5°C az do 60 °C.

2. Stanoveni emisivity vyhfivané desky

Obvod vytapéni desky propojte se svorkami zdroje.

Packovy prepinac na spodni ¢asti desky urcuje, ktery vykonovy tranzistor bude zdrojem tepla.
Pokud je ptepinac¢ v horni poloze, je v provozu tranzistor umistény v poli [2; 2], resp. [3; 2],
pfi pfepnuti pfepinace do dolni polohy vyhiiva desku tranzistor v poli [5; 5]. Podle zadani
zvolte vyhtivani desky bud’ tranzistorem v poli [2; 2], resp. [3; 2] nebo [5; 5]. Na napajecim
zdroji nastavte napdjeci napéti na hodnotu zadanou asistentem (napt. v rozmezi 10 az 15 V).

K ustaleni teploty vyhiivané desky dojde asi po 20 min. Ustaleni teploty kontrolujte méfenim
teploty termoclankem umisténym v poli [3; 3]. Pro ustileny stav teploty zaznamenejte
hodnoty napajeciho proudu a napéti a vypoctéte piikon topeni.

Vzdalenost IC-teploméru od vyhiivané desky upravte tak, aby zorné pole bezdotykového
teploméru odpovidalo kruZnici vepsané do &tverce rastru desky. IC-teplomér zaméfte na pole
[3; 3], jehoz teplota je méfena kontaktnim termoéliankem. P¥i zamé&fovani IC-teploméru
respektujte paralaxu.

Hodnotu emisivity na IC-teploméru upravte tak, aby teplota uddvand bezdotykovym
teplomérem byla stejnd jako teplota méfend termoclankem. Pii vyhodnocovani méteni berte
v tvahu vysledek kalibraéniho méfeni s Cernym télesem. Zjisténa hodnota emisivity odpovida
emisivité vyhiivané desky. Méfeni opakujte minimaln¢ petkrat.

3. Méfeni rozlozZeni teploty na povrchu desky

Na IC-teploméru nastavte emisivitu vyhiivané desky a postupné méite teplotu jednotlivych
poli. Namétené hodnoty zapiste do tabulky a zpracujte do 3D-grafu. V zavéru protokolu
diskutujte vysledky méfenti.
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4. Porovnani dotykového a bezdotykového méreni teploty

Proméite postupné teplotu vybranych mist na vyhtivané desce jak dotykovymi teplomérnymi
sondami, tak IC-teplomérem a porovnejte vysledky méieni.

Teplotu pole [3; 3] zméite jak teplomérem THERM s termoclankem umisténym na zadni
sténé desky, tak obéma sondami GREISINGER z obou stran vyhiivané desky.

Dale zméite dotykovymi sondami a IC-teplomérem teplotu povrchu vyhtivaciho tranzistoru a
dalSich 3 poli napt. [1; 1], [1; 4] a [4; 6],

Bezdotykove_teplomery.doc 14
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ULOHA 1
Regulace tlaku v brydovém prostoru

1.1 Schéma technologie

Na obr. 1.1 je zakresleno technologické schéma stanice s vyznaenymi okruhy
mérfeni a regulace.
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Obr. 1.1 Technologické schéma s okruhy MaR
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Zadani ulohy se tyka okruhu PIC 12, ktery je ve schématu zvyraznén Cervené.
Obvod zajistuje regulaci tlaku v brydovém prostoru odparky. Tento tlak se udrzuje
nizsi nez je tlak atmosféricky, jednak kondenzaci par, jednak odsavanim
nezkondenzovanych podilu vyvévou. Jako akéni veli€iny se pouziva pfisavani vzduchu
40 kPa abs.

Cidlo tlaku je umisté&no v horni &asti stanice a snima absolutni tlak bezprostfedné za
separatorem oddélujicim brydové pary od vrouciho roztoku. Pfislusny regulacni ventil
je V3.
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1.2 Ukoly

