4.a

J. Sopousek, P. Broz iloha

4.a. Urceni rozdélovaciho koeficientu v extrak¢éni soustavé

vvvvvv

4 | Vextrakénich soustavach jsou nejdilezitéjsi tfi slozky: primarni rozpoustédlo (Casto

voda), extrahovana latka a extrakéni rozpoustédlo. Ma-li byt extrakce UspéSna, musi
slozky vykazovat vhodné vlastnosti. Vzajemna misitelnost rozpoustédel musi byt zanedbatelna
a rozpustnost extrahované latky v extrakénim rozpoustédle co nejvétsi.

Po pfidani extrakéniho rozpoustédla k primarnimi rozpoustédlu s rozpusSténou extrahovanou
latkou dochdzi k vytvofeni rovnovdhy dvou kapalnych fazi: faze bohaté na primarni
rozpoustédlo (vodna faze) a faze bohaté na extrakéni rozpoustédlo (obvykle organicka faze).
Rychlost ustaveni rovnovahy je umérna velikosti mezifazového povrchu, ktery mizeme zvysit
intenzivnim michanim. Vytézek extrakce zdvisi na sloZeni koexistujicich fazi v extrakéni
rovnovaze, které muizeme odecist naptiklad z fadzového diagramu sledované extrakéni
tiislozkové soustavy. V praxi se rozdeleni extrahované slozky popisuje jednoduseji -
rozdélovacim koeficientem extrakce:

m, —m,
K =Sz e Xapgl @.1)
cV ﬂ xv VEx
VV

kde symbol c,, (resp. x ) je rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o objemu V,,
bohaté na extrakéni rozpoustédlo vyjadiend v [g/1] (resp. molarnim zlomkem). ¢, (resp. x,) je
rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o objemu V|, bohaté na primarni rozpoustédlo

vyjadiend v [g/l] (resp. molarnim zlomkem). Celkovd hmotnost extrahované latky v extrakéni
soustave je rovna hmotnosti extrahované latky rozpusténé ptivodné jen v primarnim rozpoustédle
(v ptivodni vodné fazi) a je oznaCena jako my . m; je hmotnost extrahované latky v primarnim
rozpoustédle (ve vodni fazi) po extrakci. Mnozstvi extrahované latky pteslé do organické faze je
proto v souladu se zdkonem zachovani hmoty rovno m, —m,. Konstanta K, je zavisla
na teploté, tlaku a celkovém slozeni extrakéni soustavy. Zavislost na celkovém slozeni soustavy
se pro nizké obsahy extrahované latky v praxi ¢asto zanedbava. Toto zjednoduseni vSak neplati
pro soustavy, ve kterych se slozky ucastni reakénich rovnovach (asociace, disociace, dimerizace,

).
Z vyrazu (4.1.) plyne, ze po extrakci zlstane ve vodni fazi zbytek extrahované latky v mnozstvi:
m,V,

(VV + KEx VEx )

m, = (4.2.)
Ptidame-li k odd€lené ochuzené vodné fazi opét Cisté extrakéni rozpoustédlo proces ustaveni
extrakéni rovnovahy se zopakuje. Je-li vzajemna misitelnost vodné a organické faze a vlastni
molarni objem extrahované latky v obou fazich zanedbatelné, mizeme pro n-nasobnou extrakcei
stejnym mnozstvim organického rozpoustédla odvodit vyraz:

m,_\V,

v, '
= = 4.3.
mn (VV + KEx VEx ) mo |: (VV + KEx VEx )i| ( )
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Pro vytézek po n-ndsobné extrakci plati:

L P PR — (4.4)
m, (VV +KExVEx)

z ¢ehoz plyne, ze je-li K, konstantou, pak n-krat opakovany pridavek organického extrahovadla

V.. vede k vétSimu vytéZku nezli jednostupnova extrakce extrakénim rozpoustédlem v mnoZzstvi

nlV, . Celkovy vytézek extrakce miiZzeme uvadét 1 v procentech 77=1007,

?

UKOL: Stanovte rozd&lovaci koeficient extrahované latky ve zvolené extrakéni soustavé

(voda—o-nitroanilin-benzen nebo voda-metylenova modi-amylalkohol). Ovéite spravnost

vztahu (4.3.) pro ptfipad dvoustupiiové extrakce. Srovnejte vytézek jednondsobné extrakce
s dvojndsobnou za pouziti stejného celkového mnozstvi extrahovadla.

o<

3
POTREBY A CHEMIKALIE: zdsobni vodny roztok extrahované latky (0,5 g/ dm

o-nitroanilin resp. 407 g/a’m3 methylenovd modf), extrahovadlo (benzen resp.

amylalkohol), stojanek na zkumavky, 9 zkumavek se zatkami, I d&lena pipeta (5 cm’), I
délena pipeta (10 cnr’), injekéni stikacka s dlouhou jehlou nebo hadickou, / odmérka (100 cm”),
5 odmérek (25 cm’), spektrofotometr, stficka naplnéna ethanolem na oplach. Nejméné 3ks
béznych elektrickych michadel, nebo michadlo s rotacnim diskem na alespoii /0 zkumavek.

