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TIIVISTELMA

Tutkielmassa kdyddan ldpi vesianalyysin vaiheita sekd menetelmid, ja niitd
tarkastellaan yliopisto-opintoihin soveltuvuuden pohjalta. Tamén lisdksi tyossa
esitellddn projektioppimisen menetelmd, jota tarkastellaan opetuksen ja
oppimisen ldhtokohdista. Tutkielman pohjalta luotiin projektioppimiseen
pohjautuva analyyttisen kemian laboratoriotys, jonka toteutus vastaa
Jyvaskyldan yliopiston LuK-tutkinnossa asetettuihin tieteen opetuksen ja
oppimisen tavoitteisiin. Nédiden tavoitteiden tdyttymistd arvioidaan muissa
yliopistoissa toteutettujen projektioppimistutkimusten tulosten pohjalta. N&in
saadaan selked kasitys siitd, mihin oppimistuloksiin oikein toteutetun
projektiopetuksen avulla voidaan pddstd. Samalla saadaan myos tietoa siitd,
miten projektioppimisen kaytolld voidaan vaikuttaa positiivisesti tydeldméassa
tarvittavien sosiaalisten taitojen kehittymiseen, oman alan tutkimuksen
seuraamiseen,  tyoryhmadtyoskentelyyn,  konsultointiin ~ sekd  omien
tutkimustulosten arviointiin, raportointiin ja esittimiseen. Né&iden taitojen
harjoittaminen on aiemmin jddnyt liilan vdhélle huomiolle, koska opiskelijat
eividt ole saaneet tehdd itsendisid ratkaisuja annettujen tutkimusongelmien

selvittamiseksi yksilotydskentelyn ja valmiiden tydohjeiden vuoksi.l
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ESIPUHE

Tamad Pro gradu -tutkielma on tehty Jyviaskyldn yliopistossa kemian laitoksella,
vuosien 2013 - 2014 vilisend aikana. Tyon ohjaajina toimivat kemian laitoksen
johtaja professori Jan Lundell ja kemian laitoksen varajohtaja dosentti Rose
Matilainen. Tutkielman tarkastajina toimivat Jan Lundell ja yliopistonlehtori

Jari Konu.

Haluan kiittdd ohjaajiani asiantuntevista neuvoista, opastuksesta ja
palautteesta. Haluan kiittdd myds vanhempiani monipuolisesta tuesta
menneiden opiskeluvuosien aikana ja kavereitani virkistdvastd seurasta

opiskelukiireiden alla.
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1 JOHDANTO

1.1 Veden tutkimus

Suomalainen kayttdd kotitalousvettd 90 - 270 litraa pdivdssd ja jokaisen
suomalaisen pdividkohtainen kulutus on keskiméérin 155 litraa puhdasta vettd.?
Jotta ndin suuria maéddrid puhdasta juomakelpoista vettd riittdisi jokaiselle
kulutettavaksi, tdytyy vettd pystyd tutkimaan ja veden laatua tarkkailemaan.
Tdamén lisdksi veden laadulle, sen kdyttotarkoituksesta riippuen, tdytyy olla
luokitusrajat. Veden luokitusrajat mddrdytyvdat sen mukaan, mihin vetta
kdytetddn. Rajat vaihtelevat suuresti eri aineille vertailtaessa esimerkiksi
tehtaan pddstovesien maksimirajoja ja talousveden  maksimirajoja.
Kayttotavasta riippumatta Suomessa on sdddetty kaikille vesille kelpoisuusrajat
eli veden laatuvaatimukset, olipa kyse sitten uimavedestd tai puutarhan
kasteluvedestd.? Téllainen edistyksellinen, tulevaisuuteen tdhtddva vesien ja
vesisttjen valvominen on suomen lakien alaista ja tarpeellista, esimerkiksi

luonnonsuojelun ja koko ajan vahentyvan puhtaan pohjaveden vuoksi.

Vedestd kemiallisia aineita tutkittaessa on tdrked tietdd, miksi juuri kyseistd
ainetta halutaan tutkia. Tutkittavilla aineilla saattaa olla veteen niin esteettisid
kuin mikrobiologisia vaikutuksia.# Esimerkiksi kaliumpermanganaatti (KMnOy)
lisdd vedessd tapahtuvaa bakteerikasvua. Yleisimmat vedestd tutkittavat

bakteerit ovat koli- ja streptokokkibakteerit. Alumiinin (Al), kuparin (Cu),
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mangaanin (Mn) ja raudan (Fe) on havaittu vaikuttavan veden ulkondkoon.
Alumiini aiheuttaa veteen samentumaa, kupari turkoosin varin, mangaani
mustan ja rauta ruskean. Taman lisdksi typpiyhdisteet (sisédltdvit esimerkiksi
NOs- tai NOz-ioneja), sinkki (Zn), mangaani, rauta ja kupari aiheuttavat maku-
ja hajuhaittoja etenkin ldimpiméssd vedessd. Veden suolainen maku on yleensd
perdisin kloridi-ionista (Cl"), minka lisdksi kloridi liséd veden korroosioivaa
vaikutusta sulfaatti-ionin (SOys) ohella. Korroosiota vihentédvid aineita ovat
esimerkiksi veten liuenneet emdéksiset karbonaatit (COs3?) ja kalsium (Ca).

Veden korroosiovaikutus on pienimmilldan veden pH:n ollessa 6,5 - 9,5.

Kotitalousveden tilan ajoittaiseen tarkastamiseen vaikuttavat monet asiat.
Normaalisti veden laatua tutkitaan, kun odotetaan perheenlisdystd,
vedenkdsittelylaitteita (pumput, varaajat, putkistot, jne.) hankittaessa tai
uusittaessa, havaittaessa pesutilojen kalusteissa tai pinnoissa véarjaytymia seka
veden maun, hajun tai ulkondtn epdilyttdessd. Ndiden asioiden lisdksi
kotitalousveden tila tulee tarkastaa kolmen vuoden vélein rutiinitarkastuksella
ja kuuden vuoden vilein laajennetulla rutiinitarkastuksella, jos kotitaloudessa
(esimerkiksi kesdamokki) kdytetddan kaivovettd pddasiallisena kayttovetend.’
Normaalissa rutiinitarkastuksessa tutkitaan veden pH, vdri, sameus,
sahkonjohtavuus ja permanganaattiluku. Laajennetussa rutiinitutkimuksessa
tutkitaan edellisten lisiksi myos veden kovuus, alkaliteetti, typpiyhdisteet,
happi, rauta, mangaani, kloridi ja fluoridi sekd porakaivoista lisdksi radon ja
arseeni. Kaikille vedestd maddritettdville aineille on sdddetty lakisdédteisesti,

veden kayttotarkoituksesta riippuen, luokitus- ja suositusrajat (Taulukot 1 ja 2).



Taulukko 1. Sosiaali- ja terveysministerion asettamat kotitalousveden

laatuvaatimusrajat eri aineille.®

Aine Enimmaispitoisuus

Antimoni 5,0 ng/l
Arseeni 10 pg/l
Bentseeni 1,0 ng/l
Bentso(a)pyreeni 0,010 pg/l
Boori 1,0 mg/i
Bromaatti 10 pg/l
Kadmium 5,0 pg/l
Kromi 50 pg/l
Kupari 2,0 mg/Il
Syanidit 50 pg/l
Fluoridi 1,5 mg/l
Lyijy 10 pg/l
Elohopea 1,0 pg/l
Nikkeli 20 pg/l
Nitraatti (NO3) 50 mg/l
Nitraattityppi (NO3-N) 11,0 mg/l
Nitriitti (NO;) 0,5 mgl/l
Nitriittityppi (NO2-N) 0,15 mg/I
Seleeni 10 pg/l
Vinyylikloridi 0,50 pg/l
Kloorifenolit yhteensé 10 pg/l
Polysykliset aromaattiset

hiilivedyt 0,10 pg/l




Taulukko 2. Sosiaali- ja terveysministerion asettamat kotitalousveden

laatusuositusrajat eri aineille.®

Aine Enimmaispitoisuus
Alumiini 200 pg/l
Ammonium (NHz") 0,50 mg/I
Ammonium (NHz-N) 0,40 mg/l
Kloridi 250 mg/l
Mangaani 50 pg/l
Rauta 200 pg/l
Sulfaatti 250 mg/l
Natrium 200 mg/l
Hapettuvuus (CODwms-O2) 5,0 mg/l
Tritium 100 bequerel/
pH 6,5-9,5
Sahkdnjohtavuus alle 2500 puS/cm
Sameus kayttajien hyvéaksyttavissa
Véri ei epatavallisia muutoksia
Haju ja maku ei epatavallisia muutoksia
Orgaanisen hiilen
kokonaismaara (TOC) ei epatavallisia muutoksia

Veden laadun tarkkailu ja kemiallisten aineiden tutkiminen vedestd
luokitellaan kuuluvan osaksi analyyttista kemiaa. Veden laadun tutkiminen on
tosielaman ongelma, jolloin aiheena sen pddpiirteet vastaavat nykyisen kemian
opetuksen ldhtokohtia.” Vesi on kaikille ihmisille tuttu kisite arjesta ja
erityisesti puhdas vesi on jokaiselle elintdarkedd. Ihmiset erottavat késitteind
puhtaan juomaveden ja jdrviveden eron, jolloin esimerkiksi jdrviveden
tutkiminen ja siitd l0ytyvien vierasaineiden vertailu puhtaan veden

vierasaineisiin on oppijalle aiheena mielekds ja lahelld jokapdivéista arkea.?

Vesi tutkimusaiheena on my6s monipuolinen, koska ennen varsinaista
laboratoriossa suoritettavaa veden analyysivaihetta tdytyy tutkijan noutaa
tutkittava ndyte tyopisteensd ulkopuolelta.! T&lloin hidn joutuu harjoittamaan

ndytteenottoon liittyvid teknisid taitoja, jonka jdlkeen ndytteen kerddjd joutuu
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esikdsittelemddn ndytteen. Esikésittelyyn kuuluvat muun muassa ndytteen
kestavointi, kuljetus, suodatus, sdilytys ja jakaminen rinnakkaisndytteisiin.
Yliopistoissa suoritetuissa vesiprojekteissa ndytteenottoa on pidetty erityisen
mielekkddnd osana tutkimusta.® Prosessina vesindytteen analysointiin sisdltyy
useita vaiheita, jotka tdytyy suunnitella huolella.?10 T&llaisen tutkimusaiheen
kohdalla on hyva mahdollisuus kayttda yksilotyoskentelyn sijasta esimerkiksi
ryhmatyoskentelyd.’! Aihe on my0s niin laaja, ettd tutkimusryhmd voi
suunnitella tyoskentelynsd etenemisen vaihe vaiheelta. T&lloin ryhmdlld on
mahdollisuus laatia oikea tutkimussuunnitelma aikatauluineen ja tyotapoineen.
Téllaisen ryhmatyoskentelyd ja oppijan itsendisid valintoja tukevan mallin
oppimiseen tarjoaa esimerkiksi projektioppiminen.” Se on oppimisen malli, joka
tarjoaa oppijoille vapauden hankkia itse tyoskentelyssd tarvittavat tiedot seka
pddttdd omista tyotavoistaan ja aikatauluistaan, samalla kunnioittaen

ryhmaétyoskentelyn periaatteita.



2 VESIANALYTIIKKA - NAYTE

2.1 Taustaa

Suomessa aloitettiin ensimmaiset hydrologiset seurannat ja tutkimukset 1800-
luvun puolivilissd. Ensimmadisend vesistoon liittyvéand tutkimuksena pidetdan
Saimaalla vuonna 1847 aloitettua veden korkeuden seurantaa.® Hydrologiset
seurannat  lisddntyivat ja  kehittyivat ripedsti  1900-luvun  alussa.
Vesistotutkimuksen laajenemista ja kehittymistd nopeutti vuoden 1899
suurtulva, jonka seuraamuksena perustettiin vuonna 1908 Hydrografinen
toimisto. Toimiston tehtdvdnd oli kehittdd ja suorittaa hydrografista
tutkimustoimintaa tieteelliselld pohjalla.’> Tutkimusten oli vastattava maan

luonnonolojen edellyttamiin tarpeisiin.

Sotien pddtyttyd Suomessa havahduttiin nopeasti lisddntyvdaan vesien
saastumiseen. Tdmd sai aikaan kasvavan tutkimushankkeiden tarpeen.
Hydrologiset tutkimukset organisoituivat véhitellen. 1950-luvulle asti
vesistoihin liittyvat tutkimukset suoritettiin ldhes tdysin yliopistoissa, joissa
tutkijat itse suorittivat tutkimuksen aina nédytteenottoa, analysointia ja

raportointia myoten.

Elinkeinoeldmdn elvyttyd ja monipuolistuttua 1960-luvulta ldhtien vesi- ja

vesistotutkimukset lisddntyivdat merkittdvasti. Uudistuneet tutkimus- ja
6



seurantavelvoitteet tulivat voimaan vuonna 1962 uuden vesilainsdddannon
myotd. Talloin aloitettiin tarkkailemaan vesistojd ja jatevesid lain edellyttamin

voimin ”velvoitetarkkailujen” nimissa.

Koko Suomen kattavat vesistdjen luokittelut pintaveden laadulle aloitettiin
1970-luvulla. Tuolloin kartoitukset olivat suunnattu erityisesti vesistonsuojelun
tarpeisiin, vesistdjd koskevan paatoksenteon tueksi.? Suomen liityttyd Euroopan
unioniin vuonna 1995 jdsenmailta ei vield vaadittu erityisten veden
laatukriteerien kdyttoonottoa. Vuonna 1999 Ympairistoministerié toimeenpani
asiantuntijaryhmén vesistdjen ekologisen tilan luokittelun kehittdmiseksi.
Vuosina 1999-2005 Maa- ja Metsdtalousministeri6 rahoitti useita vesistojen tilan
tutkimukseen keskittyvid hankkeita. Vuodesta 2005 lihtien Suomen vesistot on
jaettu EU:n vesipolitiikan puitedirektiivin saattelemana vesienhoitoalueisiin.
Suomi esitti ensimmdisen kerran vuonna 2009 pintavesien ekologiseen
luokitteluun pohjautuvan vesienhoitoalueiden hoitosuunnitelman. Nykyisin
Suomessa on kdytossd EU:n puitedirektiivin edellyttamand vesistojen
biologisen tilan luokittelukriteerit. Tdhdn luokitteluun kuuluvat sekd
biologisten laatutekijoiden tutkiminen ettd fysikaalis-kemiallisten olojen

seuranta.

Naytteenottomenetelmidt ja kdytannot ovat kehittyneet huomattavasti
kuluneiden vuosien aikana.” Nadytteiden Iluotettavuus on lisdantynyt
ndytteenottajien ammattitaidon kehittyessd. Euroopan unionin direktiivien
saattelemana ndytteidenoton ja ndytteiden késittelyn vaatimukset ovat
yhdenmukaistuneet ja niiden laadullinen taso on parantunut. Tdamé on johtanut
kansainvalisten ndytteenottostandardien kehittymiseen ja kdyttoonottoon. Tastd
huolimatta ndytteenoton onnistumisen sekd analyysin tarkkuuden ja tédten

my0s sen luotettavuuden ratkaisee edelleen ndytteenottajan ammattitaito.



2.2 Naytteenotto

Naytteenotolla tarkoitetaan tietyn yksityishenkilon, yrityksen tai laitoksen
nimissd suoritettua ndytteenottokertaa tietyltd paikalta tiettynd aikana
pdivastd.l3 Vesistoistd joudutaan ottamaan vesindytteitd, koska koko vesistoa
kuvaavaa kartoitusta ei voida muilla tavoin suorittaa.l# Pintavesien fysikaalis-
kemiallisia ominaisuuksia mddritettdessd ndytteitd otetaan yleensd useista eri
mittauspaikoista ja useilta eri syvyyksiltd.l0 Kerdttdvat ndytemddrdat ovat
tilavuuksiltaan suhteutettuja kuljetusmahdollisuuksiin, mutta pddasiassa
voidaan todeta ndytemddrien sijoittuvan sadoista millilitroista muutamaan
litraan.’®> Nykyaikaiset analyysimenetelmdt ovat menneet kehityksessddan
ndytteenoton  ja ndytteenkasittelyn edelle.1® Tietokonepohjaisten
analyysimenetelmien tulokset ovat erittdin tarkkoja. Aineiden madrityksiin
tarvitaan ainoastaan pienid mddrid ndytettd, jolloin ndytteen puhtauden
merkitys korostuu. Tulokset karsivitkin suurimmaksi osaksi nédytteenoton ja
sen jdlkeisen ndytteenkdsittelyn huonosta suunnitellusta tai toteutuksesta.l> 17
Tdmd voi johtaa pahimmassa tapauksessa koko tutkimuksen keskeisimmaéksi

virheldhteeksi.18

2.2.1 Niytteenottosuunnitelma

Vesianalyysid suunniteltaessa tdytyy ennen ndytteenottoa paattdd, mitd aineita
ndytteistd tutkitaan.'>161° Tamd madrittdad kaytettdavat ndytteenotto- ja
ndytteenkdsittelymenetelmét sekd ndytteen sdilytykseen liittyvat kemialliset ja
fysiologiset menetelmdt. Néaytteenottosuunnitelma on siis yksityiskohtainen
luonnos, minkd mukaan kukin ndyte otetaan. Naytteenottoaika, -paikka,
ndytteenotin, ndyteastiat, ndytteenottaja, ndytteenottomenetelmit ja ndytteen
sdilytys sekd kestdvointi sisdltyvat ndytteenottosuunnitelmaan. Suunnitelmalla
pyritddn edistdméadn ndytteestd kerdttdvan tiedon edustavuutta ja ehkdisemdadn

ndytteen mahdollista kontaminaatiota, vddrdan vuodenaikaan tehtyd mittausta

8



tai analyysin kannalta tutkittavien aineiden haitallisia reaktioita muiden

aineiden kanssa.6

Ennen  nédytteenottosuunnitelman  laatimista @~ on  hyvd  tutustua
ndytteenottoalueeseen ja selvittdd, onko alueelta aiemmin otettu vesindytteitd.10
Normaalisti alueelta kerdttdaviin tietoihin kuuluvat aiemmin suoritetut
ndytteenotot, vesiston muoto sekd vesistod kuormittavat pddstot ja niiden
sijainnit.? Vesindytteissd aineiden suosituspitoisuudet mddrdaytyviat veden
kayttotarkoituksen mukaan. Suosituspitoisuuksiin vaikuttavat lainsddadanto ja

sen mukaan madrdytyvat laatukriteerit.?!

Naytteenottosuunnitelman laatiminen vaatii aikaa ja paneutumista
aiheeseen.101519 Naytteenottosuunnitelman laatimiseen sisdltyvét seuraavat
asiat:
1. Madéritettdvien aineiden valitseminen
2. Naéytteenotto pdivamaddrd, aika, tapa ja paikka
3. Nadytteenotin, sen huoltaminen ja kalibrointi
4. Naytepullot, niiden puhdistus ja huolto sekd ndytteiden kestdvointi ja
sdilytys (sdilytysaika riippuu tutkittavasta aineesta)
5. Naytteiden késittely (mahdollinen sekoitus, kuivaus, ndytteen valmistelu
tiettyd analyysid varten, ym.)
6. Sekundddrindytteiden erottaminen primadrindytteesta

7. Naytteiden merkitseminen ja tulosten kirjaaminen

2.2.2 Naytteenottopaikka ja aika

Vesistojd ovat kaikki pysyvasti veden peittdmdt alueet sisimaassa. Vesistoiksi
kutsutaan siis kaikkia, niin keinotekoisia kuin luonnollisia avonaisia
sisdvesialueita tai uomia, lukuun ottamatta noroa, ojaa tai ldhdettd.?

Vesistotutkimusta tehdessd nédytteenottopaikka tulee wvalita huolella.l?



Naytteenottopaikkojen médradan ja sijaintiin sekd ndytteenoton vuodenaikaan ja
ndytteenottotapaan vaikuttavat muun muassa ndytteistd analysoitavat aineet,
vesiston muoto, vesistod kuormittavien pddstopaikkojen sijainnit, veden
lampotilakerrostuneisuus, veden virtaukset ja veden paikoittainen
heterogeenisuus.1>1819 Jos vesindytteitd tarvitsee ottaa myohemmin lisdd samaa
tutkimusta varten, tdytyy ndytteet kerdtd samoista kohdista ja samassa
jarjestyksessd kuin aiemminkin. Tamdn jdlkeen ndytteet tulee sdilod ja kasitelld
samassa jdrjestyksessd ja samalla tavalla kuin edellisilld kerroilla, jotta
ndytteiden  vertailukelpoisuus  sdilyy. Tutkimusta varten laadittua
ndytteenottosuunnitelmaa on siis noudatettava kuten ensimmadiselld

ndytteenotto ja -késittelykerralla.

Jos vesistd on muodoltaan symmetrinen niin riittdd, kun ndytteen ottaa vesiston
syvimmastd kohdasta. Jos vesistd on taas epdsymmetrinen, tarvitaan useampi
ndytteenottopaikka, jotta ndytteen edustavuus olisi taattu.?? Naytteen
heterogeenisuuden vilttamiseksi, ndytteenottopaikka kannattaa valita niin, ettd
veden virtaus on mahdollisimman vahdista. Ylimddrdisten
kontaminaatioldhteiden valttdmiseksi vesindytteenotossa tulisi valttdd vesiston
pohjan (1 m), rannan, metalliosien (sillat, putket, palkit) ja kanaalien

laheisyytta.10.19

Vedessd on tiettyjd aineita, joiden pitoisuus vaihtelee pdivdnajan, vuodenajan,
lampotilakerrostuneisuuden ja veden syvyyden mukaan. Téllaisia aineita ovat
esimerkiksi kalsiumionit (Ca?*) ja happimolekyylit (O).1016 Liian nopea
ndytteenotto voi myo6s hdiritd esimerkiksi hapen maddrdd ndytteessd. Téllainen
menettely heijastuu lopulta systemaattisena tai karkeana virheena
analyysituloksissa. Jotta hetkittdiset veden konsentraatioerot voitaisiin ehkaista
mittausta tehdessd, tdytyy tuntea tutkittavat aineet ja niiden ominaisuudet
vedessd. Osaan aineiden Kkonsentraatioista voidaan vaikuttaa myo6s eri
ndytteenottomenetelmilld, vaikka ndytteenotto-olosuhteet eivat

ndytteenottohetkelld olisikaan optimaaliset.
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2.2.3 Ndytteenottometodit

Erilaisia ndytteenottotapoja on useita erilaisia ja osassa tavoista yhdistyy
useampi ndytteenottomenetelmd. Naytteenottotapa valitaan yleensd sen
mukaan, mitd aineita tutkimuksessa analysoidaan, millaiset ovat vesiston sen
hetkiset vesiolosuhteet, paljonko tutkimukseen on kdytettdvissd aikaa ja mika
on tutkimuksen budjetti.’5182 Useimmiten ndytteenotossa kaytettdviin,
tavanomaisiin ndytteenottomenetelmiin lukeutuvat paikkandytteet,

kokoomandytteet ja sarjandytteet.

Paikkandyte on yksittdinen ndyte, joka otetaan ennalta mddrdtyltd paikalta,
valitulta syvyydeltd, tiettyyn pédivdn ja vuoden aikaan.?® Paikkandytteiden
heikkoutena on, ettd niistd kdy ilmi analysoitaessa vain yksi hetkellinen tilanne
vedessd, joka vallitsee ajallisesti ndytteenoton hetkelld tietyssd paikassa ja
syvyydessa. Nykyisin paikkandytteet ovat kuitenkin yleisin

ndytteenottomenetelmd seisovan vesiston analyyseissa.!?

Kokoomandytteet = ovat  kahden  tai  useamman  paikkandytteen
yhdistelméndytteitd.?? Vettd voidaan tutkia usealta eri paikalta useista eri
syvyyksistd. Erilliset paikkandytteet voidaan yhdistdd ndytteiden keruun
jilkeen yhdeksi kokoomandytteeksi. Kokoomandytteet antavat edustavamman
kuvan vesiston kokonaistilasta kuin yksittdinen paikkandyte. Kokoomandytteen
analysointikulut ovat suhteessa pienemmadt ja siitd suoritettavan analyysin

tulokset ovat totuudenmukaisempia kuin yksittdisen paikkandytteen.®

Sarjandytteenotto jakautuu kahteen osaan - syvyysprofiilindytteenottoon ja
alueprofiilindytteenottoon.1823 Syvyysprofiilindytteenotossa otetaan kaksi tai
useampia ndytteitd tietystd kohdasta vesistod eri syvyyksiltd (Kuva 1). Lopuksi
ndytteet yhdistetddn normaalin kokoomandytteen tapaan. Jokaisen ndytteen
tulee olla samansuuruinen, jotta lopullisen yhdistelmédndytteen luotettavuus

sdilyy. Syvyysprofiilindytteenottoa kdytetddn erityisesti silloin, kun vesiston eri
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syvyyksissa esiintyy huomattavaa kerrostuneisuutta.
Alueprofiilindytteenotossa otetaan naytteitd vesiston eri kohdista aina samalta
syvyydeltd. = Néytteidenoton  jdlkeen  nédytteet  yhdistetddn, kuten
kokoomandytteenotossa. Myds alueprofiilindytteenotossa  yhdistettdvien
osandytteiden  tulee olla aina  samansuuruisia, jotta  lopullista

yhdistelménédytettd voidaan pitdd edustavana.

Tavanmukaisia ndytteenottomenetelmid kayttdessd saa edustavimman kuvan
vesistostd eri ndytteenottometodien yhdistelmalla. Erityisesti
syvyysprofiilindytteenoton ja alueprofiilindytteenoton yhdistelmélld saadaan
tarkan vesistdanalyysin kannalta jo huomattavan paikkansa pitdvid tuloksia

vesiston vallitsevasta tilasta.

Jarvi Jarvi sivusta leikattuna

Alueprofiilinaytteenotto

i\

Syvyysprofiilindytteenotto

[#] Alueprofiilindytteenotto
[%] Syvyysprofiilindytteenotto

\

Kuva 1. Sarjandytteenotto jarvestd. Vasemmanpuoleiseen kuvaan on merkattu
ndytteenottopaikkoja, joiden Ilukumé&drd eroaa menetelmdstd riippuen.
Oikeanpuoleiseen kuvaan on havainnollistettu perus ero
syvyysprofiilindytteenoton ja alueprofiilindytteenoton vililtd. Kuvassa

punainen piste kuvaa nédytteenoton syvyytta.
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2.2.4 Naytepullot

Naytteenotossa kaytettavit tarvikkeet tulee huoltaa ja valmistella aina ennen
niiden kdyttod. Ottimet ja pullot pestddn fosfaatittomalla pesuaineella. Pesussa
kdytetddn ionivaihdettua vettd. Pesuaine pesun jdlkeen astiat pestddn vield
laimennetulla (1 mol/I) vetykloridihapolla (HCI) tai laimennetulla (1 mol/I)
typpihapolla (HNO3), minki jdlkeen astiat huuhdellaan ionivaihdetulla vedella.
Naytepulloja tdytettdessd tulee pullot huuhdella tutkittavalla vedelld kaksi
kertaa, ennen kuin lopullinen ndyte jdtetddn pulloon.1”1 Néytepulloja
valittaessa tulee aluksi kiinnittdd huomiota niiden vdriin. Vdrjdttyjd ja
lapindkymaéttomid ndytepulloja tulee vilttdd, koska niistd on vaikea havaita

milloin ne ovat tdysin puhtaita.

Naytteenoton jdlkeen kerdtty ndyte siirretddn ndytepulloon. Vesindytteitd
otettaessa tdytyy tietdd, mistd materiaalista valmistettuun nédytepulloon
mikédkin ndyte voidaan sijoittaa. Analysoitavasta aineesta riippuen kdytetdan
joko muovisia tai lasisia ndytteensdilytysastioita.16171° Naytepullon materiaali
tulee valita aina niin, ettd vedestd analysoitavat aineet reagoisivat
mahdollisimman vahan sdilytysastiansa kosketuspinnan kanssa. Naytepullojen
materiaaleilta muita yleisesti toivottuja ominaisuuksia ovat kadytdnnollinen
koko, helppo saatavuus, edullisuus, hyvd lammonvaihtelun ja kemikaalien
kestdvyys, helppo kisiteltdavyys sekd hyvd tiiviys ja sdrkymdttomyys.
Naytepullojen koko sijoittuu yleensd 100 ml ja 1000 ml vélille, mistd 250 ml ja

500 ml ovat yleisimmat koot.10.17.21,24

Nayteastioiden pinnat voivat edistdd tiettyjen aineiden reaktioita muiden
aineiden kanssa, jolloin ndyteastian pinta toimii katalyyttind. Pinta voi myos
aiheuttaa aineen tarttumisen ndyteastian pintaan, jolloin puhutaan
irreversiibelistd adsorptiosta. Muovisia astioita kdytetddn yleensd metalli-ioneja
tutkittaessa.l® On havaittu, ettd polypropyleenistd valmistetut muoviastiat ovat

liian hauraita toimiakseen hieman viileimmissd olosuhteissa.l” Sen wvuoksi
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niiden kdyttod ndytteensdilytyksessd tulee valttdad. Hyviksi muoveiksi
vesindytteiden sdilytykseen on havaittu polyetyleeni (PE),
polyetyleeniteraftalaatti (PET), polyvinyylikloridi (PVC) ja
polytetrafluorietyleeni (PTFE) eli tefloni.!®

Lasisia ndytepulloja kédytetddan yleensd happea (O2), piitd (Si), metaania (CHa) ja
orgaanisia aineita sisdltdvien ndytteiden sdilytykseen.l” Orgaanisten ndytteiden
sdilytys muoviastiassa altistaa esimerkiksi muovin pehmitteend kaytettdvien
aineiden, kuten ftalaattiestereiden diffundoitumisen nédytteeseen. Tamadn
kaltaiset aineet toimivat nédytteessd sorbentteina eli membraaneina, joihin
liuoksessa olevat tutkittavat aineet voivat imeytyé eli absorboitua tai kiinnittya
eli adsorboitua.l® Vesianalyyseissd kdytetddn usein "BOD” (Biochemical
Oxygen Demand) -hyvaksynndn saaneita lasiastioita, jotka ovat tarkoitettu
nimensdmukaisesti happea sisdltdavien ndytteiden Kkisittelyyn.l” Lasin
materiaalina kdytetdan usein borosilikaattia, koska se on lujaa ja kestdd hyvin

kemikaaleja sekd lampovaihtelua.