Tématem prace je zjiSténi hodnot dynamickych parametrd regulované soustavy,
nastaveni konstant regulatoru vyhodnocenim odezvy vystupu (tlaku) na skokovou
zménu vstupu (poloha ventilu) a vyhodnoceni regulacniho pochodu. DilCi ukoly jsou:

a) naméfit Casovy pribéh odezvy tlaku v brydovém prostoru (PIC 12) na skokovou

zménu polohy ventilu (\V3)

b) vynést ziskana data do grafu a z ného zjistit hodnotu zesileni a doby T, a Tg

(pratahu a nabéhu)

c) urcit z tabulky hodnoty konstant zadanych typu regulatoru (P, PI, PID)

d) naméfit prabéhy regulacniho pochodu pro zadané typy regulatort pro poruchu

realizovanou ru¢nim ventilem pro pfisavani vzduchu do brydového prostoru

e) namérit pribéhy regulacniho pochodu pro zadané typy regulatori pro zménu

Zzadané hodnoty
f) vyhodnotit kvalitu regulace

1.3 Postup prace

Odparovaci stanice se ovlada z operatorského pocitate. Uzivatelské jméno a heslo
a konkrétni hodnoty veliCin pro experiment zada asistent. Obsluhu provadime
predevsim z displeje ZAKLADNI REGULACE. Archivace mé&fenych hodnot se provadi
bud do znakového souboru, nebo do on-line databaze. Konkrétni pokyny vyda
asistent.

1.3.1 Méreni prechodovych jevu
Pfed vlastnim méfenim prfechodového jevu uvedeme systém do ustaleného stavu.
Znamena to provést nasledujici operace:
« otevienim ventill V4 a V5 pfi spusténé vyvéveé naplnime zasobnik zahusténého
roztoku vodou do vySky hladiny (LI 31) asi 90 %, ventil V5 uzavieme a V4
nechame otevieny,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru tlaku topné pary (PIC 11) na hodnotu
ur¢enou zadanim a regulator zapneme,

o davkovacim cCerpadlem nastavime natok do odparky tak, aby plovacek na
rotametru nad Cerpadlem kmital kolem zadané hodnoty,

e vypneme regulaci teploty kondenzatu za kondenzatorem (TIC 04) a otevieme
ventil V2 na zadanou hodnotu

e vypneme regulator tlaku v brydovém prostoru a otevieme ventil V3 na zadanou
hodnotu,

e nastavime ventily u zasobnikl kondenzatu tak, abychom bé&éhem experimentu
s nimi nemuseli manipulovat, tj. aby se kondenzat jimal do zasobniku, kde je
dostatek volného objemu,

e zapneme archivaci méfenych dat,
« ustaleni procesu sledujeme na grafu ODPARKA - P,T.
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Jakmile je proces ustalen, tj. zejména sledovany tlak (PIC 12) zGstava konstantni
(s minimalnim kolisanim), mizeme provést skokovou zménu prestavenim ventilu V3
o zadany krok. Vliv zmény sledujeme opét na grafu ODPARKA - P,T. Po dobu
zaznamu prechodového jevu nesmime provadét zadné jiné manipulace, aby pribéh
nebyl nezadoucim zplsobem ovliviiovan.

Po dostatecné dlouhé dobé, kdy se tlak opét ustali, mizeme provést dalsi skokovou
zménu, tentokrat opacnym smérem o stejny krok. Opét vy¢kame do ustaleni a pokud
podle grafu usoudime, Ze naméfené prabéhy jsou pouzitelné pro vyhodnoceni, méreni
pfechodovych jevl ukon&ime. Provoz odparky neukonlujeme, jen sledujeme, aby
nedoSla voda v zasobniku zahusténého roztoku a aby se nepfFeplnil zasobnik
kondenzatu. Vodu doplhujeme oteviranim ventilu V5, tok kondenzatu prepneme do
prazdného a evakuovaného zasobniku, plny zavzdusnime a vypustime. Vypoustény
kondenzat pouzivame opét pro doplfiovani odparky.

1.3.2 Vyhodnoceni prechodového jevu

Po ukonceni méfeni vypneme archivaci dat a vysledky pfevedeme do Excelu.
Vybereme ze zaznamu vhodné useky kolem skokovych zmén a sestrojime grafy
prechodovych charakteristik. Pozor, pro grafy je potfeba pfepocCist €as tak, aby na
vodorovné ose grafu byl udaj v sekundach pocitany vzdy od nuly. Rovnéz upravime
mérfitko na svislé ose tak, abychom maximalné vyuZili pfesnosti grafu. Graf pak
vytiskneme. Prubéhy vyhodnotime a zjistime dobu T, (pratahu), Tg (nabéhu)
a zesileni. Ukazka grafu je na obr. 1.2, kde je i vidét zpUusob vyhodnoceni.

