asihDlg

k ‘ m I :. CHEMIE
evrops
socidni Lt l ZAK
|~ 4 fondvCR EVROPSKA UNIE pro konkurenceschopnost ;
INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI L ABORATORIUM

DELICI METODY - FILTRACE A KRYSTALIZACE

Vypracoval/a:

Spolupracoval/a:

ANOTACE:

Laboratorni prace se tyka dvou zakladnich metod déleni smési — filtrace a krystalizace. Teoreticky Uvod je vénovan
riznym typUm filtrace a krystalizace, jejich popisu, usporadani a poufZiti. V praktické casti jsou vyuZity dvé z metod
filtrace, jeden z postupd je doplnén o naslednou krystalizaci.

TEORIE:

Separacni metody.
Latky Ize ze smési na zdkladé odlisnosti jejich vlastnosti od sebe oddélit (separovat). K tomu pouzivame rlzné délici
(separacni metody). Kzakladnim délicim metodam patfi filtrace, odparovani, destilace, krystalizace, sublimace,
sedimentace, extrakce.

Délici metoda Vlastnost, kterou se lisi slozky smési
Filtrace Velikost ¢astic latky
Krystalizace Rozpustnost v urcitém rozpoustédle
Odparovani, destilace Bod varu
Sublimace Pfechod z pevného do kapalného skupenstvi
Extrakce Rozpustnost v rozpoustédle
Sedimentace Hustota
Chromatografie Adsorpce

Tabulka 1: Pfehled zakladnich délicich metod

Vybér separacni metody ovliviiuje napf. pocet a skupenstvi sloZzek smési, vlastnosti sloZzek smési, pozadovana Cistota
produktd, ale i zafizeni, které mame k dispozici. Pfi déleni smési o vice slozkdch Casto nevystacime pouze s jednou
metodou, musime pouzit vice rdznych postupl. V praxi se tyto metody pouZivaji ¢asto na zacatku analyzy — kizolaci
nebo Upravé latky pred jejim stanovenim.

Filtrace je délici metoda zaloZenda na rozdilné velikosti Cdstic sloZzek délené smési. PouzZivd se pro déleni
heterogennich smési, ve kterych je jedna z latek pevna. Tato se zachyti na filtru (jeji ¢astice maji vétsi prilmér nez otvory
ve filtru), kdeZto kapalna (pfipadné plynnd) faze filtrem prochazi. Jako filtr se pouZziva pérovitych materiadlt (filtracni
papiry s raznou velikosti porl, porovitd sklenéna nebo porceldanova frita, skelna vata, textilni filtry, pistové filtry aj.).
Filtrace se provadi riznymi zplsoby — podle typu latky, kterou
filtrujeme nebo podle pouziti filtratu. Nejcastéjsim (a také
nejjednodussim) provedenim je prosta filtrace. Zakladem
aparatury je papirovy filtr, ktery vkladame do filtracni nalevky
a pres ktery pretéka filtrovana smés. Latka, ktera protece pres
filtr, se nazyva filtrat. Pfi sestavovani filtracni aparatury
dodrZujeme urcita pravidla:

e Stonek filtracni nalevky je opren delsi stranou o sténu filtracni papir \

nadoby (kadinky), do které jimame filtrat

e Filtra¢ni papir prfed vloZenim do ndlevky ovlhéime

vodou a primackneme jej na stény nalevky (aby mezi
papirem a sténami nalevky nebyla vzduchova bublina)

e  Filtracni papir ma sahat asi 0,5 cm pod okraj nalevky

e Filtrovanou smés nalévdme na trojitou sténu filtraéni kruh

filtracniho papiru (pouzivame — li jednoduchy filtr)

filtrovana
smes

kovovy

’ stojan
filtracni

nalevka

filtrat

Obrazek 4: Filtrac¢ni aparatura - prosta filtrace
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Misto papirového filtru Ize do filtracni nalevky vkladat také napf. smotek vaty nebo gazu.
V laboratorni praxi pouzivame pro filtraci nejen papirové filtry, ale také jiné materialy.
A) Filtracni papiry.
1) Papiry uréené pro kvalitativni analyzu.
e s vétsSimi pory: filtrace je rychlejsi, ale zachyti se jen objemnéjsi ¢astice
e s mensimi pory: filtrace je pomalejsi, ale filtr zachyti i jemné Castice
2) Papiry pro kvantitativni analyzu — tzv. bezpopelové filtry — pfi jejich spaleni je hmotnost popela tak nizka, ze
neovlivni vyslednou hmotnost stanovované latky.