2.2.5 Niytteenottimet

Vesindytettd otettaessa ldheltd veden pintaa voidaan kayttdda erityisen
ndytteenottimen sijasta pelkkdd ndytepulloa. T&lloin ndytepulloon taytyy
kiinnittdd erillinen teleskooppivarsi (0,65 - 6,00 m), jonka avulla ndytepullo
saadaan upotettua halutulle syvyydelle mahdollisimman steriilisti (Kuva 2).25
Pitkd teleskooppivarsi mahdollistaa nédytteenoton esimerkiksi vesialtaista ja
matalilta silloilta. Kun ndyte halutaan ottaa syvemmaltd veden sisdosista,
taytyy ndytteenottoon kdyttdd sithen suunniteltuja ndytteenottimia. Téallaisia
manuaalisia ndytteenottimia ovat esimerkiksi Van Dorn -mallinen ndytteenotin
(Kuva 3)V7, Limnos-ndytteenottimet (Kuva 4)10, Kemmerer-

avovesindytteenottimet (Kuva 5), Teflonnoudin (Kuva 6) ja RST-
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kerrosndytteenotin (Kuva 7). Automatisoituja ndytteenottimia ovat esimerkiksi

D.C. peristaltic pump, Solinst 410 ja AWS 2002 (kuva 8).17:26

Kuvaa muokattu
tekijanoikeudellisista syista.

e . e

Kuva 2. Teleskooppivarsi ndytteenoton apuna.?

Van Dorn -mallista ndytteenotinta kdytetddn vesindytteen ottamiseen pohjan
laheisyydestd, virtaavista vesistd tai virtauksista sekd kerrostuneista vesistd.?”
Nykyisin Van Dorn-mallisten nédytteenottimien sylinterit on tehty
lapindkyvastd akryylimuovista (polymetyylimetakrylaatista). Sylinterissda on
kummassakin péddssd automaattisella sulkeutumismekanismilla toimivat tulpat,
jotka ovat tehty haponkestdvastd "AISI 316” ruostumattomasta terdksesta.
Taman tyyliset ndytteenottimet kestdvat vaihteluvidlilla - 10 - + 60 C° ja

normaalit koot ovat kahdesta litrasta viiteen litraan.
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Kuvaa muokattu
tekijanoikeudellisista syista.
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y 4

Kuva 3. Van Dorn-mallinen ndytteenotin.?82°

Limnos-ndytteenottimet ovat Suomessa eniten kdytettyjd ndytteenottimia. Ne
ovat suunniteltu toimimaan vaativissakin ndytteenotto-olosuhteissa, kuten
pakkasessa. Naytteenottimen nesteenkerdyskapseli on suunniteltu siten, etta
ndyte ei joudu lainkaan kosketuksiin metalliosien kanssa. Kapseli sulkeutuu sen
molemmista  pdistd  erikseen  pudotettavan laukaisupainon avulla.
Naytesylinteri on yleensd valmistettu iskunkestdvasta polykarbonaattimuovista
(PC-muovista) ja ndytesylinterin kansi polyasetaali- eli
polyoksimetyylimuovista (POM-muovista). Ndytteenottimen metalliosat ovat
valmistettu ruostumattomasta terdksestd (RST).?6 Limnos-ndytteenottimien

tilavuus vaihtelee kahdesta litrasta seitseméan litraan.
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Kuva 4. Limnos-nédytteenotin.?

Kemmerer-ndytteenottimet ~ ovat  tarkoitettu  ensisijaisesti =~ normaalia
vaativampaan ndytteenottoon ja ovat suosituin ndytteenotin USA:ssa. Tallaiset
ndytteenottimet toimivat kovassakin pakkasessa ja soveltuvat darimmadisiin
olosuhteisiin myo6s erilaisten kemikaalien kuljetuksessa. ~Kemmerer-
ndytteenottimet kestdvit vahvojen happojen ja emadsten sdilytysastiana aina +
230 C° asti ja sulkeutuvat tiiviisti myo6s roskaisissa vesissd ja kovassa
pakkasessa. Valmistusmateriaaleina kdytetddn yleensd ruostumatonta terdsta
tai akryylimuovia. Noutimen pohjatulpat valmistetaan yleensd uretaanista,

silikonista tai teflonista. Kemmererin koot vaihtelevat 0,4 litrasta 6,2 litraan.26
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Kuva 5. Kemmerer-ndytteenotin.26:28

Teflonnoudin on suunniteltu erityisen vaativaan ja kontaminaatio vapaaseen
ndytteenottoon. Teflonnoudinta voidaan kayttdd raskasmetallien nédytteenoton
lisdksi teollisessa ndytteenotossa, jossa ndytteenotin joutuu kosketuksiin
livottimien, vahvojen happojen ja emdisten sekd muiden syovyttavien
kemikaalien kanssa. Teflonnoutimet on valmistettu kauttaaltaan teflonista,
mikd takaa noutimen hyvian ldammonkestivyyden. Kun teflonnoudinta
verrataan perinteisiin ndytteenottimiin, sen ainoana heikkoutena on
normaaleista tiivisteitd jaykemmista teflontiivisteistd johtuva hieman huonompi

tiiveys.26 Ndytteenottimen tilavuus on 1,2 litraa.
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Kuva 6. Teflon-nédytteenotin.26:30

RST-kerrosndytteenotin on nimensd mukaisesti tarkoitettu erityisesti veden
kerrosndytteenottoon. Sen runko on valmistettu ruostumattomasta terdksesta.
Naytteenottimen kummassakin pddssdé on samaan aikaan sulkeutuvat
pddtytulpat, jotka takaavat edustavan ndytteenoton halutusta syvyydesta.
Kartiomaiset pddtytulpat sulkeutuvat pudotuspainon avulla ja ne on
valmistettu polyuretaanista (PUR). RST-ndytteenotin luokitellaan erittdin
laadukkaaksi ammattimaiseen kdyttoon tarkoitetuksi pohjaveden, kaivoveden

ja avoveden ndytteenottimeksi. Sen ndytetilavuus on 650 ml.26
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Kuva 7. RST-kerrosndytteenotin.26:31

Automatisoituja ndytteenottimia on kahdenlaisia. Toiset on tarkoitettu
pysymddn kiintedsti yhdessd paikassa ja suorittamaan ennalta maéarattyja
ndytteenottoja tietyiltd syvyyksiltd, ja toiset on tarkoitettu mittauspaikoille
kuljetettaviksi. Mukana kuljetettavat mittarit vaativat toimiakseen aina ulkoisen
virtaldhteen, joka tdytyy kuljettaa ndytteenottopaikoille pumpun mukana. Kun
ndytteenottosyvyys on valittu, upotetaan ndytteenottimen letku halutulle
syvyydelle ja pumppu kdynnistetddn.”” Ennen kuin ndytteenottimen tietylta
syvyydeltd pumppaamaa ndytettd kannattaa varastoida nédytepulloon, on hyva
antaa pumpun nostaa vettd hetken aikaa. T&lloin edellisistd mittauksista
mahdollisesti jadneet epapuhtaudet ehtivat huuhtoutua pois ja laitteiston tila

stabiloituu.
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Kuvaa muokattu
tekijanoikeudellisista syista. | 8 = 0 =

Kuva 8. Automatisoituja ndytteenottimia. Vasemmalta oikealle jarjestyksessd
D.C. peristaltic pump (Large Flow Rate Peristaltic Pump, WT600-D), Solinst 410
ja AWS 2002.263233

2.2.6 Niytteen kestivointi ja sdilytys

Naytteenoton yhteydessé muun muassa polystd, noesta, tuhkasta,
tupakansavusta, moottorikdyttoisten kulkuneuvojen polttoaineista,
pakokaasuista ja Oljyistd sekd vesisateesta voi aiheutua odottamatonta virhetta
ndytteeseen. Ndyte, josta on tarkoitus tutkia metalleja tai orgaanisia aineita,
saattaa kontaminoitua ndin kayttokelvottomiksi analyysin kannalta.l
Tutkittavien aineiden ja erityisesti orgaanisten aineiden kestdvyys tulee
huomioida nédytteenoton jdlkeen. Ensimmadiset muutokset nédytteeseen saattavat
ilmaantua jo ndytteiden kuljetuksen aikana. Lampétila ja auringonvalo ovat
talloin yleisimmat virheiden aiheuttajat, jotka ensisijaisesti vaikuttavat
ndytteiden kestdvyyteen. Korkea ldmpdotila ja UV-valo voivat hajottaa tiettyja
aineita sekd toimia katalyytteind analyysin kannalta haitallisille reaktioille.1®
Tdamdn takia ndytteet tulee suojata mahdollisimman nopeasti auringonvalolta ja

sdilyttdd viiledssa (1 - 10 C°).

Aineita kuljetettaessa ndytteenottopaikalta laboratorioon toimii ilmastoitava

kylmélaukku tarpeeksi viiledind ja pimednd paikkana ndytteille. Naytteitd
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voidaan kuljettaa myo6s valoaldpdiseméattomissd eristdvissd laatikoissa, joissa
sopiva lampotila voidaan luoda esimerkiksi kylmédvaraajien tai jadpussien
avulla.191? Laboratoriossa ndytteet tulee sdilod kylmioon, jossa ei ole sdilytetty
mahdollisia kontaminaation ldhteitd, kuten ruoka-aineita. Toisin kuin
sedimenttindytteitd, vesindytteitd ei saa padstdd jadtymadn naytteiden kasittelyn
missddn vaiheessa. Jadtyminen saattaa aiheuttaa palautumattomia muutoksia
analysoitavissa aineissa, jolloin esimerkiksi kiintoaineiden maéarityksessd

virheen mahdollisuus kasvaa.

Naytteen kestdvyyttd voidaan lisdtd oikeanlaisen sdilytyksen lisdksi erillisilld
kestavointimetodeilla. Analysoitavista aineista riippuen ndytteet kestdvoidaan
eri menetelmilld, jotka tdytyy tuntea ennen ndytteenottoon ryhtymistd.101619 Jos
kestdvointi suoritetaan kestdvointiaineella, taytyy kadytettdvdn aineen sdilytys
tuntea samoin kuin itse ndytteen. Muuten kestdvointiaine voi kontaminoida
tutkittavan ndytteen tai sen kestdvointiteho saattaa laskea. Yleisimpien
analysoitavien aineiden kestdvointimenetelmdt ja sdilyvyydet on kirjattu

Taulukkoon 3.
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Taulukko 3. Vesindytteistd tutkittavien aineiden sdilytys, kestdvointi ja

sdilyvyys.1634

Nayte Sdilytys/kasittely Kestavointi Sdilyvyys
Na, K, Ca, Mg, Mn, Suodatus 1,25 ml vikevid 1 kk
Al, Fe HNO; / 250 ml
Li, Rb, Sr, Cs, Zr Suodatus 1 ml vikevdda HNO3 1 kk
/ 100 ml
F, SOy, Br, POy - - 7 vrk
NOs, NO2 Jadhdytys 4 C° - 48 t
SiO, - - 1 kk
S2kok Jadhdytys 4 C° 0,5ml1M Zn(Ac)2 + 2 vrk
0,5ml 1 M NaOH
Cl- - - Analysoitava heti
I Jadhdytys 4 C° - 24 t
Cr(VI) Jadhdytys 4 C° - 24t
Hg - HNO;, pH 2 28 vrk
Orgaaninen hiili (C) Jadhdytys 4 C° - 28 vrk
Polyklooratut Jadhdytys 4 C° - 7 vrk
bifenyylit (PCBs)
Biok - - 1 kk
Pyok, PO4 - 5ml 4 M HxSO; / 500 7 vrk
ml
Ukok - 50 ml vikevda HCI / 7 vrk
1000 ml
U-234/U-238 - 50 ml vikevdda HCI / 7 vrk
1000 ml
Rn-222 - - 1 vrk
Sr-87/5r-86 Jadhdytys 4 C° 5 ml vikevdd HNO; 1kk
/ 500 ml
Lantanidit - 1 ml vakevada HNOs 1 kk
/ 100 ml
Sahkonjohtavuus, - - 1 vrk
pH, tiheys
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3 VESIANALYTIIKKA - ANALYYSIMENETELMAT

3.1 Analyysimenetelmat

Veden laatua tutkitaan moniin eri tarkoituksiin.®® Tarkoituksesta riippuen
vedestd médritetddn eri menetelmin sen sisdltdmid aineita ja ominaisuuksia
(Kuva 9). Usein vesianalyysilld pyritddn selvittdmé&an onko vesistd saastunut tai
rehevoitynyt. Taman lisdksi yleisid vesianalyysin tutkimuskohteita ovat veden
soveltuvuus juoma- tai uintikdyttoon. Tavallisesti kiinnostuksen kohteena ovat
vedestd tutkittavat mikrobiologiset organismit sekd fysikaalis-kemialliset
muuttujat, kuten veden sdhkonjohtokyky, lampétila, vari, vaahtoavuus, pH,
raskasmetallipitoisuudet, alkaliteetti, asiditeetti, makuun vaikuttavat aineet
(mangaani, rauta, ym.) sekd veden kovuuteen vaikuttavat kalsium ja
magnesium suolat. Epdorgaanisista aineista tutkitaan yleensd kokonais maarat
rikille, hapelle, typelle, fosforille, fluorille ja kloorille.1710.36 Vettd voidaan tutkia
myo6s aistinvaraisesti kdyttamalld analyyttisistd metodeista poikkeavia
menetelmid. Talloin keskitytddn erityisesti veden hajuun, makuun, sameuteen

ja varilukuun.3”
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Mairittelykohteet

Epiorgaaniset Orgaaniset,
ja I\'I}frky]liset ravinteet ja
Fysikaaliset Kemikaalit Metallit vaativat Bakteriologiset Biologiset Radioaktiiviset
Lampétila Kovuus Kupari BOD Ulosteperdinen | Kasviplanktoni | Alfa-ja
Vari Magnesium Kromi COoD kolibakteeri Eldinplanktoni || beetasateilyn -
Haju Kalsium Kadmium Fenolit Kokonais ldhteet (radon ja
Maku Kloori Sinkki Oljyt kolibakteeri uraani)
Sameus Sulfaatt Lyijy Rasvat
pH Fluoridi Elohopea Torjunta-aineet
Johtokyky Alkaliteett Rauta Nitraatt
Kiintoaines | Asiditeetti Mangaani
Vaahtoavuus | Nitraatti
Fosfaatt

Kuva 9. Veden laadun arvioiminen.35

Analytiikkaan perustuvia veden analysointimenetelmid on useita erilaisia.l”3¢
Monilla eri analyysimenetelmilld voidaan tutkia tietyn aineen pitoisuutta
vesindytteestd. Saman aineen maddritykseen voidaan kayttdd wuseita eri
analyysimenetelmid. Tutkittavaa ainetta mddritettdessd tulosten tarkkuus
yleensd vaihtelee menetelméstd riippuen. Tamdn takia analyysimenetelmit,
niiden heikkoudet ja vahvuudet, on hyva tuntea ennen menetelmin valintaa.
Yleisimmat klassisiin tekniikoihin kuuluvat analyysimenetelmdt ovat happo-
emdstitraus, hapetus-pelkistystitraus eli Redox-titraus, kompleksometrinen
titraus (esimerkiksi EDTA-titraus), potentiometrinen titraus sekd gravimetriset
analyysit eli massa-analyyttiset menetelmit.38 Nykyaikaisiin
tietokoneohjattuihin instrumentaalisiin menetelmiin kuuluvat esimerkiksi
atomiemissiospektroskopiaan (AES) kuuluva induktiivisesti kytketty plasma
(ICP), atomiabsorptiospektroskopiaan (AAS) kuuluvat liekillinen FAAS ja
liekiton GFAAS, molekyylispektroskopiaan kuuluva UV-Vis-spektroskopia,
erilaiset kromatografiset menetelmit (CE, HPLC, GC-MS) ja elektroanalyyttiset

menetelmdt, kuten ioniselektiiviset elektrodit (ISE).38
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3.2 Atomispektroskopia

Atomispektroskopia kuuluu kvantitatiivisiin ~ ma&éritysmenetelmiin. ~ Sita
kdytetddn ndytteestd tutkittavien metallien méadritykseen.3® Atomispektroskopia
jakautuu kahteen erilliseen tekniikkaan: atomiabsorptiospektroskopiaan (AAS)
ja atomiemissiospektroskopiaan (AES). Menetelmdt kayttavat hyvdkseen
yksittdisten atomien kykyad absorboida tai emittoida tietyn aallonpituuksista
sateilyd, jonka intensiteetistd voidaan arvioida eri tavoin ndytteen sisdltimien
aineiden pitoisuudet. Tutkittavien aineiden tdytyy olla aina liuenneessa
muodossa. Tiettyd metallia maééritettdessi on valmistettava standardiliuos
kyseiselle aineelle. Standardiliuosta kdytetddn kalibrointisuoran méérittamiseen

tutkittavalle aineelle.

3.2.1 Atomiabsorbtiospektroskopia

Atomiabsorptiospektroskopia (AAS = Atomic Absorption Spectroscopy)
perustuu vapaiden atomien kykyyn absorboida siteilyenergiaa. Sen avulla
voidaan tutkia vain yhtd metallia kerrallaan. Yhdisteitd ja epdmetalleja ei tutkita
yleensd lainkaan AAS:an avulla.3® Atomiabsorptiospektrometri koostuu
sateilyldhteestd, atomisointiyksikostd, ndytteensyottojdrjestelmastd
(pneumaattisesta sumuttimesta), aallonpituudensddtimestd ja -ilmaisimesta

sekd tulostusjdrjestelmasta (Kuva 10).
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atomisointiyksikko

o B aallonpituudenilmaisin tulosliuska
sateilynldhde (detektori)
J/ katkoja \I/
\L ey

[

elektroniikka ja tulostusjarjestelma

niytteensysttdjarjestelma aallonpituudensaadin
(sumutin) (monokromaattori)

Kuva 10. Atomiabsorptiospektrometrin rakenne.

Atomisoituina erddt alkuaineatomit absorboivat tietyn aallonpituuksista
sdteilyd. = Absorboidun  sdteilyn  mddrd on  suoraan  suhteessa
atomisointiyksikkoon — ruiskutettujen atomien mddrddn.3® Atomisoituja
metalliatomeja siteilytetddn niille ominaisilla valon aallonpituuksilla. Talloin
atomit, jotka ovat absorboineet elektromagneettista siteilyd, virittyvat
perustilaltaan ensimmadiselle viritystilalleen (Kuva 11). Yleensd mddrityksissa
kdytetddn ensimmdisen viritystilan (E1) ja perustilan (Eo) valistd
resonanssiviivaa, vaikka absorptiospektri koostuukin todellisuudessa useista
aineelle ominaisista resonanssiviivoista. Tutkittavan metallin pitoisuus saadaan
vertaamalla séteilyldhteen ldhettamaén séteilyn intensiteettid ndytteen lapdisseen
sdteilyn intensiteettiin. Tdstd saatavaa absorbanssia verrataan standardiaineilla
madritettyyn kalibraatiosuoraan. Téstd saadaan lopulta selvitettyd ndytteen
sisdltaimdn metallin pitoisuus liuoksessa eli konsentraatio. Nykyisin tietokone
suorittaa tarvittavat laskutoimitukset, vaikka mittauslaitteiston valmistelun ja

kalibroinnin hoitaa edelleen ihminen.
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perustila viritystila

Kuva 11. Atomin absorptioprosessi. Eo ja E1 kuvaavat atomin perustilaa ja

ensimmadistd viritystilaa.

Yleisin AAS:ssa kdytettdvd elektromagneettisenséteilynldhde (valonldhde) on
onttokatodilamppu eli OKL, englanniksi hollow-cathode lamp eli HCL (Kuva
12).38 Tutkittavasta metallista riippuen onttokatodilamppu valitaan siten, ettd
OKL:n katodi on péillystetty tutkittavalla alkuaineella. Téstd johtuen yhdella
OKL:lla voidaan tutkia tavallisesti vain yhtd metallia kerrallaan. On kuitenkin
olemassa myo6s monialkuaine- eli yhdistelmédlamppuja, joiden katodi on
valmistettu 2 - 4 eri alkuaineen seoksesta. Monialkuainelamppuja ei voida
kuitenkaan valmistaa kaikista tarjolla olevista metalleista niiden metallurgisten
ja spektreihin liittyvien rajoittavien ominaisuuksien takia.40
Yhdistelmdlamppuja on saatavana 20 erilaista ja onttokatodilamppuja on
kaikkiaan olemassa 56:lle eri metallille.#142 Lampun anodin ja katodin vilinen
jannite on yleensd 100 - 400 V ja sdhkovirta 2 - 30 mA. Lampussa oleva
taytekaasu argon tai neon ionisoituu sdhkovirran kytkemisen jalkeen. Talloin
positiiviset Ar*- tai Ne*-ionit pommittavat katodin metallista sisdpintaa,
irrottaen siitd metalliatomeja. Tatd ilmiotd kutsutaan sputteroinniksi. Irronneet
metalliatomit virittyvédt joko irrotessaan katodin pinnasta tai osuessaan
irtoamisen jdlkeen kaasutilan elektroneihin. Virittyneet metalliatomit ldhettavit
kyseisen aineen atomeille tietyn aallonpituuksista sateilyd viritystilan
purkautuessa (Kuva 13). Lamput joiden tdyttokaasuna on kdytetty argonia
emittoivat kdytossd sinistd valoa ja neonkaasua sisdltdvidt lamput emittoivat

punaista valoa.40
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tivtekaasu onttokatodi

(argonia tai neonia) (midritettivii metallia)

\ silikalasi- tai kvartsi-ikkuna
| —
+
eristelevy anodi (tantaalia
zirkoniumia tai volframia)

Kuva 12. Onttokatodilampun rakenne.

Sateilynldhteend voidaan kayttdd myos mikroaaltoviritteisid elektrodittomia
purkauslamppuja (EDL = Electrodeless Discharge Lamp). Toisin kuin joillekin
epdvakaille alkuaineille tarkoitetut onttokatodilamput, purkauslamput ovat
pidempi-ikdisid ja valoteholtaan voimakkaampia. Tamédn vuoksi EDL:t
saattavat tarjota joissain tapauksissa tarkempia mittaustuloksia pienemmasta
madrdstd ndytettd, minkd lisdksi ndytteen analysointiaika saattaa olla

lyhyempi.40

1. Sputteroint 2. Viritys 3. Emissio

AI.-L

/ Art e M
H Mq/ tai Mﬂ/ H l o A
\ Me \ - \ Me

Kuva 13. Sputterointi tapahtuma onttokatodilampussa, missd (Ar*) on argon
kationi, (M°) on perustilalla oleva metalliatomi, (M*) on virittynyt metalliatomi

ja (A) on tietyn aallonpituuksista valoa.
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Atomisointiyksikossd ndyte muutetaan atomimuotoon yleensd lammon avulla.

Atomisointiyksikoitd on olemassa sdhkolld (Kuva 14), liekilld (Kuva 15) ja
huoneenldammolld toimivia. Liekilld toimiva (FAAS = Flame Atomic Absorption
Spectroscopy)  atomisointitekniikka  kdyttdd  hyvdkseen joko  ilma-
asetyleeniliekkid tai dityppioksidiasetyleeniliekkid (N2O-asetyleeniliekki). [Ima-
asetyleeni liekin lampdtila on 2500 K ja N2O-asetyleeniliekin lampétila on 3150
K.38 Yleisimmin kéytetty liekkien polttoaine on ilma-asetyleenikaasu, jota kuluu
kdytossd noin neljd litraa minuutissa. Sen huonona puolena on kuitenkin, ettd
se ei kykene atomisoimaan kaikkia metalleja, kuten alumiinia, zirkoniumia,
molybdeenii ja titaania. Dityppioksidiasetyleeniliekki kuluttaa kaasua kaytossa
noin 14 litraa minuutissa. N2O-asetyleeniliekin huonoihin puoliin kuuluu sen
kyky ionisoida nédytteitdi helpommin kuin ilma-asetyleeniliekki.4® Liekkien
lampotiloihin ~ vaikuttavat kdytettdvdan polttoainekaasun lisdksi ilma-
kaasuseoksen suhde, joka on sdddettdva sopivaksi tutkittavalle aineelle. Jotkin
metallit ionisoituvat korkeissa ldmpétiloissa helpommin kuin toiset. Namd
seikat luovat ongelmia tiettyjen aineiden pitoisuuksien maéaritykseen. Liekin
lampétilan noustessa myos dopplerin-ilmion vaikutukset lisddntyvit atomien
liikkuessa nopeammin korkeammassa ldmpotilassa. Tamad aiheuttaa
absorptioviivojen levenemistd ja ndin ollen virhettd tutkittavan atomin

spektriin.

wvalo niytteensyostto aukko
(HCL tai EDL emissio) grafiittikapillaari

/
y -
T_Q_f

sahkokuumennus

Kuva 14. Kaavamainen kuva grafiittiuunista.
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Grafiittiuunimenetelma (GFAAS = Graphite Furnace Atomic Absorption
Spectroscopy)  kuuluu  liekittomiin,  sdhkolld  toimiviin  ndytteen
atomisointimenetelmiin. Menetelmaéssd tutkittava nayte (5 - 100 ul) syotetdan
pieneen grafiittikapillaariin tai -putkeen, jota lammitetddn sdhkovirralla (Kuva
14). Sahkovirran avulla voidaan uunille sddtdd erilaisia ohjelmia atomisoinnin
eri vaiheisiin. Ohjelmat eli syklit etenevit yleensd seuraavassa jarjestyksessa: 1.
kuivaus, 2. tuhkaus, 3. analyysi, 4. puhdistus ja 5. jadhdytys. Uunin lampétila
kasvaa porrastetusti ensimmdisen neljan syklin aikana.® Mittausvaiheessa
grafiittivunin kapillaarin pdiden ldpi kulkee siteilyldhteen tuottamaa valoa,
joka ohjautuu monokromaattoriin. Kuivauksen ja tuhkauksen aikana
grafiittiuunin sisddn johdetaan inerttid typpi- tai argonkaasua. Kaasut poistavat

uunista analyysin kannalta ylim&ardisten aineiden jaamia.

sumuttuskammio

——— virtausesteitd
lasipisara

Kuva 15. Liekilld toimiva atomisointiyksikko ja ndytteensyottojarjestelma.
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Néytteen atomisoinnissa yleismenetelmind pidettdvien FAAS:n ja GFAASnn
lisdksi kaytetddn tiettyjen metallien analysoinnissa hieman erikoisempia
menetelmid. Téllaisia ovat hydridimenetelma (HGAAS = Hydride Generation
Atomic Absorption Spectroscopy) ja kylmahoyrytekniikka (CVAAS = Cold
Vapour Atomic Absorption Spectroscopy).

Hydridimenetelmalld tutkitaan metalleja, jotka muodostavat herkésti haihtuvia
metallihydrideja.®® Tallaisia metalleja ovat esimerkiksi arseeni, seleeni, tina,
antimoni, telluuri, vismutti, germanium ja lyijy.4° Metallihydridit valmistetaan
kayttamadlla vetykloridihappoa (HCI) ja natriumborohydridia (NaBHa)(yhtdlo
1). Tamdn jilkeen valmistetut metallihydridit kuljetetaan, joko liekilld tai
sdhkovirralla  toimivaan atomisointiyksikkoon  kantajakaasun  avulla.

Atomisointiyksikko on yleensd valmistettu kvartsista.
3Na* + 3BHy + 3H* + 4H3As05 & 3H3BOs + 4AsHs + 3H0 (1)

Kylmdhoyrytekniikalla tutkitaan pé&dasiassa vain elohopeaa. CVAAS-
tekniikassa elohopea pelkistetddan alkuainemuotoon tina(Il)kloridin (SnCly)
avulla (yhtdlo 2).3 Reaktio tapahtuu huoneenldammossd, jolloin elohopea
pelkistyessddan muuttuu automaattisesti kaasumaiseen olomuotoon. Taméan
takia reaktio ei kaipaa varsinaista atomisointiyksikktd vaan ndyte voidaan
sdteilyttdd sellaisenaan. Ndyte kuljetetaan atomisointiyksikkoon kantajakaasua
kayttden. Atomisointiyksikko koostuu pitkadstd lasiputkesta, jonka ldpi kulkee

séteilyldhteen ldhettama valo.

Sn2* + Hg?* = Snt* + Hg? (2)

Naytteensyottojarjestelméssa (Kuva 15) tapahtuu néyteliuoksen muuntaminen
aerosolimuotoon ja lopulta sen syottaminen liekkiin. Naytteensyottoyksikko eli
yhdistetty = pneumaattinen sumutin on  valmistettu  pintapuolisesti
ruostumattomasta terdksestd. Nayteliuos imetddan sumuttimen sisddn platinasta

tai iridiumista valmistetun putken ldvitse. Imun saa aikaan sumuttimen
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kapillaariin syotettdva hapetinkaasu eli virtaava ilma. Tédssd vaiheessa virtaavan
ilman vaikutus ndyteliuokseen saa aikaan karkean ilma-neste seoksen. Tamé on
seurausta Bernoullin venturi-ilmiostd, jossa virtaavan nesteen (fluidin)
virratessa ohuessa kapillaarissa sen nopeuden kasvaessa nesteen paine laskee.3
Kapillaarissa nesteen virtausnopeus on 3 - 6 ml / min. Venturi-ilmitn johdosta
syntynyt ensimmdisen vaiheen aerosoli johdetaan virtausesteiden kautta
sumutuskammioon. Virtausesteet poistavat aerosolista suuret pisarat eli
karkeudet ja edistdvdt ndin analyysissd kdytettdavan hienojakoisen aerosolin
muodostumisessa. Ylimddrdinen neste poistuu sumuttimen sisiltd poistoputkea

pitkin.