Prechodovy jev
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Obr. 1.2 Realny graf pfechodové funkce a vyhodnoceni

Ze zjisténych parametrt vypocteme konstanty regulatort podle tabulky 1.1.
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Tabulka 1.1 Urceni konstant regulatoru z grafu pfechodové funkce

lo T To
P 15
k Tg
1T
PI 09 T—A 35T,
B
17,
PID 1,25 ra ﬁ 2T, 05T,

1.3.3 Nastaveni regulatoru a zaznam regulaéniho pochodu

Pfenos zjiSsténych parametri regulatoru do fidictho systému provedeme

nasledujicim postupem:

e zhlavniho menu kliknutim na tlagitku REGULACE vyvolame displej
PARAMETRY ZAKLADNIHO RIZENI, na kterém jsou v horni &asti zobracené
hlavni udaje o regulatorech,

o kliknutim na popisu regulatoru PIC 12 vyvolame okno pro nastavovani konstant
regulatoru (obr. 1.3),

e pokud neni regulator vypnut, vypneme jej tlaCitkem v levém hornim rohu okna,

o klikanim na tyrkysové podbarvenych polickach u konstant P, I, D vyvolavame
okna, do kterych vzdy zapiSeme z klavesnice pfisluSnou hodnotu a odeSleme
(pouziva se desetinna tecka!), pfic¢emz je-li tfeba, tak
-- | sloZzku vyfadime zadanim maximalni mozné hodnoty (3600 s),

-- D slozku vyfadime zadanim nuly

« okno zavieme tlagitkem ZPET vpravo nahofe

o zapiSeme si hodnoty konstant regulatoru a Cas jejich nastaveni (do archivu se
tyto udaje neukladaji).

;. PIC12_nast

- Odparka: regulator tiaku v brydovém prostoru

T3 12 2004 71445

(Zadand) M (méfena) W (akéni) :
| 88kPa | 852kPa| | 404 %

I 1
M- | e |
o skutednippiohEEiGIS] | oo o
Konstanty regulatoru = B
| P zesileni [ 500
| | Easova integragni | Os
| D Zasové derivadni [ 00s | |IEEEEEEEEE ------------

Omezeni akéni veliginy
| harni mez | 1000 %

| dolni mez [ oo% 13 04 11:32:41

Obr. 1.3 Okno pro nastavovani konstant regulatoru
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Pro sledovani regulacniho pochodu zapneme zaznam dat do archivu a prejdeme do
displeje ZAKLADNI REGULACE. Nastavime Zadanou hodnotu regulatoru PIC 12
a regulator spustime. Zajistime moznost neruseného experimentu stejné jako u méfeni
prechodovych jevl (dostatek vody, volna kapacita v zasobniku kondenzatu atd.)
a nechame proces ustalit. Pribéh sledujeme bud na grafu ODPARKA — P,T, nebo
vySe popsanym postupem otevieme okno pro nastavovani konstant regulatoru, kde je
také zobrazovan graf.

Poznamka: Pokud regulacni obvod silnéji kmita, i kdyZz nedoslo k zadné vétsi poruse,
Je tfeba zkontrolovat postup stanoveni konstant, pravdépodobné v ném bude chyba.

Jestlize je proces ustalen, zavedeme do systému poruchu otevienim ruéniho
p ventilku pro pfisavani vzduchu do brydového prostoru
(viz obr. vlevo) asi o Ctvrtinu az polovinu otacky (nutno
i vyzkouSet, aby reakce regulacniho obvodu byla
dostateCnd). Zacne probihat regulacni pochod jako
odezva na poruchu. Regulacni ventil V3 by nemél pfi
ném zustat trvale uzavien — pokud se tak stane, byla
porucha pfrilis velka. Po ustaleni provedeme novou
zmeénu tim, ze ventilek opét uzavieme a zase nechame
systém ustalit. Zapisujeme si vzdy €as, kdy jsme poruchu
provedli (Pozor, musi to byt ¢as systému, ne na nasich hodinkach !).

Se stejnym nastavenim konstant regulatoru provedeme zménu zZadané hodnoty na
novou a zase zpét a vzdy nechame systém ustalit.