B) Filtraci je moZno provadét také pres porceldnové nebo sklenéné frity. Jedna se o porovité desticky zatavené v
nalevce nebo kelimku. PouZivaji se pro filtraci agresivnich material, napr. kyselin, hydroxidd nebo silnych
oxidacnich Cinidel.

C) Membranové filtry — pro filtraci velmi drobnych ¢astic, napf. mikroorganism( nebo bakterii.

D) VInéné nebo Inéné tkaniny napnuté v rdmu — pro filtrovani objemnych latek.

Filtrace za horka pouzZivame pro filtraci horkych koncentrovanych roztoku. Pri filtraci za normalniho tlaku a teploty by se
krystalky vyluéovaly na sténdch filtru a aparatury, vylouéené krystalky by ucpaly péry filtru a filtrace by neprobihala. Pro
horké roztoky pouzivdme specidlni ndlevku, jejiz stény jsou vyhfivany horkou vodou nebo muiZzeme pouZit
improvizovaného usporadani (obrazek 5) — plast nalevky je zespodu vyhtivan parami vrouciho roztoku.

Filtrace za sniZzeného tlaku probiha s vétsi rychlosti. Nejjednodussi usporadani pfi filtraci za snizeného tlaku (obrazek 6)
je sloZeno z odsavaci banky a Blichnerovy ndlevky, v nize je vloZen papirovy filtr. Odsavaci banka je pryZovou hadici
napojena k vodni vyvévé, kterou vytvarime pod filtrem podtlak. Dno Blichnerovy nalevky je dirkované. Papirovy filtr na
dno pokldddme tak, aby jim byly prekryty vSechny dirky, ale aby papir neprecnival na stény ndlevky. Nalevka je
v odsavaci nalevce upevnéna pryZzovou vloZzkou nebo zatkou. Pfi ukonceni filtrace odpojime nejprve hadici od odsavaci
banky, teprve potom vypneme vyvévu. Tim zabranime mozZnému vniknuti vody z vyvévy do bariky k filtratu.
Obecné pravidlo:

e Chceme —liizolovat pevnou latku z roztoku, pouzijeme filtraci za snizeného tlaku

e Chceme — i ziskat Cisty filtrat, pouzijeme filtraci za normalniho tlaku

Blichnerova nalevka

— — kvyvéveé

odsavaci
banka

Obrazek 5: Filtrace za horka Obrazek 6: Filtrace za snizeného tlaku

Krystalizace je jednou ze zakladnich operaci pro déleni homogennich smési. Pfi krystalizaci dochazi k vylucovani latky
z roztoku, taveniny nebo plynného stavu ve formé krystall. Nejcastéji se provadi krystalizace z roztoku. Krystalizaci ¢asto
predchazi filtrace, kterou z roztoku odstranime nezadouci nedistoty.
Krystalizaci Ize zahajit nékolikerym zplGsobem.
1) Zménou objemu = krystalizace volnym odpafenim. Za laboratorni nebo pfipadné jiné stalé teploty se
odparovanim rozpoustédla z roztoku ptipravi nasyceny roztok. Z néj se potom vylucuji velké a dobfe vyvinuté
krystaly latky.
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2) Zménou teploty
a) krystalizace volnym chladnutim: pfipravime si nasyceny roztok zahusténim pri vyssi teploté. Roztok nechame
postupné chladnout. Ziskame velké a dobre vyvinuté krystaly.
b) rusena krystalizace: pfipraveny za vyssi teploty nasyceny roztok prudce ochladime, pricemz roztokem stale michame
(krouzivym pohybem nadoby). Ziskame velké mnoZstvi malych krystalQ.

3) Zménou sloZeni rozpoustédia
Z roztoku se vyloudi latka, ktera je v urcité smési rozpoustédel nerozpustna. Napf. k vodnému roztoku latky pridavame
alkohol, aceton nebo jiné malo polarni rozpoustédlo, které se misi s vodou. Jakmile pfekrocime soucin rozpustnosti latky
v této smési, zaCne se latka vylucovat z roztoku.

Tvar vznikajicich krystald ovliviiuje
e Rychlost krystalizace: nejlépe vyvinuté a velké krystaly vznikaji pfi volném chladnuti roztoku, ktery uchovdavame
ochranény pred prachem, otfesy, prudkymi zménami teploty...
Krystaly vznikajici pfi ruSené krystalizaci rostou nejrychleji v rozich nebo hranach nadob nebo na néjakych
krystaliza¢nich zarodcich.
e Pfidavek jiné latky do roztoku: napf. ptridavkem mocoviny do nasyceného roztoku NaCl vznikaji oktaedrické
krystaly (misto krychlovych).