Tiettyd metallia médritettdessd taytyy AAS laitteistosta valita tdlle kyseiselle
metallille ominainen aallonpituusalue, jota tutkitaan. Aallonpituudensdatimella
eli monokromaattorilla valitaan kapea aallonpituuskaistale, jolloin ndytteen
absorbanssille epdolennaiset aallonpituudet suodattuvat pois. Talloin OKL:n tai
EDL:n ldhettaman séteilyn heikkeneminen voidaan havaita nédytteen ldpdisseen
sdteilyn intensiteetistd. Monokromaattorista suodatettu valo kulkeutuu
ilmaisimelle eli  detektorille. =~ AAS laitteistossa kadytetddn yleensd
fotoelektronisena detektorina valomonistinputkea (PMT = Photomultiplier
Tube), joka muuntaa havaitut valon fotonit séhkdsignaaliksi.3® Tietokone laskee
tamdn jdlkeen sdhkosignaalin perusteella ndytteen absorbanssin ja vertaa sitd
standardiliuosten avulla mé&aritettyyn kalibraatiosuoraan. Kalibraatiosuora on
muodostettu standardien absorbansseista, jotka ovat konsentraatioiden
funktioina.  Tutkittavan  metallin = absorbanssin  perusteella  voidaan

kalibraatiosuorasta maarittdd kyseisen metallin pitoisuus ndytteessa.

3.2.2 Atomiemissiospektroskopia

Atomispektroskopisiin menetelmiin kuuluva atomiemissiospektroskopia (AES

= Atomic Emission Spectroscopy) perustuu tietyn aallonpituuksisen
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emissiosdteilyn intensiteetin havaitsemiseen ja mittaamiseen.3® Yleisimmit
AES:aan pohjautuvat mittausmenetelmit ovat liekkiatomiemissiospektrometria
eli liekkifotometria (FES = Flame Emission Spectrocopy) ja induktiivisesti
kytketty plasma (ICP = Inductively Coupled Plasma). Menetelmastd riippuen,
AES-menetelmilld voidaan mitata samanaikaisesti yhden tai useamman aineen

pitoisuus tutkittavasta ndytteesta.

energia + E virittyminen ; Ex . purkautuminen ; Ex + ~
E. —@— Eo E. —@—
atomin atomin atomin tetyn
perustila viritystila perustila  aallonpituuksinen

valo

Kuva 16. Atomin emissio. Eo ja E1 kuvaavat atomin perustilaa ja ensimmaistd

viritystilaa.

Jokaisella alkuaineella on tietty mé&ard elektroneja, jotka ovat sijoittuneet niille
ominaiseen avaruuden osaan (tietylle orbitaalille) perustilassa olevan atomin
ytimen ympdrille. Kun atomiin tuodaan esimerkiksi ldmpoenergiaa, on
mahdollista, ettd yksi tai useampi sen ulkoelektroneista virittyy korkeammalle
energiatasolle. Talloin atomin elektronikonfiguraatio muuttuu
epdstabiilimmaksi perustilaan ndhden. Viritystilan purkauduttua spontaanisti,
elektroni palaa sille energeettisesti edullisemmalle paikalle atomiytimen
ympdrille. Ylimddrdisen energiansa elektroni ldhettdd valokvanttina (fotonina)
eli elektromagneettisena séteilynd, joka havaitaan AES-menetelmilld atomille
ominaisena emissiosateilynd (Kuva 16).40 Atomien virittdmiseen tarvitaan suuri
méadrd energiaa, joka tuotetaan yleensd liekin tai plasman avulla. Atomien
emissioséteily kootaan optiikan avulla suodattimeen, josta sdteily kulkeutuu
detektorin kautta tietokoneen analysoitavaksi. AAS-tekniikoista poiketen
ndytteen atomisointi ja viritys tapahtuvat samassa yksikossd, liekin tai plasman
avulla.®® Naytteestd emittoituvan sidteilyn intensiteetti on verrannollinen

tutkittavan aineen pitoisuuteen ndytteessd. Atomien emissiosdteily koostuu
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useista eri aallonpituuksista, joita kutsutaan emissioviivoiksi. Séteilyd mitataan

vaakasuorasti (horisontaalisesti) liekkiin ndhden.

atomisointiyksikks
aallonpituudenilmaisin tulosliuska
linssi (detektori) J/

e ey

l
= &8 &
elektroniikka ja tulostusjirjestelma

ndytteensyottdjarjestelmd  aallonpituudensidadin
(sumutin) (monokromaattori)

Kuva 17. Atomiemissiospektrometrin rakenne.

Liekkifotometri  koostuu ndytteensyottojdrjestelméstd, atomisointi-  ja
viritysyksikostd, aallonpituudensddtimestd  ja -ilmaisimesta ~ seka
tulostusjdrjestelmastd (Kuva 17).38 Liekkifotometriaa kdytetddn pddasiassa
livosmuodossa olevien I ja II pddryhmdn metallien maédrityksessa.
Alkalimetallien alhaisen virityspotentiaalien takia (Unatrium = 5,14 €V ja Ukalium =
4,34 eV) ensimmadisen pddaryhmdn metallit ovat yleisin mddrityskohde FES-
menetelmadlld. Madritettdvien aineiden alhainen virityspotentiaali mahdollistaa
AAS-menetelmiin verrattuna viileimpien liekkien kadyttamisen. Tédllaisia
liekkejd ovat esimerkiksi ilma-propaaniliekki (1980 C°), ilma-butaaniliekki (1991
C°) ja ilma-metaaniliekki (1961 C°).#3 Tutkittava ndyte syotetddn liekkiin
samalla tavalla kuin FAAS menetelmdssd, pneumaattisella sumuttimella, jonka
toimintaperiaate on tdysin samanlainen. Liekkiin aerosolimuodossa
sumutettavasta atomisoituvasta ndytteestd virittyy ylemmadlle energiatasolle
vain noin 1 atomi 10000 atomista. Perustilalleen palautuvien atomien ldhettama
emissio  kulkeutuu kokoavien linssien ldpi monokromaattorille tai

suodattimelle, josta filtterditynyt valo kulkeutuu ilmaisimelle. Toisin kuin AAS-
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menetelmissd, joissa tutkittavan sidteilyn havaitsemiseksi kdytetdan Kkalliita
valomonistinputkia, voidaan FES laitteistossa kdyttdd halvempia fotodiodeja tai
fotoemissiodetektoreja. Kaiken kaikkiaan FES menetelmd on halpa ja varma
menetelmd esimerkiksi natriumin (589,0 nm), kaliumin (766,5 nm) ja kalsiumin

(422,7) havaitsemiseen luonnonvesindytteistd.40

Induktiivisesti kytketty plasmalaitteisto koostuu ndytteensyottojarjestelmésta
(pneumaattinen sumutin ja sumutuskammio), ICP-yksikostd,
polykromaattorista, detektorista ja tulostusjdrjestelmastd. ICP:1la voidaan tutkia
samanaikaisesti monia eri alkuaineita aina alumiinin 167 nm:n emissioséteilysta
cesiumin 852 nm:n sdteilyyn asti.3¥ ICP:n  etuina ovat esimerkiksi
liekkimenetelmiin ndhden pienempi spektraali- ja matriisihdirion mahdollisuus.
Spektraalihdiriotd  voidaan  hallita  erottelutarkkuutta lisdéamadlld  ja

vaihtoehtoisten emissiospektriviivojen valinnalla.

ulostulo

— )/
e T

nestemdainen nayte
'I\ kapillaariputki

argonkaasu
Kuva 18. ICP-laitteiston pneumaattinensumutin.

ICP:n  ndytteensyottojdarjestelma on  toiminnaltaan  FAAS-laitteistoon
verrattavissa.®® Erona FAAS:iin pneumaattisen sumuttimen (Kuva 18)
materiaali on lasia ja se on pumppausteholtaan heikompi. Sumutin tuottaa
kuitenkin hienojakoisempaa aerosolia, joka on tarkan analyysin kannalta
tarpeellista. FA AS-laitteistossa sumutin pumppaa néyteliuosta 4 - 6 ml / min ja

ICP-laitteistossa 0,5 - 4 ml / min. Pneumaattisen sumuttimen ndyteputki johtaa
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sumutuskammioon ohutta kapillaariputkea pitkin, josta se lopulta johdetaan
plasmaan injektioputkea pitkin. Aerosolin muodostuksessa kédytettdava

kantajakaasu on argonia.

Plasmayksikko koostuu kolmesta sisdkkdisestd lasiputkesta ja induktiokddamista
(Kuva 19).38 Uloimmassa lasiputkessa kiertdd jadhdytykseen tarkoitettu
argonkaasu. Keskimmadisessa lasiputkessa kiertdd plasmasoihdun polttoaineena
kaytettdvd argonkaasu. Sisimmadisessd lasiputkessa eli injektioputkessa virtaa
ndyteaerosoli, joka plasmaan syotettdessd muodostaa sille tyypillisen rengas- tai
donitsikuvion plasmaan. Induktiokdamit kiertdaviat plasmasoihdun ympadrilld ja
ne ovat materiaaliltaan kuparia. Ndissd kupariputkissa kiertdd kddmien
jadhdytykseen tarkoitettu vesi ja kddmi saa my0Os virtansa niiden avulla.
Induktiokddmi toimii noin 0,5 - 1,5 kW teholla ja sen taajuus vaihtelee
normaalisti 27 - 40 MHzn vaélilli. Aktivoitaessa plasmaa tédytyy
kantajakaasuvirta kytked pois pdiltd ja kddmien tuottama radiotaajuus kytkea
padlle. Talloin k&amit luovat voimakkaan elektromagneettisen kentan
argonvirtaan. Tamdn jdlkeen polttoaineena toimiva argon sytytetddn
korkeajdnnitteiselld kipindlld, joka tuottaa “siemenelektroneja” kaasuvirtaan.
T&lloin osa argonatomien elektroneista erkanee atomiytimen vaikutuskentastd,
jolloin korkeajannitteinen magneettikenttd kiihdyttdd kyseisid elektroneja.
Kiihdytetyt elektronit tormdilevit toisiin argonatomeihin ja riistavét atomeilta
lisdd elektroneja. Tdtd kutsutaan argonkaasun indusoiduksi ionisaatioksi, jonka
seurauksena plasmaan muodostuu argonatomeja, argonioneja sekd irronneita
elektroneja. Tama jatkuvalla radiotaajuudella aiheutettu ketjureaktio tunnetaan

induktiivisesti kytkettynad plasmana.
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Kuva 19. Induktiivisesti kytketty plasmayksikko.

Spektrometrina ICP:ssa kdytetdidan AAS ja FES menetelmissd kaytettdvien
monokromaattorien  sijasta = polykromaattoria. = Polykromaattori ~ voi
monokromaattorista  poiketen  havaita  samanaikaisesti = useita  eri
aallonpituuksia, joten useita perdkkdisia mittaussarjoja ei kaivata.
Polykromaattori havaitsee plasmassa viritettyjen atomien emissioséteilyd
plasmaliekistd katsottuna vaakasuorasti, pystysuorasti tai molemmista
suunnista samanaikaisesti (”dual-mittaus”).3® Polykromaattorista suodatetut
fotonit ohjataan detektorille, joka pystyy havaitsemaan samanaikaisesti useista
eri spektriviivoista koostuvaa elektromagneettista sdteilyd. Téllaisena
havaitsimena toimii yleensd CCD-detektori (CCD = Charged-Coupled
Detector), joka muuntaa tietyn aallonpituuksiset elektronit siahkosignaaleiksi.
Taman jalkeen tietokone suorittaa tarvittavat laskutoimituksen. Téllaisia ovat
esimerkiksi konsentraatioiden laskeminen tutkittavien aineiden
emissiosdteilyjen intensiteettien avulla. Laskutoimitusten jadlkeen tulosliuska on

valmis analysoitavaksi.
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Yleisesti ottaen atomiabsorptiospektrofotometriaan perustuvia menetelmid
pidetdan AES-menetelmid helppokdyttoisempind. Liekin sddtdminen AAS-
menetelmien kayttoon on yksinkertaisempaa kuin AES-menetelmien kayttoon.
Taman lisdksi liekin emissiotaajuus saattaa aiheuttaa virhettd ndytteen
emissiospektriin. Tama seikka ei haittaa AAS-menetelmien tarkkuutta. Myos
ndytteessd olevista muista aineista johtuva spektraalihdirion mahdollisuus tulee
ottaa huomioon ndytettd analysoitaessa. FES-menetelmé on kuitenkin halvempi
kuin AAS-menetelmit ja ndytettd analysoitaessa ei tarvita erillistd lamppua
sdteilynldhteeksi. Tamén lisdksi liekkimenetelmdssd on AAS-menetelmiin
verrattuna paremmat toteamisrajat useille alkuaineille. Né&ihin alkuaineisiin
lukeutuvat muun muassa alkalimetallit.#? ICP:aa voidaan kayttdd myos
metallien madrittdmisen lisdksi esimerkiksi hiilen, fosforin ja rikin
madrittdmiseen. Vaikka ICP jadkin edullisuudessaan AAS-menetelmien taakse,
voidaan sen avulla kuitenkin analysoida samasta ndytteestd useita eri

alkuaineita hyvin lyhyessa ajassa.

3.2.3 UV/Vis-spektroskopia

Menetelmélld mitataan tutkittavan ndytteen kykyd absorboida UV-valon ja
ndkyvan valon aallonpituuksia.®® Spektrometrilld voidaan mitata tarkasti tietyn
aallonpituuksista sdteilyd. Laite kdyttdd hyviakseen Beerin ja Lambertin lakiin
pohjautuvaa mddritelmédd absorbanssista, jonka mukaan sdhkomagneettisen
sdteilyn absorboituminen riippuu eksponentiaalisesti tutkittavien molekyylien
madrdstd ndytteessd [C]. Absorbanssi (A) saadaan siis mddritelmdn mukaan
ottamalla kymmenkantainen logaritmi séteilyn alkuperdisen intensiteetin (Io) ja

ndytteen ldpdisseen intensiteetin (I) osamadrastd (yhtdlo 3, Kuva 20).
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Kuva 20. UV/Vis-spektrofotometrin kyvetti, jonka ympdrille on merkitty
ndytteeseen saapuvan valon intensiteetti (Io), ndytteen ldpdisseen valon
intensiteetti (I), ndytekyvetin pituus (l), tutkittavalle ndytteelle ominainen

molaarinen absorbtiokerroin () ja ndytteen konsentraatio [C].

Absorbanssi (Ax) on kuitenkin lineaarisesti verrannollinen tutkittavien
molekyylien (x) konsentraatioon [Cx] nédytteessd.3® Kaytettdessd konsentraatiota
absorbanssin maddritykseen ndytteestd (Kuva 20), tarvitaan laskuissa myos
mittauslaitteistossa kaytettdavan ndytekyvetin pituutta (I / cm) ja naytteelle
ominaista molaarista absorbtiokerrointa (ex). Edelld mainittujen suureiden
avulla suurin osa spektrofotometreistd laskee suoraan ndytteen absorbanssin
(vhtdlo 4). Mddritetyn absorbanssin avulla laite vertaa saatua absorbanssia
standardiliuoksilla maédritettyyn korrelaatiokdyrddn, josta saadaan luettua

tutkittavan aineen konsentraatio ndytteessa.

A=logio(lo/1I) (3)

A==1[C] (4)

UV /Vis-spektrofotometri  koostuu sdteilyldhteestd, —monokromaattorista,
slittista (raosta), kyvetistd, detektorista, vahvistimesta ja tulostusjdrjestelmésta
(Kuva 21).38 Spektrometrilld voidaan tutkia esimerkiksi liuosmuodossa olevia
siirtymdmetalli-ioneja (Cu?*, Mn?*, jne.), konjugoituneita orgaanisia yhdisteitd
(dieenit, ketonit, jne.) sekd biologisia makromolekyyleja. Analyysin tarkkuuteen
vaikuttavat liuottimen valinta, hdiritsevien aineiden (molekyylit, ionit,
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yhdisteet, jne.) ldsndolo, kyvetin puhtaus ja kunto (naarmut), liuoksessa olevien
elektrolyyttien suuri méaarad sekd tutkittavan liuoksen lampétila ja pH. Nama
edelld mainitut elementit tulee ottaa huomioon tapauskohtaisesti mittausta

suoritettaessa.

monokromaattori kyvetti vahvistin tulosliuska

l bodemen ||
-

=l
| 1

sdteilynldhde slitt tulostusjérjestelma

Kuva 21. UV //Vis-spektrofotometrin rakenne.

Spektrofotometrin sédteilyldhteend kdytetddn yleensd korkeaintensiteettisia
Volframilamppuja tuottamaan ndkyvan valon siteilyalueen (400 - 700 nm)
elektromagneettista sdteilyd.?® Deuteriumlamppuja kédytetdan tuottamaan UV-
alueen (200 - 400 nm) elektromagneettista sdteilyd. UV-lamppujen
kuorimateriaali on puhdasta kvartsia, poiketen normaaleista
halogeenilamppujen  kuorimateriaaleista. =~ Nykyisin = halogeenilampuissa

kaytettavat kvartsilasiseokset eivit pddstd lavitseen UV-siteilya.

Monokromaattoria kadytetddn tuottamaan polykromaattisesta valonldhteesta
halutun aallonpituuksista, monokromaattista valoa. Valo, jonka
monokromaattori p&dstdd ldvitseen, ei ole kuitenkaan tdysin tietyn
aallonpituuksista elektromagneettista sateilyd. Lapdissyt valo on kapea kaista
eri aallonpituuksia, jotka ovat suuruudeltaan ldhelld toisiaan. Tama kapea
kaista sdteilyd ohjataan rakoon, jonka leveyttd muuttamalla saadaan kaistaa
kavennettua edelleen ldhemmadksi haluttua séateilytaajuutta. Normaalien
spektrometrien sateilykaista on 5 - 10 nm leved, kun taas tutkimuksessa

kaytettdvien laitteiden kaista on alle 1 nm.38
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Useimmat UV/Vis-spektrofotometrit on suunniteltu kadyttamaan 10 mm
paksuja kyvettejd®. Rutiinitoihin, 400 - 700 nm taajuuksille, kelpaavat
kierrdtettavat muoviset kyvetit, joissa voidaan kdyttdd vesi- ja etanolipohjaisia
livottimia. Tarkkoihin maddrityksiin ja huonosti sdteilyd absorboivien aineiden
kanssa on hyvéa kayttdd optisesti oikeanlaisia lasikyvettejd. Lasin ja muovien
absorboidessa UV-valoa tdytyy kayttdd kvartsikyvettejd alle 300 nm
madrityksissd. Aina ennen tarkkaa maddritystd tdytyy tarkistaa kyvetin puhtaus
ja kunto. Kyvetin elektromagneettisen sateilyn ldapdisyominaisuudet saattavat
muuttua kyvetin tilan mukaan. Lika saattaa estdd tietyn aallonpituuksista valoa

lapdisemaéstd lasia ja naarmut sekd halkeamat aiheuttavat valon siroamista.

UV /Vis-spektrofotometrissa =~ voidaan  kayttdd  detektorina  halvempia
fotodiodeja tai kalliimpia valomonistinputkia, fotodiodisarjoja sekd CCD-
detektoreita. Laitteen kdytostd riippuu vaaditaanko detektorilta suurta
erottelukykyd ja stabiilisuutta, kuten tutkimuksessa, vai riittdako fotodiodien
tarjoama analyysitarkkuus.3® Absorbtion havaitsemistarkkuuteen vaikuttaa
slittin ~ kdyton ja detektorin valinnan ohella myds spektrometrin
signaalinvahvistinjdrjestelma ja sen voimakkuus. Hyvéd vahvistin mahdollistaa
slittin tehokkaamman kayton eli se mahdollistaa pienemmén raon valinnan,
jolloin tarkemmin valittu siteilykaista saadaan ohjattua tutkittavaan
ndytteeseen. Vahvistin siis estdd heikon absorbtiosignaalin hukkumisen

kohinan sekaan.

3.3 Elektroanalyyttiset menetelmait

Elektrokemiallisia menetelmid kaytetddn laaja-alaisesti erilaisten molekyylien,
ionien, kaasujen (NHs;, CO; 0O2), aineenvaihduntatuotteiden (glukoosi),
ladkkeiden sekd pH:mn mddrityksessd.’®® Menetelmdt perustuvat elektronien

siirtoon aineelta toiselle ennalta maddrdttyjen hapetus-pelkistysreaktioiden
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kautta (yhtdlo 5). Ensin tdytyy tuntea tutkittavan ja tunnetun aineen
puolireaktiot, jotta haluttu kokonaisreaktio voidaan loytdd. Puolireaktiot ovat
aina reversiibelejd, koska reaktion suunta voidaan madratd kayttamalld oikein
valittuja ehtoja (yhtdlot 6 ja 7). Esimerkiksi lisdttdessd alkuaine sinkkid (Zn)
kupari-ioneja (Cu?*) sisdltdavdaan liuokseen, reaktion suunta madrdytyy
automaattisesti aineiden pelkistys- eli elektrodipotentiaaleista johtuen.
Aineiden elektrodipotentiaalit (E°) on saatu vertaamalla tutkittavan aineen
elektrodipotentiaalia standardivetyelektrodin [Pt (s) | H2(1,00 bar)] potentiaaliin,
joka on sovittu 0 V:ksi. Kuparin pelkistyspotentiaali (+ 0,34 V) on suurempi
kuin sinkin (- 0,76 V). Tama tarkoittaa sitd, ettd sinkki on parempi pelkistin kuin
kupari eli kupari on parempi hapetin. Tdlloin asetettaessa kaksi puolireaktiota
rinnakkain, niiden suunta maaraytyy ymparoivistd olosuhteista johtuen, jolloin
tietyt ehdot puolireaktioiden kululle tdyttyvit.3® Nadistd ehdoista johtuen
voidaan kirjoittaa tapahtumaa kuvaava kokonaisreaktio, joka koostuu

madratyistd puolireaktioista (yht&lo 8).

pelkistyminen

(Hapettunut muoto) + (Elektronit) —— (Pelkistynyt muoto) (5)
hapettuminen

Cul*+2e — Cu (6)

Znit+2e — Zn (7)

Cul*+7Zn — Cu+ Zn? (8)

Elektrokemiallisten menetelmien etuina ovat erittdin hyvat havaitsemisrajat ja
laaja toiminta-alue (10! - 108 mol / 1). Taman lisdksi laitteistoja on saatavilla
hyvin pienissd kokoluokissa, mikd mahdollistaa ”in vivo” maddritykset eli
eldvdssd elimistossd tehtdvat madritykset. Mittauksien etuna on myos se, ettd

analyytin médritys vaatii vain hyvin pienen tilavuuden (pl) ndyteliuosta.8
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Analyytin madrittdimiseen useilla elektroanalyyttisilldi menetelmilld tarvitaan
referenssi- ja indikaattorielektrodi sekd jannitemittari. Menetelmd perustuu
galvaanisen kennon toimintaperiaatteeseen, jossa tutkittava analyytti
(esimerkiksi Fe?*- ja Fe3*-ionien suhteellinen osuus) mddritetddn liuoksesta
kennopotentiaalin (E) avulla (yhtdlo 9). Maidrityksessda kaytetdan hyvaksi
tasapainovakiota hyvaksikdyttdvdd muunnettua Nernstin yhtdloa (yhtélo 10).
Yhtdlolld saadaan médritettyd standardi pelkistyspotentiaali (E°), jota voidaan
kayttdd elektrodipotentiaalien (E+)) mddrityksessd, missd (E°+)) on
puolireaktioiden potentiaalit, (n) on puolireaktiossa siirtyvét elektronit ja (K) on

tasapainovakio (yhtalo 11).

E=E.-E (9)
Ee = (0,05916 / n) - log K (10)
E(+) = E?+, - (0,05916 / n) - log K (11)

3.3.1 Vertailuelektrodit eli referenssielektrodit

Vertailuelektrodien tehtdvana elektroanalyyttisissd mddrityksissd on yllapitdd
tiettyd  kiintedd  muuttumatonta  potentiaaliarvoa eli  jdnnitettd.*
Referenssielektrodeilla on tietty ennalta standardisoitu kompositio eli rakenne.
Erilaisia vertailuelektrodeja ovat muun muassa standardivetyelektrodi (S.H.E.:
Pt (s)|H2 (1 bar)), hopea-hopeakloridielektrodi (Ag|AgCl-elektrodi) ja
kalomelielektrodi (S.C.E.: Cl- (4M) | Hg2Cl2 (s) | Hg (1) | Pt (s))).
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Galvaanisen kennon kuvaus kaawvalla:

Ag(s)| AgCl(s)| CI (aq) | | Fe?* (aq), Fe** (aq) | Pt (s)

Kuva 22. Galvaaninen kenno, jolla voidaan mitata oikeanpuoleisesta kennosta
rautaionien  suhteellinen  osuus. Kennossa  Pt-elektrodi  toimii
indikaattorielektronina ja koko vasemmanpuoleinen kenno suolasiltoineen

toimii referenssielektrodina.

Kéaytettdessd esimerkiksi Ag|AgCl-elektrodia Fe?*- ja Fe3*-ionien suhteellisen
osuuden maddrittdmiseen liuoksesta, referenssielektrodin potentiaali pysyy
samana (Kuva 22).45 Potentiaalin pysymisen samana aiheuttaa galvaanisen
kennon anodin puoleisen lokeron sisdltimd konsentroitunut KCl-liuos. Tama
estdd kloridi-ionien konsentraation muutoksen, jolloin kennopotentiaali (E)

muuttuu ainoastaan rautaionien suhteellisen osuuden muuttuessa.
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kytkentdjohto
I ilmanottoaukko, jossa huokoinen liitanta

hopeajohto
kylldinen KCl-ja AgCl-linos
AgCl-tahna

kiintedd KCl:a, jossa hiukan kiintedd AgCl:a
suolasilta eli huokoinen liitdntd analyyttilinoksen kontaktiin

Kuva 23. Hopea-hopeakloridireferenssielektrodin rakenne.

Kuvan (22) anodin puoleisesta kennosta ja suolasillasta rakentuvasta
kokonaisuudesta voidaan ajatella muodostuvan suuren mittakaavan
referenssielektrodi. Normaalisti analyyseissd kaytettdvit referenssielektrodit
ovat kooltaan huomattavasti pienempid ja ndin ollen vain hyvin pieni osa
elektrodin KCl-suolasillasta on kontaktissa analyyttiliuoksen kanssa (Kuva

23) 45

3.3.2 Tyoelektrodit eli indikaattorielektrodit

Indikaattorielektrodit jakautuvat kahteen eri luokkaan; metallielektrodeihin ja
ioniselektiivisiin ~ elektrodeihin. Metallielektrodien tehtdvand on luoda
sdhkoinen potentiaali vastaamaan sen pinnalla tapahtuvaa hapetus-
pelkistysreaktiota. Yleisin metalli-indikaattorielektrodi on platina. Se on
suhteellisen inertti metalli eli se ei osallistu juurikaan kemiallisiin reaktioihin.
Elektrodina voidaan kdyttada myos kultaa, joka on platinaakin inertimpi metalli.
Monet hapetus-pelkistysreaktiot tapahtuvat nopeasti hiilipinnoilla, joten
erilaisia hiilestd tehtyjd elektrodeja on myos olemassa. Hopea-, kupari-, sinkki-,
kadmium- ja elohopeaelektrodeja voidaan kayttdd silloin, kun maédritetdadan
metallielektrodin omia ioneja. Esimerkiksi hopeaelektrodia voidaan kayttaa

médritettdessd hopeakationeiden pitoisuutta ([Ag*]) hopeakloridiliuoksesta
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(Kuva 24).% Yleisesti metallielektrodit toimivat parhaiten, kun niiden pinta-ala
on suuri ja puhdas. Téllaiset elektrodit puhdistetaan yleensd upottamalla ne
hetkeksi kuumaan kahdeksan molaariseen typpihappoon (8M HNOs3), minkd

jdlkeen elektrodit huuhdellaan tislatulla tai ionivaihdetulla vedell.

Ag-elektrodi
kalomelielektrodi (hopeajohto)
1!
-
Puolireaktiot:
Agr+e —/— Agl(s) Ee. =0,799V
,-,_,_o-'_'_
\\“"'H-._ I_I - —1 - — i
— g2Clz (5) + 2e¢ — 2Hg (1) + 2CL E.-=0241V
Kennoreaktio:
N
E =E.-E. = {0,799 - 0,05916 - log (1 / [Ag-])} - {0,241}
/r'___’___———_______\

Y E=0558+005916-log(lAg"])

Kuva 24. Hopea- ja kalomelielektrodin kadyttiminen hopeakationeiden
madrityksessd. Kalomelielektrodin elektrodipotentiaali on 0,241 V, koska
elektrodi on kylldstetty kaliumkloridilla, jolloin kloridi-ionin konsentraatio on

vakio. Téalloin (E°.) sijasta voidaan kayttdd suoraan elektrodipotentiaalia (E.).

Ioniselektiiviset ~ elektrodit (ISE = ion-selective electrode) eroavat
metallielektrodeista siten, ettd ne perustuvat tietyn analyytin indikoimiseen.4
ISE:n kyky indikoida tietyn tutkittavan ionin pitoisuutta liuoksessa perustuu
elektrodin membraanin kykyyn (affiniteettiin) kiinnittdd tiettyjd ioneja itseensd
kemiallisen reaktion kautta. Tdlloin membraani on yleensd hydrofobinen
orgaaninen polymeeri, joka on kyllastetty viskoottisella orgaanisella
liuottimella, jossa on selektiivisesti tiettyjd ioneja sitovia ligandeja (Kuva 25).

