V1. Rozdzielanie zawiesin

Zawiesinami s3 nazywane mieszaniny niejednorodne ciata stalego (o rozmiarach czastek wigkszych niz

500 nm) i cieczy. Mieszaniny niejednorodne sa to uktady ztozone przynajmniej z dwoch faz oddzielonych od
siebie wyrazna granica rozdzialu. W praktyce laboratoryjnej najczgsciej sa spotykane trzy sposoby rozdzielania
zawiesin:

. dekantacja,

. saczenie (filtracja),
. odwirowanie.

1. Dekantacja

W zawiesinie czastki ciata stalego, pod wptywem sity cigzkosci, osadzaja si¢ na dnie naczynia, tworzac osad.
Dekantacja polega na oddzielaniu osadu od cieczy przez jej odlanie lub odlewarowanie znad osadu. Dekantacje
przez odlewanie cieczy przeprowadza si¢ w zlewkach. Inne naczynia, takie jak kolby kuliste czy stozkowe, nie
nadaja si¢ do tego celu. Najlepsze naczynia do dekantacji majq ksztalt stozka $Scigtego i odwrdconego mniejsza
powierzchnia do dotu lub walca z dnem stozkowym. Wszystkie przemystowe osadniki maja wtasnie taki
ksztatt.

Rys. A41. Ksztalt naczyn do dekantacji

Podczas osadzania czastek dobrze jest ustawi¢ naczynie uko$nie, poniewaz nie nastgpuje wtedy zmacenie
cieczy przy jej odlewaniu. Jezeli ciecz odlewa si¢ za pomoca lewarka, to rodzaj naczynia i jego ustawienie nie
maja znaczenia. Koniec lewarka zanurzony w cieczy powinien by¢ skierowany ku gorze, aby zapobiec
porywaniu czastek osadu przez ciecz. Ciecz do lewarka wprowadza si¢ najczg$ciej przez zassanie, np. przez
podiaczenie pompy prozniowej. Mozna tez zapoczatkowac przeptyw cieczy przez lewarek, zamykajac jego
dolna koncowke gumka ze $ciskaczem i napetnienie woda destylowana. Po wtozeniu drugiej koncowki do
zlewanej cieczy nalezy otworzy¢ $ciskacz, co zapoczatkuje wyplyw cieczy.

Rys. A42. Dekantowanie za pomoca lewarka

Osad po dekantacji zawiera jeszcze duzo cieczy z zanieczyszczeniami. Aby osad zostat catkowicie oczyszczony
z substancji ciektej, nalezy go przemyc¢ czystym rozpuszczalnikiem. W tym celu do naczynia z osadem wlewa
si¢ porcjg cieczy przemywajacej, nastepnie miesza doktadnie, po czym odstawia do osadzenia i dekantuje,
zlewajac ciecz do innego naczynia niz ciecz pierwotna. Proces przemywania nalezy prowadzi¢ wielokrotnie, az
do usunigcia zanieczyszczajacego sktadnika.

Dekantacje stosuje si¢ jako pierwszy etap rozdzielania, poprzedzajacy doktadniejsze rozdzielenie - saczenie.
Dekantacji nie stosuje si¢ w przypadku osadéow trudno opadajacych, a takze tworzacych kozuch na powierzchni
cieczy (osady o tzw. tlustej powierzchni, stabo zwilzalne przez ciecz). Jezeli osad jest trudno opadajacy, to
ogrzanie mieszaniny i doktadne wymieszanie powoduje niekiedy przyspieszenie procesu. Podwyzszenie
temperatury zwigksza szybko$¢ opadania czastek, poniewaz zmniejsza si¢ lepkos¢ cieczy (lepkos¢ jest to
wielko$¢ charakteryzujaca tarcie wewngtrzne czastek cieczy). Nie zawsze jednak mozna ogrzewac roztwor,
poniewaz podwyzszenie temperatury najczesciej powoduje zwigkszenie rozpuszczalnosci osadu. Kiedy osad



opadnie, wtedy dobrze jest ozigbi¢ roztwor, gdyz lepkos¢ cieczy wtedy wzrasta i trudniej jest zmacié
mieszaning podczas zlewania cieczy.

