2. tyden

GRAVITACNI FILTRACE ZA ATMOSFERICKEHO TLAKU

Filtrace za atmosférického tlaku patfi mezi nejuzivanéjsi laboratorni separacni metody. Pro odd¢leni tuhé faze
(srazeniny, krystal v matecném louhu ¢i mechanické necistoty) od faze kapalné se uziva vice druht filtracniho
materialu (papir, papir ze skelnych vlaken, textilni filtry), které se vkladaji do riznych typi nalevek. Vlastni filtrace se
uskuteciiuje v dusledku pisobeni gravitace na kapalinu, ktera pronika pory filtru a je zachycovana v jimadle. Probiha
pomérné pomalu a je uzivana zejména pfi odstranovani mensich mnozstvi tuhé faze z roztokt a jinych kapalin. Pii
pouziti vyhiivanych nalevek je mozné filtrovat také horké roztoky a udrzovat jejich teplotu na pozadované urovni.

['Jkoly: Ptes hladky a skladany papirovy filtr pfefiltrujte po 50 cm? suspenze Fe,O3 ve vodé a sledujte
rozdilnou rychlost filtrace na jednotlivych filtrech. Filtraci proved’te i na Zebrované nalevce.

Pracovni postup

e Na stojan uchyt'te filtracni kruh, do kruhu vsurite filtracni ndlevku a pod néalevku postavte kadinku tak, aby se
stopka nalevky dotykala stény kadinky (obr. 1).

e Vystfihnéte z archu filtra¢niho papiru filtr, upravte jej do zadané podoby, vlozte ho do nalevky a navlhcete jej
vodou ze stiicky.

e Do odmérného valce nalijte 50 cm® roztfepané vodné suspenze Fe,Oj; a prefiltrujte ji pies hladky filtr.

e Pokud je srazenina Fe»Os prili§ jemné a bude filtrem zCasti prochazet, zopakujte filtraci s hustym filtrem pro
kvantitativni analyzu o velikosti pora < 3um.

e Stejné objemy suspenze postupné prefiltrujte také skladanym filtrem. V obou piipadech zaznamenejte dobu
potiebou k filtraci.

o Filtraty vylijte do vylevky, filtry vhod’te do nadoby na chemicky odpad a pouzité sklo umyjte.

Obr. 1 Aparatura pro filtraci za atmosférického tlaku



PODTLAKOVA FILTRACE NA BUCHNEROVE NALEVCE

Filtra¢ni proces lze zna¢né urychlit, jestliZze ptisobeni gravitace na kapalinu jesté doplnime rozdilem tlaki na
obou strandch filtru. V laboratorni praxi to vétSinou realizujeme snizenim tlaku pod filtrem. Jedna se o tzv. podtlakovou
filtraci neboli odsavani, k némuz obvykle vyuzivame olejové nebo membranové vyveévy. Vedle filtraéniho papiru se
pouzivaji i jiné porézni materialy jako jsou prulincité desticky ze sintrované sklenéné drtg, tzv. frity, nebo membrany
Z plastd. Papirové a membranové filtry se vkladaji do porcelanové Biichnerovy ndlevky opatfené dirkovanou opérnou
destickou, frity byvaji obvykle vtaveny do nuce, coz je vhodn¢ tvarovana sklenéna nalevka.

Potrebny podtlak pro filtraci vytvaiime odsavanim vzduchu z tlustosténnych odsavacich ban¢k, do jejichz hrdla
se umistuje nu¢ nebo Biichnerova nalevka obvykle utésnénd podlozkou z pénové pryze nebo kuzelovitym pryzovym
tésnénim.

Ukol: Oddélte BaSO4 z vodného roztoku KMnOQjs filtraci za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce.

Pracovni postup

e Sestavte aparaturu pro filtraci za snizeného tlaku pomoci Biichnerovy nalevky (obr. 2).

e Na stojan pfipevnéte svorku s drzakem a do drzaku uchyt'te odsavaci barniku. Na ni nasad’te Biichnerovu nalevku
opatfenou tésnici pryzovou podloZzkou. K odsavaci bafice pfipojte hadici od centralniho rozvodu vakua. Abychom
ochranili vyvévu centralniho rozvodu vakua, vedeme odsaty vzduch pies pojistnou nadobu. V tomto ptipadé je
pojistnou nadobou promyvaci lahev.

e Piipravte suspenzi BaSO.. Do kadinky s 100 cm® vody vhod’te jeden velice maly krystalek
KMnQ4 a michanim ho rozpust'te. Do slabé fialového roztoku ptidejte asi 10 g BaSO4 a zamichejte.

e Do nalevky vlozte a ovlhéete spravné vystfizeny papirovy filtr. Vodu pouzitou k ovlhéeni filtru kratce odsajte a
rychle a rovnomérné na celou plochu filtru nalijte promichanou suspenzi.