Membraanin siséltdiméssd orgaanisessa liuottimessa saattaa olla myos ligandien
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tilalla ainetta, joka kykenee ionien vaihtoon. Kummassakaan tapauksessa kyse
ei ole hapetus-pelkistysreaktiosta. Optimaalinen ISE olisi sellainen, ettd se
sitoisi ainoastaan analyytin ja olisi neutraali muita ioneita kohtaan.
Todellisuudessa kaikilla ioniselektiivisilld elektrodeilla on affiniteettia myos
muita kuin tutkittavaa ionia kohtaan. Analyysissd kdytettdvd ISE valitaan
kuitenkin siten, ettd sen affiniteetti on selvésti voimakkaampi analyyttid

kohtaan ja heikompi muille ioneille.

1.ISE 6. Ulkoinen referenssielektrodi
2. Sisdinen referenssielektrodi 7. Tdaytelinos

3. Taytelinos 8. Membraanin sisdapinta

4. Ioniselektiivinen membraani 9. Membraanin ulkopinta

5. Analyyttilinos 10. Analyyttilivos

Kuva 25. Kationia (K*) ja anionia (Aa) sisdltdvddn analyyttiliuokseen on
upotettu ioniselektiivinen elektrodi, jonka tdyteliuos sisdltdd kationia (K*) ja
anionia (Ae¢). ISE:n membraani on kylldstetty hydrofobisella orgaanisella

liuottimella (H-), johon on liuennut tutkittavaa kationia sitovaa ligandia (L).

ISE:n kdyttaminen tutkittavan ndytteen mddrityksessd perustuu aineiden
aktiivisuuksien eroon. Vaikka ioniselektiiviset elektrodit mittaavatkin aineiden
aktiivisuuksia, voidaan aktiivisuuksien approksimoida olevan pitoisuuksia.

Tamd pdtee niin kauan, kuin (i) analyytti on laimennetussa liuoksessa, (ii)
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mittalaite on Kkalibroitu liuoksilla, joiden pitoisuus on ldhelld analyytin
pitoisuutta ja (iii) makromolekyylien (nukleiinihapot, proteiinit, jne.)
sitoutuminen ISE:n membraaniin on vidhdistd. Jos analyytin aktiivisuus
(pitoisuus) eroaa ISE:n sisdisen referenssielektrolyytin aktiivisuudesta,
muodostuu kalvon ldpi kulkeva potentiaali, joka riippuu referensielektrolyytin
ja  analyytin  aktiivisuuksien = suhteesta. @ Koska  ISE:n  sisdisen
referenssielektrolyytin sekd ulkoisen referenssielektrodin aktiivisuudet ovat
vakiot, tutkittava kennojannite (E) riippuu ainoastaan membraanipotentiaalista.
Kyseinen potentiaali riippuu siis tutkittavan analyytin pitoisuudesta

ndyteliuoksessa.38

Yleisid ioniselektiivisid elektrodeja ovat esimerkiksi lasimembraanielektrodit eli
lasielektrodit, kaasuatunnistavat lasielektrodit, neste- ja
polymeerimembraanielektrodit sekd kiinteimembraaniset elektrodit.3845
Lasielektrodin toiminta perustuu silikalasin uloimman kerroksen (Si-O)
kykyyn vaihtaa ioneja (Na*, H*) liuoksen pH:n mukaan. Lasielektrodia
kdytetddnkin yleisesti pH:n mittaamiseen, mutta elektrodin muunneltua
kompositiota voidaan kadyttdd myos muiden ionien (Na*, NH4*) méaaritykseen.
Kaasuatunnistavien lasielektrodien avulla voidaan maérittda esimerkiksi hapen
(O2) tai hiilidioksidin (COz) pitoisuus ndytteessd. Hiilidioksidin tapauksessa
menetelmd pohjautuu membraaniin, joka padstda lavitseen hiilidioksidikaasua.
Télldinen materiaali on esimerkiksi CO»-ldpdisevd silikonimuovi. Membraanin
sisdlld on tdyteainetta (esimerkiksi NaHCO; (aq) + NaCl (aq)), joka
mahdollistaa hiilidioksidin muuttumisen hiilihapoksi (H2CO3). Tdmaén jdlkeen
pH-elektrodi mittaa liuoksen pH:n, joka on verrannollinen CO2:n osapaineeseen
(Pcoz) ndyteliuoksessa. Hapen maééaritykseen on omat elektrodit, kuten Clark-
tyyppiset-elektrodit. Neste- ja polymeerimembraanielektrodeja kdytetdan muun
muassa kalium-, kalsium, kloridi- ja ammoniumionien maéritykseen.
Elektrodien membraani koostuu tihedstd aineesta, joka on liotettu
hydrofobisessa viskoottisessa liuottimessa, johon on liuennut analyytin

kannalta sopiva neutraali ligandi tai ioninvaihtaja. Kiinteimembraaniset
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elektrodit koostuvat tutkittavan analyytin yksittdisistd kiteistd tai puristetuista
rakeista. Membraanin materiaalin tdytyy olla kdytdnnossda veteen
liukenematonta. Téllaisia membraaneja ovat esimerkiksi fluoridi-ionien (F-)
madrityksessd kaytettava europeumkationeilla (Eu?¥) kyllastetty
lantaanifluoridi (LaFs) sekd kloridi-ionien (Cl) maddrityksessd kaytettava

hopeasulfidista (Ag>S) ja hopeakloridista (AgCl) puristettu membraani.

3.4 Titrimetria

Volumetrinen analyysi eli titrimetrinen analyysi on kvantitatiivinen tekniikka,
jota kdytetddn tuntemattomasta ndyteliuoksesta maddritettdvan tietyn aineen,
analyytin, tutkimisessa.®® Maddrityksessd tarvitaan ennalta valmisteltua
standardiliuosta, titranttia, jonka konsentraatio tunnetaan. Standardilioksen
tarkoituksena on reagoida liuosmuodossa olevan tutkittavan aineen kanssa,
kunnes ldhtoaineissa ei ole endd tutkittavaa ainetta jdljelld. Titraaminen
perustuu ldhtdaineiden stoikiometrian tuntemukseen. T4lloin tiedetddn tarkasti,
paljonko tietyn konsentraatioista standardiliuosta kuluu tiettyd maéaraa
tutkittavaa ldhtoainetta kohden. Ennen tuntemattoman liuoksen titraamista
valmistetaan  testiliuos, jolla maédritetddn standardiliuoksen tarkka
konsentraatio. Tutkimuksessa kdytetdan yleensd joko kemiallista indikaattoria,
joka reagoi védrin vaihtumisella reaktion pddtepisteen saavuttamiseen, tai pH-
elektrodia jos Kkyseessi on potentiometrinen titraus. Joissain harvoissa
tapauksissa reaktion saavuttaessa pddtepisteensd liuoksessa tapahtuu
varinmuutos. Talloin erillistd indikaattoria ei tarvita reaktion péadttymisen

toteamiseen.

Titrauksen etuna on sen tarkkuus (0,1 %), joka on tarkempi kuin osa
instrumentaalisista analyysimetodeista. Titrausta suositaan menetelm&na jos

mahdollisuus analyysiin on kertaluontoinen tai ndytettd on vain vidhan.
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Menetelménd titraus on suhteessa halpa verrattuna intsrumentaalisiin
laitteistoihin. Toisaalta titrauksen haittapuolina ovat sen vdhdinen sensitiivisyys
ja selektiivisyys. Jos ndytteestd halutaan tutkia useita eri aineita

samanaikaisesti, instrumentaaliset menetelmit ovat tdlloin edullisempia.

Erilaisia titrimetrisia analyysimenetelmid ovat esimerkiksi happo-emaés-titraus
(neutraloitumisreaktio), kompleksometrinen titraus (EDTA), hapetus-pelkistys-
titraus (redox) ja saostustitraus.3® Titraamalla voidaan tutkia esimerkiksi
metallisuolojen sisdltamid metallim&arid, kuten kuinka paljon rauta(ll)-ioneja
on Mohrin suolassa (NHa4)24Fe(SO4)2- 6H20) tai veden kovuutta, eli kuinka

paljon tutkittava vesindyte sisdltdd magnesium- tai kalsiumioneja.

N

byrett

standardilinos
statiivi

gy 3

koura =54

erlenmevyer
eli keittopullo .|

pH-mittari
I
JP=

magneettisekoitin tuntematon néyte indikaattori

Kuva 26. Titrauslaitteisto ja sithen kuuluvia tarvikkeita.
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Titrauslaitteisto koostuu yleensd statiivista, kourasta ja byretistd (Kuva 26).38
Muita yleisid titrauksessa kadytettdvid ja laboratoriosta 16ytyvid asioita ja esineitd
ovat suppilo standardiliuoksen kaatamiseksi byrettiin, mittapullot nadytteelle ja
titrantille, keittopullot eli erlenmeyerit testiliuokselle ja titrattavalle ndytteelle,
analyysistd riippuen indikaattoriliuos tai pH-mittari sekd sekoitustavasta

riippuen mahdollisesti magneettisekoitin.

Titraukseksi kutsutaan tapahtumaa, jossa standardiliuosta lisdtddn byrettid
kayttden analyyttiin.3® Titrauksen pditepistettd kutsutaan ekvivalenttipisteeksi,
joka saavutetaan, kun standardiliuvos on kuluttanut loppuun ndytteestd
tutkittavan aineen. Titrantti reagoi tutkittavan aineen kanssa niin, ettd ndytteen
ldhtoaineissa ei ole endd reagoimatonta analyyttid. Ekvivalenttipiste on
tyypillisesti havaittavissa visuaalisena muutoksena titrattavassa liuoksessa.
Varinmuutos on yleisesti seurausta standardiliuoksen tai indikaattorin

ominaisuuksista.

Standardiliuosta valmistettaessa tulee kiinnittdd huomiota ldhtdaineiden
puhtauteen (> 999 % puhdasta)) mahdollisiin hygroskooppisiin
ominaisuuksiin, lammon- ja valonkestoon, vesiliukoisuuteen sekd titrantin ja
analyytin viliseen stoikiometriaan ja reaktionopeuteen.3® Reaktionopeuden

kasvaessa titrauksen mielekkyys vihenee sekd analyysin tarkkuus heikkenee.

3.4.1 Happo-emas-titraus

Menetelmilld mitataan tutkittavassa liuoksessa olevan hapon tai emiksen
tuntematonta pitoisuutta. Happo-emads-titrausta voidaan kayttdd esimerkiksi
veden asiditeetin ja alkaliniteetin madritykseen sekd veden suolapitoisuuden ja
ammoniakin madritykseen.424¢ Asiditeetti tarkoittaa veden kykyad neutraloida
lisdtyn vahvan emdksen vaikutus ndytteessd. Tamdn aiheuttaa luonnonvesissa

suurimmaksi osaksi hiilihappo (H2COs). Veden happamuuteen vaikuttavat
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hiilihapon ohella my6s muut orgaaniset hapot, mineraalihapot sekd
metalliyhdisteiden, kuten rauta- ja alumiiniyhdisteiden hydrolysoituminen.4”
Alkaliniteetti tarkoittaa veden kykyd neutraloida lisityn vahvan hapon
vaikutus ndytteessd. Alkaliniteetin aiheuttajana luonnon vesissd pidetddn
yleensd hiilihapposuoloja, kuten kalsiumkarbonaattia (CaCOs3). Taman lisdksi
veden alkaliniteettia lisddvét silikaatit, fosfaatit, boraatit ja aluminaatit seka
humusaineet. Edelld mainitut veden asiditeettiin ja alkaliniteettiin vaikuttavat

aineet ovat happo-emds-titrauksissa suurimmat virheldhteet.

Happo-emads-titrauksessa titrantti valitaan analyytin mukaan. Jos tutkittavana
aineena on tuntematon médrd vahvaa tai heikkoa happoa, valitaan titrantiksi
vahvan tai heikon emiksen (NaOH, HgO, NaCO3) vesiliuos.54¢ Jos analyyttina
on taas vahva tai heikko emds, valitaan titrantiksi vahvan tai heikon hapon
(HCl, H2SOy4, kaliumvetyftalaatti, KH(IO3)2) vesiliuos. Happo-emds-titrauksissa
kdytetddn yleisesti Bronsted-Lowryn teorian mukaisia happoja ja eméksia.
Teorian mukaan happo on yhdiste, joka pystyy luovuttamaan protonin eli
vetyionin (H*) ja emds on yhdiste, joka pystyy vastaanottamaan vetyionin.
Laskuissa ja stoikiometrisissd tarkasteluissa hapon konsentraatiota merkitaan
yleisesti [HA] ja emédksen [B]. Havainnollisuuden vuoksi voidaan sopia, ettd [B]
sisdltdd hydroksidi-ionin (OH-) ja jonkin alkalimetallin (X*). Tdlloin emaéstd

voidaan merkitd [XOH]:lla.

HA(aq) + XOH(aq) S [A[X"] + [H][OH] > AX(ag) + H2O)  (12)

Yleensd happo-emdés-titrauksessa titrantti ja analyytti reagoivat keskenddn
muodostaen suolaa ja vettd.?® Tadtd neutraloitumisreaktiota voidaan kuvata
yleisesti yhtdlon 12 mukaan, jolloin tulee kdyttdd [B]:n sijasta [XOH]-merkintda.
Titrauksessa ldhtoaineet reagoivat keskenddn, jolloin lopputuotteiksi
muodostuu suolaa [AX] ja vettd. Reaktioyhtdlostd (yhtdlo 12) voidaan huomata,
ettd tdssd tapauksessa yhtd happomoolia kohden reagoi yksi mooli emadsta.

Tallsin, kun tunnetaan titranttina toimivan hapon tai emédksen konsentraatio ja
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kulutus, voidaan selvittdd laskemalla tutkittavan analyytin pitoisuus (mg / 1)

ndytteessa.

Titrauksesta piirretddn aina titrauskdayrda (Kuva 27). Titrauskdyran
vastemuuttujana on pH ja taustamuuttujana titrantin kulutus millilitroissa.
Titrauskdyran avulla selvitetddn, milloin lisdttdava titrantti on kuluttanut
ndyteliuoksen analyytin loppuun. Pistettd, jossa analyytti loppuu ldhtoaineista,
kutsutaan titrauksen loppupisteeksi eli ekvivalenttipisteeksi. Kun vahvaa
happoa titrataan vahvalla emékselld tai toisin pdin, on ekvivalenttipiste pH 7:n
kohdalla. Jos wvahvalla hapolla titrataan heikkoa emadstd, on titrauksen
ekvivalenttikohta pH 4,5 kohdalla. Jos taas vahvalla emdkselld titrataan heikkoa
happoa, on titrauksen ekvivalenttipiste pH 8,3 kohdalla.#” Ekvivalenttipisteen
voi havaita titrattaessa indikaattorin avulla tai potentiometrisesti pH-elektrodia
kayttden. Indikaattori taytyy valita sen mukaan, mitd ainetta titrataan ja milla.
Titrantin ja analyytin valinta méaaraaviat reaktion ekvivalenttipisteen kohdan,
jolloin indikaattoria valittaessa tdytyy tutkia, mikd indikaattori soveltuu
haluttuun titraukseen parhaiten (Taulukko 4).384 Indikaattoria kaytettdessa
titrauksen  ekvivalenttikohdan voi havaita liuoksessa tapahtuvasta
vdrinmuutoksesta. Indikaattori tdytyy valita siten, ettd sen vdrinmuutosalue
sijoittuu mahdollisimman ldhelle titrauksen ekvivalenttikohdan pH-arvoa.

Ideaalinen indikaattorin varinmuutosalue on pH 4,5 - 9,5.

Taulukko 4. Valittujen indikaattorien vérit ja varinmuutosalueet.

Indikaattori pH-alue Viri happamassa Viri emiksisessd
liuoksessa liuoksessa
Tymolisininen 1,2-6,6 Punainen Keltainen
Metyylioranssi 2,8-4,0 Punainen Keltainen
Metyylipunainen 43-6,1 Punainen Keltainen
Fenolipunainen 6,8 -8,2 Keltainen Punainen
Fenoliftaleiini 8,3-10,0 Viriton Pinkki/punainen
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Kuva 27. Titrauskdyrid. Kohdassa (*) titrataan vahvaa happoa vahvalla
emdkselld, (**) titrataan heikkoa happoa vahvalla emdkselld ja (***) titrataan
heikkoa emdstd vahvalla hapolla. Titrauksien ekvivalenttikohtia on

havainnollistettu pH-arvoa ja titrantin kulutusta osoittavilla viivoilla seka

ekvivalenttikohdan numeerisella pH-arvolla.
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3.4.2 Kompleksometrinen titraus

Menetelmdd  kdytetddn  yleensd  liuosmuodossa  olevien  kationien
konsentraatioiden maédritykseen. Metodi perustuu kilpailevien ligandien eri
vahvuiseen kykyyn sitoa metalli-ioneja.3¥4> Yleinen tutkimuskohde onkin
esimerkiksi veden kovuuden eli magnesium- ja kalsium-ionien maééaritys.
Tutkittava metalli-ioni eli analyytti muodostaa titrantin (yleensa EDTA =
etyleenidiamiinitetraetikkahappo) kanssa helpommin kompleksiyhdisteen,
kuin kilpailevan ligandin kanssa. Analyytti muodostaa siis termodynaamisesti
stabiilimpia kompleksiyhdisteitd titrantin kanssa, kuin kilpailevan ligandin.
Tamd mahdollistaa indikaattorina toimivan, heikommin kompleksoituvan,
yhdisteen kéyton reaktion ekvivalenttikohdan maéarityksessd. Titrauksessa
muodostuu kaikkiaan kaksi erilaista kompleksiyhdistettd. Ensimmé&inen
muodostuu indikaattorin kompleksoituessa tutkittavan kationin kanssa ennen
titrauksen alkua ja toinen muodostuu, kun kationi reagoi EDTA:n kanssa.
Metalli-ionin kompleksoituessa EDTA:n kanssa syntynyt kelaatti ei vaihda
liuoksen varid (Kuva 28). Analyysiliuoksen véri riippuu ennen titrauksen
ekvivalenttikohtaa ainoastaan kationin kanssa kompleksoituneen indikaattorin
vdristd. Ekvivalenttikohdan ldhestyessd titrantti kuluttaa analyytin loppuun
tutkittavasta liuoksesta, jolloin heikommin kompleksoituva indikaattoriligandi

on luovuttanut kaikki metalli-ionit EDTA:lle.

Viri reaktion alussa Reaktio Viri reaktion lopussa

(indikaattorin) MY + In = Mln + X2- (metalli-indikaattorin)
(EDTA-linocksen) MX + EDTA = M-EDTA + X (EDTA-lincoksen)

(metalli-indikaattorin}) | MIn + EDTA = M-EDTA +In (indikaattorin)

Kuva 28. EDTA-titrauksen varit. (MX) on metalliyhdiste, jossa (M) on
kationiosa ja (X) on anioniosa. (In) on indikaattori ja MIn on metallin ja

indikaattorin muodostama kompleksiyhdiste.
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Kompleksometrisissd titrauksissa kaytettdavien standardiliuosten sisaltamat
ligandit voivat olla yksihampaisia, kaksihampaisia tai monihampaisia
ligandeja.’® Hampaisuus mddrittelee sen, kuinka monen eri donoriatomin
valitykselld ligandi voi muodostaa sidoksia keskusmetalliin. P&&dasiassa
kompleksometrisestd titrauksesta puhuttaessa tarkoitetaan nimenomaan
EDTA-titrausta.4® EDTA on kuusihampainen ligandi, joka muodostaa
rengasrakenteen kompleksoituessaan metallikationin kanssa (Kuva 29).
Tdllaisia rengasrakenteen muodostavia monihampaisia ligandeja kutsutaan
kelatoiviksi yhdisteiksi ja niistdi muodostuvia kompleksiyhdisteitd kutsutaan
kelaateiksi. Kompleksiyhdisteen = muodostavaa  sidosta  kutsutaan
koordinaatiosidokseksi. Reagenssina EDTA on yleensd sen dinatriumsuolan
muodossa, joka on véritontd ja hajutonta sekd olomuodoltaan kiintedd ainetta.
Laskuissa ja reaktioyhtdloissi EDTA:ta merkataan usein [Hs4Y]:nd ja EDTA:n
kompleksin muodostavaa ionimuotoa [H2Y?], joka saadaan suoraan sen veteen

liuenneesta dinatriumsuolamuodosta [Na2H>Y].

a) b)
: 0C 2
' 0 CH,
0C+CH, /
HOOC— CH, __ . CH,— CODH 0=-+-=N—CH,
N—CH,—CH; —N P
HOOC— CH,” CH,— COOH 0=~ --=N—CH,
0C4-CH, \
0 CH,
OC

Kuva 29. Kohdassa (a) on EDTA molekyyli, johon on merkattu punaisilla
tahdilld kaikki ligandin kuusi hammasta. Kohdassa (b) EDTA on kelatoitunut

lyijyn kanssa.38

Titrauksen indikaattoreina kdytetddn usein metalli-ioni-indikaattoreita, jotka
ovat my06s happo-emaésindikaattoreita.#> Yleisid indikaattoreita ovat esimerkiksi

kalmasiitti, eriokromimusta T, mureksiini ja ksylenoli. Kompleksometrisessa
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titrauksessa kaytettdvien indikaattorien ligandoitumiskyky on yleensd hyvin
rajattua tietylle pH-alueelle.%¢ Ennen indikaattorin lisddmistd taytyy tutkittavan
seoksen pH sddtdd halutulle tasolle. Yleensd EDTA-titrauksessa kdytettdvit
indikaattorit ~ (mureksiini; pH  10,0) kompleksoituvat  tutkittaviin
metallikationeihin pH:n ollessa eméksinen, joka on my6s suotuinen pH EDTA:n
kaytolle.  Kuitenkin on olemassa my6s happamissa olosuhteissa
kompleksoituvia indikaattoreita (ksylenoli; pH 5,5). Indikaattoria valittaessa on
tiedettdva titrattavan analyytin kdyttdytyminen kyseisen indikaattorin kanssa.
On tiedettdvd muodostaako analyytti indikaattorin kanssa titranttia hylkivan
yhdisteen, jolloin indikaattori ei luovuta metallikationia EDTA:lle. Téllaista voi
tapahtua esimerkiksi kédytettdessd eriokromimusta T:td kuparia madritettdessa.
Edelld mainitussa tapauksessa metalli-ioni niin sanotusti estdd indikaattoria
luovuttamasta  metallikationia ~ EDTA:le eli  Cu-In-kompleksi  on
termodynaamisesti stabiilimpi yhdiste kuin Cu-EDTA-kompleksi. Jos kuitenkin
halutaan kayttdd kyseistd indikaattoria kuparin maédrityksessd, taytyy
titraaminen suorittaa takaisintitrauksena. Talloin ylim&ddrd EDTA:ta lisdtdan
liuokseen, josta kupari maédritetddn. Sen jdlkeen Kkisitelty tutkittava liuos
titrataan sellaisella titrantilla, joka sisdltdd eriokromimusta T:n kanssa
normaalisti kdyttaytyvdd metallikationia (Mg?*, Zn?*, jne.) tunnetun maééaran.
Ylimddra EDTA:ta titrataan valitulla kationilla, mistd saadaan maddritettya
kuluneen titrantin ja EDTA:n tilavuuden erotuksen kautta analyytin mé&ara.
Muita indikaattorin valintaan liittyvid huomioita ovat analyytin saostuminen

indikaattorin toiminnalle sopivassa pH:ssa seké reaktiokinetiikka.38

Normaalin suoran kompleksometrisen titrauksen ja takaisintitrauksen liséksi on
olemassa myds muita menetelmid kompleksometrisen titrauksen
suorittamiselle. Tdllaisia menetelmid ovat esimerkiksi korvaustitraus, epasuora
titraus ja maskaus® Kaikille eri titraustavoille on olemassa omat
kayttokohteensa. Esimerkiksi maskausta kdytetddn, jos liuoksessa on
tutkittavan analyytin (Mg?*) lisdksi toista ainetta (Al3*), joka estdd analyysin

suorittamisen, joko reagoimalla EDTA:n tai indikaattorin kanssa.*¢ Maskina
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alumiinikationille ~voidaan kayttdd fluoridi-ionia (F-), jota saadaan
vetyfluoridista (HF), tai trietanoliamiinia (CeéH15NOs). Maskauksen voi yleensa
purkaa kadyttamalld jotain toista reagenssia. Esimerkiksi syanidimaskin (CN-),
jota kédytetddn esimerkiksi kadmiumin, sinkin, elohopean, kuparin, koboltin ja

nikkelin maskaamiseen, voi purkaa formaldehydilld (H2CO).

3.4.3 Redox-titraus

Hapetus-pelkistys-titraus perustuu titrantin ja analyytin viliseen elektronien
siirtoon. Menetelmdd kéytetddan useiden metallien (Fe, Mg, Ca, Sr, Zn, Ag, Pb,
Cd, Hg), joidenkin epdmetallien (Br) ja puolimetallien (As, Sb) sekd joidenkin
molekyylien (HsPOs, HNO., N:Hi, H2COs, H25:0s, H2S) maédrittamiseen
liuoksista.  Titrauksessa hapetin pelkistyy vastaanottaessaan pelkistimen
luovuttamat elektronit, jolloin pelkistin hapettuu.’4> Kuten happo-emas-
titrauksessa, voidaan myo6s redox-titrauksessa titrauksen kulkua tutkia seka

potentiometrisesti ettd varid vaihtavan indikaattorin avulla.46

ET = E°(indikaattori) + (0,05916 / n) , missd n on puolireaktion elektronit. (13)

Fel+ + Cett = Fedt+ + Cei+ (14)

Titrauksesta piirretddn aina titrauskdyrd, kuten happo-emaés-titrauksessakin.
Titrauskdyrdan kuvaajan vastemuuttujana on kennopotentiaali (E) ja
taustamuuttujana titrantin kulutus millilitroissa (Kuva 30). Tutkittaessa
titrauksen kulkua potentiometrisesti, havaitaan titrauksen ekvivalenttikohdassa
nopea potentiaalin muutos, jonka voi havaita jannitemittarista lukemalla.
Tamén potentiaalin muutoksen tdytyy olla reversiibeli.* Jos titrauksessa
kdytetddn vdridvaihtavaa indikaattoria, tdytyy indikaattorin transitioalueen
sijoittua tirauskdyrdn jyrkdn nousun kohdalle.#> Indikaattorin transitioalueen

(Er) saa maddritettyd yhtdlon 13 mukaan. Sopivan transitioalueen lisdksi
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indikaattorin on vaihdettava vériddn vesiliuoksessa sen hapettuneen ja
pelkistyneen muotonsa valillda. Titrattaessa esimerkiksi rauta(ll)-ioneja
cerium(IV)-ioneilla voidaan indikaattorina kayttdd ferroiinia (Kuva 31), jonka
standardipotentiaali (E°) on 1,06 V. Ferroiinin E° osuu hyvin yhtédlon 14
osoittaman hapetus-pelkistysreaktion ekvivalenttipisteen (0,99 V) jyrkan
potentiaalinousun kohdalle (Kuva 30). Edelld mainittua ferroiinilla indikoitua,
ceriumin pelkistymiseen pohjautuvaa redox-titrausmenetelmdd kutsutaan
cerimetriseksi titraukseksi. Jotkin titrantit, kuten vahvana hapettimena tunnettu
permanganaatti  (manganaatti(VI)-ioni; MnOs), ovat itse indikoivia

yhdisteitd.46 Téllaisia titrantteja kdytettdessd ei tarvita erillistd indikaattoria.

1,4- AR I
1,3 o

1,24
1,1- / Ekvivalenttipiste
1,01 °

0,9
0,51 | E=E«-E

0,71 / = E° (Fe>* | Fe?*)-E(S.CE)
L]
0,6 °®

054 o o ¢ @ °

E/ Vvs S.CE.

A4 .
0,4 ] 15V,
0,3 |

0 10 20 30 40 50 60 7 O 90 Veess / ml
Kuva 30. Redox-titrauskdyrdan kuvaaja, johon on merkitty titrauksen
ekvivalenttipiste, titrantin kulutuksen puolivilipiste ("2Ve), kennojdnnite (E),
positiivisen elektrodin jannite (E+), negatiivisen referenssielektrodin jannite (E.),
puolireaktion  standardijannite (E°) ja E(S.C.E.) kalomelielektrodin
standardijannite (ks. 47 ja kuva 24).
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Redox-titrauslaitteisto (Kuva 32) koostuu byretistd, magneettisekoittimesta ja
jannitemittarista, jonka anodissa on referenssielektrodi (Ag-AgCl,
kalomelielektrodi; Hg>Clo) ja katodissa indikaattorielektrodi (Pt, grafiitti, Au).
Reaktioastiassa ~ nesteen  sekoituksen = hoitaa =~ magneettisekoittimen

magneettisauva eli namu.

2+ 3+

Pelkistynyt muoto Hapettunut muoto

(punainen) (vaaleansininen)

Kuva 31. Ferroiini on raudan ja kolmen fenantroliinimolekyylin muodostama
kompleksiyhdiste. Kuvaan on merkattu ferroiinin hapettuneen ja pelkistyneen

muodon virit vesiliuoksessa.
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Kalomelielektrodi

Cet+ liuosta titranttin
et*-linos antbna - (referenssielektrodi)

¥

Fel+
HClOs-linos

b

— ==

magneettisekoittimen namu

Kuva 32. Redox-titrauslaitteisto. Kuvassa titrataan Ce**-ioneja sisdltdvalla
standardiliuoksella Fe?*-ioneja sisdltdvéa analyyttiliuosta, joka on happamoitu

perkloorihapolla.