Przy rozdzielaniu nalezy zawsze zwraca¢ uwagg na wlasciwosci sktadnikdw mieszaniny i ich znaczenie

w dalszej pracy. Niekiedy wykorzystywany jest tylko osad, ciecz za$ stanowi substancj¢ odpadowa, w innych
przypadkach jest odwrotnie, a niekiedy obydwie fazy sa wykorzystywane. Jezeli oddzielenie prowadzi si¢

w celu analizy jednego ze sktadnikow mieszaniny pod wzgledem sktadu ilosciowego, to nie mozna dopusci¢ do
jego strat, jezeli natomiast nalezy zbada¢ sklad jakosciowo lub otrzymuje sig substancj¢ jako preparat, to proces
oddzielania mozna prowadzi¢ mniej doktadnie, poniewaz zawsze skraca to czas operacji.

2. Saczenie

Najwigksze znaczenie w pracy laboratoryjnej ma oddzielanie fazy stalej od cieklej metoda saczenia, tj. za
pomoca materiatu filtrujacego przepuszczajacego tylko ciecz. Saczenie jest wtedy efektywne, kiedy materiat
filtracyjny zatrzymuje czastki ciala statego, a sam proces przebiega dos¢ szybko. Na jako$¢ saczenia wplywaja
nastgpujace czynniki:

. wielko$¢ poréw materiatu filtrujacego,

. wielko$¢ powierzchni filtracyjnej,

. roznica cisnien po obu stronach materiatu filtracyjnego,

. charakter fazy statej i cieklej (wielko$¢ czastek, ggstos¢, lepkosc),
. stosunek ilo§ciowy obu faz.

Osady spotykane w praktyce laboratoryjnej maja rozne wlasciwosci. W procesie saczenia szczegdlne znaczenie
maja rozmiary saczonych czastek. W zaleznos$ci od wielko$ci czastek wyrdznia sig osady:

. krystaliczne - drobnokrystaliczne 1 grubokrystaliczne,

. koloidalne - serowate i galaretowate.

Rozmiary czastek osadéw koloidalnych zawieraja si¢ w granicach od 0,5 um do 1 nm. Czastki osadow
krystalicznych maja rozmiary powyzej 0,5 pm (mikrometr - pm = 10 m, nanometr - nm = 10 m).

Najtatwiej si¢ saczy osady grubokrystaliczne. Osady koloidalne mozna tatwo saczy¢, jezeli po ich straceniu
nastapita koagulacja (potaczenie drobnych czastek w wigksze skupiska - Zele) i utworzenie galaretowatej lub
ktaczkowatej zawiesiny. W przypadku gdy pozostaja w postaci zolu (bardzo drobnych czastek nie potaczonych
w skupiska), ich saczenie jest praktycznie niemozliwe. Koagulacj¢ mozna niekiedy przyspieszy¢ przez
ogrzewanie roztworu. Jezeli osad po koagulacji jest nadal bardzo drobny, to mozna doda¢ do zawiesiny miazgi
saczkowej. Miazga saczkowa jest to roztarty z woda saczek, z bibuly filtracyjnej. Osad koloidalny osadza si¢
na ktaczkach bibuty, ktore podczas saczenia zamykaja pory w materiale filtracyjnym, zmniejszajac tym samym
jego przepuszczalnosc.

Procesem odwrotnym do koagulacji jest peptyzacja, czyli przejscie zelu w zol (rozproszenie czastek).
Zjawisko peptyzacji moze zaj$¢ podczas niewlasciwego przemywaniu osadu. W niektorych przypadkach osad
przy przemywaniu zaczyna przechodzi¢ przez saczek. Aby tego uniknac, nalezy $cisle przestrzegac przepisu
saczenia i przemywania osadu.

W zaleznosci od rodzaju osadu nalezy dobra¢ odpowiednie materiaty filtracyjne. Wér6d materiatow
stosowanych do saczenia wyrdznia sig:

. bibule filtracyjna:

. gesta, przeznaczona do osadow drobnokrystalicznych,

. srednia, przeznaczong do osadoéw grubokrystalicznych,

. rzadka, przeznaczona do osadow grubokrystalicznych i skoagulowanych koloidow,
. masy wiokniste, np. wate szklana,

. ptétno filtracyjne (gldwnie stosowane w przemysle),

. spiek szklany.