Tyto experimenty provedeme pro ty typy regulatort (P, PI, PID), které nam zada
asistent.

1.3.4 Vyhodnoceni parametrd regulaéniho pochodu

Pro kazdy experiment z archivovanych dat vytvofime graf a zjistime hodnoty
zakladnich ukazatelt pro hodnoceni kvality regulace:

a) trvalou regulacni odchylku,

b) praktickou dobu regulace,

c) maximalni prekmit,

d) periodu kmitl (pokud obvod vice kmita a Ize ji zjistit).

1.4 Protokol

Protokol musi mit nasledujici ¢asti:
1) zahlavi se jmény ¢lenu pracovni skupiny a datem méreni,

) zadani prace s konkrétnimi ukoly a s hodnotami, které byly zadany asistentem,

) naméfené prubéhy prechodovych jevl v grafické formé,

) postup vyhodnoceni grafi a prehled vysledki a z nich stanovenych hodnot
konstant regulatoru,

5) namérené prabéhy regulaénich pochodu v grafické formé,

6) urcené hodnoty kritérii kvality regulacniho pochodu,

7) diskusi vysledkd.

A WON
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ULOHA 2
Studium dynamiky procesu zahust'ovani roztoku

2.1 Schéma technologie

Na obr. 2.1 je zakresleno technologické schéma stanice s vyznaCenymi okruhy
mérfeni a regulace. Cervené jsou zvyraznény ty okruhy, které jsou pro feSeni ulohy
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Obr. 2.1 Technologické schéma s okruhy MaR

2.2 Ukoly

Tématem prace je zjisSténi vlivu tlaku topné pary a prutoku surového roztoku do
odparky na koncentraci na vystupu z odparky pfi jednom prichodu roztoku odparkou.
Zahustuje se roztok chloridu draselného, jeho koncentrace je sledovana méfenim
elektrické vodivosti. DilCi ukoly jsou:

a) naméfit Casovy prubéh odezvy koncentrace roztoku na vystupu z odparky

(Ql'41) na skokovou zménu zadané hodnotu regulatoru tlaku v topné komore
(PIC 11) pfi konstantnim pritoku surového roztoku do odparky (FC 21)
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b) naméfit Casovy pribéh odezvy koncentrace roztoku na vystupu z odparky
(Ql 41) na skokovou zménu prutoku surového roztoku do odparky (FC 21) pfi
konstantnim tlaku v topné komofe (PIC 11)

¢) vyhodnotit naméfené prechodové jevy, tj. urlit pro kazdy z nich hodnoty
Casovych konstant T, a Tg a zesileni k (viz uloha 1, kap. 1.3.2)

2.3 Postup prace

Odparovaci stanice se ovlada z operatorského pocitae. UzZivatelské jméno a heslo
a konkrétni hodnoty veli¢in pro experiment zada asistent. Obsluhu provadime
predevsim z displeje ZAKLADNI REGULACE. Pfed zahajenim experimentu je tfeba
zapnout archivaci méfenych hodnot, bud do znakového souboru, nebo do on-line
databaze. Konkrétni pokyny vyda asistent.

2.3.1 Méreni prechodovych jevu

Pfed méfenim pfipravime zadané mnozstvi surového roztoku o zadané koncentraci
smichanim vypocteného objemu koncentrovaného roztoku chloridu draselného
svodou a zméfime jeho elektrickou vodivost ru¢nim konduktometrem. Abychom
zvétSili prostor pro jimani zahusténého roztoku pfipojime na vyvod ze zasobniku (za
ventil V12) odsavacku a propojime ji vakuovou hadiCkou s brydovym prostorem
odparky tak, aby se tlaky vyrovnaly.