3.4.4 Jodometrinen titraus

Menetelmd  pohjautuu  cerimetrisen  titrauksen  tavoin = hapetus-
pelkistysreaktioon. Jodimetriassa pelkistimend toimiva analyytti titrataan
suoraan hapettimena toimivalla jodilla (I2), jolloin liuokseen muodostuu jodidi-
ioneja (I). Kdytettdessa jodia titranttina, valmistetaan liuos puhtaan jodin lisaksi
jodidi-ioneista, joita saadaan esimerkiksi kaliumjodidista (KI). Talla
menetelmdlld jodi reagoi jodidi-ionien kanssa muodostaen jodin
vesiliukoisuutta lisddvan kompleksiyhdisteen, trijodidin (I3-).#> Jodometrisessa

titrauksessa taas hapettimena toimiva analyytti lisdtddn liuokseen, jossa on
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ylimaddrin pelkistimend toimivia jodidi-ioneja. Taman jdlkeen seos titrataan
tunnetun pitoisella tiosulfaattiliuoksella (5203%), joka valmistetaan yleensa

natriumtiosulfaatista (Na2520s).

Kuva 33. Amyloosin yksi a-D-glukoosiyksikoista.

Jodometrisissd titrauksissa yleisin indikaattori on tdrkkelys, joka muodostuu
haarautumattomasta a-D-glukoosiketjusta eli amyloosista (Kuva 33). Tama
polymeeri reagoi jodin kanssa muodostaen kierremdisen kompleksin jodin
kanssa (Kuva 34).45 Tarkkelys ei ole niin kutsuttu redox-indikaattori eli se ei
osallistu redox-reaktioihin potentiaalin muutoksella, vaan se reagoi pelkdstdan
kompleksoitumalla jodin kanssa. Pienend molekyylind jodi mahtuu kiertyneen
glukoosiketjun silmukan keskelle, jolloin se muodostaa kuuden yksikén
pituisen jodiketjun (Is). Tdrkkelys-jodi-kompeleksiyhdiste tuottaa liuokseen
voimakkaan sinisen vérin. Kompleksin muodostuminen on
lampétilariippuvaista. Jodi kompleksoituu tdrkkelyksen kanssa hyvin 0 - 25 °C
vdlilld. Jo 50 °C tienoilla kompleksinmuodostuskyky on laskenut 1 / 10 osaan
normaalista. My0s orgaanisten liuottimien kaytto heikentdd merkittavasti jodin

reaktiokykya tarkkelyksen kanssa.
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Kuva 34. Tarkkelys-jodi-kompleksin rakenne, jossa amyloosiketju muodostaa

kierteen jodiyksikoiden ympérille.

3.4.5 Saostustitraus

Menetelmdd kidytetdan liuosmuodossa olevien aineiden, erityisesti halogeeni-
ionien (Cl, Br,, I, F) sekd tiosyanaatti-, karbonaatti- ja arsenaatti-ionien,
madritykseen. Saostustitrauksessa titrantti reagoi analyytin kanssa muodostaen

yhdisteen, joka saostuu kiintednd kidemadisend tai amorfisena saostumana.38
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Kuva 35. Saostustitrauskdyrd, johon on merkattu ekvivalenttipiste. Titranttina

on kadytetty hopeanitraattia.

Yleisin titrantti saostustitrauksessa on veteen erittdin hyvin liukeneva
hopeanitraatti (AgNO;). Télloin kyseessd on argentometrinen titraus.
Saostustitrauksesta piirretddn muiden titrausmenetelmien tavoin kuvaaja (kuva
35).3 Taustamuuttujana on titrantin kulutus millilitraa kohden (V / ml) ja
vastemuuttujana on niin kutsuttu titrantin [X°] ”p-funktio”, jossa (X) on
titranttina toimiva ioni ja sen yldindeksi (c) on ionin varaus (yhtdlo 15).

Tutkittavan aineen pitoisuus voidaan selvittdd ekvivalenttikohdassa yhtalolla
16.
pX = -logio [X] (15)

[Ag*] - [Cl] = K (16)

Saostustitrauksen ekvivalenttikohdan havaitsemiseen voidaan kayttdd kolmea
eri menetelmdd: potentiometrisia menetelmid, valon sirontaan liittyvid
menetelmid sekd kemiallisia indikaattoreita.3® Esimerkiksi mddritettdessa
liuoksesta kloridi-ionien pitoisuutta hopea-ionien avulla (yhtdlo 17), voidaan
kayttaa kaliumkromaattia (K2CrOs) indikaattorina. T&lloin ekvivalenttikohdan
jilkeen hopea-ionit reagoivat kromaatin (CrO4?) kanssa muodostaen punaisen
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hopeakromaatti saostuman (yhtdlo 18). Kaliumkromaattia kaytettdessa liuoksen
taytyy olla hieman alkaalinen eli liuoksen pH:n tdytyy olla neutraali tai hieman
emdksinen (pH 6,5 - 9,0). Kyseisestdi menetelmdstd kadytetddn nimitystd
“Mohrin titraus” ja silld voidaan maédrittdd kloridi- ja bromidi-ionien

pitoisuuksia liuoksista.

(véri: valkoinen) Ag*(ag) + Cl-(aq) = AgCl(s) (17)

(véri: punainen) 2 Ag*(aq) + CrO4(aq) 2> Ag2CrO4(s) (18)

Titrattaessa kloridi-, jodidi- tai bromidi-ioneja voidaan kayttdd Volhardin
titrausmenetelmad. Talloin halidi titrataan ensin ylimddrilld hopea-ioneja,
minkd jdlkeen ylimddrdiset hopea-ionit takaisintitrataan tiosyanaatti-ioneilla
(yhtdlo 19).38 Yleensd titranttina kaytettdvét tiosyanaatti-ionit (SCN--ionit)
saadaan kaliumtiosyanaatista (KSCN). Indikaattorina takaisintitraamisessa
kaytetddn yleensd rauta(Ill)-ioneja. Hopea-ionien reagoitua tiosyanaatti-ionien
kanssa reagoi Fe3*-ionit SCN-—ionien kanssa, muodostaen hyvin veteen

liukenevan punaisen yhdisteen (yhtilo 20).

(véri: vaalea) Ag*(aq) + SCN- (aq) = AgSCN (s) (19)

(vdri: punainen) Fe®* (ag) + SCN- (aq) = FeSCN?* (aq) (20)

Kaytettdessd tiosyanaattia titranttina tdytyy muodostunut AgCl-saostuma joko
suodattaa pois liuoksesta tai suojata (peitelld) nitrobentseenilld (CsHsNOy).
Ndamd menetelmédt estdavat AgClia liukenemasta takaisin liuokseen

muodostuneen niukkaliukoisemman AgSCN:n vaikutuksesta.
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4 ANALYYTTISEN KEMIAN OPETTAMINEN
YLIOPISTOSSA

4.1 Taustaa

Nykyddn analyyttisen kemian tutkimusmenetelmien opettaminen ei rajoitu
endd pelkastddan klassisten kvantitatiivisten ja kvalitatiivisten epdorgaanisten
menetelmien opettamiseen. Uudet instrumentaaliset tutkimusmenetelmit
korvaavat korkeakoulujen opintosuunnitelmissa yhd enemmdn aiemmin
kdytossd olleisiin tutkimusmenetelmiin kaytettdvad aikaa. Tédstd huolimatta
analyyttisen kemian perusteiden hallitsemiseksi on tdrkedd jdttdd tilaa myos
vanhoille klassisille menetelmille.#® Ne opettavat laboratoriotydskentelyn ja
ndytteenkasittelyn kannalta korvaamattomia taitoja, kuten
laboratoriovdlineiden kayttod, liuosten valmistusta, punnitsemista sekd
tydturvallisuutta, huolellisuutta ja tarkkuutta tyoskentelyssd. Téllaisia taitoja
opitaan samalla, kun analyysin tekoa opetellaan oikeiden luonnonndytteiden
kautta. T&lloin opitaan edelld mainittujen taitojen lisdksi ndytteiden kerddamistd,
ndytteiden kdsittelyd ja jakamista osandytteisiin sekd tutkittavien aineiden
erottelua analyysin kannalta haitallisista matriiseista. Ndiden asioiden ohella on
opittava reflektoimaan omia valintojaan ja tyoskentelyddn sekd arvioimaan

mittausvaiheessa saatuja tuloksia ja tarkastelemaan niiden
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virhemahdollisuuksia. Tamén lisdksi on tdrked oppia myos esittdméadn

analyysistd saadut tulokset tiedeyhteison hyvaksymalla tavalla.

4.2 Projektioppiminen

Projektioppiminen on jdrjestelmillinen opetusmetodi, joka sitoo ja ohjaa
opiskelijan  opiskelemaan tietoja ja taitoja opetettavasta aineesta.
Projektioppimisen  malli rakentuu projektin  ympdrille kehitettyyn
oppimisprosessiin, jossa oppijat ratkovat vaativaa tehtdvad. Tehtdvd rakentuu
oppijoille esitettyjen haastavien kysymysten tai ongelmien ympadrille. Ndiden
ratkaisemiseksi oppijat joutuvat tekemddn tutkimussuunnitelman, kdyttdmaan
ongelmanratkaisutaitojaan ja tekeméddn haastavia perusteltuja paatoksid, seka
hakemaan ja analysoimaan tietoa ulkopuolisista ldhteistd. Projektioppiminen
ohjaa oppijoita toimimaan itsendisesti yhtendisend ryhméng, jolla on annetun
tutkimustehtédvan lisdksi aikataulun ja resurssien rajaama tavoite. Tavoitteena
on yleensd tutkia jotain konkreettista, opiskelijoiden jokapdivdiseen arkeen
liittyvdd ongelmaa, jonka tutkimisesta ja tuloksista tehdddn esitelmd tai jokin

muu konkreettinen tuotos.50

Tutkimustehtdva tdytyy suunnitella tarkoin.#® Sitd ratkottaessa oppijoiden
suorittamat aktiviteetit eli toiminnallinen osuus, sekid tutkimukseen vaadittava
kasitteellinen tieto yhdistyvéat. Jotta oppiminen tarjoaisi parhaan mahdollisen
hyodyn, taytyy ongelmien ja tutkimuskysymysten lisdksi suunnitella tarkoin,
miten oppijat kdyttdvdat aikansa tdhdatessddn haluttuun lopputulokseen.
Parhaimmillaan projektioppiminen on Kkonstruktiivista tiedonkaisittelya
vaativaa sekd kognitiivisesti haastavaa, mutta aiheeseen ja opiskeltavaan
aineeseen innostavaa tydskentelyd. Projektioppimisessa ei tdhd&dtd ainoastaan
ainetiedon oppimiseen ja sen soveltamiseen, vaan myos tiedon siirtdmiseen

muiden kdyttoon.50
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Projektioppimiseen  liittyy =~ monia piirteitd wuseista eri opetus- ja
oppimisteorioista.?%5! ~ Kauempaa tarkasteltuna projektioppiminen on
yleisvaikutukseltaan yhteistoiminnallista oppimista. Opiskelu tapahtuu
alkuperdisestd ~ oppimisryhméstd muodostetuissa pienryhmissd, joissa
jokaisessa on 2 - 5 opiskelijaa. Projektin ryhmalld on yhteinen tavoite, jonka
saavuttamiseksi ryhma tyoskentelee tiiviisti yhteistyota tehden. Tavoitteena on,
ettd kaikki oppijat oppivat samat asiat ja osallistuvat yhtd suurella panoksella
tuotoksen luomiseen. Kuten yhteistoiminnallinen oppiminen yleensd, tdhtaa
myos projektioppiminen parempiin laadullisiin ja médérallisiin oppimistuoksiin.
Tamd pyritddn saavuttamaan mielekkddllda oppimisprosessiin sitouttamisella,
joka on saavutettavissa yleensd mielenkiintoisten ja autenttisten
projektiaiheiden avulla. Oppimiselle edellytyksind ovat yksilollinen jaettu
vastuu, monipuolinen vuorovaikutus, yhtdldinen osallistuminen ja ryhman
sisdisen itsearvioinnin toimivuus, sekd vastuun ottaminen omasta ja ryhméan
oppimisesta. Ndiden edellytyksien tdyttyessd on havaittu, ettd oppimistulokset
paranevat, motivaatio kasvaa, yksilollinen stressi vdhenee ja ndkemykset
monipuolistuvat samalla, kun opitaan sosiaalisia ja metakognitiivisia taitoja.
Projektioppimisen kautta voidaan siis kehittdd sosiaalisia, kognitiivisia ja
akateemisia taitoja. Lahempdd tarkasteltuna projektioppiminen on myos
ongelmaldhtoistda oppimista ja ennen kaikkea tutkivaa oppimista.
Projektioppimisessa hankitaan tietoja ja taitoja ongelmaldhtoiselld esiasettelulla.
Ongelmat ja tutkimuskohteet ovat aitoja reaalimaailmaan liittyvid asioita, joita
tutkitaan niiden laajuuden takia projektimaisesti. Kuten tutkivassa oppimisessa,
niin myo6s projektioppimisessa ryhman taytyy kdaydd lapi tutkittavaan asiaan
liittyvdd teoria- ja taustatietoa, ennen kuin ryhméd pdittdad projektityon tarkat
tavoitteet, toteutustavan ja aikataulun. Projektioppimisessa tdhd&dtdan aina
tulosten julkistamiseen, joka voi tapahtua esimerkiksi suullisella tai kirjallisella
raportilla, esitelmilld, loppupalaverilla tai muulla tavalla, jolla ryhmén jasenet
pddsevdt esittimddn tuloksensa ja oppimansa asiasisdllon.5? Tulosten
julkistamisessa on havaittu, ettd vaade liian raskaasta raportoinnista on

johtanut negatiiviseen projektitulokseen ja vaikutelmaan projektioppimisesta.
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4.2.1 Projektioppimisen madritelma

Jotta projektioppimisen voi erottaa selkedsti muista opetusmetodeista, taytyy
sille mé&dritelld selvdsti omat rajat. Rajojen hahmottamiseksi voidaan apuna
kayttdad  kuutta eri  kriteerid.’  Ensimmdisen  kriteerin = mukaan
projektioppimisessa projekti on keskeinen opetus-strategia, jonka kautta oppijat
kohtaavat ja oppivat kaikki opetettavaan aiheeseen liittyvéat kasitteet. Tama
kriteeri ei tdyty jos projektia kdytetdan jonkin muun opetusmenetelmén lisana.
T&lloin projektin tarkoituksena on yleensd havainnollistaa jo kisiteltyd asiaa,
sekd tuottaa sille esimerkkejd ja lisdharjoitusta. Toinen kriteeri sanoo, ettd
projektioppimisena ei pidetd sitd, jos projektia kdytetddn pddasiassa
opetussuunnitelman ulkopuolisen tiedon opettamisessa. Toiseen kriteerin ei
vaikuta ulkopuolisen tiedon hyodyllisyyden tai kiehtovuuden madara.
Kolmantena kriteerind on projektin kdynnistdvan ja oppijoita eteenpdin ajavan
kysymyksen olemassaolo. Neljantend kriteerind oppimisen tulee olla
konstruktiivista tutkimista. Viidennen kriteerin mukaan oppijoilla/ryhmalla
taytyy olla itsendinen pddtosvalta projektin etenemisestd. Kuudennen ja
viimeisen kriteerin mukaan projektin aihe ja sen toteutus tdytyy olla realistinen.
Projektin aiheen on liityttdavd koulumaailman sijasta reaalimaailmaan sekd
oppijoille tuttuun kokemusmaailmaan. Aiheen on tunnuttava aidolta ja
tutkimuskysymyksen selvittdimisen tadrkedltsa. Tamén lisdksi oppijoille
annettavan projektin toteutusajan ja resurssien olisi oltava riittdvat

tutkimuskysymyksen selvittimiseen.

4.2.2 Projektioppimisen suunnittelu

Suunnittelu ldhtee kédyntiin opetussuunnitelman muokkaamisesta sellaiseksi,
ettd se antaa tarpeeksi liikkumavaraa projekteille, samalla mahdollistaen
erilaisia toteutusvaihtoehtoja projektikohtaisesti.>* Kaikki projektin aihepiiriin
liittyvat, myos aihepiirin ulkopuoliset opinnot, kuten muut kurssit, on hyva

organisoida siten, ettd ne huomioivat samanaikaisesti tapahtuvan
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projektiopetuksen. Opettajien on siis yhteistyolld organisoitava opetus niin, ettd
oppijoiden viikoittainen tyoéméddrd on kohtuullinen ja projekteista odotetut
tulokset ovat suhteutettuja niihin kdytettdvaan aikaan. Projektin toteutuksen ja
onnistuneen oppimisprosessin kannalta tdrkeitd huomioitavia asioita ovat
paikka ja tila, jossa projektia tehd&ddn, sekd toimintatavat, asenteet ja ilmapiiri.
Opettajan huoleksi jdd etupddssd ulkoiseen oppimisympadristoon liittyvat
tekijat.>? Téllaisia asioita ovat esimerkiksi fyysiset ja sosiaaliset tekijdt, joilla
oppimista ohjataan. Opettajan tehtdvdnd on joko valita ennalta projektien
tutkimusaiheet tai hyvéaksyad ryhmien valitsemat aiheet. Normaalisti vaikeinta
aiheen valinnassa on sen soveltuvuus oppijoiden sen hetkiseen opiskelun
vaiheeseen. Projektin aiheen tdytyy olla haastava, mutta ei ylivoimaisen vaikea.
Aihetta suunniteltaessa tdytyy huomioida opintojakson pituus ja projektiin
kaytettdvad aika. Kurssin ohjaajan tehtdva on suunnitella ohjauksen ja opetuksen
aikataulut, ei projektin toteutuksen aikataulua. Aikataulun suunnittelussa
ongelmana on yleensd liian véhéiseksi arvioitu tydaika verrattuna tarvittavaan
tyomaddrdadan ja aikaan, joka kuluu opiskeltavan asiasisdllon omaksumiseen.
Yleensd oppijoiden ennakkotiedot ja -taidot alittavat tarvittavan méédrén, jotta
aikataulussa voitaisiin pysyd. Opetuksen suunnittelussa voi kayttda hyviakseen

seuraavia ohjeita:*’

e aloita projektin suunnittelu oppimistavoitteista

e valitse keskuskysymys tarkasti

e maddrittele arviointikriteerit selkedsti

e maddrittele projektin ohjaustilanteiden ajankohdat ja tavoitteet

¢ pyri ennakoimaan suunnittelussa mahdollisia ongelmatilanteita

e suunnittele loppuraportoinnin suoritustapa.

4.2.3 Ohjaajan rooli projektioppimisessa

Oppimisprosessin ohjaajan on tiedostettava, ettd projektioppimista kdyttavan

kurssin suunnitteluun ja opetukseen kdytettiva tyomddrd on vahintddn yhta
71



suuri kuin perinteisessd opettajajohtoisessa opetuksessa.>? Projektiryhmien ja
opiskelijoiden henkilokohtainen ohjaustarve vaihtelee ryhmien ja yksildiden
vélillda. Oppijoiden ohjaamisen ja tiettyjen asioiden opettamisen lisdksi kurssia
ohjaavan opettajan tehtdviin kuuluu erilaisten toimintojen koordinointi.*’
Tdllaisia toimintoja ovat esimerkiksi erilaiset aktivoivat ryhmédtapaamiset,
projektien kehityksen ja tyoskentelyn seuranta, sekd jatkuvan palautteen

kerddaminen tulevia ohjaustilanteita varten.>*

Ohjaavan opettajan rooli projektioppimisessa ldhtee oppimisprosessin
kdynnistamisestd, jossa opiskelija on vastuussa omasta oppimisprosessistaan,
opettajan vastatessa oppijan ohjausprosesseista.>? Tdhdn vaikuttaa suuresti
suotuisan vuorovaikutuksen luominen ja sen edistiminen vaihtelevissa
oppimistilanteissa. Kyseisen tehtdvdan on havaittu olevan haastava usein
avoimissa ja verkottuneissa oppimisympadristoissd. Opettajan tdytyy kiinnittdd
erityisesti huomiota vuorovaikutuksen luomiseen. Vaikka oppijalla on vastuu
omasta oppimisestaan, niin opettajalla on vastuu kaikista ohjausprosesseista.
Ohjaustilanteissa opettaja auttaa oppijaa saavuttamaan oppimiselleen asettamat
tavoitteensa. Ohjauksen tavoitteena on ohjata oppijaa etenemddn
pintaoppimisesta syvaoppimiseen, mikd takaa opittavan asian ymmartamisen.
Asioiden ymmartdamisen jdlkeen oppija pystyy soveltamaan opittua asiaa ja
tuottamaan uutta tietoa tutkittavasta aiheesta.® Lopullisena tavoitteena on
tutkivan tyootteen ja ongelmanratkaisun kehittyminen, josta seuraa oppijan

ammatillinen kasvu.5!

Projektioppimisen ohjaajan on luovuttava ehdottomasta
auktoriteettiasemastaan ja tdmédn sijaan toimittava oppimisen resurssina.
Ohjaaja toimii siis niin sanottuna ammatillisena konsulttina, jonka toimenkuva
ldhentelee parhaimmillaan tutorointia.?® Ohjaustilanteet rakentuvat tasa-
arvoisten ihmisten sosiaalisesta vuorovaikutuksesta ja yhteistyostd, jossa niin
oppija kuin ohjaaja voivat oppia uutta tietoa.#® Ohjaajan tehtdvaksi jaa

ensisijaisesti oppijan tukeminen, jossa ohjaaja toimii oppijan kanssa
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lahikehityksen vyohykkeelld. Téllaisessa vuorovaikutuksessa oppija voi
ratkaista oman sen hetkisen tietotaito-tason ylittdvid monimutkaisia tehtdvid,
johon oppija ei muuten kykenisi. Tukea pyritdidn vdhentimddn asteittain

oppimisprosessin edetessd, mutta tarvittaessa tilannekohtaisia vihjeitd antaen.

Projektioppimista ohjaavan opettajan toimiessa oppimisen resurssina ja
tukijana on tdrkedd, ettd ohjaaja osaa kysyd ryhmédprosesseja ohjaavia ja
ainesisdllon oppimista edistdvid kysymyksid.5! Tdhdn vaikuttaa ohjaajan kyky
reflektoida omia valintojaan ja tavoitteitaan, sekd havainnoida ryhméan
reagoimista tehtyihin valintoihin. Onnistuneen projektin kannalta on tarkead,
ettd tehdyt valinnat ja opetusmenetelmd ovat sekd opettajasta ettd oppijoista
mieluisia.’? Opettajan on tdhdattdavd valinnoillaan oppijan aktiiviseen
oppimiseen ja itseohjautuvuuteen. Ndiden kykyjen kehittymistd edistavat
onnistunut ohjaajan ja oppijan vdlinen kommunikaatio, sekd molemmin
puolinen luottamussuhde. Tamédn vuoksi opettajan on mietittdva tarkasti
oikeanlaisia kysymyksid ohjaustilanteita varten ja osattava tehdd myos
johtopddtoksid niiden toimivuudesta. Jotta ohjaustilanteesta tulisi toimiva,
tdytyy ohjaajan osata kysymisen lisdksi kuunnella ohjattaviaan. Kuuntelun
taito, kontrolli aiheessa pysymiseen ja aito mielenkiinto ohjattavaa kohtaan ovat
avainasemassa onnistuneen ohjaustilanteen luomisessa. Sen liséksi, ettd ohjaaja
osaa kysyd ja kuunnella, tdytyy ohjaajan pystyd myds motivoimaan, arvioimaan
ja antamaan valitontd palautetta joka ohjauskerta.*® Puolueettoman palautteen
myotd oppijan itsetuntemus ja tarve tehdd itsearviointia kasvavat.
Projektiopetuksessa onkin ohjaajan sosiaaliset ja pedagogiset taidot tirkeammat
kuin opetettavan aiheen syvillinen osaaminen. Opettajan tdytyy kuitenkin
tuntea opetettava aihe niin hyvin, ettd hdn kykenee padttamadn, mitd asioita
oppijan on osattava selvittdd itsendisesti ja mitd asioita opettaja voi valittad
ryhmélle perinteisin menetelmin. Projektiopetuksessa opettajan muuttuneen
roolin myota tdytyy kuitenkin muistaa, ettd ohjaaja on kaikesta huolimatta
vastuussa ja mddrddvassd asemassa arvioidessaan projektin loputtua oppijoiden

oppimistuloksia.
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4.2.4 Oppijan rooli projektioppimisessa

Projektioppimisessa oppijat opiskelevat toiminnallisesti jotakin tiettya
aihekokonaisuutta, jonka aihepiiri toiminnallisine osuuksineen on
rinnastettavissa johonkin yhteiskunnassa toteutettavaan tyohon.5! Opiskelijat
opiskelevat tietyn ajanjakson tiiviissd pienryhmdssd, jonka tavoitteena on
suorittaa tehtdvd, joka tuottaa konkreettisen tuotoksen.® Opetusprosessi on
suunniteltu oppijaldhtoiseksi, joten opiskelijoille jdd suhteellisen paljon
pddtdntdvaltaa tehtdvan suorituksen toteuttamisesta verrattuna tavanomaisiin
opetusmetodeihin. Oppijan oppimisprosessi etenee kaiken aikaa sosiaalisessa
vuorovaikutteisessa ~ ympadristossd  jatkuvasti  kdytdntod ja  teoriaa
yhdistelemailld. Parhaimmassa tapauksessa vuorovaikutussuhteita luodaan niin
muihin opiskelijjoihin kuin ty0eldimédn edustajiin. Téllainen ldhestyminen
projektin toteutuksessa lisdd oppimiseen tyteldamdn kehittdmisen ndkokulman.
Sen on myo6s havaittu edistdvdn oppijoiden kokemuksen tunnetta siitd, ettd
projektiopinnoista on  hyotyd tyoeldamddn  siirtymisen edellytysten

saavuttamiseen.

Projektiopinnot on suunniteltu sellaiseksi toimintakokonaisuudeksi, jossa
tarkoitus, tekeminen ja ajattelu yhdistyvat.>? Ohjaajan maédrittdessa
opintojakson keston, tavoitteen ja resurssit, oppijoiden maééritettavaksi jaa
oman projektin tavoitteiden asettaminen, keskindinen tyonjako ja aikataulutus,
keinojen ja teoriatiedon etsiminen, tarvittavien materiaalien maérittdiminen ja
tehtdvan toteutus. Tehtdvan suorituksen kannalta on tdrkedd, ettd jokainen
ryhméssd osaa ottaa vastuuta itselleen ja jakaa sitd myo6s muille.# Koko
projektin ajan oppijat joutuvat reflektoimaan omia valintojaan ja tuloksiaan,
mink3 lisdksi he saavat ohjaavaa palautetta opettajalta. Projektin aikana oppijat
joutuvat omaksumaan uusia ndkokulmia ryhmissd kdytavien keskustelujen
kautta, minkd lisdksi oppijoiden tdytyy kyetd vertailemaan esille tulevia
ndkokulmia ja vaihtoehtoja. Keskusteluista ja ohjaustilanteista saatu palaute

ohjaavat opiskelijoita reflektoimaan itseddn ja kyseenalaistamaan omia
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nakemyksidan.5255 Téllainen toiminta tahtaa moniammatillisen
tiimityoskentelyn omaksumiseen, opettaen omalta osaltaan tdrkeitd tyoeldamdn
taitoja. Projektin lopuksi oppijat pddsevidt arvioimaan itselleen ja ryhmalle
asettamiensa tavoitteiden toteutumista niin kirjallisesti kuin suullisesti.
Onnistunut kokemus projektioppimisessa valmentaa oppijaa astumaan avoimin
mielin tulevassa tyoeldmdssd vastaantuleviin avointa kyselyd, valitonta
kokeilua ja perusteltua toimintaa vaativiin ongelmatilanteisiin. Téallaista

suoriutumista pidetddn edellytyksend ammatilliseen valmiuteen.>

4.2.5 Projektioppimisen ongelmakohdat

Vaikka onnistuneessa projektioppimisessa on paljon hyvid puolia, kuten
riippumattomuus, itsendisyys, valinnan vapaus omasta oppimisesta,
ymmartdmiseen keskittynyt oppiminen, asioiden syvillisempi oppiminen seka
ammatillinen ettd persoonallinen kasvu, niin ongelmiakin on havaittu.
Keskeisend ongelmana projektioppimisen toteuttamiselle on pidetty
tavanomaisen opetussuunnitelman kautta painottuvia lyhyita
tyoskentelyperiodeja, toisistaan irrallisia opintojaksoja ja useasti my0s
yhteistyotd tekemdttomid opettajia.>! Nama seikat aiheuttavat joustamattoman
ja tiukan tyoskentelyaikataulun, tyoskentelyvaiheiden liiallisen tdsmentdmisen

sekd liian kaavamaisen resurssien hallinnan eri tyovaiheissa.?