Saczenie prowadzi si¢ pod normalnym, zmniejszonym lub zwigkszonym ci$nieniem. Sgczenie prowadzone
pod normalnym ci$nieniem jest procesem, w ktérym ciecz przechodzi przez materiat filtracyjny pod
ci$nieniem stupa cieczy saczonej. W procesie tym stosunek ilosciowy osadu do cieczy powinien by¢ niewielki,
a lepkos¢ cieczy mala. Zestaw do saczenia sktada si¢ z lejka umieszczonego w kotku metalowym lub
drewnianym na odpowiedniej wysokosci, saczka gladkiego, karbowanego lub masy widknistej oraz naczynia



do odbierania przesaczu. Saczek gladki wykonuje si¢ z bibutly filtracyjnej. W tym celu nalezy wycia¢ kwadrat
o boku réwnym dwom wysokosciom saczka h, odpowiednio ztozy¢ 1 wycia¢ zbedne czgsci (rys. A43).
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Rys. A43. Wycinanie saczka

Otrzymany w ten sposob stozek z bibuly nalezy odpowiednio rozewrze¢ i umiesci¢ w lejku, tak jak pokazano
na rysunku A44. Ten rodzaj saczka rzadko bywa uzywany z powodu dlugiego czasu saczenia, jest on
stosowany tylko do saczenia matych ilo$ci roztwordw 1 w operacjach saczen analitycznych. Znacznie szybciej
si¢ saczy uzywajac saczkow karbowanych majacych duza powierzchnig saczenia. Wykonuje si¢ je z bibuly
filtracyjnej przez wielokrotne zaginanie jej w harmonijke, jak pokazuje rysunek A45. Przed wtozeniem saczka
karbowanego do lejka nalezy go odwrdcié, aby zabrudzone i nieco postrzgpione krawgdzie tworzyty
wewngtrzng czes¢ filtru. W handlu sa dostepne gotowe saczki gladkie 1 karbowane. Saczki karbowane 1 gtadkie
powinny by¢ tak dobrane, aby ich gérna krawgdz znajdowata sig kilka milimetréw ponizej gornej krawedzi
lejka. Saczek wystajacy ponad lejek powoduje straty roztworu oraz nie pozwala na przykrycie go szkietkiem
zegarkowym.

Rys. A44. Zaktadanie saczka gladkiego

Rys. A45. Wykonanie saczka karbowanego

Lotne ciecze organiczne, ktore na duzej powierzchni saczkéw szybko odparowuja, saczy si¢ przez masy
wiokniste, zakladane swobodnie do nasady lejka, tak jak to pokazuje rysunek A46.

Rys. A46. Zaktadanie masy wioknistej Rys. A47. Saczenie na goraco



Czesto zachodzi potrzeba saczenia goracych roztwordw, z ktorych wskutek ostygnigcia moga na saczku
wydzieli¢ si¢ krysztaty, utrudniajac dalsze saczenie 1 powodujace straty. Najprostszym sposobem zapobiegania
temu zjawisku jest ogrzanie lejka z saczkiem w suszarce tuz przed saczeniem, a podczas saczenia przykrycie go
szkietkiem zegarkowym. Skuteczniejszym sposobem jest ogrzewanie lejka 1 saczka parami wrzacego przesaczu
(rys. A47).

Oprocz wyzej opisanych sposobow mozna prowadzi¢ saczenie w lejkach z ptaszczem grzejnym. Plaszcz
grzejny pokazany na rysunku A48a jest wykonany z blachy miedziane w formie lejka o podwojnych Sciankach.
Przestrzen migdzy $ciankami wypetnia si¢ woda destylowana, a ptaszcz umieszcza sig na trojnogu. Boczna
rurke ptaszcza ogrzewa sig do temperatury nieco nizszej od temperatury wrzenia saczonej cieczy. Nalezy
pamigtac o zgaszeniu palnika przy saczeniu cieczy palnych. Plaszcz grzejny przedstawiony na rysunku A48b
jest wykonany z rurki metalowej o srednicy okoto 10 mm, tworzacej wezowniceg. Przez rurke przepuszcza sig
strumien pary wodnej, goracej wody lub powietrza. Stosuje si¢ tez lejki ze spiekami szklanymi, ogrzewane
elektrycznie.
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mieszanina
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Rys. A48. Plaszcze grzejne Rys. A49. Saczenie w obnizonej temperaturze
Niekiedy saczenie nalezy przeprowadza¢ w obnizonej temperaturze. Urzadzenie do saczenia w takich
warunkach przedstawia rysunek A49. W takich przypadkach mozna rowniez stosowac ptaszcz pokazany na

rysunku A48b, przepuszczajac przez wezownice ciecz chtodzaca.