Pfi vlastnim experimentu postupujeme nasledovné:

« otevienim ventill V4 a V5 pfi spusténé vyvévé naplnime zasobnik zahusténého
roztoku vodou do vySky hladiny (LI 31) asi 50 %, ventil V5 uzavieme a V4
nechame otevieny,

e vymeénime vodu v zasobniku surového roztoku za pfipraveny roztok KClI,

e nastavime ZzZadanou hodnotu regulatoru tlaku v brydovém prostoru (PIC 12)
a regulator zapneme; béhem méfeni Zadanou hodnotu neménime,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru teploty ve vodivostni komurce (TIC 08)
a regulator zapneme; béhem méfeni zadanou hodnotu nemeénime,

e nastavime Zzadanou hodnotu regulatoru teploty kondenzatu (TIC 04) a regulator
zapneme; béhem méfeni zadanou hodnotu nemeénime,

e nastavime Zadanou hodnotu regulatoru tlaku topné pary (PIC 11) a regulator
zapneme,

« nastavime ventily u zasobnikl kondenzatu tak, abychom bé&hem experimentu
s nimi nemuseli manipulovat, tj. aby se kondenzat jimal do zasobniku, kde je
dostatek volného objemu,

e zapneme archivaci méfenych dat,

o davkovacim cCerpadlem nastavime pratok do odparky tak, aby plovacek
rotametru kmital kolem zadané hodnoty,

e odpafujeme vodu az do chvile, kdy hladina v zasobniku zahusténého roztoku
klesne pod asi 5 %, pak otevieme ventil V5 a uzavieme ventil V4 a do odparky
zacneme davkovat zfedény roztok KClI,

e na grafu ODPARKA - F, L, Q sledujeme hodnotu elektrické vodivosti (Ql 41) az
do jejiho ustaleni,

e pokud je tfeba, otevienim ventilu V12 odpustime zahustény roztok ze zasobniku
do odsavacky.
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Jakmile je proces ustalen, muzeme provést skokovou zménu bud pro ukol a)
zménou zadané hodnoty regulatoru tlaku topné pary (PIC 11), nebo pro ukol b)
zménou vykonu davkovaciho Cerpadla (FC 21) o zadany krok. Vliv zmény sledujeme
az do opétovného ustaleni hodnoty elektrické vodivosti. Po ustaleni provedeme
skokovou zménu opacnym smérem. B&hem zaznamu pfechodovych jevl nesmime
provadét zadné jiné manipulace, aby pribéhy nebyly nezadoucim zplsobem
ovlivhovany.

2.3.2 Vyhodnoceni prechodovych jevu

Po ukonCeni méfeni vypneme archivaci dat a vysledky pfevedeme do Excelu.
Vybereme ze zaznamu vhodné useky kolem skokovych zmén a sestrojime grafy
prechodovych charakteristik. Pozor, pro grafy je potfeba pfepocCist €as tak, aby na
vodorovné ose grafu byl udaj v sekundach pocitany vzdy od nuly. Rovnéz upravime
méfitko na svislé ose tak, abychom maximalné vyuZili pfesnosti grafu. Graf pak
vytiskneme. Pribéhy vyhodnotime znamym zpusobem (viz napf. uloha 1, kap. 1.3.2)
a zjistime dobu T, (pratahu), Ts (nabéhu) a zesileni k..

2.4 Protokol

Protokol musi mit nasledujici ¢asti:

1) zahlavi se jmény &lenl pracovni skupiny a datem méfeni,

2) zadani prace s konkrétnimi ukoly a s hodnotami, které byly zadany asistentem,

3) namérené prubéhy vSech pfechodovych jevl v grafické formé (kazdy prechod
v samostatném grafu),

4) postup vyhodnoceni grafu a ziskané vysledky shrnuté do tabulek zvlast pro ukol
a) a pro ukol b).

5) diskusi vysledka.
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ULOHA 3
Urcéeni statické charakteristiky kondenzatoru brydovych par
3.1 Schéma technologie

Na obr. 3.1 je zakresleno technologické schéma stanice s vyznaCenymi okruhy

mérfeni a regulace. Hlavni méfici a ovladaci prvky pouZzité v této uloze jsou zvyraznény
Cervené.

« ... elektricka vodivost <F;|2c>

separator
kapalina - para

\ 4

kondenzator chladici

bryd

?

téleso
odparky

<&

zahustény
roztok

Ilg gq

3 ..4
W4 V12
5 pa VAV,
topna para @ .¢ ¢. @ 1 " T T
A e I N S %
Brof 3@

A

parni
kondenzat L
H . Eiavkovaci @ surovy ¥y
H . cerpadlo roztok f
% Lo (Ey-oe{m)
<

Obr. 3.1 Technologické schéma s okruhy MaR — uloha 3

<
-
<
o
<
W
—

Kondenzator je tvofen soustavou svislych trubek umisténych ve valcovém plasti.
Trubkami proudi zdola nahoru chladici voda a do prostoru okolo trubek pfichazi brydova
para, ktera na jejich povrchu kondenzuje. Kondenzat se odvadi ze spodni Casti
kondenzatoru do zasobniku.