Vytézek krystalizace je dan jako pomér mnozstvi vykrystalizované latky a vychoziho mnozstvi latky. Je zdavisly na
zpUsobu krystalizace, druhu krystalizované latky, mnoZstvi nelistot v roztoku, rozdilu rozpustnosti dané latky pfi
zvolenych teplotach.

PRIPRAVA:
1. Zopakuj si uCivo: chemické latky, smési a jeji déleni a prostudu;j si teorii k této praci.
2. Vypocitej potiebné mnozstvi 15% HCI pro pfipravu 10g NH4Cl (viz ukol 1).
3. Za poufiti teoretického Uvodu k praci, odborné literatury nebo internetovych zdroji vypracuj tkoly.
4. V laboratoti budete déale potfebovat: plast, nGzky, pravitko, Spejle, nit (pripadné silon).

UKOL C. 1: PRIPRAVA CHLORIDU AMONNEHO

Pfiprav 10 g chloridu amonného neutralizaci zfredéného roztoku kyseliny chlorovodikové ziedénym roztokem amoniaku.
Rovnice reakce:
HCl (ag) + NHs(aq) = NH4Cl(aq)

PoM{CKY:

Kadinka 400 ml (na vodni lazer), 2 kadinky 150 ml, sklenénd tycCinka, odmérny viélec, kovovy stojan, filtracni kruh,
filtraéni nalevka, odsavaci barka s pryzovou hadici, Bichnerova nélevka, sitka, hodinové sklo, laboratorni IZi¢ka, filtracni
papir, vahy, vafric.

CHEMIKALIE:
15% kyselina chlorovodikova, 15% roztok amoniaku.

POSTUP:

1. Do vypocitaného mnozstvi 15% HCI pfidavej po kapkach 15% roztok amoniaku aZ do neutrdlni reakce a na zavér
pridej jesté maly nadbytek amoniaku.

Vznikly roztok chloridu amonného zfiltruj.

Filtrat zahusti ke krystalizaci (odparenim Cisti rozpoustédla).

Zahustény roztok ochlad’ ve vodni lazni (pouzZij vodu s ledem).

Krystaly chloridu amonného odfiltruj za snizeného tlaku na Biichnerové nalevce a vysus$ na hodinovém skle za
laboratorni teploty.

6. Zvaz ziskané mnozstvi krystalického NH4Cl a vypocti procentudlni vytéznost reakce.

vk wnN
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VYPRACOVANI:

1) Vypocet potfebného mnozstvi zredéné HCl:

2) Hmotnost vysusenych krystalt chloridu amonného:

Tabulka 1: Hmotnost vysusenych krystalQ

Hmotnost hodinového skla (g) | Hmotnost hodinového skla s NH4Cl (g) | Hmotnost krystalického NH4Cl (g)

3) Vypocet procentické vytéznosti reakce:

ZAVER:

Popis vzhled ziskanych krystalk( chloridu amonného a uved' procentickou vytéznost pfi reakci.

UKOL C. 2: PESTOVANI KRYSTALU

Ptiprav krystaly kamence, pfipadné nékteré z jinych latek.

PoMiCKY:
Kadinky, sklenéna tycinka, odmérny valec, kovovy stojan, filtracni kruh, filtracni nélevka, sitka, hodinové sklo,
laboratorni IZi¢ka, filtracni papir, vahy, vafic, Spejle, nit.

CHEMIKALIE:
Siran draselno — hlinity. (Pfipadné siran hlinity+ siran draselny nebo siran draselno — chromity nebo siran médnaty.)

POSTUP:

1. Pfiprav 150 ml roztoku nasyceného za laboratorni teploty.

Roztok prefiltruj

3. Predem pripraveny maly krystalek prislusné latky privazeme na tenkou nit. Zavés upevnime na Spejli, kterou
poloZime pres kadinku tak, aby krystalizacni zarodek zasahoval do roztoku, ale nedotykal se ani dna ani stény
kadinky.

4. Kadinku pfikryjeme filtraénim papirem a postavime na misto, kde bude stala teplota.

N
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VYPRACOVANI:
Nasyceny roztok lIze pFipravit dvojim zplsobem:
a) Do odméreného mnozstvi vody za dané teploty pfidavdme postupné po malych ¢astech a za michani latku,
dokud se rozpousti. Jakmile zGstane na dné kadinky prvni nerozpustény podil, je roztok nasyceny.
b) Ztabulek si zjistime rozpustnost dané latky za urcité teploty. Zjisténé mnozstvi latky navazime a rozpustime
v odméreném mnoiZstvi vody.

