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4.a. Urceni rozdélovaciho koeficientu v extrak¢éni soustavé
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4 | Vextrakénich soustavach jsou nejdilezitéjsi tfi slozky: primarni rozpoustédlo (Casto
voda), extrahovana latka a extrakéni rozpoustédlo. Ma-li byt extrakce UspeSna, musi

slozky vykazovat vhodné vlastnosti. Vzajemna misitelnost rozpoustédel musi byt zanedbatelna
a rozpustnost extrahované latky v extrakénim rozpoustédle co nejvéEtsi.

Po pfidani extrakéniho rozpoustédla k primarnimi rozpoustédlu s rozpusSténou extrahovanou
latkou dochdzi k vytvofeni rovnovdhy dvou kapalnych fazi: faze bohat¢é 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 mizeme odecist napiiklad z fadzového diagramu sledované extrakéni
tiislozkové soustavy. V praxi se rozdeleni extrahované slozky popisuje jednoduseji -
rozdélovacim koeficientem extrakce:

m, —m,
Keo= o= Ve X W (4.1
= CV ﬁ Xv VEx
Vv

kde symbol c, (resp. Xg,) je rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o objemu Vg,
bohaté na extrakéni rozpoustédlo vyjadiena v [g/l] (resp. molarnim zlomkem). ¢, (resp. X, ) je
rovnovazna koncentrace extrahované latky ve fazi o objemu V,, bohaté na primarni rozpoustédlo

vyjadiena v [g/l] (resp. molarnim zlomkem). Celkova 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 mp . 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 zédkonem 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 rovnovah (asociace, disociace, dimerizace,

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

=0V 4.2,
ml (VV + K ExVEx ) ( )

Pridame-li k oddélené 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, miizeme pro n-nasobnou extrakci
stejnym mnozstvim organického rozpoustédla odvodit vyraz:

mn—lVV

v, '
m m 4.3.
" (VV + KEXVEX) 0|:(VV + KExVEx )i| ( )
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Pro vytézek po n-ndsobné extrakci plati:

T, = m,=m, _ 1— {V—V} (4.4.)
mO (VV + KEXVEX)

z ¢ehoZ plyne, ze je-li K, konstantou, pak n-krat opakovany pridavek organického extrahovadla
V¢, vede k vétSimu vytézku neZli jednostupniova extrakce extrakénim rozpousStédlem v mnozstvi

n-Vg, . Celkovy vytézek extrakce miizeme uvadét i v procentech 7" =100z,

9 UKOL: Stanovte zavislost rozdélovaciho koeficient extrahované latky ve zvolené
- extrakéni soustavé voda-methylenova modi-amylalkohol na koncentraci C,. Srovnejte
teoreticky vytézek jednondsobné extrakce s dvojndsobnou extrakci za pouziti stejného celkového
mnozstvi extrahovadla (ve vztahu (4.3.) pouzijte primérnou experimentalné zjisténou hodnotu
Kex.). Tyto vysledky porovnejte s vytézkem experimentalné provedené dvoustupnové extrakce.

< | POTREBY A CHEMIKALIE: zasobni vodny roztok extrahované latky (methylenova modf

410 g/dm3), extrahovadlo (amylalkohol), stojanek na zkumavky, po 1ks délené pipety:
1,2,5a 10 cm’, injek¢ni stfikacka s dlouhou jehlou nebo hadickou, 1 odmeérka (100 Cms), 5
odmsrek (25 cm®), spektrofotometr, stii¢ka naplnéna ethanolem na oplach. Nejméné 3ks béznych
elektrickych michadel, nebo michadlo srotaénim diskem na alespon 10 zkumavek, 9
teflonovych zkumavek se zatkami (jsou vhodnéjsi, nezli délici nalevky pro svij odpudivy
povrchem k vod¢ 1 amylalkoholu).