PosTuP: Z ¢asovych divodl zvolime toto potadi:

. Vytvoreni extrakéni rovnovahy. Do 9 zkumavek nebo délicich nalevek pipetujeme postupné

1, 1.5 2 2.5, 3, 3.5 4, 4.5 a 5 cm’ zasobniho primarniho vodného roztoku extrahované latky
(metylenové modfi resp. o-nitroanilinu) a doplnime vodou naobjem 10 ¢m’ (vznikne
extrak&ni soustava /-9). Pak pfidame do kazdé z nich 10 ¢m’ extrahovadla (amylalkohol resp.
benzen). Do &tvrté délici nalevky pipetujeme /0 ¢m’ primarniho zasobniho roztoku a 2.5 cm’
extrahovadla (extrak¢ni soustava n2). Obsah zkumavek s metylenovou modii michame
alesponn /5 minut (s o-mitroanilinem 30 minut). Dbame, aby teplota extrakce probéhla za
konstantni teploty.

. Déleni smési. Po michani nechdme z extrak¢nich smési vydélit ¢irou organickou a vodni fazi.

Injekéni stiikaCkou odstranime vrchni f4zi bohatou na extrakéni rozpoustédlo. Extrahovana
latka se ziskava z faze bohatého na extrakéni rozpoustédlo (horni organickd faze). Zde
k analyze vSak pouzijeme fazi primarniho rozpoustédla bohatého na vodu (spodni vodni
faze), kterou si ponechdvame v oznafené zkumavce. Organickou horni fazi vylijeme do
ptislusné lahve na odpad smésnych organickych rozpoustédel (resp. odpad benzenu).

Méreni postupné extrakce. Z extrakeni soustavy n2 odsajeme horni organickou fazi injekéni
sttikackou a vylijeme ji do ldhve na odpad. Pak piidame opé&t 2.5 cm’ extrahovadla a extrakci
se separaci zopakujeme za stejnych podminek podruhé.

. Sestrojeni kalibra¢niho grafu. Do /00 cm’ odmérky si piipravime vhodn& ziedény zasobni

vodni roztok extrahované latky tak, aby jeho absorbance pfi sledované vinové délce byla
v intervalu 0,7-1,0 (tj. metylenovou modf 35-krat, o-nitroanilin zfedime 20-krét). Z tohoto
nového zasobniho roztoku odpipetujeme postupné 2,5; 5; 10; 15; 20 cm’® do p&ti 25 cm’
odmérek a doplnime vodou. Zméiime spektrofotometrem absorbanci téchto roztoka a nového
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zasobniho roztoku pii vlnové délce odpovidajici maximalni hodnoté absorbance vodného
roztoku extrahované latky (metylenova modi 660 nm, o-nitroanilin 420 nm).

5. Zméreni absorbance vodné fiaze po extrakci. Spektrometrem zméfime absorbanci
extrahované latky ve vodni fazi ponechané¢ ve vSech zkumavkach (extrakce 7-9 a n2).
Koncentraci extrahované latky ve vodni fazi po extrakci zjistime z kalibracniho grafu.
Veskeré nadobi po skonceni prace proplachneme vodou a ethanolem na oplach ze stticky.

Z koncentraci extrahované latky ve vod¢ pfed extrakci a po ni v soustavach /-9 pfi

jednostupiiové extrakci vypocteme hmotnosti my a m; ve fazich bohatych na vodu.
Z téchto hodnot hmotnosti a objemi V, a V, vypocitdme rovnovazné koncentrace extrahované

latky ve fazich bohatych na extrahovadlo ¢, , ¢, a rozdélovaci koeficienty extrakci K, podle

vztahu (4.1.). Dle vztahu (4.3.) vypocitame hodnotu m; s pouzitim primérného rozdélovaciho
koeficientu extrakce zjisténého z pokusu /-9 a objemil pouzitych v extrakéni soustavé n2.
Vypoctenou hodnotu m, pouzijeme k vypoctu zbytkové koncentrace extrahované latky ve vodni
fazi c,. Tuto vypoctenou hodnotu porovname s hodnotou naméfenou experimentalné pro extrakci
n2. Dle vztahu (4.4.) vypoc¢teme vytézek 2-nasobné extrakce pro n=2 a srovname jej s vytézkem
extrakce, ktery bychom dostali, pokud bychom pouzili totéZ mnozstvi extrahovadla jen pro
extrakci jednostupnovou n=1.

& | PROTOKOL: Kalibra¢ni graf 1: Zavislost absorbance extrahovane latky ve vodni fazi

najeji koncentraci. Tabulka 1: Pro kazdou extrakéni soustavu /-9 a n2: vychozi
koncentrace extrahované latky a jeji hmotnost m, ve vodni fazi pted pfidanim extrahovadla,
hodnoty absorbance a koncentrace extrahované latky ve vodni fazi odectené z kalibra¢niho grafu
po extrakci, hmotnost extrahované latky ve vodni fazi m; a v organické fazi (my - m;) po
extrakci, hodnoty koeficientu Kz, (pro experiment /-9) ajeho primérna hodnota. Graf 1:
Zavislost koeficientu Kg, na koncentraci ¢, . Dale pro experiment n2 (s pouZitim priumérného
KEgy):. Vypoctena hmotnost m; a koncentrace c,. Teoreticky vypocet vytézku pro /-nasobnou
extrakci s 5ml a dvojnasobnou extrakci s 2-krat 2.5ml extrahovadla. Srovnani experimentalniho
a vypocteného vytézku pro 2-nasobnou extrakcei.

ORIENTACNI ZNACKY:
[0 Uvod k skuping laboratornich tiloh

& Teorie a vztahy k vyhodnoceni tlohy
(')

Ukol (otazka na niz odpovida zavér laboratorni ulohy)

Ptistroje, potfeby a chemikalie potfebné k provedeni ulohy

<
¢  Dulezita informace nebo upozornéni

Pracovni postup

Zpusob vyhodnoceni

& Co nezapomenout uvést v protokolu (viz obecna osnova v kap. 13)
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