V nasyceném roztoku dochazi ke krystalizaci ¢astic latky, které se usazuji na krystalizaénim zarodku (zavéseném
krystalku) - tim vznikne jediny velky krystal.

Krystalizacni zarodky pfipravime tyden prfedem: nasyceny roztok dané latky nalijeme na porceldnovou misku a nechame
volné odparovat. Vybereme néktery z velkych krystald, ktery potom zavésime na nit.

Pro pravidelny rast krystall jednou za tyden krystal opatrné ocistime od vyrlstkd a dolijeme do kadinky za zasobni lahve
nasyceny roztok. Roztok siranu draselno — hlinitého mize po néjaké dobé plesnivét. V takovém pfipadé roztok
vyménime.

Krystaly mohou navlhat, proto je vhodné je nalakovat bezbarvym lakem.

ZAVER:
Uved, jakou latku jsi ke krystalizaci pouZil. Jak velky krystal se podafilo vypéstovat? Je krystal rovhomérny? Popis

vysledek své prace.
Zduvodni rozdil ve velikosti a vzhledu krystall ziskanych v Ukolech 1 a 2.
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SHRNUTI:

1. Metoda .....cereerenne. se pouziva v praxi napf. v cukrovarnictvi k ziskavani cukru z fepné Stavy nebo k cisténi
surového cukru, pfi vyrobé soli odparovani z morské vody.

2. Ke krystalizaci nedochdzi soucasné v celém objemu roztoku. Krystalizace je zahdjena v jednotlivych bodech,
které nazyvame .......oevececceevecece e, Pocet téchto bod( zavisi na Cistoté roztoku, mohou to byt zrnka prachu,
bublinky plynu, nerovnosti na sténach krystalizani nddoby nebo zamérné vlozeny dlomek krystalu nebo maly
(pfedem ziskany) krystal prislusné latky.

3. Cim je krystalizace pomalejsi, tim je vznikly krystal ................ (vétsi — mensi)

4. Pri krystalizaci je tfeba udrZovat .............. teplotu a roztok, v némz krystal roste, musi byt ..o
pfislusnou latkou, aby nedochdzelo k rozpousténi jiz vzniklého krystalu.

5. Podle soumérnosti délime krystaly do sedmi krystalografickych soustav. Pfifad k sobé odpovidajici oznaceni
soustav: kubickd — triklinickd - tetragondlini - hexagondini — orthorombickd - romboedrickd - monoklinickd

Krychlova = Kosoctvereéna =
Sestereénd = Jednoklonna =
Klencova = Trojklonna =
Ctvere¢nda =

6. Dopln slova do nésledujiciho textu:
Smésné krystaly — diamant a grafit - polymorfie - izomorfie — allotropie — kalcit a aragonit

Schopnost rdznych sloucenin, které maji podobnou chemickou strukturu (a podobny chemicky vzorec),

krystalizovat ve stejnych krystalografickych modifikacich se nazyva ..........c.o..... neboli stejnotvarost. Napfr.
kamenec draselno — hlinity a kamenec draselno — chromity krystalizuji v kubické soustavé. Mohou spolu tedy
VYLVATEt tZV. i , protoze velikost iontl v krystalové struktufe je velmi podobna a tyto

ionty se tudiz mohou zastupovat.

Pokud jedna latka krystalizuje v nékolika rGznych krystalografickych modifikacich, jedna se o tzv..........ccceeuu... Znamé jsou
dvé formy ubhliCitanu vapenatého - ... V pfipadé prvkd tento jev oznacCujeme jako
.......................................... Prikladem takového jevu jsou napf. dvé formy uhliku — ....ccccoovrveieevrccecceee e, NEDO

formy siry — jednoklonna a kosoctverecna.
7. Krivky rozpustnosti jsou grafickym znazornénim zdvislosti rozpustnosti latek na teploté. Popis rozpustnost latek
(jejich zavislost na rostouci teploté) vyjadrenou nasledujicimi kfivkami rozpustnosti:

rozpustnost
(g/100 g)

Obrazek 7: Kfivky rozpustnosti - rGzné tvary
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FOTODOKUMENTACE:
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Obrazek 9: Krystaly modré skalice - rGzné tvary

Obrézek 10: Krystaly modré skalice 2 Obrazek 11: Velikost vypéstovanych krystalii kamence a modré skalice
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