¢ Roztok odsajte a z odfiltrovaného BaSO. pomoci sklenéné zatky nebo kadinky vytlaéte mateény louh. Jestlize po
odsati matecného louhu ziistane BaSO4 znecistén KMnO4, proved’te jeho promyti.

o Filtrat vylijte do specialni nadoby na odpad, odsaty BaSOs i s filtrem nechte vysusit pti 110 °C, zvazte vysuseny
BaS0.a uchovejte jej v ur€ené nadobé. Filtr odlozte do nadoby na chemicky odpad. Porovnejte hmotnost navazky a
vytézku BaSOsa.
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Obr. 2 Aparatura pro filtraci za sniZeného tlaku



FILTRACE ZA SNIZENEHO TLAKU NA SKLENENE NUCI (FRITE)

Ukol: Z nasyceného roztoku manganistanu odfiltrujte nerozpustény dodekahydrat siranu draselno-hlinitého

KAI(SO4),-12H,0 (kamenec).

Pracovni postup

Do 100cm?® kadinky odméite 30 cm?® vody, vhod'te velmi malé zrni¢ko KMnO, a michdnim vytvoite svétle rizovy
roztok.

Piidejte ptiblizn¢ 12 g kamence draselno-hlinitétho KAI(SO4)2-12H,0 a intenzivnim michanim pfipravte jeho
nasyceny roztok pfi teploté laboratofe. Pfiblizné 2/3 kamence zlistane nerozpusténo.

Na stojan piipevnéte svorku s drzakem a do drzaku uchyt'te odsavaci bafiku. Na ni nasad’te nu¢ opatfenou tésnici
pryzovou podlozkou. K odsavaci barice pfipojte hadici od centralniho rozvodu vakua (obr. 3).

Suspenzi latky nalijte na fritu a oteviete ventil rozvodu vakua.

Nechte odsat matecny louh a jeho zbytek vytlacte z krystalkti vhodnym piedmétem( tyc¢inkou s ploskou, malou
kadinkou nebo sklenénou zatkou). Je-li tieba, proved’te promyti krystali na frit¢ ledovou vodou (0-5 °C).

K chlazeni vody pouzijte ledovou lazen, tvofenou vodou a ledovou tfisti.

Filtrat vylijte do odpadni nadoby. Cisty KAI(SO4)>-12H,0 nechte volné proschnout na filtraénim papife a poté
sesypte do specialni nddoby.
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Obr. 3 Aparatura pro filtraci za sniZeného tlaku



PROMYVANI SRAZENINY NEBO KRYSTALU NA FILTRU

Promyvani srazenin nebo krystali zadrzenych na filtru pfedstavuje dtlezitou operaci, pti které z povrchu tuhé faze
odstrafiujeme zbytky matecného louhu.

Promyvani se zpravidla provadi ¢istym rozpoustédlem a je ucinnéjsi, provadi-li se vicekrat men$im mnozstvim
promyvaciho roztoku. Mnozstvi rozpoustédla pouzitétho k promyvani by mélo byt co nejmensi, aby nedochazelo
k rozpousténi izolované latky na filtru. Jeji rozpustnost miizeme vétSinou omezit snizenim teploty promyvaci kapaliny.

Na papirovém filtru v kuzelovité klasické nalevce se promyvani provadi pouhym nalitim promyvaci kapaliny na
zachycenou tuhou fazi — srazeninu nemichame, protoze by mohlo dojit k protrzeni filtru.

Promyvani na Biichnerové nalevce provadime stejnym zptisobem. SraZeninu nemichame, pouze prolévame pfi
zapojeném vakuu.

Pracovni postup pfi promyvani na nudi

e Po odsati tuhého produktu (KAI(SOa4)-12H20) odpojte piivod vakua od odsavaci banky.

e Pevnou latku na filtru pievrstvéte ledovou destilovanou vodou, smés promichejte ty¢inkou a vzniklou suspenzi po
pripojeni vakua rychle odsajte.

e Pomoci zatky nebo malé kadinky vytlacte z krystalkii veskeré zbylé rozpoustédlo. V pfipad¢ potieby promyti
zopakujte.

HMOTNOST LATEK

VazZeni na piredvazkach

Laboratorni ptedvazky slouzi k ur¢eni hmotnosti riznych pfedmétl, zejména vSak k navazovani vychozich latek
pro chemickou syntézu nebo zvazeni slouCenin, které byly pfi syntéze izolovany. Obvykle nejsou opatieny
protipritvanovym krytem, vazi s presnosti 1:1072 ¢i 1-107 g a jejich vaZivost se pohybuje v rozmezi 200 — 600 g,
vyjime&né& dosahuje az 1200 g. Pro méné presna vazeni se pouZivaji technické véhy, které pii presnosti vazeni 1-10 g
mohou mit vazivost az 6000 g. VSechny tyto vahy jsou jednomiskov¢, Gidaje jsou zobrazovany na displeji a maji tarovaci
tlac¢itko, které umoznuje automatické odecteni hmotnosti nadobky, do které je latka navazovana.

Ukazka digitalnich vah

Obr. 4 Predvazky

TEORETICKA PRIPRAVA

SKRIPTA: Pithoda, Cernik, Jank®, Literdk, LABORATORNI TECHNIKA, Brno 2012.
Kapitola 3 Materidly pouzivané v chemické laboratofi.

Kapitola 5 Zakladni operace v laboratofi — chlazeni.

Kapitola 6 Zakladni laboratorni techniky — filtrace, odsavani, dekantace, sestavovani aparatur.
Kapitola 8 Vakuum v chemické laboratofi.