PosTUP: Z ¢asovych divodi zvolime toto potadi:

1. Vytvoreni extrakéni rovnovahy. Do 9 teflonovych zkumavek pipetujeme postupné
0,5; 0,75; 1,0;: 1,25; 1,5; 1,75; 2,0; 25 a 3,0 cm® zasobniho primdrniho vodného roztoku
methylenové modfi a doplnime vodou na objem 5 cm® (vznikne extrakéni soustava 1-9). Pak
pfidame do kazdé z nich 5 cm® extrahovadla tj. amylalkoholu. Do 10-té zkumavky pipetujeme
5cm’ methylenové modii a 2.5 cm? amylalkoholu (extrakéni soustava n2). Obsah zkumavek
s methylenovou modfi michame alesponi 20 minut.

2. Déleni smési. Po michani nechame z extrakénich smési vydélit ¢irou organickou a vodni fazi.
Injekéni stiikackou odstranime vrchni fazi bohatou na extrakéni rozpoustédlo tj. amylalkohol.
Extrahovana latka se ziskava z fdze bohatého na extrakéni rozpoustédlo (horni organicka
faze). Zde k analyze vSak pouzijeme fazi primarniho rozpoustédla bohatého na vodu (spodni
vodni faze), kterou si ponechdvame v oznacené zkumavce. Organickou horni fazi vylijeme do
ptislusné lahve na pro ekologickou likvidaci odpadi rozpoustédel.

3. Méreni postupné extrakce. Z extrakéni soustavy n2 odsajeme horni organickou fazi injekéni
stiikackou a vylijeme ji do lahve na odpad. Pak piidame opét 2.5 cm® extrahovadla a extrakei
se separaci zopakujeme za stejnych podminek podruhé.

4. Sestrojeni kalibra¢niho grafu. Do 100 cm? odmérky si pfipravime zdsobni vodni roztok
extrahované latky (methylenové modti) ve zfedéni vodou 1:1. Z tohoto nového zasobniho
roztoku odpipetujeme postupné 2,5; 5; 10; 15; 20 cm® do péti 25 cm® odmérnych bangk a
doplnime vodou. Zméfime spektrofotometrem absorbanci téchto roztokd i nového zasobniho
roztoku pii vinové délce odpovidajici maximalni hodnoté absorbance vodného roztoku
extrahované latky (methylenova modt 660 nm).
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5. Zméieni absorbance vodné faze po extrakci. Spektrometrem zméfime absorbanci
extrahované latky ve vodni fazi ponechané ve vSech zkumavkéach (extrakce 1-9 a n2).
Koncentraci extrahované latky ve vodni fazi po extrakci zjistime z kalibra¢niho grafu.
Veskeré naddobi po skonceni prace proplachneme vodou a ethanolem na oplach ze stficky.

& | PROTOKOL: Kalibraéni graf 1: Zavislost absorbance extrahovane latky ve vodni fazi

na jeji koncentraci. Tabulka 1: Pro kazdou extrakéni soustavu 1-9 a n2: vychozi
koncentrace extrahované latky a jeji hmotnost mg ve vodni fazi pied 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 (mg - mi) po
extrakci, hodnoty koeficientu Kgx (pro experiment 1-9) ajeho primérna hodnota. Graf 1:
Zavislost koeficientu Kgx na koncentraci ¢, . Teoreticky vypocet: vytézku pro 1-ndsobnou
extrakei 7z, s 5ml a 2-nasobnou extrakci 7, s 2-krat 2,5 ml extrahovadla. Déale pro experiment
n2:. Vypoctena hmotnost m;, koncentrace C; a experimentalni vytézek po 2-nasobné extrakci
T, .

ORIENTACNI ZNACKY:
2 Uvod k skupiné laboratornich aloh

& Teorie a vztahy k vyhodnoceni ulohy

2 Ukol (otdzka na niz odpovida zavér laboratorni tilohy)

< Pristroje, potfeby a chemikalie potiebné k provedeni ulohy

¢  Dulezitd informace nebo upozornéni

Pracovni postup

Zpusob vyhodnoceni

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