Ryhmissd ajoittain vallitseva epdtasainen tyon- ja vastuunjako tuottavat
opiskelijoiden kannalta ongelmia projektin aikana.5% Oppijat saattavat luottaa
sithen, ettd muut ryhmaldiset ottavat vastuuta heiddnkin puolestaan. Tasta
seuraa tehtdvistd vetdytyminen, joka estdd ryhmdn jdsenten tasapuolisen
osallistumisen jokaiseen tyovaiheeseen. Tdmd aiheuttaa rikkonaisen
kokonaiskuvan syntymisen projektista, jolloin osa projektioppimisen
tavoitteista jdd tayttymattd. Tallaisia tavoitteita ovat esimerkiksi itsendisen ja

syvidllisen ajattelun kehittyminen sekd oman tydskentelyn ja ndkemysten
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kriittinen arvioiminen. Oman tyoskentelyn ohjaus- ja arviointitaidot ovat
tarkedssd asemassa edelld mainittujen asioiden toteutumiseksi. Yksi opettajan
monista tehtdvistd oppimisprosessin aikana on edistdd ja tukea kyseisid taitoja.
Projektin kulussa on havaittu ongelmia etenkin tehtdvien mddrittelyssd,
vélitavoitteiden asettamisessa ja aikataulutuksessa sekd sen seuraamisessa.
Néiden asioiden lisdksi oppijoille on tuottanut ongelmia muodostaa yhteinen
tietoperusta, joka auttaa paljon projektityon onnistuneessa toteuttamisessa.5?
Yhteiseen tyoskentelyprosessiin tdytyy siis kiinnittdd erityistd huomiota. Vaikka
opettaja ei voikaan ohjata tydskentelyprosessin kulkua, voi hdn kuitenkin
madritelld tydskentelyn yleisid puitteita. Naméd puitteet auttavat toimivien ja
yhtdldisten suhteiden luomisessa ryhmaldisten viélille. Projektityoskentelyn
toteutumiselle on tdrkedd, ettd oppijat pystyvat kommunikoimaan selkedsti ja
ilmaisemaan ideoitaan ryhmaldisille, minkd lisdksi heiddn tdytyy osata
muodostaa uusia kysymyksid késiteltdvdastd ongelmasta. Téllaisen luovan
keskustelun on havaittu olevan toisinaan vaikeaa, koska se vaatii oppijoilta
monimuotoista kykyd ilmaista itseddn ja tarkastella asioita eri nakokulmista.
Télla tarkoitetaan, ettd oppijoiden olisi kyettdvd dialogiseen tutkivaan
keskusteluun, jossa ehdotuksia esitettdisiin argumentoiden ja ideoita
késiteltdisiin  kriittisesti, mutta rakentavasti. Projektityoskentely edellyttad

kaiken kaikkiaan korkeatasoisia vuorovaikutustaitoja.

Opettajat ovat havainneet projektityoskentelyssd ongelmana, etteivdt oppijat
osaa hyodyntdd opettajan asiantuntijuutta kéasiteltdvan ainesisédllon ldhteend ja
resurssina.5® Tdmdn lisdksi on havaittu, ettd oppijat eivdt opi tarvittavia
peruskaésitteitd niin hyvin kuin ne kuuluisi oppia. Projektityoskentelyn yleisten
puitteiden opettaminen ohjaa my0s osaltaan tarvittavien kasitteiden opettelun
tarkeyden ymmartadmiseen. Oppijoiden on omaksuttava se, ettd heiddn taytyy
olla niin sosiaalisesti kuin tiedoiltaan samalla tasolla toistensa kanssa.5?
Opettajien ja oppijoiden yhteiseksi ongelmaksi on muodostunut selkeiden
toimintatapojen puute. Projektioppimisen kokonaisuuden hahmottaminen on

ollut ajoittain vaikeaa, mikd ndkyy yleisimmin tychon sitoutumisen ja
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motivoitumisen puutteena. Projektityon arviointia on pidetty my6s
ongelmallisena, minkd lisdksi koulutuksen aika- ja resurssirakenne ovat
muodostaneet esteitd projektiluontoisen opetuksen toteuttamiselle. Opettajan
kannalta parannettavia aihealueita ovat ohjausmenetelmien kehittdminen,
ohjaajan roolin selkeyttadminen ja oppimisen arvioinnin tdsmentaminen. Vaikka
projektioppimista on kehitetty jo 1970-luvun puolivilistd ldhtien, niin kyseiset
kehitysalueet ongelmineen jarruttavat projektiopetuksen kadyttoonottoa monissa
oppilaitoksissa. Hyvad muistisddnto projektiopetusta suunniteltaessa kuitenkin
on, ettd helpoin tapa ennakoida tulevia ongelmia 16ytyy téstd hetkestd ja siitad

miten tdhdn on paadytty.5257

4.2.6 Projektioppimisen arviointi

Perinteisessd koulutuksessa teoreettinen ja kdytdnnon tieto ovat kulkeutuneet
toisistaan erilleen.?? Kadytdnnon ja teorian ollessa erillddn oppija ei pysty
muodostamaan hyvdd pohjaa syvilliselle oppimiselle ja opitun asian
soveltamiselle, vaikka koulutuksen tavoitteena onkin luoda pohja
ammattiosaamiselle. Projektioppimista arvioitaessa opettajan on kyettdava
arvioimaan oppijoita niin heiddn projektin aikaisen toimintansa kuin kirjallisen
ulosannin perusteella.>? Projektiopiskelu on kokonaisuutena prosessi, kuten
myo6s arvioinninkin tulisi olla. Arviointi tapahtuu ajan jaksona, eikd se voi

rajoittua vain yhteen hetkeen.

Arviointiprosessi jakautuu opiskelijan taustan, prosessin, asenteen ja tuotoksen
arviointiin.?! Taustalla tarkoitetaan oppijan ldhtttilanteen toteamista projektin
alkuvaiheessa, sekd projektin aikana ilmenevii tekijoitd, joihin oppija ei voinut
itse vaikuttaa. Prosessilla tarkoitetaan sekd yksilon ettd ryhmén toiminnan
arviointia. Yksiloarvioinnissa keskitytddn oppijan oman oppimisen ja
tyoskentelyn analysointiin ja kehittdimiseen. Ryhmdn arvioinnissa keskitytdaan

tiimin tehokkuuden, ryhmén sisdisten ja ulkoisten vuorovaikutussuhteiden
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sekd ryhman sisdisen toiminnan arviointiin. Asennetta arvioitaessa kiinnitetdan
huomiota ryhmidn ja sen jdsenten kykyyn suhtautua tyoskentelyyn ja
yhteistyokumppaneihin projektin eri vaiheissa. Oppijan oppimishalulla on
suuri merkitys asennetta arvioitaessa. Tuotosta arvioitaessa kiinnitetdan
huomiota projektin aikana syntyviin moninaisiin tuloksiin, joihin lukeutuvat
niin konkreettiset kuin abstraktitkin asiat. Jotta tdllainen arviointiprosessi olisi
mahdollista toteuttaa, vaatii se huolellista dokumentointia koko opintojakson
ajan. Tallaisen dokumentoinnin muotona on havaittu toimiviksi erilaiset
oppimispdivdkirjat ja portfoliot. Oppimispdivakirjoihin kerdtddn tietoa
oppimisprosessin aikana tapahtuvasta toiminnasta ja oppimisesta. Oppimista
arvioidaan oppijoiden projektioppimiselleen asettamien tavoitteiden pohjalta.
Portfoliota kadyttdessddn oppijat voivat kerdtd erilaista ndytemateriaalia
opintojakson ajalta, jota ohjaaja voi kdyttdd arviointinsa tukena. My0s erilaiset
muistilistat  toimintoineen, eri ohjauskertojen erindisten tavoitteiden
tayttymisen ja tyonkulun seuraaminen sekd erimuotoisen itsearvioinnin

toteuttaminen avustavat ohjaajaa arviointiprosessissa.4’

Nykyéddn tiedetddn, ettd oppiminen ei rajoitu pelkdstdan yksilollisten kykyjen
sallimiin rajoihin, vaan myo6s oppimisymparistolld ja kontekstilla on vaikutusta
sithen, mitd ja miten yksilo oppii. Oppiminen ndhd&ddn siis jatkuvasti
kehittyvdnd prosessina ja mahdollisuutena.5? Ndistd seikoista johtuen
arvioinnin on keskityttdva entistd enemman osaamisen ja taitamisen arviointiin,
jolloin  traditionaalisten = arviointitapojen = mukaisesta  objektiivisesta
oppimistulosten mittaamisesta on luovuttava. Uudet arviointitavat korostavat
ensisijaisesti oppimisen itsearvioinnin ja kehittivan arvioinnin merkitysta.
Projektioppimista arvioitaessa voi kdyttdd hyvidkseen seuraavia ohjeita ja

huomioita:49.51,52

e itsearviointi - oppijan oman suorituksen arviointi
e vertaisarviointi - toisten oppijoiden arviointi

e ryhmadarviointi - yhteisen toiminnan arviointi
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ohjaajan arviointi - arvioi oppijoita erikseen ja ryhméana

ohjaajan itsearvionti - oman suorituksen arviointi ja sen merkitys

oppimistuloksiin

projektin vaikutus oppijoihin ja ymparistoon

tuotoksen hyvan laadun vaatiminen

tulosten ja tuotosten arviointi

- oppimispdivdkirja, portfolio, tyonkulku, ohjauskertojen

tehtdviat, tiimipalaverien anti, motivaatio, oppijan yleinen
kehitys, tavoitteet, tulokset, toiminnan perustelu, loppuraportti,

tulosten esitys
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5 TUTKIMUKSEN TOTEUTUS

5.1 Tutkimuksen tausta

Tdamd tutkimusty6 on osa Jyvdskyldn yliopiston kemian laitoksen analyyttisen
kemian laboratoriotdiden uudistamishanketta. Tdssd kehittamistutkimuksessa
suunnitellaan Jyvdsjirven vesianalyysiin perustuva laboratoriotyd, joka
toteutetaan projektiluontoisesti pienryhmatydskentelynd syksysta 2014 alkaen.
Erikoistyossd tutkitaan projektiluontoisen oppimisen soveltuvuutta ja
mielekkyyttd yliopistotason laboratoriotdiden suoritustapana. Sen lisdksi
erikoistyon tarkoituksena on selvittdd, miten projektiluontoinen laboratorioty6
suunnitellaan, jotta se soveltuisi 2. vuoden kemian opiskelijoiden
suoritettavaksi. Projektityon suorittamisesta saatavan hyodyn tulisi olla
mahdollisimman suuri samalla, kun tyoén suorittaminen olisi opiskelijoille

mahdollisimman mielekéstd ja tyoeldamaétaitoja harjoittavaa.

Aiemmin samankaltaisia hankkeita on suunniteltu ja testattu esimerkiksi
Englannissa Huntingdonin yliopistossa biologian ja kemian laitoksella.! Samoin
Yhdysvalloissa ~ Kansasin  yliopistossa ~on  suunniteltu ja testattu
ryhmatyoskentelyn kautta suoritettavia kemian laboratoriotoitd, jotka
perustuvat tosielamdn ongelmiin.®® Pohjois-Kentuckyn yliopistossa on
yhdistetty analyyttisen kemian teoriakurssin sisdlté suoraan luentojen jilkeen

suoritettaviin laboratoriotoihin.!? Toistd siirrytdan kurssin edetessd itsendisen
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tutkimusprojektin suunnitteluun ja suorittamiseen. My6s Indianan yliopistossa
ja Mainessa Batesin yliopistossa on tehty tutkimusta projektiluontoisesta
oppimisesta ja sen vaikutuksesta opiskelijoiden laboratorio-opintoihin ja
ammatilliseen kehittymiseen.”8 Erikoisty0ssa suunniteltavassa
laboratoriotydssd tyohon tehdyt valinnat pohjautuvat aiempien tutkimusten

tuloksiin.

5.2 Tutkimuksen tavoitteet

Tutkimuksen tavoitteena on suunnitella projektioppimisen malliin pohjautuva
laboratoriotyd aiemmin tutkitun tiedon pohjalta. Tutkimustietoa kerdtddn
muiden tutkijoiden julkaisuista, joihin viitataan laboratoriotyon sisallollisten
valintojen kohdalla. Tietoa kerdtdan tukemaan projektioppimisen avulla
saavutettavia oppimistuloksia. Tyon on tarkoitus olla suoritettavissa Jyvaskylan
yliopiston kemian laitoksen uudistetuissa Analyyttisen kemian tyot KEMAZ210 -
kurssissa. Projektioppimiseen ja tosieldimdn ongelmiin pohjautuvan tyon on
tarkoitus parantaa opiskelijoiden oppimistuloksia ja motivaatiota analyyttisen
kemian laboratoriotyoskentelyd kohtaan.” Projektityoskentelyn aikana on
tarkoitus oppia laboratoriotyoskentelyn ja ndytteen Kkisittelyn kannalta
korvaamattomia taitoja, kuten laboratoriovdlineiden kayttod, liuosten
valmistamista, punnitsemista sekd tyoturvallisuutta, huolellisuutta ja
tyoskentelytarkkuutta. Ndiden taitojen ohella projektityoskentely ohjaa oppijaa
jakamaan vastuuta, vuorovaikuttamaan monipuolisesti, argumentoimaan
mielipiteitdédn, osallistumaan oppimisprosessiin yhtildiselld panoksella muiden
kanssa ja harjoittamaan tiedonhakua. Tamén lisdksi my6s ryhmén sisdinen
itsearviointi ja ohjautuvuus paranee.l5! Ryhmadtyoskentelyssd vastuun
ottaminen omasta ja ryhméan oppimisesta on tarkedd projektin onnistumiselle ja
oppimistavoitteiden saavuttamiselle. Oppimistulosten ja

tyoskentelymotivaation oletetaan parantuvan projektityoskentelyn myotd.5255
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Yksilollisen stressin uskotaan myds vdhentyvdn vastuun jakamisen myotd ja
oppijan ndkemysten oletetaan monipuolistuvan samalla, kun opitaan sosiaalisia
ja metakognitiivisia taitoja. Projektioppimisen avulla voidaan kehittdd
sosiaalisia, kognitiivisia ja akateemisia taitoja, jotka ovat tydeldméédn siirtymisen
kannalta ensisijaisen tdrkeitd. Edelld mainitut taidot ovat myods osana LuK-

tutkinnon opetussuunnitelman osaamistavoitteita.>
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6 PROJEKTIOPETUKSELLINEN VESIANALYTIIKKA
YLIOPISTO-OPETUKSESSA

6.1 Taustaa

Tutkailtaessa kemian historiaa aina Embedoclesin ja Heraclituksen
esisokraatikkojen aikakaudesta (600 - 400 eaa.) nykypdivddn mahtuu aikavalille
monta merkittivdd kddnnettd. Keskiajan alkemiasta (1400 - 1500-luvulla)
siirryttiin palamista selittdavddan Flogiston-teoriaan 1600-luvun lopulla, jonka
aikana Euroopassa alkoi luonnontieteiden vallankumous (1700-luku). Tatd
seurasi kolme analyyttisen kemian mullistavaa askelta (1. 1800-luvun lopulla, 2.
1939-luvun jdlkeen ja 3. 1990-luvulla).®® Télld hetkelld eletddn ensimmadisen ja
toisen askeleen siivittdmad analyyttisen kemian kolmatta mullistavaa askelmaa.
Télla askelmalla tiede voi viimein vastata kysymysten "mitd?” ja “kuinka
paljon?” lisdksi myods kysymyksiin “kuinka tarkasti?”, “kuinka varmasti?”,
“kuinka mielekkadsti?”, “kuinka nopeasti?” ja “kuinka taloudellisesti?”. Uudet
mahdollisuudet tieteessd ovat luoneet ajan kuluessa uusia tarpeita niin
kuluttajien arkeen kuin tieteen opetukseen. Jotta ndihin tarpeisiin kyettdisiin
vastaamaan, tdytyy tarkastella nykyisid tieteen opetuksen menetelmid ja
kehittdd tarvittaessa uusia, sekd tutkia menetelmien toimivuutta nykyisten
tarpeiden alla. Se, minkd wuskottiin toimineen 50 vuotta sitten tieteen
opetuksessa, ei vilttdmaittd vastaa nyky-yhteiskunnan kehityksen ja tydelaméan
vaatimuksiin.
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6.2 Analyyttisen kemian oppimistavoitteet LuK-tutkinnossa

Luonnontieteiden kandidaatin (LuK) tutkintoon tahtddvan kemian koulutuksen
tavoitteena on yliopiston opetussuunnitelman (YOPS) mukaan antaa
opiskelijalle pddaineensa perusteiden tuntemus ja valmiudet tieteelliseen
ajatteluun sekd tieteellisten tyoskentelytapojen hallitsemiseen.?® Koulutuksen
tavoitteena on myos antaa edellytykset jatkuvaan oppimiseen ja oman alan
kehityksen seuraamiseen sekd hankitun tiedon soveltamiseen tyoeldmadssa.
Kandidaatin tutkintoon johtava koulutus perustuu kemian tutkimukseen ja
alan ammatillisiin kdytantoihin. Kemian LuK-tutkinnon pitkédjanteinen tavoite
on johdatella opiskelija valmistumaan tutkimus- ja opetustoiminnan
hallitsevaksi alansa ammattilaiseksi - opettajaksi tai kemistiksi. Taméan
tavoitteen tdyttyessd kemian laitokselta valmistuvalla filosofian maisterilla on
kasitys nykyaikaisesta kemiasta ja siitd, miten se liittyy ihmisten jokapdivdiseen
eldmddn nyky-yhteiskunnassa. LuK-tutkinnon tavoitteiden kokonaisvaltainen
toteutuminen vaatii opintokokonaisuuksilta huolellista suunnittelua ja loppuun
vientid sekd visiota tavoitteita asetettaessa ja ammattitaitoa tavoitteisiin

pyrittdessa.

Kemian laitoksen tutkimustoiminta on laajaa kaikilla pé&ddainealueilla, joihin
lukeutuu my®os analyyttinen kemia. Tutkimusryhmit tekevat usein yhteistyota
teollisuuden, muiden yliopistojen ja tutkimuslaitosten kanssa erilaisissa perus-
ja soveltavissa tutkimushankkeissa. Kyseisiin tutkimushankkeisiin kuuluvat
myds kemian laitokselle tehtdvat opinndytetyot, kuten kandidaatin tutkielma.>
Analyyttisessd kemiassa tutkimus ja opetus tdhtddvat pddasiassa uusien
analyyttisten menetelmien kehittdmiseen. Ympdéristo on keskeisessd osassa
analyyttisen kemian tutkimusta, joten sen kdyttiminen osana yliopisto-opetusta
luo yhteyden uuden tutkimuksen ja koulutuksen vélille. Ymparistondytteiden
analysoinnit suoritetaan nykyisin péddasiassa atomiabsorptio-, atomiemissio- ja
UV-Vis -laitteistoilla, jotka lukeutuvat osaksi uusia tietokoneohjattuja

instrumentaalisia ndytteen tutkimusmenetelmid. Ndiden menetelmien kayttod
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tutkimuksessa harjoitellaan kemian laitoksen laboratoriotytkursseilla ennen

luonnontieteiden kandidaatin tutkielman suorittamista.

6.2.1 Kemian LuK-tutkinnon tieteelliset osaamistavoitteet

Kemian alan ammattilaisen oletetaan osaavan alansa peruskésitteet ja
perusteoriat. Perusteorioiden hallitsemisen oletetaan antavan opiskelijalle
mahdollisuuden laajentaa ja syventdd osaamistaan maisteriopintoihin
siirtyessddn. Tiedon hakemisen ja ldhdekriittisyyden kehittymisen oletetaan
kehittyvan LuK-tutkinnon aikana, uuden tiedon omaksumisen ja jasentamisen
ohella.?” Valmius jatkaa kemistin tai opettajan opintoja vaatii raportointitaidon
kehittymisen ohella myos tutkimusmenetelmatietoa ja kiinnostusta sekd halua
kehittdd omaa osaamistaan. Esimerkiksi laboratoriossa toimiminen vaatii usein
uuden tiedon hakemista ja sen omaksumista. Tietoa tdytyy tédlloin osata myos
soveltaa ja jdsentdd. Tamdn lisdksi tyoskentelyn aikana tehtyjd valintoja ja
tuloksia on osattava perustella ja raportoida. Jotta opiskelija voisi kehittya
kemian alan ammattilaiseksi, on hdnen tunnettava alaansa liittyvat ammatilliset
haasteet ja kyettdvd vastaamaan yksinkertaisiin kysymyksiin ajatuksiaan
argumentoiden. Kemian LuK-tason opiskelijjalta oletetaan tiedon hankkimisen
ja jdsentdamisen osaamisen lisdksi tieteenalansa tekstien ymmadrtdmistd ja
arviointikykyd. Tiedonhaun ja perusmenetelmien osaamisen johdosta
opiskelijoiden tulisi kyetd soveltamaan oppimaansa uusien ongelmien
ratkaisuun lahikehityksen vyohykkeelld. Tamd on erddnd valintakriteerind
esimerkiksi projektioppimisen harjoittamiselle ja sen onnistumiselle yliopisto-
opetuksessa.l711,3¢ Kandidaatilla oletetaan olevan késitys siitd, miten kemia
liittyy tieteenalana yksilon arkipdivdan ja yhteiskuntaan. Tamén oletuksen
tayttyminen edellyttdd opiskelijoiden jokapdivdisen eldmdn liittdmistd kemian
kursseilla esitettdviin teorioihin ja asioihin jo hyvin varhaisessa vaiheessa
yliopisto-opintoja. Téllaista ajattelua tukee esimerkiksi ympdriston liittdiminen

laboratoriotdihin tutkittaessa muun muassa oikeita luonnonndytteitd.5® Samoin
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luennoilla  opetettavan teoriatiedon liittiminen luonnonilmidihin tai
yhteiskuntaan edistdé siltausta kemian ja arkipdivén valilld. Taméan on havaittu
olevan myds oppijoiden oppimisen kannalta johdonmukainen ldhestymistapa
uusien abstraktien asioiden opettamisessa.®® Myos lukioiden valtakunnallisen
opintosuunnitelman erddnd tavoitteena on selittdd jokapdivdistd eldamadd,
luontoa, teknologiaa ja ilmittd kemian oppisisdltojen kautta.®? LuK-tutkinnon
suorittaneen opiskelijan oletetaan kykenevdn seuraamaan asiantuntijaryhmien
toimintaa ja viestimddn yhteistyokumppaneilleen ryhmissa kasiteltyjd asioita.
Opiskelijjalla oletetaan my6s olevan ryhmdatyoskentelyyn vaaditut valmiudet ja
hdnen  oletetaan  kykenevdn  pienimuotoiseen  konsultointiin ~ sekéd
tutkimustulosten suulliseen ja kirjalliseen raportointiin. Useat projektioppimista
tutkineet henkil6t ovat havainneet oikein toteutetun projektitytskentelyn
vaikuttavan positiivisesti edella mainittuihin oppimis- ja

tutkintotavoitteisiin.3649,51,52,54,55,58

6.2.2 Kemian LuK-tutkinnon sisillolliset osaamistavoitteet

Analyyttisen kemian laboratoriotyokurssin sisdltod ja toteutustapaa
suunniteltaessa on pyrittdvd rakentamaan siltoja analyyttisen kemian
teoriakurssien ja  suunniteltavan laboratoriokurssin  vilille.”?  Talloin
suunnittelun ldhtokohdaksi tdytyy ottaa samaan aikaan laboratoriotyokurssin
kanssa suoritettavien analyyttisen kemian kurssien sisdllot
osaamistavoitteineen.  Nditd  tavoitteita tdytyy  kadyttdd  hyvidkseen
laboratoriotyokurssin sisdllon ja osaamistavoitteiden suunnittelussa sekd
opetustavan valinnassa. Laboratoriotdiden suunnittelussa on tiedostettava
myds opiskelijoiden esitiedot kemian teorian, termiston ja kdytdnnon
tyoskentelyn osalta. Jotta tdllaisia oletuksia voidaan tehdd, tdytyy tarkastella

aiemmin suoritettuja kemian teoria- ja laboratoriotytkursseja.
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Jyvaskyldan yliopiston kemian laitoksella suoritetaan samaan aikaan
Analyyttisen kemian tyot KEMA210 -kurssin kanssa kaksi analyyttisen kemian
teoriakurssia. Namd kurssit ovat Analyyttinen kemia KEMA203 ja - KEMA204.
Analyyttisen kemian teoriakurssien esitietoihin kuuluvat viisi kemian
perusopintojen kurssia KEMP111-115.5° Kemian perusopintojen kursseissa on
useita analyyttiseen kemiaan kuuluvia osa-alueita ja ndin ollen my0s
osaamistavoitteita, jotka voidaan olettaa opituiksi analyyttisen kemian kurssien
alkaessa. Nadihin tavoitteisiin kuuluvat muun muassa reaktioyhtdloiden
kirjoittaminen ja tasapainottaminen, stoikiometria, konsentraatiolaskut,
kemiallinen tasapaino, reaktiokinetiikan alkeet, hapot, emaikset,
puskuriliuokset, pH-laskut, happo-emadsreaktiohin liittyvéat késitteet ja ilmict,
happo-emas-titrauskdyran tulkitseminen, kemian merkitys yhteiskuntaan seka
ilmitihin ja arkipdivdan. Analyyttisen kemian tyot -kurssin esitietoihin kuuluu
myds Johdatus laboratoriotdihin KEMA200 -kurssin sisdltd. Tamd kurssi
tutustuttaa opiskelijat muun muassa turvalliseen laboratoriotydskentelyyn,
reagenssien oikeaoppiseen késittelyyn, liuosten tarkan tilavuuden mittaamiseen
sekd elintarvikekemiaan, luoden siltoja kokeellisen tyoskentelyn, jokapdivdisen
eldmédn ja kemian peruskdsitteiden vilille. Kurssin suorittaneen opiskelijan
voidaan olettaa ymmartdvan veden pH:mn muuttuminen oksidien ja suolojen
vaikutuksesta sekd osaavan yksinkertaisen mitta-analyyttisen tyon ja
kompleksometrisen titrauksen periaatteet. Johdatus laboratoriotoihin -kurssin
kdyneen henkilon voidaan olettaa my6s hallitsevan tyoselostuksen
kirjoitustaidon ohella perusasiat kvalitatiivisesta ja kvantitatiivisesta
tyoskentelystd sekd tunnistavan laboratoriotyoskentelyyn liittyvat kasitteet
kuten refluksointi, titraus, tislaus, uutto ja synteesi. Edelld mainittuja tietoja ja
taitoja voidaan kayttdd hyviksi tehtdessd oletuksia opiskelijoiden esitiedoista,
heidén aloittaessaan KEMA210 -kurssin suorittamisen. Nama oletukset auttavat
oleellisesti kurssimateriaalin sekd projektityon analyysiosuuden suorittamiseen
ohjaavien demonstraatiotdiden suunnittelussa. Kyseisten toiden tarkoitus on
tutustuttaa  opiskelijat  laboratoriokurssilla  suoritettavan  projektityon

analyysivaiheessa kdytettaviin tutkimusmenetelmiin ja tutkimuslaitteistoihin.
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Suunniteltaessa KEMA210 -kurssin laboratiivisen osuuden ja analyyttisen
kemian teoriakurssien sisdlttjen vilille luotavia siltausmahdollisuuksia, taytyy
tarkastella KEMA203 ja KEMAZ204 -kurssien osaamistavoitteita.’ Mahdollisia
yhteyksia kurssien vilille voidaan tehdd laboratoriokurssin
demonstraatiotdiden ja opiskelijoiden omien analyysien aikana. Esimerkiksi on
mahdollista luoda yhteys happo-emdsreaktioihin titrauksen muodossa,
reaktioyhtdlciden tasapainottamiseen konsentraatiolaskujen avulla,
puskuriliuoksiin puskurikapasiteettia laskemalla, ionivahvuuteen
ioniselektiivisilla elektrodeilla, pH-laskuihin kuvaajien tulkinnalla, EDTA:oon
titrauksen avulla sekd elektrodeihin, potentiometriaan, redox-reaktioihin,
elektrolyysiin, ndytteenottoon ja -késittelyyn sopivilla mittauslaitteistoilla ja
niistd saatavien tulosten analysoimisella. Tamé&n lisdksi ndytteenoton ja
ndytteen esikdsittelyn merkitystd voidaan korostaa tutkimalla niiden
suoranaista vaikutusta eri mittausmenetelmilld saataviin analyysituloksiin.
Téalld hetkelld voidaan my0s tarkastella eri analyysimenetelmien soveltuvuutta
erilaisten ndytteiden analysoinnissa, mikd on myos erds KEMA204 -kurssin
osaamistavoitteista. Té&lloin analyysimenetelmiin liittyvien teoreettisten
lahtokohtien yMmArrys kasvaa samalla, kun tyokohtaisten
analyysimenetelmien perustaidot karttuvat. Tam&d on taas osaltaan erds
KEMA210 -kurssin osaamistavoitteista. Myos indikaattori-  ja
vertailuelektrodien teorian liittdminen laboratoriotydskentelyyn on mahdollista
esimerkiksi ioniselektiivisten elektrodien yhteydessd. Samalla voidaan tutustua
Nernstin yhtdloon séhkokemiasta saatavan informaation avulla, jolloin voidaan
laskea esimerkiksi tasapainovakioita, normaalipotentiaaleja, pitoisuuksia ja
kennopotentiaaleja.#> Ioniselektiivisid elektrodeja kaytettdessd on myos oiva
mahdollisuus piirtdd tapahtumasta kuvia, jolloin mikromaailman ilmioitd

voidaan kuvata symboleita ja makromaailmaa yhdistelemalla.o0
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6.2.3 Analyyttisen kemian tyot KEMA210 -kurssin osaamistavoitteet

Kurssin opetustapaa uudistettaessa tdytyy opetussuunnitelman joustavaksi
muokkaamisen jilkeen keskittyd muokattavan kurssin opetussisdltoon ja
kurssin jdlkeisiin osaamistavoitteisiin. Tydskentelytapaa valittaessa on hyva
ndhdd jo ennalta tavoitteet, joihin tdhd&td. Uudistettavan KEMA210 -kurssin
tavoitteena on, ettd kurssin kdynyt opiskelija on paddssyt kayttimdan erilaisia
analyyttiseen kemiaan kuuluvia analyysimenetelmid ja hallitsee kaytettyjen
analyysimenetelmien perustaidot eri aineita maédritettdessd. Kurssin
suorittaneen opiskelijan oletetaan osaavan myos analyysimenetelmiin liittyvit
teoreettiset ldhtokohdat.>® Analyyttisen kemian tyot -kurssilla opiskelijat
tutustutetaan eri analyysimenetelmiin demoluontoisesti, jotta tyotavat, laitteisto
ja vélineisto tulevat heille tutuiksi. Demonstraatiotdissa ja lopulta opiskelijoiden
omissa analyyseissd kdytettdviin maadritysmenetelmiin kuuluvat muun muassa
AAS, FES, UV-Vis, ISE, permanganaattititraus, gravimetria, happo-emadstitraus
(katso  sivu  ”“2”/otsikko = ”2.2”).  Valittavassa  opettajajohtoisesta
demonstraatiotydskentelystd poikkeavassa tyotavassa (liite 1.) voidaan siis
kayttdad tarvittaessa edelld mainittuja mddritysmenetelmid ja niihin liittyvid

tietoja ja taitoja.