Charakteristické kfivky prakticky pouzitelné je mozné ziskat dvé. V obou pfipadech je
vstupni proménnou pritok chladici vody (FI 24), vystupni proménnou je bud teplota
kondenzatu (TIC 04), nebo teplota odtékajici chladici vody (Tl 06). Pritok chladici vody
je mozné ovladat ventilem V2.

10
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3.2 Ukoly

Cilem prace je naméfit nékolik bodud (minimalné 5) charakteristické kfivky (statické
charakteristiky) pro zadanou dvojici pratok — teplota a zjistit, zda je pro danou zavislost
kondenzator brydovych par soustavou linearni nebo nelinearni. DilCi ukoly jsou:

a) postupné naméfit a zaznamenat prubéhy pritok — teplota pro minimalné 5 poloh

ventilu V2 (dolni a horni mez zada asistent)

b) ze ziskanych dat urcit dvojice hodnot v ustaleném stavu

c) vysledky graficky zpracovat a vyhodnotit linearitu

d) urcit stfedni hodnotu zesileni (vstup: prutok, vystup: teplota), popfipadé jeho

prubéh v zavislosti na prutoku

3.3 Postup prace

Odparfovaci stanice se ovlada z operatorského pocitaCe. Uzivatelské jméno a heslo
a konkrétni hodnoty veli¢in pro experiment zada asistent. Obsluhu provadime
pfedevsim z displeje ZAKLADNI REGULACE. Pfed zahajenim experimentu je tfeba
zapnout archivaci méfenych hodnot, bud do znakového souboru, nebo do on-line
databaze, konkrétni pokyny vyda asistent.

3.3.1 Méreni
Pfed vlastnim méfenim uvedeme systém do ustaleného stavu. Znamena to proveést

nasledujici operace:

o otevienim ventild V4 a V5 pfi spusténé vyvévé naplnime zasobnik zahusténého
roztoku vodou do vysky hladiny (LI 31) asi 90 %, ventil V5 uzavieme a V4 nechame
otevreny,

e nastavime Zadanou hodnotu regulatoru tlaku topné pary (PIC 11) na hodnotu
ur€enou zadanim a regulator zapneme,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru tlaku v brydovém prostoru (PIC 12) na
hodnotu uréenou zadanim a regulator zapneme,

« davkovacim Cerpadlem nastavime natok do odparky,

e nastavime ventily u zasobnikd kondenzatu tak, abychom b&éhem experimentu s nimi
nemuseli manipulovat, tj. aby se kondenzat jimal do zasobniku, kde je dostatek
volného objemu,

e vypneme regulaci teploty kondenzatu na vystupu z kondenzatoru (TIC 04)
a otevieme ventil V2 na hodnotu zadané dolni meze,

« dosaZeni ustaleného stavu sledujeme na grafu KONDENZATOR,

e ustaleny stav nechame zaznamenat po dobu asi 1 minuty, pak zvySime polohu
ventilu V2 o 5 % a opakujeme méfeni podle bodu g) a h) az do dosazeni zadané
horni meze polohy ventilu V2,

o cely postup opakujeme smérem od horni meze k dolni.

V pribéhu méfeni je tfeba kontrolovat zasobu vody (hladinu L31) a podle potfeby
doplnit otevienim ventilu V5. Pozor, po doplnéni mize dojit k do€asnému poruseni
ustaleného stavu!

3.3.2 Vyhodnoceni namérenych dat

Po ukon€eni méfeni vypneme archivaci dat a vysledky pfevedeme do Excelu.
Vybereme ze zaznamu vhodné Useky dat a sestrojime grafy (ukazka na obr. 3.2). Na

11
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nich vybereme cast, kdy obé méfené veli€iny kolisaji kolem ustaleného stavu a z téchto
usekl urCime aritmetické praméry. Tim ziskdme soufadnice jednoho bodu
charakteristické krivky.

