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4. Fazove rovnovahy

4.a. Urcéeni rozdélovaciho koeficientu v extrakéni soustaveé

Mg wivs

S (Casto voda), extrahovana latka a extrakéni rozpoustédlo. Ma-li byt extrakce

uspésna, musi soustava vykazovat vhodné fazové chovani. Vzajemna misitelnost
rozpoustédel musi byt zanedbatelnd a rozpustnost extrahované latky v extrakénim
rozpoustédle co nejvétsi.
Po pfidani extrakéniho rozpoustédla k primarnimu rozpoustédiu s rozpusténou
extrahovanou latkou dochazi k vytvofeni rovnovahy 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 zavisi
na slozeni koexistujicich fazi v extrakéni rovnovaze, které mizeme odecist napfiklad
z fazového diagramu sledované extrakéni tfislozkové soustavy. V praxi se rozdéleni
extrahované slozky popisuje jednoduseji - rozdélovacim koeficientem extrakce:

m—-m
= Ve X% W (4.1)

CV ﬂ v ‘/EX
W

kde symbol c., (resp. x.) je rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o
objemu V,, bohaté na extrakéni rozpoustédlo vyjadfena v [g/l] (resp. molarnim

X

zlomkem). ¢, (resp. x,) je rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o objemu
V/, bohaté na primarni rozpous$tédlo vyjadiena v [g/l] (resp. molarnim zlomkem).

Celkova hmotnost extrahované latky v extrakéni soustavé je rovna hmotnosti
extrahované latky rozpusténé plavodné jen v primarnim rozpoustédle (v puvodni vodné
fazi) aje oznacena jako mg . m; je hmotnost extrahované latky v primarnim
rozpoustédle (ve vodni fazi) po extrakci. Mnozstvi extrahované latky preslé do
organické faze je proto vsouladu se zakonem zachovani hmoty rovno m, —m.

Extrakéni koeficient K, je zavisly nateploté, tlaku a celkovém sloZeni extrakéni

soustavy. Zavislost koeficientu na celkovém sloZeni soustavy se pro nizké obsahy
extrahované latky v praxi Casto zanedbava. Toto zjednoduSeni vSak neplati
pro soustavy, ve kterych se slozky ucastni reakCnich rovnovah (asociace, disociace,
dimerizace, ...).

Z vyrazu (4.1.) plyne, Zze po extrakci zUstane ve vodni fazi zbytek extrahované latky
V MNOZstvi:

mV
_ 0 v 4.2.)
(\/V+KEX‘/EX)
Pridame-li k oddélené ochuzené vodné fazi opét Cisté extrakéni rozpoustédlo, proces
ustaveni extrakéni rovnovahy se zopakuje. Jsou-li vzajemna misitelnost vodné
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a organické faze a vlastni molarni objem extrahované latky v obou fazich zanedbatelné,
mulzeme pro n-nasobnou extrakci stejnym mnozstvim organického rozpoustédla odvodit

vyraz:
m, .,V v, !
m—m{—} @3)
(‘/V + KEX‘/EX) (‘/V + KEX‘/EX)
Pro vytéZek po n-nasobné extrakci plati:
7, = my—m, :1_|:L:| (44)
mO (\/l/+ KEX‘/EX)

z ¢ehoz mj. plyne, ze je-li K  konstantou, pak n-krat opakovany pfidavek organického

extrahovadla V. /n vede k vétSimu vytéZzku nezli jednostupfiova extrakce extrakénim

rozpoustédlem v mnozstvi V., . Vytézek extrakce uvadime v procentech: 7 =1007,.

?

UkoL: Stanovte rozdé&lovaci koeficient extrahované latky ve zvolené extrakéni
soustavé voda-methylenova modf-amylalkohol. Ovéfte spravnost vztahu (4.3.)

pro pfipad dvoustupriové extrakce. Srovnejte vytéZzek (v %) jednonasobné extrakce
s dvojnasobnou za pouziti stejného celkového mnozstvi extrahovadia.

o<

POTREBY A CHEMIKALIE: primarni zasobni vodny roztok extrahované latky -

4107 g/dm3 methylenova modi (CAS No 122965-43-9), extrahovadlo amylalkohol

(CAS No 71-41-0), stojanek na zkumavky, 9 zkumavek teflonovych se zatkami, po 1ks
délené pipety (1, 2, 5 a 10 cm®), injekéni stfikacka s dlouhou jehlou nebo hadi¢kou, 1
odmérka (100 cm®), 5 odmérek (25 cm?), spektrofotometr, stficka naplnéna etanolem
na oplach. Nejméné 3ks bé&znych elektrickych michadel, nebo jedno elektrické michadlo
s rotanim diskem na alespon 10 zkumavek.

PosTtup: Z €asovych davodu zvolime toto poradi:

1.