6.3 Laboratoriotyokurssin opetusmenetelmin valinta

Tutkittavien ndytteiden pienentyneet ndytetilavuudet ja analyyttien entistd
pienemmat partikkelikoot ovat johdattaneet analyyttista kemiaa kehittymdan
erityisesti instrumentaalisten tutkimusmenetelmien suuntaan. Nykyisin
kdytetddan paljon aikaa ja resursseja uusien TAS-laitteiden (Total Analysis
System) kehittdmiseen.#® Téllaisten laitteiden tarkoituksena on automatisoida
lopulta kaikki tyovaiheet ndytteenotosta ja ndytteenkisittelystd aina ndytteen
analyysivaiheeseen ja tulkintoihin asti. Tuotekehittelijoiden ja tutkijoiden

tavoitteena on siis minimoida tutkimukseen kiytettdvien resurssien (aika,
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tyontekijit, ndytteiden kuljetuskulut, jne.) maéadrd, samalla pyrkien
mahdollisimman luotettavaan lopputulokseen.®> Ndin katoavat kdytannossa
kaikki ihmisestd johtuvat ndytteenottoon, sen késittelyyn ja analyysiprosessiin
liittyvat karkeat virheet. Téllainen kehitys on johtanut yliopistot suuntaamaan
laboratorio-opetustaan vanhoista klassisista kvalitatiivisista ja kvantitatiivisista
analyysimenetelmistd kohti wuusia instrumentaalisia analyysimenetelmia.
Samalla luentokurssien sisédltd on ajautunut entistd teoreettisempaan suuntaan,
jotta instrumentaalisten analyysimenetelmien kemiallinen ja fysikaalinen
teoriatausta tulisi tutuksi. Vaikka yliopistot ovat saaneet kritiikkid varsinkin
vanhojen kvalitatiivisten tutkimusmenetelmien vahetessd
opetussuunnitelmista, on kehitys kulkenut kohti uusia instrumentaalisia

menetelmia.

Tietoyhteiskuntamme tottuessa uuteen teknologiaan ja vaatiessa uudenlaista
osaamista ja uusia toimintatapoja, tdytyy opetuksessa kuitenkin muistaa
aloittaa teknologian osalta perusasioista. Jotta opiskelijat kykenevét lopulta
tydeldamassdan kayttamdan uutta teknologiaa tehokkaasti hyvidkseen, taytyy
heiddn ensin ymmartdd, miten tdhdn pisteeseen on padadytty. Instrumentaaliset
tutkimusvilineet tarjoavat nopean ja tarkan tavan analysoida aineita, mutta ne
eivit kuitenkaan kerro, mitd on tapahtunut ennen lopullista analyysivaihetta.
Analyysin kannalta oleellisiin kysymyksiin, kuten “mistd ndyte on haettu ja
miten?”, ”“miten ndyte on kestdvoity ja miksi?”, “miksi tdtd kyseistd
analyysimetodia voidaan kdyttdd tdmdn aineen selvittdmiseen?”, ”onko
ndytteestd poistettu joitain aineita ennen madritystda?”, “kuinka paljon kaikkeen
on kulunut aikaa ja vaivaa?”, “millaista suunnittelua ja millaisia resursseja
prosessi kokonaisuudessaan vaatii?”, on saatava vastauksia. Opiskelijan taytyy
pystyd myos itse vastaamaan tulevaisuudessa edelld mainittuihin kysymyksiin
analyysiprosessia suunnitellessaan ja tuloksia raportoidessaan. Muutoin
opiskelija ei saa kokonaiskuvaa prosessista eikd hénelle ndin ollen kehity
tarvittavia valmiuksia tulevaa tydeldmdd varten. Opiskelijoiden on oltava

selvilld analyysin vaatimuksista ja analyysid ympaéroivdstd terminologiasta,
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jonka kdytostd ja opettamisesta vastaavat ensisijaisesti yliopisto-opettajat.®
Tyoeldmaéssa kasvavina vaatimuksina ovat tulosten tarkkuus ja varmuus, joita
taytyy tarkastella erilaisten virhetyyppien ja -laskujen avulla. Taman lisdksi
tuloksia tdytyy pystyd tulkitsemaan ja reflektoimaan sekd tuomaan julki ja
esittimddn muille” Tyoeldamédssd  téllaisella  menettelyllda  tdhdataan
mahdollisimman tarkkaan ja sensitiiviseen analyysiin, joka on kaiken lisédksi
kustannustehokas. Jotta tidllaisia kustannustehokkaita ja mahdollisimman
tarkkoja menetelmid voitaisiin tutkia ja kehittdd, taytyy tyontekijoiden pystya
toimimaan yhtendisend ryhmaéng, jossa osataan esittdd ndkemyksid, kuunnella
toisia ja argumentoida mielipiteitd. Myo6s yhteistyon harjoittaminen
teollisuuden, muiden yliopistojen ja tutkimuslaitosten kanssa on suositeltavaa
jo opiskeluvaiheen tutkimushankkeissa.?®® Opetuksen on siis pyrittava
tdyttamdan namd vaatimukset jo koulutuksen aikana ennen opiskelijoiden
tyOeldméddn siirtymistd. Erds tapa ndihin tarpeisiin vastaamiseen piilee

projektioppimisessa (liite 1).7,36:51,52,58

6.4 Projektioppimiseen pohjautuva laboratoriotyo

Syyslukukauden kestdvélle analyyttisen kemian tyot KEMA210 -kurssille
suunniteltiin kahdeksan viikkoa kestdvéa projektityd ”Vesindytteen analysointi”
(liite 1). Kurssi toteutetaan kokonaisuudessaan 18 viikon aikana, joista 17
vilkkoa on ohjattua tyotd. Tastd ajasta yhteensd nelja viikkoa kaytetddn
projektitydn suunnittelemiseen ja kolme viikkoa projektityon laboratiivisen
osan suorittamiseen. Projektityon suunnittelukertojen vélissdé on yhdeksdn
opettajajohtoista demonstraatioluontoista harjoituskertaa. Kurssi pddttyy
projektitydstd tehtdvaan loppuseminaariesitykseen, joka pidetddn luentosalissa
tai auditoriossa. Seminaariin osallistuvat kaikki kurssilla olleet opiskelijat ja
jokainen projektityon suorittanut ryhma laatii tilaisuuteen esitelmédn tyostdan.

Seminaarin jdlkeen projektiryhmid ohjanneet opettajat jakavat takaisin
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tarkastetut loppuraportit, jotka ryhmidt ovat laatineet suorittamistaan
projektitoistd. Viimeisen tyoviikon ja seminaariesityksen vilissd on yksi vapaa
viikko, joka on tarkoitettu opiskelijoiden itsendiseen tyoskentelyyn. Tahan
lukeutuvat  projektityostda tehtdvan loppuraportin  kirjoittaminen ja

seminaariesityksen valmisteleminen (liite 1: liitteet 1 ja 2).

Oppimisprojektin sopivaksi pituudeksi on havaittu tutkimusten mukaan
viidestd viikosta enintddn yhteen lukuvuoteen (4 - 5 jaksoa) kestdvd
toteutusjakso.152 Veden tutkimiseen perustuvia projekteja on testattu useissa
yliopistoissa ja niiden on todettu harjoittavan analyyttiseen kemiaan kuuluvien
laitteistojen, teoriatietojen ja kdytdnnon taitojen ohella myos itseohjautuvuutta
ja kriittistd ajattelua sekd sosiaalisia taitoja.11.3¢ Tosieldmddn liittyvien ongelmien
ratkaiseminen, kuten veden tutkiminen, on todettu opiskelijoiden motivaatiota
kasvattavaksi tekijaksi projektioppimisessa.l”811.3658  Opiskelumotivaation
kasvamisen johdosta opiskelijat ovat olleet my6s halukkaita kdyttimdan
ylimddrdista tyojdrjestykseen kuulumatonta aikaa projektiensa suorittamiseen.®
Taman lisdksi tosieldiman ongelmat luovat yhteyksiad arkipdivdisten asioiden ja
kemian vilille, mikd on my6s yksi LuK-tutkinnon tieteellisista
osaamistavoitteista.’® Projektien myo6td opiskelijoiden ja opettajien vilisen
yhteistyon on havaittu tiivistyneen samalla, kun oppimistulokset ovat

parantuneet.!

Ennen projektin varsinaista analyysivaihetta toteutettavat demonstraatiot on
havaittu toimivaksi tyttavaksi laitteistojen ja laboratoriokdytantojen sekd
aihepiiriin kuuluvan terminologian opetuksessa.l”11,36545%8 Demonstraatiot
kestdvat neljd tuntia kerrallaan, minka on havaittu olevan sopiva pituus yhdelle
laboratoriokerralle.” Projektityon etenemisen seuraamiseen ja
tutkimussuunnitelman  sekd  tyotapojen  tarkempaan  suunnitteluun
tarkoitetuissa ohjauskerroissa ryhmé harjoittelee myos projektityoskentelyssa
tarvittavia ryhmassa toimimisen taitoja.1! Demonstraatioiden

opiskelijaldhtoinen tavoite on tutustuttaa opiskelijat projektityossdan
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mahdollisesti kaytettdviin analyysimenetelmiin, kun taas ohjauskertojen
tarkoitus on parantaa ryhmddynamiikkaa ja ohjata projektiryhmé&a toimimaan

rationaalisesti yhteisen pddmaédran saavuttamiseksi.5!

Projektityostd kirjoitettavan tyoselostuksen tai loppuraportin pddméadrand on
koota projektiryhmadldisten ajatukset siitd, mitd tehtiin ja miksi, mikd oli
tutkimuksen tausta, millainen oli aikataulutus, mitd aineita maaritettiin ja milld
menetelmilld, minkélaisia tuloksia saatiin, ovatko tulokset luotettavia, mita
tulokset kertovat, onko ryhmad tyytyvdinen lopputulokseen ja mitd voisi tehda
toisin? Jos kurssista halutaan antaa arvosana, voi raportti olla yksi arvosteluun
vaikuttavista tekijoistd.1®* Kurssin pd&dttavd loppuseminaari on havaittu
toimivaksi tavaksi pddttdd opintojakso tyylikkddsti. Sen aikana opiskelijat
pddsevit esittelemddn tutkimustoitddn ja tuloksiaan muille opiskelijoille ja
ohjaajille.1 11 Opiskelijat voivat ottaa halutessaan kantaa toisten tutkimuksiin ja
vertailla tutkimustuloksia ryhmien kesken sekd keskustella tuloksista
rakentavasti.3® Seminaarikokemusta voi syventdd toistd tehtdvillda kaytaville
asetettavilla julisteilla tai plakaateilla.58 Projektien pohjalta voidaan my6s luoda
internetsivuja ja esimerkiksi yliopiston kotisivulla on mahdollista mainostaa
jdrjestettdvdd seminaaria ja sielld késiteltdvid erillisid projektitoitd. Italiassa
Triesten  yliopistossa on jaettu seminaarin jdlkeen  opiskelijoille
osallistumistodistuksia, = minkd  johdosta  tapahtumaan on  saatu

kongressimainen vaikutelma.3¢

6.4.1 Projektin suoritus

Projekti toteutetaan 3 - 5 hengen ryhmissd, jotka ovat kooltaan sopivia
projektiluontoisessa laboratoriotydskentelyssd.l8 Ryhmidkoon kasvaessa on
ilmennyt vaikeuksia logistiikkajdrjestelyissd, ajan hallinnassa, resursseissa
(laitteistot, tarvikkeet, jne), tilajarjestelyissd, oppimisen kohdentamisessa ja

seuraamisessa.” Projektiryhmd kokoontuu 4 kertaa erillisiin kaksi tuntia
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kestaviin  pienryhmétapaamisiin.?52 Tapaamisissa késitellidn ohjaajan
lasndollessa projektin kannalta olennaisia, ennalta méaaréttyjd aihealueita, joista
laaditaan palautettava raportti ryhménohjaajalle (liite 1: taulukko 1).! Ryhméan
on ldhetettdva raportti ohjaajalleen viimeistddn kaksi pdivdd ennen seuraavaa
ohjauskertaa. Talloin ohjaaja ehtii tarkastaa palautetun raportin ja kayttda
raporttia hyvdkseen seuraavan ohjauskerran suunnittelussa. Projektityon
laboratiivisen osan suorittamiseen on varattu kolme erillistd laboratoriokertaa.
Jos tutkittavia aineita ei saada maddritettyd kyseisilld laboratoriokerroilla, on
mahdollista jdrjestdd vield neljds laboratoriokerta. Kerta sijoittuu viimeisen
varatun  laboratorioviikon ja  loppuseminaariviikon véliin  jddvalle
ohjaustoiminnasta tyhjdlle viikolle (liite 1: taulukko 1: viikko 51). Télloin
voidaan olettaa, ettd laboratorioaikaa on tarpeeksi kadytossd analyysien

suorittamiseksi.l.7/11

6.4.2 Projektiryhmin toiminta

Projektiryhmén tehtdvdnd on opiskella aktiivisesti projektityon aihepiiriin
liittyvéda teoria- ja taustatietoa, jota ryhmaé hankkii erillisistd ldhteistd hakemalla
ja tutustumalla annettuun ldhdekirjallisuuteen.”811 Ryhmadssa tehd&ddn tiiviisti
yhteistyotd koko projektin ajan. Projektin tuomat tehtdvét jaetaan tasapuolisesti
ryhmaldisten kesken. Ryhmdn sisdinen yhteistyo, joka perustuu keskusteluun,
suunnitteluun, tasaiseen tyonjakoon, kannustamiseen ja yhdessd oppimiseen,
on avainasemassa projektin  onnistumisessa.®  Projektista  tehd&dan
tutkimussuunnitelma, jonka edistymistd seurataan ohjaustilaisuuksissa (liite 1:
liite 1).3¢ Tutkimussuunnitelman kehittyessd projektin tausta, tavoite, aikataulu
ja suoritustapa  selkeytyvdt sekd ohjaajalle ettd ryhmadliisille.58
Tutkimussuunnitelmaa valmisteltaessa ryhmaéssad opitaan kuuntelemaan toisten
mielipiteitd ja perustelemaan omia ndkemyksiddn. Jokaisen ryhmén jasenen on

pyrittava harjoittamaan edelld mainittuja sosiaalisia taitoja projektin aikana.
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Opiskelijoiden mielenkiinnon tutkimusaihetta ja tutkimuksen tekemistd

kohtaan on havaittu kasvavan itse tehtyjen padtosten myota.”.36

6.4.3 Projektin ohjaajan toiminta

Projektioppimisessa ohjaajalla on monia rooleja, joista hdnen on oltava
tietoinen.>> Projektiryhmdd ohjaava opettaja toimii projektin aikana
ryhmétapaamisten vetdjand, projektityon kehityksen valvojana, tydskentelyn
seuraajana sekd oppimisen tukijana ja resurssina.l8113658 Projektityon edetessa
opettajan rooli tyoskentelynohjaajana ja tiedonvalittdjand vdhenee opiskelijan
roolin muuttuessa tiedon vastaanottajasta tiedonvalittdjaksi. Tamédn muutoksen
myotd itseohjautuvuuden lisddntyessda opiskelijoista on havaittu kehittyvin
itsevarmempia tyoskentelijoitd.? Vaikka ohjaaja valvoo projektiryhman
tutkimussuunnitelman edistymistd, kuuluu projektiryhmalle

tutkimussuunnitelman sisdisten valintojen teko.” 11

6.4.4 Laboratoriotyon tutkimustehtiva

Tutkimuksessa (Liite 1) selvitetddn, miten paljon Jyvdsjirven vedesta
maédritettyjen aineiden (Ca, Mg, Mn, Fe, Cu, Pb, Cl, F, N) pitoisuudet eroavat
Suomen sosiaali- ja terveysviraston asettamista talousveden laaturajoista.
Kyseisid tutkimukseen valittavia aineita on kdytetty onnistuneesti my6s muissa
luonnon  vesianalyysiin  perustuvissa projektitoissd.1?¢  Projektiryhman
tehtdvand on valita vesiprojektin alussa kolme vedestd mddritettdvad ainetta.
Ryhmdkoon ollessa 3 - 5 opiskelijaa voidaan olettaa, ettd 3 tutkittavaa ainetta
on sopiva mddrd.”3¢ Tutkittavien aineiden valinnan jdlkeen ryhmd etsii
kirjallisuudesta sopivia analyysimenetelmid kyseisille aineille ja valitsee
analyysivaiheessa kdytettdvdt menetelméit.”11.36 Menetelmistd ainakin yhden on
oltava instrumentaalisista tutkimusmenetelmistdi poikkeava. Kolmesta
tutkittavasta aineesta yksi aine maddritetddn kahdella eri menetelmalld, joista
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saatavia kvantitatiivisia tuloksia vertaillaan keskenddn.! Vertailussa
kiinnitetdan huomiota kaytettyihin maéédritysmenetelmiin ja niistd saataviin
erilaisiin tuloksiin. Tuloksia vertailtaessa tulee pohtia miksi kyseisilld
menetelmilld saatavissa tuloksissa ilmenee todenndkdisesti eroa samaa ainetta
tutkittaessa.” Projektin lopullisen analyysituloksen perusteella saadaan tietoa
Jyvésjirven veden nykyisestd tilasta, joka tulee huomioida osaltaan tyosta
kirjoitettavassa loppuraportissa ja seminaariesityksessd. Tutkimuskohteena
Jyvésjarvi on mielenkiintoinen, koska sen veden nykyiseen tilaan saattaa
vaikuttaa edelleen jdrven rannalla sijaitsevan Mattilanniemen entisen
kaatopaikka-alueen lisdksi vuosia sitten Tourujoen mukanaan kuljettamat
teollisuusjdtteet. Nditd taustatietoja voidaan kdyttdd hyvéksi pohdittaessa
Jyvédsjarven nykyistd tilaa analyysitulosten perusteella. Jos vedestd 16ydetdan
tavallista suurempia pitoisuuksia tutkittavia aineita, tdytyy tdlloin pyrkid

pddttelemddn, mistd poikkeavuus aineiden pitoisuuksissa voi johtua.3¢

6.4.5 Kurssin suorittaminen, arvostelu ja arviointi

Kurssi arvostellaan hyvidksytty-hyldtty-periaatteella. Kurssin suorittamiseksi
opiskelijalta  vaaditaan sitoutumista kurssin  tyoskentelyaikoihin ja
osallistumista kurssin tapahtumiin. Opiskelijan tdytyy osallistua projektityohon
valmentaviin tapaamiskertoihin, joissa tehdddn muun muassa ryhmiin jako,
valitaan projektityon aihe, sovitaan kurssin aikatauluista, harjoitellaan
demonstraatioluontoisesti yleisimpid analyyttisen kemian analyysimenetelmid
sekd laitteistoja, vdlineistod, laboratoriokdyttaytymistd ja tyoselostuksen
kirjoittamista.! Naihin tapaamiskertoihin kuuluvat projektiryhméan ohjaukset,
valmentavat demonstraatiot ja projektiryhmien itsendiset laboratorio-osuudet.
Edelld mainittujen asioiden lisdksi ryhmaéldisten on osallistuttava tasapuolisesti
projektityostéd kirjoitettavan loppuraportin suunnitteluun ja kirjoittamiseen seka
seminaariesityksen valmisteluun ja sen esittimiseen muille projektiryhmille.!

Ryhmiéldisten tulee arvioida raportoinnissaan projektiryhmdn toimivuutta ja
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tyonjaon onnistumista. Epé&tasaisesti toteutetun tyénjaon on havaittu johtaneen
projektityon epdonnistumiseen.® Mahdollisista poikkeuksista tydohjelmaan,
henkilokohtaisista poissaoloista ja niiden korvaamisesta sovitaan erikseen

projektiryhmén ohjaajan kanssa.

Kurssin tapahtumien lasndolopakollisuus pohjautuu kurssin
arvosteluperiaatteeseen, joka on numeroton dikotominen arvosana.
Opiskelijjoiden tdytyy tdlloin osoittaa osaamisensa ja sitoutumisensa
opintojaksoon ja sen suorittamiseen olemalla ldsnd ohjauksissa ja demoissa.58
Tamén lisdksi heiddn tdytyy osallistua projektin etenemistd johdattelevien
tehtdvien tekemiseen, raporttien kirjoittamiseen ja seminaariesitelmdn
laatimiseen. Projektiryhmé&d ohjaavan opettajan tehtdvdnd on seurata
opiskelijoiden ldsndoloa ja tyoskentelyd opintojakson aikana.?? Jos
opintojaksosta annetaan numeerinen suhdeasteikollinen arvosana tai
kvalitatiivinen ordinaaliasteikollinen arvosana, tdytyy arvosteluun vaikuttavat
tekijat eritelld ja paddttdd tekijoiden vaikutus arvosanaan. Opintojaksosta
annettava arvosana voi koostua esimerkiksi raporteista ja seminaariesityksestd
(55 %), tyoskentelyd ohjaavista tehtdvistd (10 %), laboratoriotyoskentelystd (5
%), muistiinpanoista / laboratoriopdivéakirjasta / portfoliosta (5 %) ja projektin

suorituksesta (25 %).11

Laboratoriotydkurssille sdddettyjen oppimistavoitteiden saavuttamista voidaan
arvioida esimerkiksi OPS-pohjaisella formatiivisella ja summatiivisella
arvioinnilla.®* Kurssin aikana jatkuvaa, opetuksen aikana tapahtuvaa
formatiivista arviointia ovat esimerkiksi tyoskentelyd ohjaavat tehtdvét, raportit
ja tutkimussuunnitelma. Nédiden asioiden lisdksi my6s laboratoriotytskentelyn
seuraaminen, muistiinpanot, laboratoriopdivikirja, portfolio sekd projektin
etenemisen ja projektiryhmén toiminnan seuraaminen kuuluvat formatiiviseen
arviointiin. Edelld mainittuihin arviointitehtdviin voi liittdd myo6s haastattelu- ja
itsearviointiosuuksia. Formatiivisella arvioinnilla arvioidaan oppijan oppimisen

lisdksi oppimista ohjaavien prosessien toimivuutta ja opiskelijoiden
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ldhtotasotietoja  eli arvioinnilla on my6s diagnostinen puolensa.46
Formatiivisen arvioinnin avulla voidaan siis tarvittaessa kehittdd ja parantaa
kaytettyja opetusmenetelmid ja kurssin opetusmateriaaleja. Naihin lukeutuvat
esimerkiksi laboratoriotyon (Liite 1) lopussa olevat liitteet ja ldhdemateriaalit.
Diagnostisen arvioinnin ja oppimisprosessin seuraamisen lisdksi formatiivista
arviointia ~ kdytetddn myos oppijoiden motivoimiseen ja  heiddn
oppimisprosessinsa tavoitteiden tdsmentdmiseen.®®> Formatiivisen arvioinnin
menetelmdt ovat usein laadullisia, joten jokaiseen erilliseen arviointitehtdvaan
on maédriteltdvd erikseen arvioinnin tavoitteet. Laboratoriokurssista voidaan
tehdd my0s summatiivista arviointia, jota kdytetddn kurssin loppuvaiheessa
opintosuoritusten kokoavana arviointina.®# Summatiivisella arvioinnilla
selvitetddn, @ miten = hyvin  kurssin = oppimistavoitteet  tdyttyivit.
Laboratoriotydkurssilta saadaan summatiiviseen arviointiin sopivaa tietoa
esimerkiksi projektiryhmien tuottamasta loppuraportista ja
seminaariesityksestd. Summatiivisen arvioinnin analyysitulokset tuovat kurssin
arviointiin my9s prognostisen lisdarvon.® Sen avulla voidaan ennustaa kurssin
taman hetkisen suorituksen perusteella saavutettavia oppimistuloksia. Samoin
kuin formatiivista arviointia, niin myos summatiivista arviointia voidaan
kayttdd opetusmenetelmdn ja kurssimateriaalin kehittdmiseen, pyrittdessd

parempiin oppimistuloksiin.
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7 YHTEENVETO JA JOHTOPAATOKSET

Téamédn opinndytetyon tavoitteena oli kehittdd yliopistoon soveltuva ja
analyyttisen = kemian laboratorioperustaiseen opettamiseen tarkoitettu
laboratoriotyd sekd siithen liittyvd opetusmateriaali. Aineistoanalyysiin
liittyvien tutkimustulosten perusteella on mahdollista ja myos aiheellista
vaihtaa vanhaan yksilotyoskentelyyn ja suoraviivaisiin tyoohjeisiin pohjautuva
laboratorio-opetuksessa  kdytetty  tyoskentelymuoto.  Tutkimustulosten
perusteella laboratoriokursseilla aiemmin kdytetty opetustapa voidaan korvata
projektiopetuksella, joka tyomuotona tukee ryhmaityoskentelyd ja itsendistd

pdatoksentekoa.5152

7.1 Opinndyte- ja laboratoriotyon sisdllolliset valinnat

Opinndytetydssd kehitettiin projektioppimiseen pohjautuva laboratoriotyo,
jonka suunnittelussa kdytettiin  hyvdksi projektioppimista tutkineiden
tutkijoiden tutkimustuloksia. Tam& mahdollisti vesianalyysiin perustuvan
laboratoriotyén muokkaamisen sellaiseksi, ettd sen sisdllollinen muotoilu
noudattaa tarkoin hyviksi todettuja piirteitd projektioppimisen esilletuonniksi
ja tyon suorittamiseksi. Kokonaisuudessaan laboratoriotyon ohjeistus ohjaa ja

opastaa samalla sekd projektiryhmien tyOskentelyd valvovia opettajia ettd
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oppijoita. Laboratoriotyon lisdksi tarkempaa yksityiskohtiin paneutuvaa

lisdtietoa projektioppimisesta on saatavana opinndytetyosta.

Laboratoriotydtd ja opinndytetyon sisdltod kehitettdessd on huomioitu LuK-
tutkinnon edellyttamat tieteelliset ja sisdllolliset oppimistavoitteet. Nadiden
tavoitteiden tdyttymismahdollisuuksia on arvioitu myos projektioppimisen
avulla, jolloin aineistotutkimuksessa on havaittu, ettd projektiopetuksella
voidaan  tyodeldmdn  kannalta  saavuttaa  aikaisempaa  parempia
oppimistuloksia.l7811365058 [ uK-tutkinnon oppimistavoitteissa ja nykyisin
vallitsevana trendind myos tieteiden opettamisessa halutaan painottaa
opetettavan aineen merkitystd yhteiskuntaan ja luontoon. Laboratoriotydssa
tama on huomioitu luonnonvesiaiheella, joka liittyy kiintedsti jokaisen arkeen ja
on ndin asetelmaltaan tuttu ja tutkimusongelmana oppijalle havainnollinen ja

mielenkiintoinen.

Opinndytetydssd on esitelty vesindytteenoton ja sen suunnittelun padpiirteet
seikkaperdisesti. Esimerkiksi tdm&dn vuoksi opinndytetyotd voidaan kayttad
ldhdemateriaalina ~ projektioppimiseen  perustuvalle  laboratoriotyolle.
Laboratoriotyon ja opinndytetyon sisdlloissd on otettu huomioon my0s
Jyvéaskyldan yliopiston analyyttisen kemian laboratoriotyot KEMA210 -kurssin
osaamistavoitteet, joihin kuuluvat muun muassa opinndytetyossa lapikdaydyt
analyysimenetelmét ja niiden teoreettiset ldhtokohdat.>® Laboratoriotytkurssilla
harjoitellaan my6s raportointia ja seminaariesityksen tekoa, jotka ovat

huomioidut ja ohjeistetut kehitetyssa laboratoriotyossa.

7.2 Tutkimuksen jatkaminen

Opinndytetyossd suoritettua aineistoanalyysiin perustuvaa kehitystutkimusta

on mahdollista jatkaa esimerkiksi haastattelu-, havainnointi- tai
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kyselytutkimuksella. Téallda hetkelld opinndytetyossa suoritettu tutkimus ja sen
avulla kehitetty laboratoriotyd perustuu suurimmaksi osaksi muista
tutkimuksista saatuun tutkimustietoon. Jotta projektioppimiseen pohjautuvan
laboratoriotyon soveltuvuutta Jyvéskyldn yliopiston analyyttisen kemian
laboratoriotyokurssilla ~ pystyttdisiin ~ tutkimaan tarkemmin ja tyon
toimivuudesta voitaisiin olla tdysin varmoja, olisi tutkimusta jatkettava
edelleen. Tdlld hetkelld ei vield tiedetd osataanko projektiopetus ottaa kayttoon
tarvittavalla asiantuntemuksella ja ylittddko projektioppimisen hyodyt sen

kayttoonottoon ja suorittamiseen liittyvit vaikeudet.

7.2.1 Tutkimusmenetelmait

Tutkimusta jatkettaessa sen tilastoyksikoksi voitaisiin  valita joko
projektiryhmét tai kurssin suorittaneet yliopisto-opiskelijat. Jos tutkimusta
jatkettaisiin  esimerkiksi kyselytutkimuksella, voisi tutkimuslomakkeen
alkutietojen (oppijan sukupuoli, ikd, opiskeluvuosien madard) lisdksi laatia
jdrjestys- eli ordinaaliasteikollisen vastaustaulukon, joka on likert-asteikollisesti
eli viisiportaisesti rakennettu. Myo6s luokittelu- eli nominaaliasteikollista
vastaustaulukkoa olisi mahdollista kédyttdd, mutta tdlloin mittaaminen
tapahtuisi ainoastaan kvalitatiivisilla muuttujilla eli muuttujan luokan
tunnistamisella.®® Té&lloin havaintoaineiston mahdollisessa tilastollisessa
tarkastelussa kdytettdvien testien méddrd on rajallisempi, verrattaessa
jarjestysasteikollisten muuttujien tutkimisessa kdytettdvien menetelmien
madrddn. Vastaustaulukkoa seuraisi muutama vdite ja avoimia kysymyksid,
jolloin  vastaajan  mielipide tulisi ~kuulluksi vield tarkemmin ja

persoonallisemmin.