Podczas saczenia na lejku zwyklym nalezy przestrzega¢ nastgpujacych zasad:

1. Zestaw do saczenia musi si¢ sktada¢ z odpowiednio dobranego sprzetu. Lejek, kolbka na przesacz
musza miec takie rozmiary, aby rozdzielane sktadniki miescity si¢ w nich swobodnie.

2. Saczek wymaganego rozmiaru wycina si¢ z odpowiednio dobranej bibuty.

3. Saczek po zatozeniu nalezy zwilzy¢ woda destylowana.

4. Saczona zawiesing wlewa si¢ w taki sposob, aby nie przedostala si¢ pomigdzy saczek a lejek. Najlepie;j
wlewac ja po bagietce, ustawionej pionowo w stozku lejka. Osad nie moze wypetiac catego saczka.

5. Szybko$¢ saczenia wzrasta wraz z ci$nieniem hydrostatycznym stupa cieczy saczonej, dlatego nalezy

wlewac ciecz na saczek tak, aby jej poziom byt maksymalnie wysoki. Saczenie przyspiesza ustawienie
nozki lejka w taki sposob, aby strumien przesaczu spltywal po $ciance odbieralnika.

6. Przesacz musi by¢ klarowny, a w przypadku przechodzenia czg$ci osadu przez saczek filtracja jest
nieprawidtowa. Przyczyna tego zjawiska moze by¢:

- zle dobrana bibuta (zbyt duze pory),

- przerwany saczek,

- zle wlewana zawiesina.

Saczenie pod zmniejszonym ciSnieniem jest najczgsciej stosowanym sposobem oddzielania osadu od cieczy
w laboratorium chemicznym. Zapewnia ono dobre i szybkie oddzielenie tych sktadnikéw wskutek duzej
r6znicy ci$nien nad i pod przegroda filtracyjna. Urzadzenie do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem sktada
si¢ z czg$ci filtrujacej oraz odbieralnika, do ktorego jest doprowadzony przewod niskiego ci$nienia potaczony

z pompka wodna, olejowa lub przewodem prozni. Czgs¢ filtrujaca stanowia lejki sitowe, Buchnera z zalozonym
krazkiem bibuty filtracyjnej lub Schotta. Lejki faczy si¢ z kolbka ssawkowa za pomoca korkéw gumowych lub
wkladek. Mozna tez stosowac lejki i kolby ze szlifem. Zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem
przedstawia rysunek AS50.



Rys. A50. Zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem: a) duzej ilo$ci zawiesiny, b) malej ilosci
zawiesiny

Kolbe ssawkowa taczy si¢ z pompa proézniowa krotkim, grubosciennym wezem gumowym przez pluczke
bezpieczenstwa, np. butelk¢ Wulfa. Saczek zaktadany na lejek powinien mie¢ $rednicg trochg mniejsza od
srednicy dna lejka, ale zakrywajaca wszystkie otworki dna. W przypadku, gdy saczek jest wigkszy, to na
Scianach lejka tworza si¢ zagigcia, ktorymi ptynie na sito lejka saczona mieszanina, powodujac przedostawanie
si¢ osadu do przesaczu. Rozmiar lejka powinien by¢ tak dobrany, aby osad wypetniat go przynajmniej w 1/3
pojemnosci. Ciecz powinna by¢ wprowadzana na saczek w taki sposob, aby warstwa osadu byta zawsze
pokryta ciecza. W przeciwnym razie powstaja w osadzie szczeliny zakldcajace przebieg saczenia. Saczenie
nalezy prowadzi¢ przy niezbyt wysokiej prozni, gdyz silne ssanie wbija osad w pory bibuty i utrudnia saczenie.

Podczas saczenia pod zmniejszonym ciSnieniem nalezy przestrzegaé nastepujacych zasad:

1. Zestaw do saczenia nalezy tak zmontowac, aby byt szczelny. Szczegolna uwagg trzeba zwrdcic na
taczenie lejka z kolba ssawkowa.
2. Saczek musi mie¢ odpowiedni rozmiar, a bezposrednio przed saczeniem nalezy zwilzy¢ go

rozpuszczalnikiem i przyssa¢ do dna lejka przez wlaczenie prozni.