Vytvoreni extrakéni rovnovahy. Do 9 zkumavek (nebo délicich nalevek) pipetujeme
postupné 0,5; 0,75; 1,0; 1,25; 1,5; 1,75; 2,0; 2,5 a 5,0 cm® primarniho zasobniho
vodného roztoku extrahované latky methylenové modfi a doplnime vodou na objem 5
cm® (vznikne extrakéni soustava 1-9). Pak pfiddme do kazdé zkumavky 5 cm?®
extrahovadla (amylalkoholu). Tj. v kaZdé zkumavce bude celkovy objem 10 cm®. Do
10-té zkumavky pipetujeme 5 cm® primarniho z&sobniho roztoku a 2.5 cm?®
extrahovadla (extrakéni soustava n2). Obsah zkumavek s methylenovou modfFi
michame alespon 20 minut. Dbame, aby extrakce probéhla za konstantni teploty.

. Oddéleni fazi. Po michani nechame z extrakénich smési ve zkumavkach vydélit

¢irou organickou a vodni fazi. Injekéni stfikackou vzdy odstranime vrchni fazi
bohatou na extrakéni rozpoustédlo. Extrahovana latka se ziskava z faze bohatého na
extrakéni rozpoustédlo (horni organicka faze). Zde k analyze vSak pouZijeme fazi
primarniho rozpoustédla bohatého na vodu (spodni vodni faze). Vodni faze si
ponechavame v oznaCenych zkumavkach 1-9. Organické (horni) faze vylijeme do
pfislusné lahve na odpad smésnych organickych rozpoustédel.

. Méreni postupné extrakce. Z extrakéni soustavy n2 odsajeme horni organickou fazi

injekéni stiikadkou a vylijeme ji do lahve na odpad. Pak pfidame opét 2.5 cm®
extrahovadla a extrakci se separaci fazi zopakujeme za stejnych podminek podruhé.
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4. Sestrojeni kalibraéniho grafu. Do 100ml odmérné banky napipetujeme 50ml zakl.
barviva a doplnime vodou. Ztohoto nového zasobniho roztoku odpipetujeme
postupné 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5; a 15 cm® do Sesti 25 cm® odmérnych banék, které
rovnéz doplnime vodou. Zméfime spektrofotometrem absorbanci nového zasobniho
roztoku a pfipravenych roztok pfi vinové délce odpovidajici maximalni hodnoté
absorbance vodného roztoku extrahované latky (methylenova modf: 660 nm).

5. Zméreni absorbance vodné faze po extrakci. Objem ponechané vodni faze ve
vSech zkumavkach (extrakce 1-9 a n2) zfedime vodou v poméru 1:1 (tj. faktor
zfedéni = 2), abychom odstranili pfipadny zakal, separované vodni faze. Zméfime
absorbanci extrahované latky spektrometrem. Koncentraci extrahované latky ve
vodni fazi zjistime zkalibracniho grafu. VeSkeré nadobi po skondeni prace
proplachneme vodou a také etanolem na oplach.

Z koncentraci extrahované latky ve vodé pied extrakci ¢, a po ni ¢, v soustavach

1-9 pfi jednostupniové extrakci vypocteme hmotnosti m, a m, ve fazich bohatych
na vodu. Ztéchto hodnot hmotnosti a objemd V. a V[, vypoCitame rovnovazné
koncentrace extrahované latky ve fazich bohatych naextrahovadlo ¢, ¢,
a rozdélovaci koeficienty extrakci K., podle vztahu (4.1.). Dle vztahu (4.3.) vypocCitame

hodnotu m, s pouzitim primérného rozdélovaciho koeficientu extrakce zjisténého
z pokust 1-9 a objemU pouzitych v extrakéni soustavé n2. Vypocétenou 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.) vypoclteme vytézek 2-ndsobné extrakce pro n=2 a srovname jej
s vytézkem extrakce, ktery bychom dostali, pokud bychom pouZili totéz mnoZstvi
extrahovadla jen pro extrakci jednostupriovou n=1.

= Protokol: Tabulka 1:0bjem pouZzitého primarniho roztoku, hodnoty koncentrace a
absorbance pro kalibraéni graf. Kalibraéni graf 1: Zavislost absorbance

extrahované latky ve vodé najeji koncentraci. Tabulka 2: Pro kazdou extrakéni
soustavu 1-9 a n2: vychozi koncentrace extrahované latky c, a jeji hmotnost mg ve
vodni fazi pfed pfidanim extrahovadla, faktor fedéni vodni faze po extrakci, absorbance
po extrakci, koncentrace extrahované latky ve vodni fazi odectené z kalibracniho grafu,
koncentrace ¢, po extrakci, hmotnost extrahované latky ve vodni fazi m; a v organickeé

fazi (mp - my) po extrakci, experimentalni vytézky extrakci, pro experiment 1-9 hodnoty
koeficientu K, ajeho primérna hodnota. Graf 2: Zavislost koeficientu K, na
koncentraci c, . Dale pro experiment n2 (s pouZitim priumérného K_.): Vypoctena

hmotnost m, a koncentrace c,. Teoreticky vypolet vytéZku pro 1-nasobnou extrakci
s 5ml a dvojnasobnou extrakci s 2-krat 2.5ml extrahovadla. Srovnani experimentalniho
a vypocteného vytézku pro 2-nasobnou extrakci s vytézkem pokusu 9.
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