Tutkimus voitaisiin suorittaa myos haastattelututkimuksena tai yhdistamalla
havainnointitutkimuksen ja haastattelututkimuksen. Talloin tilastoyksikkona

toimisivat edelleen projektiryhmit tai erilliset opiskelijat, mutta tutkimukseen
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osallistuvien perusjoukko valittaisiin esimerkiksi tietyt kriteerit tdyttavistd
henkil6istd tai ryhmistd. T&lloin perusjoukko voitaisiin valita esimerkiksi
havainnoimalla oppijoiden ja ryhmien kayttdytymistd laboratoriossa tai
ohjaustilanteissa. Tamédn jdlkeen perusjoukosta valituille tilastoyksikoille
suoritettaisiin haastatteluosuus, joka olisi ryhma- tai yksilohaastattelu, riippuen
tilastoyksikon valinnasta. Tutkimuksen luotettavuusvirhettd voitaisiin korjata
yhdistelemilld edelld mainittuja tutkimusmenetelmid ja niistd saatavia tietoja.
Talloin olisi mahdollista kayttdaa hyvaksi aineisto- ja menetelmétriangulaatiota.
Jos aineistolle tehtdisiin tilastollisia testejd, niin olisi mahdollista suorittaa myos

analyysimenetelmien triangulaatio.

7.2.2 Tutkimuksen luotettavuus

Tutkimuksen luotettavuutta voidaan parantaa triangulaatiomenetelmien ohella
standardoimalla tutkimukseen osallistuvien oppijoiden valintaolosuhteet ja
tutkimuksen  suorituksen ajankohta, kesto sekd = suoritusymparisto.
Tutkimukseen osallistuvilla  opiskelijoilla ei saa olla meneillddn
normaaliolosuhteista poikkeavaa opiskeluviikkoa, koska se voi vaikuttaa
poikkeavasti opiskelijoiden sen hetkisiin mielipiteisiin. ~Tutkimuksen
suoritusajan olisi hyva olla keskipdivan jdlkeen, jolloin opiskelijat ovat
halutessaan ehtineet aterioida ja ovat virkeitd toimimaan. Suoritusympariston
olisi hyva olla vakio eli tutkimus tulisi suorittaa normaaleina opiskelupdivind
tutuissa tiloissa, eikd esimerkiksi tenttiviikolla tuntemattomassa luentosalissa.
Tutkimukseen osallistuvien valmistelu ja informointi (saatekirje, tutkija itse
kertomassa) tulisi suorittaa jokaisen tutkimukseen osallistuvan henkilon tai
ryhmdn kohdalla huolella ja samalla tavalla. Jos tutkimus suoritetaan
havainnoinnin ja haastattelun yhdistelménd, niin opettajaa voisi konsultoida
opiskelijoiden ja ryhmien sen hetkisestd tilasta. Ndin tutkimuksen
luotettavuutta vdhentdvien tekijoiden vaikutus saataisiin mahdollisimman

pieneksi opiskelijan taustojen ja sen hetkisen tilan osalta. Opiskelijoilla voi olla
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meneillddn eldmdssddn asioita, jotka vaikuttavat negatiivisesti tutkimuksen
luotettavuuteen. Tutkija ei vélttaméatta itse huomaa nédiden tekijoiden

vaikutusta oppijan vastauksiin.

Oppijoiden mielenkiintoon kurssia ja opetettavaa ainetta kohtaan, sekd
menestykseen opetettavassa aineessa, vaikuttaa osaltaan my0s opettajan
toiminta. Tdhdn tutkija voi kiinnittdd huomiota havainnoinnin yhteydessa.
Kyselytutkimuksessa on hyva kiinnittdd huomio siihen, ettd kyselylomake
laaditaan mahdollisimman selkedksi ja sopivan pituiseksi kohdejoukkoa
silmélld pitden. Talloin tutkimukseen osallistuvien opiskelijoiden on mielekésta
ja  mahdollisimman helppoa vastata vaadittuihin kysymyksiin. Jos
tutkimuksessa ilmenee negatiivisia tapauksia, jotka poikkeavat selvasti
normaaleista tutkimustuloksista, on ne analysoitava ja arvioitava erikseen. Ndin
tutkimuksen validiteetti paranee. Tutkijan tulee myos tiedostaa omien
esitietojensa ja olettamustensa vaikutus tutkimustiedon analyysivaiheessa -
johtopddtoksida  tehdessddn.  Tuolloin  ennakko-olettamusten  vaikutus
tutkimustuloksiin saadaan mahdollisimman vidhdiseksi. Tutkijan esitietojen
tiedostamisen ohella tulosten analysointia voi harjoitella samalla, kun valittujen
tutkimusmenetelmien toimivuutta testataan kdytdnnossd ennen varsinaisen

tutkimuksen aloittamista.
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KEMA210

Analyyttisen kemian tyot

Ty0 2. Vesindytteen analysointi

Tekija: Lassi Korhonen



1. Projektityo’

1.1 Johdanto

Tutkimusprojektin toteuttaminen on yksi osa-alue Analyyttisen kemian tyét KEMAZ210-kurssia.
Projektin aikana tutustutaan erilaisiin analyyttisen kemian tutkimusmentelmiin, tiedonhakuun
erityyppisista  kirjallisuuslahteistd, laboratoriokokeiden suunnitteluun ja suorittamiseen seka
tutkimustulosten analysointiin ja raportointiin. Projektityén aikana opitaan ottamaan vastuuta oman
tyoskentelyn ohella myds muiden oppimisesta. Taman lisdksi projektin aikana kehittyvat
ongelmanratkaisu-, vuorovaikutus-, ja itsearviointitaidot stressinsietokyvyn ohella. Projektityo
vaatii onnistuakseen tarkkaa suunnittelua, toimivaa ryhmadynamiikkaa ja pitkajanteistd seka

paamaaratietoista tydskentelya.

1.2 Projektin suoritus

Projekti suoritetaan 3 — 5 hengen ryhmassa. Ryhméa kokoontuu projektin aikana 4 kertaa erillisiin 2
tuntia kestaviin pienryhmaétapaamisiin (Taulukko 1). Tapaamisissa kasitelladn ohjaajan lasndollessa
projektin kannalta olennaisia, ennalta méaaréttyja aihealueita, joista laaditaan palautettava raportti.
Ryhma lahettad ohjaajalleen edellisen viikon ryhmétehtdvan raportin viimeistddn kaksi paivaa
ennen seuraavaa ryhmaétapaamista. Projektityon laboratiivisen osuuden suorittamiseen on varattu
nelja erillista laboratoriokertaa, joiden aikana néytteestd tehtdvat maéaritykset tulee suorittaa
(Taulukko 1).

Taulukko 1. Pienryhmatapaamiset ja laboratoriokerrat:

Tapaamiskerta Aihe Kasiteltavat asiat
vko. 37. Tutkimuksen taustat TyoOn aiheen teorian ja taustan lapikdyminen
vko. 40. Tutkimuksen tavoitteet Tyon tavoitteet ja maaritettavat alkuaineet
vko. 43. Toteutus ja aikataulut Madritysmenetelmat ja aikataulu
vko. 47. Toteutus ja aikataulut Taydellinen tutkimussuunnitelma
vko. 48. Néytteen maaritys Projektityon laboratiivinen osuus
vko. 49. Naytteen madritys Projektityon laboratiivinen osuus
vko. 50. Néaytteen maaritys Projektityon laboratiivinen osuus
vko. 52, Loppuseminaari Projektityon paatostilaisuus




Projektiryhmén tehtdvdnd on opiskella aktiivisesti projektin aihepiiriin liittyvadd teoria- ja
taustatietoa, jota ryhma hankkii tarvittaessa erillisista lahteistd. Ryhméan on tydskenneltéva tiiviisti
yhteistyotd tehden koko projektin ajan. Projektin tuomia tehtdvid on pyrittdva jakamaan jokaiselle
ryhmalaiselle tasapuolisesti. Ryhma tekee tutkimussuunnitelmaa (Liite 1) ja tyonkulkua koskevat
paétokset yhdessd. Jokaisen ryhman jasenen on paastdva kertomaan oma perusteltu mielipiteensé
tyota koskevista asioista, joten kaikkien mielipiteitd tdytyy osata kuunnella. Projektiryhméssa
itsereflektio ja omien ndkemysten argumentointi ovat térkeita taitoja, joita jokaisen ryhman jasenen

on pyrittdvé harjoittamaan projektin aikana.

Projektirynmaa ohjaava opettaja toimii projektin aikana ryhmatapaamisten vetdjana, projektityon
kehityksen valvojana, tydskentelyn seuraajana seka oppimisen tukijana ja resurssina eli niin
sanottuna ammatillisena konsulttina, joka neuvoo kysyttdessd. Ryhmélla on projektin kulun
kannalta paljon padtdntavaltaa. Ryhmé péattad itse tutkittavat aineet, aineiden maéaritykseen
kéytettavat tutkimusmenetelmat, projektissa selvitettavat tutkimusongelmat ja aikataulun. Né&iden
asioiden liséksi ryhma arvioi aktiivisesti omaa toimintaansa, vertailee saamiaan tuloksia ja péaattelee
niiden avulla tutkimuksen luotettavuuden ja merkittdvyyden. Ryhma tekee kurssin lopuksi
ohjaajalleen palautettavan kirjallisen loppuraportin tutkimustulostensa pohjalta ja esittelee tulokset
muille ryhmille péaédtosseminaarissa. Raportin kirjoittamisessa noudatetaan “Tydselostuksen

kirjoitusohjetta” (Liite 2).

1.3 Kurssin suoritus

Analyyttisen kemian tyét KEMA210-kurssin suorittamiseksi jokaisen ryhmaldisen taytyy osallistua
projektityohon valmentaviin tapaamiskertoihin. Naissa tapaamisissa tehdddn muun muassa
projektiryhmiin jako, valitaan projektityon aihe, sovitaan kurssin aikatauluista sekéd harjoitellaan
demoluontoisesti  yleisimpid analyyttisen kemian analyysimenetelmida ja tydselostuksen
kirjoittamista. Jokaisen ryhméléisen on osallistuttava projektityon ohjauskertoihin ja laboratorio-
osuuksiin. Edelld mainittujen asioiden lisaksi ryhmaldisten taytyy osallistua tasapuolisesti
projektitydsta Kirjoitettavan loppuraportin suunnitteluun ja Kirjoittamiseen, seminaariesityksen
(Liite 3) valmisteluun ja sen esittdmiseen muille kurssilaisille. Mahdollisista poikkeuksista
tyoohjelmaan, henkilokohtaisista poissaoloista ja niiden korvaamisesta sovitaan erikseen

projektiryhmén ohjaajan kanssa.



2. Veden tutkimus?

2.1 Taustaa

Suomeen perustettin vuonna 1908 ensimmaéinen hydrografinen toimisto. Sen tehtdvana oli kehittaa
ja suorittaa vesialueiden tutkimustoimintaa tieteellisellda pohjalla. Sotien péatyttyd Suomessa
havaittiin nopeasti lisddntyvd vesien saastuminen, minka seurauksena vesistontutkimukseen
liittyvien hankkeiden rahoitusta lisattiin huomattavasti. Vield 1950-luvulle asti hydrografiset
tutkimukset suoritettiin - 18hes tdysin yliopistoissa. Vuonna 1962 aloitettujen vesistéjen
velvoitetarkkailujen saattelemana 1970-luvulla otettiin  kéyttoon pintavesien luokittelurajat.
Asetettujen rajojen ensisijaisena tarkoituksena oli vesistdjen suojelu. EU:n vesipolitiikan
puitedirektiivin myotd Suomen vesistot jaettiin vuonna 2005 vesienhoitoalueisiin. Nykyisin
Suomessa  noudatetaan  puitedirektiivin  madrittelemia  vesistdjen  biologisen  tilan
luokittelukriteereitd. N&iden kriteerien pohjalta sosiaali- ja terveysministerié on asettanut omat

laatuvaatimus ja -suositusrajat esimerkiksi talous- ja uimavedelle.

2.2 Veden kaytto ja tutkiminen

Suomalainen kayttaa paivittain 90 — 270 litraa talousvettd. Jotta jokaisen Suomessa asuvan ihmisen
olisi mahdollista kayttdd péaivittdin tallainen maarad puhdasta vettd, taytyy veden laatua pystya
tarkkailemaan ja vettd puhdistamaan. Vedestd voidaan tutkia sen biologisen tilan lisdksi myos
fysikaalis-kemiallisia oloja. Erilaisilla aineilla on veteen sekd mikrobiologisia ettd esteettisia
vaikutuksia. Vedestd voi tehdd havaintoja esimerkiksi veden vérin, hajun, maun, sameuden ja
vaahtoavuuden perusteella. Ndaiden veden fysikaalisten, silmilld havaittavien ominaisuuksien
perusteella voidaan ennustaa erdiden vedessa olevien aineiden olemassaolo. Jotta veden tilasta
pystyttéisiin tekemaan tarkempia tutkimuksia, taytyy talloin ottaa kayttéon veden analytiikassa
yleisesti kaytettyja tutkimusmenetelmid. Na&itd ovat erilaiset kvalitatiiviset ja kvantitatiiviset
aineiden tutkimusmenetelmat sekd nykyadn nopeasti yleistyvat instrumentaaliset, tietokoneohjatut

maaritysmenetelmat.



3. Jyvasjarven vesianalyysi

3.1 Taustaa®?

Jyvésjarvi sijaitsee 2,0 km:n pééssa Jyvaskyldn keskustasta eteldan. Jyvaskylan asukkaille jarvi
tarjoaa talvella mainion ulkoilukohteen jaadlle aurattavan luisteluradan muodossa. Kesdisin
Jyvaskylalaiset paddsevat nauttimaan jarvesta uimisen ja lenkkeilyn muodossa. Jarveé kiertaa kevyen
lilkenteen vayld, joka tunnetaan Rantaraittina. Jarven ylittdd kaksi siltaa, joista toinen johtaa
Lutakon puolelta Kuokkalaan ja toinen Jyvaskyldn yliopiston Mattilanniemen kampusalueelta
Yliston kampusalueelle. Matemaattis-luonnontieteellisen tiedekunnan bio- ja ymparistotieteiden
laitos kayttaa Jyvésjarved keskeisend tutkimuskohteenaan, josta veden tilaa seurataan
automatisoiduilla tutkimuslaitteilla kaiken aikaa. Hydrografisesti tarkasteltuna jarven pinta-ala on
3,3 km? ja se on 78,3 m merenpinnan ylapuolella eli se on suurista jarvistd Paijanteen tasolla.
Jyvésjarven maksimi syvyys on 25,0 m ja keskisyvyys 7,0 m. Jarven rantaviivan pituus on 13,6 km.

Merkittavin osa Jyvasjarveen virtaavasta vedesta on Tourujoen tuomaa.

Jyvaésjarven historiasta selvid, etta jarven tila on ollut menneisyydessa varsin heikko. Jyvéskylain
rakennettiin  1900-luvun alussa koko kaupungin kattava viemériverkosto. Kaikki kaupungin
likavedet laskettiin puhdistamattomana Jyvasjarveen aina 1970-luvulle saakka, kunnes Kuokkalaan
valmistui vedenpuhdistamo vuonna 1974. Jarveen laskettiin pitkddn myos teollisuuden jatevesia,
joita Jyvésjarveen laskeva Tourujoki kuljetti mukanaan. Nykyddn Mattilanniemessa sijaitseva
Jyvéskylan yliopiston kampusalue on rakennettu 1950-1970-luvuilla sijainneen kaupungin
kaatopaikan tilalle. Mattilanniemeen kuljetettiin kesdisin jatteitd ja talvisin aurauslumia. Vaikka
1970-luvun alussa Jyvasjarven kalat kuolivat sankoin joukoin veden huonon tilan vuoksi, voitiin
kalojen syontirajoituksesta luopua jo vuonna 1997 veden tilan kohennuttua huomattavasti. Nykyisin

Jyvésjarvi on myos uimakelpoinen.

3.2 Tutkimustehtava

Tutkimuksen tavoitteena on selvittdd, kuinka paljon Jyvésjarven vedestd madritettyjen aineiden
pitoisuudet eroavat tdnd paivand Suomen sosiaali- ja terveysviraston asettamista talousveden
laaturajoista. Projektiryhmdn tavoitteena on tehdd vesianalyysi ja tutkia sen avulla Jyvasjarven
veteen liuenneiden aineiden maarid. Analyysin jalkeen selvitettyjen aineiden pitoisuuksia tulee

verrata Suomen sosiaali- ja terveysviraston asettamiin veden laatuvaatimus- ja suositusrajoihin.
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3.3 Maaritettavat aineet

Ryhma valitsee kolme tutkittavaa ainetta (Taulukko 2). Valituille aineille projektiryhméa etsii
sopivat madritysmentelmédt. Menetelmistd ainakin yhden on oltava instrumentaalisista
tutkimusmenetelmista poikkeava. Kaikki kolme ainetta méaritetadn jollakin analyyttisen kemian
tutkimusmenetelmélld, mutta yksi valituista aineista maéritetddn kahdella eri menetelmalla. Tamén
aineen analyysistd saatavia pitoisuuksia taytyy vertailla ja vertailussa tulee Kiinnittdd huomiota

kaytettyihin maaritysmenetelmiin.

Taulukko 2. Jyvésjarven vedesté tutkittavat aineet.

Aine kalsium | magnesium | mangaani | rauta | kupari | lyijy | Kloori | fluori | fosfori | typpi

Valitut aineet
(rastiruutuun)
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Liite 1.
Tutkimussuunnitelman runko

Tutkimussuunnitelman laatiminen auttaa kirjoittajaa tutkimuksen aiheen hahmottamisessa, sisallon
jasentdmisessa ja aikataulutuksessa. Suunnitelman kirjoittaja tekee talla tavoin itselleen selvaksi,
mistd tutkimuksessa on kysymys ja kuinka sen tulisi edetd. Tutkimussuunnitelma tehd&aan
ryhnmétyona ja sen sisaltd koostuu tutkimuksen taustasta, tavoitteista ja toteutuksesta.
Tutkimussuunnitelma toteutetaan ja palautetaan ohjaajalle kurssin aikataulun mukaisesti.

Suunnitelmarungon hahmottamiseksi voi kéayttaa alla olevaa mallia:

1. Tutkimuksen tausta.
e Johdatus aiheeseen.
e Aiheen teoreettisen taustan ja tarkeyden lapikdyminen.
e Miksi tutkimusaihe on térked ja sitd tutkitaan, mihin sen siséltéa voidaan kayttaa?
o Mitd aiheesta tiedetddn aiemmin ja mitd uutta tietd tutkimuksesta voidaan saada?
e Muista viittaukset jaettuun tutkimusprojektimateriaaliin ja ryhmén hankkimaan

lisamateriaaliin.

2. Tutkimuksen tavoitteet.
e Mika on tutkimuksen tavoite? (Mité tutkimuksessa maaritetdan ja miksi?)
e lImoitetaan tutkittavat alkuaineet ja syy niiden valinnalle. (Mik& on valittujen

aineiden merkitys ja miksi juuri kyseiset aineet valittiin?)

3. Tutkimuksen toteutus ja menetelmét.
e Tutkimuksen suorituksen aikataulu. (Mita mill&kin laboratoriokerralla tehddan?)

e Ryhman sisdinen tydnjako.
e Valittujen alkuaineiden maaritysmenetelmat.

e Muista madritysmenetelmien tydohjekohtaiset viittaukset kirjallisuuteen.

4. Lahteet.

e Lahdeluettelon luominen. (Kaikkien tutkimuksessa kaytettyjen lahteiden numerointi
ja kirjaaminen.)



Liite 2.s.1
Tyo6selostuksen Kirjoitusohje

Tyoselostuksella raportoidaan Kirjallisesti tieteellisia tutkimustuloksia. Sen avulla voidaan
varmistaa suoritetun tyén ja mittausten toistettavuus. Tydselostusta voidaan kayttaa esimerkiksi
selvittdméan, miten mittaaja on suorittanut laboratoriotyon laboratiivisen osuuden ja paatynyt
saamiinsa tuloksiin. Raportin laatijan johtopé&&toksistd ja tyonkulun kuvaamisesta selvidd yleensé

myaos syy tyon mahdolliselle epdonnistumiselle.

Tydohjeen Kirjoittamiseen on olemassa useita erilaisia ohjeita, mutta ehdottomasti tarkeimmét
sisdllélliset kohdat ovat tyon tulokset ja se, miten niihin on paadytty. Tarkein ominaisuus
tyoselostukselle on, ettd sen avulla koulutuksen saanut kemisti ymmaértda tyon idean ja pystyy
toistamaan tyon. Tyoselostusta Kirjoittaessa taytyy muistaa Kirjoittaa passiivissa sekd pyrkia

tekstissé tiiviyteen ja selkeyteen. Tydselostuksen laatimisessa voi kéyttaa alla olevaa mallia:

Tekstinmuotoiluohjeet:

- Fontti: Arial tai Times New Roman.

- Fonttikoko: Kansilehden otsikko 16 tai 18 pt, p4&otsikot 16 pt, véliotsikot 14 pt, leipateksti 12 pt.

- Rivivéli: 1,5 pt.

- Sivuntasaukset: VVasen 2,0 cm, oikea 2,0 cm, yl&d 2,5 cm, ala 1,5 cm,

- Sivujen numerointi: Kansilehteen ei numeroa, seuraavat sivut numeroidaan. Numero sijoitetaan
sivun yla- tai alaosan keskelle, 1 cm:n pad&han paperin reunasta.

- Otsikointi: Pa&- ja valiotsikoissa kaytetadn numeroita. Otsikot lihavoidaan.

- Kappaleissa kaytetéan rivien tasausta.

- Kappaleet erotetaan toisistaan yhdella tyhjalla rivilla.

- Paattyvan tekstikappaleen ja uuden otsikon véliin jatetddn kaksi tyhjaa rivia.

- Kuvat nimetédén ja kuvateksti seka kuva keskitetd&n. Kuvateksti sijaitsee kuvan alapuolella ja se
erotetaan kuvasta yhdelld tyhjalla rivilla. Lihavointia tai kursivointia ei kdyteta.

- Taulukot otsikoidaan. Otsikko sijaitsee taulukon yladpaassa, ennen itse taulukkoa. Otsikkoa ei
keskitetd, kursivoida tai lihavoida. Taulukon voi keskittaa.

- Kaavat kirjoitetaan omille riveilleen, jotka erotetaan tekstikappaleista yhdell& tyhjalla rivilla.

Kaavat numeroidaan ja niihin tulee viitata tekstissé.



Liite 2. s.2

Tyoselostuksen sisalldon runko:

1. Kansilehti.

Tyon nimi, kurssikoodi ja kurssin nimi, suorituspaikka (Jyvaskylan yliopisto),

tekijan nimi, ryhman nimi tai numero, tyon ohjaajan nimi ja paivamaara.

2. Tiivistelma.

Yhteenveto tyossa saaduista tuloksista ja tyon suoritustavasta.
Yhteenvedon perusteella lukijan taytyy hahmottaa julkaisun sisaltd tutustumatta
tyéhon tarkemmin.

Mallia voi ottaa tieteellisten julkaisujen abstrakteista.

3. Johdanto.

Kuvataan yleisesti suoritettu ty¢ ja sen tarkoitus, menemattd syvemmin ty6n
yksityiskohtiin.
Kerrotaan, mihin kurssiin tai kemian osakokonaisuuteen ty¢ kuuluu, milloin tyo

tehtiin ja kuinka kauan sen suorittamiseen kului aikaa.

4. Tyon teoria.

Kaydaan lapi tyon kannalta oleellinen teoria, kaavat ja vakiot.

5. Tyon suoritus ja tulokset.

Kuinka ty6 suoritettiin?

Mité laitteistoja tyossa kaytettiin?

Laskut tehd&an seikkaperdisesti ja niiden avulla saadut tulokset ilmoitetaan
virherajoineen. (Laskujen lopputulos ilmoitetaan 0,1 mg:n tarkkuudella.)

Mittausten tekemisen ja mittalaitteiden kayton selittdminen. (Voi havainnollistaa
kuvilla.)

Tyo tulisi olla toistettavissa timan kappaleen tietojen perusteella.



Liite 2. 5.3

6. Tyon tulosten tarkastelu.
e Oman analyysin arvioiminen. (Onnistuiko ty0 vai ei ja miksi?)
e Tyon tulosten ja suorituksen kriittinen kommentointi. (Tyon tuloksia ja suoritusta ei
tarvitse kaunistella, tarkeintd on perusteltujen johtopéaatosten tekeminen.)
e Tutkimustuloksia voidaan vertailla mahdollisesti 16ydettyihin kirjallisuusarvoihin tai

saatujen tulosten kautta voidaan paatya erilaisiin johtopaatoksiin.

7. Kirjallisuus/Lahteet.

e Kirjallisuusviitteiden kirjaaminen numerojarjestyksessa.

e llmoitetaan tekijan nimi, viitattavan tekstin otsikko, julkaisupaikka, julkaisija,
julkaisuvuosi. (Viitattavan tekstin otsikon voi kursivoida ja englannin kielisia
julkaisuja kéytettdessa otsikon avainsanat sidesanoja lukuun ottamatta Kirjoitetaan
suurilla alkukirjaimilla.)

e Lahteisiin tulee viitata tekstissa.

8. Liitteet.
e Millimetripaperille piirretyt kuvaajat, tulosliuskat ja muut tydéhon oleellisesti liittyvéat
lisamateriaalit.
e Liitteiden numerointi ja nimeédminen.

e Liitteisiin tulee viitata tekstissa.



Liite 3.s.1
Seminaariesityksen yleisohje

Analyyttisen kemian laboratoriotyét KEMA210-kurssin seminaari on tilaisuus, jossa projektiryhmat
pitavét esitelman muille kurssilaisille tutkimustyostaan ja sen tuloksista. Esityksen laatimisessa
ryhman taytyy kiinnittd4d huomiota erityisesti johdanto-osuudessa annettavan taustatiedon maéraan,
laboratoriotyon tulosten tarkastelun yksityiskohtiin ja niiden esittdmisen syvallisyyteen. Seminaarin
tavoitteena on jakaa tutkimustuloksia laboratoriotyéryhmien valillda mahdollisimman selkeésti
rajallisessa esitysajassa. Seminaaritydon esittamistd on hyva harjoitella ennen varsinaista
esityskertaa. Harjoittelu auttaa ryhmaélaisia hahmottaamaan esitykseen kuluvan ajan ja ndin ollen
esitelmén sisallon rajaaminen helpottuu. Hyvdsséd seminaariesityksessd késiteltavat asiat ovat
olennaisia tutkimuksen kannalta, esityksen kulku on johdonmukaista ja tutkimustuloksista tehdyt
johtopééatokset ovat loogisia. Suullisen seminaariesityksen voi rajata neljdan paékohtaan alla olevan

ohjeen mukaisesti:

Ohjeet PowerPoint-esitelmén laatimiseen:

- Muista valja tekstin, kuvien ja taulukoiden asettelu.

- Luentokalvot ovat puhujan tukena, mutta yleison luettavissa. Puhuja ei lue suoraan kalvoista.

- Kalvoissa esitetyt kuvat, reaktioyhtalot, kasitteet, kaaviot ja taulukot tulee kasitelld ja selittda
yleisolle.

- Kalvoille kirjatulla siséllolla painotetaan puhujan valitsemia asioita ja osoitetaan yleisolle niiden
olennainen merkitys tutkimuksen kannalta.

- Fontti: Kaikelle tekstille minimissaan 16.
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Liite 3.s. 2

Seminaariesityksen siséllon pdidkohdat:

1. Aloituskalvo.

Puhujat huomioivat yleison. (Tervehtiminen, ryhmaélaisten/aiheen esittely, jne.)

Kansilehteen tyon otsikko, projektin tekijat, organisaatio, aika ja esityspaikka.

2. Johdanto.

Johdatus kasiteltdvaan aiheeseen. (Esitelmén aihe ja ongelma johon projektity6ll& on

haettu vastausta.)

Esitelld&n tutkimus, jolla vastauksia on haettu. (Analyysimenetelmat, ké&sitteet, tyon
kulku, jne.)

Kéytetdan aikaa n. 5 — 25 % esityksen kokonaisajasta.

3. Esitelman keskeinen sisalto.

Tutkimusmenetelmien tarkempi lapikdyminen. (Olennaisimmat asiat.)
Tutkimustulosten esittely.

Miten tutkimustuloksiin on paadytty?

Mité tutkimustuloksista selviaa? (Vertailua kirjallisuuteen.)

Kuinka luotettavia tulokset ovat? (Parannettavaa tyoskentelyyn?)

Kéytetdédn aikaa n. 70 — 80 % esityksen kokonaisajasta.

4. Yhteenveto.

Tarkeimpien tulosten kertaus. (Kuulijoiden ymmérrys tutkimusta kohtaan paranee,
kun he palauttavat mieleen jo esitettyja asioita. Maksimissaan 3 asiaa.)
Tulosten arviointi ja laajempi merkitys. (Miten hyvin tulokset vastasivat johdannossa
esitettyihin ongelmiin?)
Jaiko tutkimuskysymyksid avoimiksi? (Miten tutkimusta voitaisiin jatkaa, jotta
kaikkiin tutkimuskysymyksiin saataisiin vastauksia?)
Esitelman  paattdminen.  (Yleisén  huomioiminen, Kkiitokset  mahdollisille
yhteistyokumppaneille ja tutkimusta avustaneille henkil6ille/tahoille. Jaiko yleisolle
kysymyksia tutkimuksesta/aiheesta?)
Kéytetdan aikaa n. 5 — 10 % esityksen kokonaisajasta.
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