Uréeni jednoho bodu charakteristické krivky

teplota pratok
45 250
pramér = 199,95
0gee®’e R o e, et e _ e

40 PRRAN oo o0, MR w.‘.,..’«w R MR A 200

L ]

b w

oo, prumer = 35,42

- Mo‘. uoou... 00000000000y .. ....o-... 150
30 100
16:39:22 16:40:48 16:42:14 16:43:41 16:45:07 16:46:34

cas

Obr. 3.2 Ukazka zplUsobu vyhodnocovani namérenych dat.

Do grafu vynasime vSechny takto zpracované body. Pro kazdou polohu ventilu V2
mame dva body prutok — teplota, které by se od sebe nemély pfilis liSit. Vypocteme
Z jejich souradnic aritmeticky pramér a vysledek povazujeme za vysledny bod
charakteristické krivky.

Stfedni hodnotu zesileni uréime ze smérnice pfimky, kterou prolozime (napf. pomoci
prostfedkd Excelu) naméfenymi body charakteristické kfivky. Pokud je zavislost vyrazné
odlisSna od linearni, zkusime naméfenymi prolozit vhodnou kfivku. Zesileni
v jednotlivych bodech se pak budou lidit a jejich hodnoty se urli ze smérnic teCen
k proloZzené kfivce v téchto bodech.

3.4 Protokol

Protokol musi mit nasledujici ¢asti:
1) zahlavi se jmény ¢lenu pracovni skupiny a datem méfeni,
zadani prace s konkrétnimi ukoly a s hodnotami, které byly zadany asistentem,
nameéfené prubéhy v grafické formé,
postup vyhodnoceni grafl a pfehlednou tabulku vysledku,
grafické znazornéni charakteristické kfivku (namérené body, prolozena zavislost),
uréené hodnoty zesileni,
diskusi vysledku.

Jegierd
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ULOHA 4
Sledovani vykonu odparky
4.1 Schéma technologie
Na obr. 4.1 je zakresleno technologické schéma stanice s vyznaenymi okruhy

méreni a regulace. Hlavni méfici a ovladaci prvky pouzité v této uloze jsou zvyraznény
Cervené.
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Obr. 4.1 Technologické schéma s okruhy MaR — uloha 4

o

4.2 Ukoly

Vykon odparky v ustaleném stavu mizeme kvantitativné posuzovat napf. mnozstvim
odpafeného rozpoustédla za jednotku Casu, nebo mnozstvim zpracovaného surového
roztoku pfi dodrzeni pozadovaného stupné zahusténi. Ddalezitymi parametry
ovliviiujicimi vykon jsou intenzita topeni (tlak pary v topné komofre, resp. spotieba pary)
a tlak v brydovém prostoru (s nim souvisejici teplota varu).
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Cilem prace je zméfit udaje potfebné pro vypocet vykonu odparky v ustaleném stavu
pfi zadaném tlaku v topné komorfe a tlaku v brydovém prostoru pro nékolik hodnot
pratoku surového roztoku do odparky. Dil€i ukoly jsou:

a) pfi jednoprichodovém zahuStovani dosahnout ustaleného stavu (tj. konstantni
koncentrace zahus$téného roztoku) pro nejméné 3 hodnoty pratoku surového
roztoku do odparky (z rozsahu, ktery zada asistent) a udrzet dosazeny ustaleny
stav po dobu potiebnou k ziskani dostate€ného mnoZstvi dat pro pozZzadované
vypocCty

b) ze ziskanych dat urcit stfedni hodnoty pratoku brydového kondenzatu pro kazdy
ustaleny stav

c) ze ziskanych dat urcit stfedni stupen zahusténi roztoku pro kazdy ustaleny stav

d) experimenty graficky zpracovat

4.3 Postup prace

Odparfovaci stanice se ovlada z operatorského pocitaCe. Uzivatelské jméno a heslo
a konkrétni hodnoty veli¢in pro experiment zada asistent. Obsluhu provadime
pFedevdim z displeje ZAKLADNI REGULACE. Pfed zahajenim experimentu je tfeba
zapnout archivaci méfenych hodnot, bud do znakového souboru, nebo do on-line
databaze, konkrétni pokyny vyda asistent.