3. Nie nalezy wtacza¢ calego zakresu prozni na poczatku saczenia.

4. Zawiesing nalezy wlewac na §rodek saczka z taka szybkoscia, aby byl on zawsze pokryty warstwa
cieczy.

5. Pod koniec saczenia dobrze jest odcisnaé osad, uzywajac do tego celu korka szklanego.

6. Zestaw nalezy demontowa¢ w nastgpujacej kolejnosci:

- wylaczenie prozni,

- zdjecie weza z kolby ssawkowej,

- zdjecie lejka po wyrdéwnaniu cis$nienia z cisnieniem atmosferycznym,

- odwrocenie lejka ndzka do goéry i wytrzasnigcie osadu z saczkiem na bibule filtracyjni badz szkietko
zegarkowe.

PAMIETAJ!
Otrzymany osad nalezy zawsze przemy¢.

3. Odwirowywanie

Odwirowywanie stosuje si¢ zawsze wtedy, kiedy saczenie jest trudne. Odwirowywanie jest najszybszym
sposobem oddzielania osadu od cieczy. Przeprowadza si¢ je w wirowkach. Matle ilo$ci substancji odwirowuje
si¢ za pomoca wiréwek laboratoryjnych probéwkowych, obracajacych sig z szybkoscia kilku tysigcy obrotow
na minutg. Czastki state zostaja odrzucone przez sil¢ odsrodkowa na dno probowki, gdzie zbieraja si¢ w postaci
ubitej warstwy osadu. Przed wirowaniem nalezy pamigta¢ o rOwnomiernym roztozeniu probowek

1 wyréwnaniu ich mas, poniewaz w przeciwnym razie moze nastapi¢ uszkodzenie wiréwki. Po zakonczeniu
wirowania ciecz znad osadu zlewa si¢ lub odpipetowuje (rys. A51a), a resztki pozostatej cieczy usuwa si¢
paskiem bibuty (rys. A51b). Nastgpnie osad odciska si¢ $cisle zwinigtym zwitkiem bibuty filtracyjnej o rowno
ucigtym koncu (rys. A51c). Osad przemywa si¢ dodajac rozpuszczalnik i mieszajac zawarto$¢ probowki
bagietka, po czym ponownie odwirowuje. Osad wyjmuje si¢ topatka o odpowiedniej wielkosci, bezposrednio
po odcisnigciu lub po wysuszeniu w probowce.



Rys. A51. Oddzielanie cieczy od odwirowanego osadu: a) odpipetowanie cieczy, b) usuwanie resztek cieczy
paskiem bibuty, c) osuszanie zwitkiem bibuty

Do odwirowywania wigkszych ilo$ci substancji stosuje si¢ bgbnowe wirowki filtracyjne. Glowna czescia
wirowki filtracyjnej (rys. A52) jest beben wykonany z blachy, obracajacy si¢ z duza predkoscia. Sciana bgbna
jest dziurkowana, wewnatrz wylozona wymienna tkanina, bibulg lub innym materiatem filtrujacym. Zawiesing
nalewa si¢ do begbna i1 wlacza wiréwke, poczatkowo na wolne obroty. Dopiero po utworzeniu warstwy osadu
zwigksza sig jej obroty. Wirowanie jest zakonczone wtedy, gdy przestaje wyplywac przesacz. Osad przemywa
si¢ przez wlanie do bgbna rozpuszczalnika i ponowne odwirowanie. Wir6wke¢ mozna roztadowac po
catkowitym zatrzymaniu si¢ bgbna. Zaletami wirowek filtracyjnych sa:

. duza pojemnos¢,

. szybko$¢ oddzielania faz,

. sprawno$¢ uwalniania fazy statej od cieklej (ilos$¢ zatrzymanej cieczy wynosi tylko 1%, podczas gdy
przy saczeniu pod préznia do 10%),

. oddzielanie takich osadow, ktore sa trudne do filtracji, np. z lepkiej papki.

przesgcz

Rys. A52. Bebnowa wiréwka filtracyjna

PAMIETAJ!

Proces rozdzielania zawiesin powinien przebiega¢ szybko i dokladnie. Sposob przeprowadzenia operacji
zalezy od rodzaju zawiesiny. Zestaw do rozdzielania musi sklada¢ si¢ z odpowiednio dobranego sprzetu.
Prawidlowy przebieg operacji zalezy od wlasciwej techniki pracy.