4.3.1 Méfeni

Pfed méfenim pfipravime zadané mnozstvi surového roztoku o zadané koncentraci
smichanim vypocteného objemu koncentrovaného roztoku chloridu draselného s vodou
a zméfime jeho elektrickou vodivost ruénim konduktometrem. Abychom zvétSili prostor
pro jimani zahusténého roztoku pfipojime na vyvod ze zasobniku (za ventil V12)
odsavacku a propojime ji vakuovou hadi¢kou s brydovym prostorem odparky tak, aby
se tlaky vyrovnaly.

PFi vlastnim experimentu postupujeme nasledovné:

« otevienim ventild V4 a V5 pfi spusténé vyvévé naplnime zasobnik zahusténého
roztoku vodou do vysky hladiny (LI 31) asi 50 %, ventil V5 uzavieme a V4
nechame otevieny,

e vymeénime vodu v zasobniku surového roztoku za pfipraveny roztok KClI,

e nastavime Zzadanou hodnotu regulatoru tlaku v brydovém prostoru (PIC 12)
a regulator zapneme; béhem méfeni zadanou hodnotu nemeénime,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru teploty ve vodivostni komuarce (TIC 08)
a regulator zapneme; béhem méfeni Zzadanou hodnotu neménime,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru teploty kondenzatu (TIC 04) a regulator
zapneme; béhem méfeni zadanou hodnotu neménime,

e nastavime zadanou hodnotu regulatoru tlaku topné pary (PIC 11) a regulator
zapneme,

e nastavime ventily u zasobnikl kondenzatu tak, abychom béhem experimentu
s nimi nemuseli manipulovat, tj. aby se kondenzat jimal do zasobniku, kde je
dostatek volného objemu,

e zapneme archivaci méfenych dat,

« davkovacim Cerpadlem nastavime pratok do odparky (FC 21) tak, aby plovacek
rotametru kmital kolem zadané hodnoty,

14
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odpafujeme vodu az do chvile, kdy hladina v zasobniku zahusténého roztoku
klesne pod asi 5 %, pak otevieme ventil V5 a uzavieme ventil V4 a do odparky
zacneme davkovat zfedény roztok KClI,

na grafu ODPARKA — F, L, Q sledujeme hodnotu elektrické vodivosti (Ql 41) az
do jejiho ustaleni,

dosazeny ustaleny stav udrZzujeme po dobu asi 5 minut, pfiemz sledujeme
hladinu zahusténého roztoku (LI 31) a brydového kondenzatu (LI 33 resp. LI 34);
hladiny musi po danou dobu vykazovat linearni rast na Useku dostate¢né
dlouhém pro ur€eni smérnice

pokud je to tfeba, tak pfed zménou pratoku FC 21 otevienim ventilu V12
odpustime zahustény roztok ze zasobniku do odsavacky, popfipadé pfepneme
jimani brydového kondenzatu do druhého zasobniku.

Timto zpusobem zaznamename ustalené stavy pro pozadovany pocCet hodnot
pritoku FC 21. Béhem zaznamu ustalenych stavl nesmime provadét zadné jiné
manipulace, aby pribéhy nebyly nezadoucim zpisobem ovliviiovany.

4.3.2 Vyhodnoceni namérenych dat

Po ukon€eni méfeni vypneme archivaci dat a vysledky pfevedeme do Excelu.
Vybereme ze zaznamu vhodné Useky dat a sestrojime grafy. Na nich vybereme ¢asti,
kdy se hodnoty hladin (LI 31 a LI 33 resp. LI 34) méni zhruba linearné, prolozime témito
Castmi pfimky a ur€ime jejich smérnice. Ziskané hodnoty v %/min pfepo¢teme pomoci
kalibracnich rovnic pro pfislusné zasobniky na I/min. Z bilance dopocéteme skute¢nou
hodnotu pratoku surového roztoku do odparky (FC 21).

Stupen zahusténi vypocteme jako podil elektrické vodivosti zahusténého roztoku ku
elektrické vodivosti surového roztoku. Vysledky zpracujeme tabelarné a graficky.

4.4 Protokol

Protokol musi mit nasledujici ¢asti:

1)

LoLsem

zahlavi se jmény ¢lenu pracovni skupiny a datem méreni,

zadani prace s konkrétnimi ukoly a s hodnotami, které byly zadany asistentem,
nameéfené prubéhy v grafické formé,

postup vyhodnoceni namérenych dat,

tabulku a grafy vysledkd,

diskusi vysledku.
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